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Antoni Kwiatkowski

Instytut Inzynierii Materialowe}
Wyzszej Szkoly Inzynierskiej w Koszalinie

‘w latach 1972 - 1978.

W 1972 r. na VWydziale Mechanicznym \lyzszej Szkoiy Inzy-
nierskiej w Koszalinie powolany zostal Zespédi Technolégiﬁ
i Materialéw Elektronicznych, ktéry podjzi prace badawcze
i ksztalcenie specjalistéw dla potrzeb przemysiu elektro=-
maszynowego i elektronicznego zgrupowanego na terenie
miasta i wojewédztwa koszéliﬁskiego. W powstaniu tego
kierunku aktywnie uczestniczy} Osrodek Naukowo Produkcyjny
Materiaidw Pdéiprzewodnikowych w Warszawie dostarczajac
znaczng ilo$C sprzetu i materialéw niezbegcnych dla prowa-
dzenia zaje¢ ze studentami i prac badawczych.

Zespbét nawigzail wspélpracg-z zakladami przemysiowymi
regionu a szczegdélnie z filiz ONPMP w Koszalinie.
Dostosowano profil ksztalcenia i tematyke prac dyplomo-
wych do problematyki wspéipracujgcych zaktadoéw.

Podjeto prace badawcze hajqce na celu rozpoznanie mozli-
wosci kadrowych i aparaturowych dla speinienia przez
zespdl roli terenowego zaplecza badawczego przemysiu.

W 1974 r. Zespb6il przeksztalcony zostal w Instytut
Inzynierii Materialowej. Ksztalcenie i prace badawcze
prowadzono w Zakitadach Instytutowych grupujacych specja-
listéw z réznych dziedzin. Struktura organizacyjna

obejmowata zaklady : Fizyki Ciala Statego, Chemii Fizycznej,



Metali, Pdéiprzewodnikéw, Dielektrykdw i Tworzyw Sztucznych,
Catoséc prac dydaktycznych i badawczych obstugiwal Zespéil
Laboratoridéw., W 1975 roku Instytut otrzymal nowy budynek
pozwalajacy na rozszerzenie laboratoriéw oraz uruchomienie
nowych stanowisk dydaktycznych i badawczych. Kadra pracow=-
nikéw rekrutujaca sig¢ z rdéznych osrodkéw askademickich,
instytutdw resortowych oraz z zaktadéw przemysiowych
przechodziza w tym czasie procesy adaptacji w nowym $rodo-
wisku, a takze integrowania éig wokét nowej problematyki
jakg w skali kraju byla inzynieria materialowa,

Zaréwno wymienione procesy jak i zmiany w kierunkach
rozwoju przemysiu koszalinskiego spowodowaly reorganizacje
Instytutu w 1977 roku.

Dazac do poprawy organizacji nauczania oraz Lepszego
przystosowania sie do wspdipracy z przemysiem powoiane
zostaly zakladowe zespoly badawcze skupiajace sig wokdéi
wybranych probleméw fizyki ciats statego, chemii fizycz-
nej, technologii tworzyw kompozytowych, technologii
materiaiéw i elementdéw elektronicznych oraz technologii
tworzyw sztucznych. Dokonano krytycznej oceny dotychcza=-
sowego dorobku Instytutu, posiadanego wyposszenia 1 stopnia
jego wykorzystania. Oprécowano program badan Instytutu

do roku 1980 bodporzqdkowany trzech gtéwnym celom :
podnoszeniu poziomu nauczania, realizacji prac kﬁalifika-
cyjnych kadry Instytutu, oraz rozpracowywaniu rozpoznaw=-
czemu probleméw badawczych przed podjeciem ich realizacji
na rzecz zleceniodawcéw i Instytutéw Resortowych, zakia=-

déw przemyslowych itp.



Problematyka kierunkéw badarn zespoléw instytutowych
ooejmuje

- wplyw struktury realnej na przemiany fazowe w wybra-
nych stopach zelaza,

- badania nad tréj i1 czteroskiadnikowymi zwigzkami metali
przejéciowych ﬁ nierwiastkani grupy siarkowcdéw,

- badania nad wytwarzaniem oraz zastosowaniami tworzyw
compozytowych w uktadach ; tworzywa tlenkowe - metale
= tworzywa sztuczne.

- badanis nad wytwarzaniem i zastosowaniami tworzyw pdéi=-
przewodnikowych wykazujycych docdatnie 1 ujemne efekty
termoclektryczne,

- badania nad wytwarzaniem i ferrytéw prostych i zXozonych
orez procesami spiekania 1 monokrystalizacji

- badania nad zastosowaniami tworzyw sztucznych

- badania nad zmiasnami wytrzymatodci materiaiéw w niskich

tonperaturach = do helowych wigcznie.

Vlyniki badan publikowane byiy w wydawnictwie uczelnianym
pt. " Prace Instytutu Inzynierii Materialowej - Zeszyty
Naukowe \lyZszej Szkoly Inzynierskiej w Koszalinie",

w innych czasopismach naukowych krajowych oraz w czaso=
pismach zagranicznych, Ly cznie do kofica 1977 roku
opublikowano 24 prac w czasopismach krajowych i 8 prac

w czasopismach zagranicznych. Zgloszono24 projektéw paten-
towych 1 uzyskano 2 patentdw,

Praccownicy Instytutu uczestniczyli w 5 konferencjach
naukowych zagranicznych wygtaszejac 3 referaty opubliko=-

wane w czasopismach lub materiatach pokonferencyjnych,



oraz w 3 konferencjach naukowych krajowych.

Zorganizowano na terenie Instytutu polsko - jugosiowiarnskie
sympozjum pos$wig¢cone problematyce spiekania tworzyw
ceramicznych w oparciu o wyniki badar wlasnych oraz
zagadnieniom ekonometrii w zastosowaniu do rdéznych techno-
logii spiekania.

Studia inzynierskie w zakresie materialéw dla elektro-
niki ukoriczylo 68 studentéw przyczym wigkszosé z nich zostala
zatrudniona w zakladach przemysXowych miasta i wojewddztwa
koszalirfiskiego. 3 prace uzyskaty l-sze lokaty na og¢lno-
polskich konkursach na najlepsze prace dyplomowe.

W 1978 r. opuszcza Instytut grupa 25 absolwentdéw
ze stopniem zawodowym mnagistra inzyniera technologc nateria-
téw. Wyniki wielu prac dyplomowych wdrazane sz do zaki.ddéw
przemyszowych pod nadzorem i z udziatem naszych absolwentdw
dla ktérych oznacza to szybka adaptacje w nowym $rodowisk
pracy.

Realizujac program popularyzacji idei inzynierii
materiatowej zorganizowano ﬁ ramach Koszaliriskich Dni
Techniki wspélnie z zakladowyni organizacjami stawarzyszci
technicznych NOT /SIMP i SEP / 4 konferencje.

Na konferencjach tych Instytut zaprezentowal wyniki swoich
prac badawczych oraz nakreslone zostaly gidéwne. kierunlii
badari nad materiatami oraz proublematyka lksztaZcenia kadf
dla przemystu.

Na ogélnopolsxiej wystawie " Inzynicria llaterialowa
- Gospodarce” zorganizowansj przez Hinisterstwo Gospodarki
Materialowej w Szczecinie, Koszalinie, Opolu i innych

osrodkach przemyslowych przedstawione zostazy osiagnig¢cia



Instytutu w referacie plenarnym oraz w postaci oryginal-
nych ogrzewaczy pomieszczeri wykorzystujacych jako element
grzejny cienka, przezroczysta warstwe typu " filmistor",
elementy i podzespoly elektroniczne zalane w blok zywica
syntetyczng itd.

W latach 1952 - 1977 Instytut prowadzil szereg prac
badawczych na rzecz jednostek gospodarki narodowe].
taczna wartosc prac badawczych w tym okresie wyniosia
4] milionéw zXotych. Do kohca 1977 r. wykonano i zakofli=-
czono badania na Xaczng kwotg 12,8 miliona zt.
Prace pozostajopce w realizacji przebiegajg zgodnie z harmo~-
nogramami bo stanowi duze osiggnigcie zespoléw badawczych
zwazywszy krétki okres rozwoju Instytutu oraz skalg trud-
nosci rozwigzywanych probleméw.

Tematyka prac badawczych zrealizowanych i biezacych
zwigzana jest waznymi dla gospodarki zadaniami ujgtymi
w problemach rzadowych i wezXowych /okoio 80 §, /.
Pozostate prace to badania na rzecz zakladéw przemysZowych,
ekspertyzy itd. Wséréd zrealizowanych prac na podkreslenie
zastugujg : badania nad doskonaleniem wybranych procesdéw
technologicznych w produkcji tworzyw ceramicznych i sztucz-
nych, opracowanie nowych materialéw elektronicznych,
badania nad cienkimi, przezroczystymi warstwami grzejnymi
typu "filmistor"”, badania nad precyzyjnym trawienien
azurdéw netalowych oraz zagospodarowanie odpadéw przomgslon
viych z proceséw chemigraficznych.

Vikraczajgc w nowe dziesigciolecie Uczelni Instytut

Inzynierii Materialowej dgzyc bedzie do zawgzania specja-



lizacji zespoléw i peiniejszej integracji kadry wokoéX
problematyki szczegélnie waznej dla gospodarki-materia-
towicy zwleszcza zgrupowanej w Koszalinsiiiem i w srodkowo-
pomorskim regionie przemyslowym.

Sprzyja temu precyzowany podzial tematyiki badari nad

materiatami w os$rodkach Inzynierii liaterizXowej w kraju.
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Jadwiga Harﬁaciﬁska, Antoni Kwiatkowski, Zbigniew Samusz,

Wiodzimierz Szwej-

Wyzsza Szkota Inzynierska w Koszalinie

Instytut Inzynierii Materialowej

ZakZXad Dielekt}ykéw

Wpityw diugotrwalego ogrzewania pclikrystalicznego

ferrytu Zn0.64 Ni 0,36 Fe,0, w temperaturze 1673 K

na rozrost i porowatos$¢ ziaren.

The influence of the prolongated time heating at
0 ; .
15737 K on the Zn 0,64 Ni 0,36 Fe204 polycrystalline

ferrite on the growth and porosity ferrite gréins.

BmsaHAe IMTENBHOr0 HAIMEBA 10 MKDACTAMYECKOID .

; 2
Fe ppuTa 3“0,64“0.36“204 o TeMn, 7572 K
Ha BEMAYUHV ¥ IIODHCTOCTH 3ENeH,

Streszczenie

Polikrystaliczny ferryt Zn 0,64 Ni 0,36 Fe 0, wy=-

grzewano

w temperaturze 1573 K w czasie do 100 godzin.

Probki pobrane z réznych czaséw wygrzewania badano v mikro-

skopie scaningowyin JSIM=S1,

Ustalono
obszaréw
Abstract

The

etapy rozrostu ziaren az do utworzenia cduzych

monokrystalicznych.

polycrystalline Zn 0,64 Ni 0,36 Fe,0, ferrite was
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heated at 1373 K through 100 hours. The samples after
the different time heating was examined in the JSM=S1
scanning micrescope. The steps of the grain growth were
established. At the last time of heating the big mono-

crystalline areas were created,

ConepxaHne

[lomaKprCcTaMYe CKAE (eppHUT "0.64'10.36"204
garpesajycAd npd remm. 1573 K mo I00 wacoB. OOpasiu, DOJy4eH-
HHe B ONpPeNeJeHHO® BDPEeMA, HCCJBIOBAMMCH B PACTBOPOBOM MAKDO-
CKOIle JSM-S1 . BHJa ONpelUsJeHA CTANWS DA3BATES 36peH IO
N OCTPOGHUA COJBUMX MOHOKDHCTAJIMMYeCKUX ofaacTelt,

Surowcami do wytwarzania ferrytu byiy : o~ Fazoa
wytworzony przez prazenie w tenp. 873 K, r - F9203 UEH
procdukcji firmy

E. Henricote

qggstosc dyy = 5,18 g/cm3
Fe 0, = 99,96 %
Co0 = 0,02 %
NiO = 0,015 §

ZnO - preparat produkcji Zalkiaddéw " Oawa "

ggstosc dr = 5,48 g/cm3

Zno = 99,60 %
PbO = 0305 %
Co0 = 0,02 %



Ni0O = wytworzony przez termiczny rozkiad polaczony z

prazeniem w 973 K NiCD3 cz. prod. FOCH

gestose d,, = 7,25 g/cm3
NiO = 99,85 %
CoO = 0,04 &
Fe O, = 0,01 %

273

Tlenki zmielono w postaci zawiesiny wodnej w szybko-
obrotowym mieszalniku Attritor - O1 firmy Netzsch.,
Do mielenia stosowano kule stalowe o @ 0,003 nm.

Analize rozkladu wielkosci ziaren uzyskahego

materialu przeprowadzonb waga sedymentacyjng Sartorius,

Oznaczony skiad przedstawiono w tabeli 1.

Tabela 1.

Skiad ziarnowy mieszaniny tlenkdw Fe203, Zn0 i NiO.
The grain size distribution of the Fe203, Zn0 and NiO

mixture,

- O AR s E o W S o A s S S B s W ER MM R S R S S B e Ww ae wm
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Zawiesing tlenkéw zdekantowano i wysuszono w temp.
383 K, ochlodzono do temperatury otoczenia, roztarto
w mozdzierzu agalitowym 1 wyprazono w piecu komorowynm
PEK-100 w temp. 773 K przez 5 godz, w atmosferze powietrza,
Z uzyskanego proszku uformowano tabletki o wymiarach :
érednica 0,038 m i wysoko$¢ 0,01 m bez dodatku substancji
spoiwowych. Formowanie tabletek przeprowadzono na prasie
2,5 T MW / VEB Werkzengmaschinenfabrick/ stosujac cisnie-
nie 300 kG/cmz.

Spiekanie tabletek poiaczone z ferrytyzacja przepro=-
wadzono przez 5 godz. w piecu komorowym PEK-100 w temp,
1573 K w atmosferze powietrza.

Rentgenograficzna enalize fazowa i analiza chemiczna
wykazaty, ze uzyskany preparat posiada skiad
Zn°'64 Nio,36 Fezo4 o statej siecicowej a = 8,38.8
Stwierdzono ponadto w badanym materiale wystgpowanie tlenku
kobaltu w ilosci okoio 0,1 % 4 wyrazne édlady tlenku otowiu.

Do badari uzyto 1 tabletke wybrana losowo, z ktére]
pobrano prébke do badah rentgenograficznych.

Tabletke pocigto pila dismentowa na paski. Odrzucono
obszary przypowierzchniowe. Uzyskano 12 prébek o wymiarach
0,01 x 0,085 x 0,001 m. Wypolerowano jedng powierzchnie
kazdej prébki do chropowatodci odpowiadajgcej wartoéci
ﬁa = 0,04 + 0,02 ym / odpowiednio Rz = 0,2 + 0,1 um /.,
Badania przeprowadzono na profilografie Taylora - Hobsona,

Wezystkie prébki z wyjgtkiem dwéch kontrolnych,
umieszczono w komorze pieca KO 14 firmy VEM na podktadce

z pocietego i niepolerowanego ferrytu pochodzgcego
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= innej tablethki o tya sanyn skadzie chemicznyn.

Pr¢bii wygrzewono w tenp. 1573 K. Temperature lkontro=-
loweno ternopars PtRhiPt 14.

Kolejne prdéoki do badaih wyjmowano po czasie 2,5 1 co
£ nocz. 6o 100 godz. Dla ucihmycenia Stenu stiuktury zicren
w ogrzewanys spicku po scisle okreslonyn czasie, prébiki
wyjmowicno z pieca i studzono w temperaturze otoczenia.
Pribki trawiono nastgpnie we wrzgeyns 50 ,, kwasie solnya
przcz 15 min., piulicno w woczie cdestylowanej i suszono,

Zmiany morfologiczne na powicrucnni zewngtrznej
i przezonu badanc mikroskopen scaningowym JSM-S1.

Na zdjgciu 1 polkazano powierzcinig prébki nie pod-
danej ogrzewaniu. StanowiZa ona model porodwnawczy zmian

zac:.odzncych podczas diugotrwaiego ogrzewania.

#dj.4.

Prébka kontrolna.Powierzch-
nic ferrytu po wypolerowaniu
i wytrawieniu w kwasie sol=-
nyin pow. 1000 x

The standard sanple. The
surface of the ferrite which
was polished and etched by
hydrochloric acid.

fifagn. 1000 fold.
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W wyniku badan stwierdzono, Zze na powierzchni prébek
w funkcji czasu ogrzewania daja sie wyodrebnic nastepu=

jace etapy :

l. Przy ogrzewaniu w czasie do 30 godz. wiacznie w poréw-
naniu do prébki kontrolnej powierzchnia ziaren wykazuje
plastyczng deformacje. Zmniejszyla sig¢ 1iloéc otwartych
pecherzy. Nastgpila sferoidyzacja ziaren szczegélnie

po 30 godz. wygrzewania, bedaca wynikiem ich uplastycz-

Zdj. 2.
Powierzchnia ferrytu po ogrza-
niu przez 30 godz. pow. l00Ox

The ferrite surface after he-
ating during 30 hours.
Magn. 1000 fold.

2. Rozrost ziaren ujawnia sig¢ szczegdblnie wyrazZnie
podczas wygrzewania od 40 do 65 godz. /zdj.3/.
Ilo$¢ duzych ziaren wzrasta w miarg czasu wygrzewanis

obserwuje si¢ wystgpowanic ziaren $rednich i drobnych.



Zdj.3.

Powierzchnia ferrytu po 65 godz.
ogrzewania pow. 1000 x

The ferrite surface after he=~
ating during 65 hours.
Magn. 1000 fold.

3. Po czasie 65 godz. nastepuje dalszy rozrost ziaren
przy czym w prébkach po ochiodzeniu widoczne sy zhiany
strukturalne masy ziaren denonstrujace sig¢ wystg¢powa-
niem charakterystycznych ternicznych figur trawienia /1/

oécienionych pokrojem oktaedrycznym /zdj. 3 1 4 /.

Powierzchnia ferrytu po 70
godz. ogrzewania. pow. 1000

The ferrite surface after
70 hours heating.
Magn. 1000 fold.
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Na obserwowanym obszarze pojedynczego zisrna

/zdj .4/ widoczna jest cuza réwnoleglosé krawedzi .
i ptaszczyzn figur polozonych nawet w znacznej
odlegiosci od siebie. Swiadczy to w duzya uporzgd-
kowamiu struktury wewngtrznej ziarna.

Obok duzych rozrosnigtych ziaren nadal wystepujs
ziarna s$rednie i drobne - nawet do 100 godz. ogrze-

wania /zdj. 5 i 6"/.

Jak wykazaly badanié przeonu prébek rozrost ziaren
w wasie prébki wystgpuje analogicznie jak na powierzcani
przy czym rozrastajace sig zi.rno wewungtrz preparatu
ﬁic zawsze wchania masg drobniejszych ziéren'styka-

jecych sig z j&qo powierzchnig /zdj.?/.



Zd).5. Powierzchnia ferrytu po 80 godza ogrzewania.

pow. 300 x
The ferrite surface after heating during 30 hours.
Magn. 300 fold. ;



Zdj. 6.

Powierzchnia ferrytu ogrze-
wana przez 100 godz.

The ferrite surface after
heating during 100 godz.




Przetom ferrytu ukazujgcy duze pojedyrncze
ziarno pod powierzchnip prébki. pow. 300

Tne ferrite frocture showing a large single

grain under the sample surface. Magn. 300
fold.



Wnioski.

Podczas ogrzewania polikrystalicznego fernytu
Zn 0,64 Ni 0,36 Fe204 w temp. 1573 K nastgpuje migk=
nigcie i plastyczna deformacje ziaren powodujaca ich
sferoidyzacjeg.

Intensywny rozyest ziaren obserwuje sig¢ po 40 godzi-
nach ogrzewanis i to zaréwno na powierzchni prébek jak
i w ich wnetrzu. Rozrost ten mimo prowadzenia ogrzewania
do 100 godzin nie obejmuje wszystkich ziaren.,Mimo znacz=
nego oddzialywania mechanicznego pomigdzy poazczegélnym;
ziarnami uwidoczniajgcego sig¢ w postaci zgniotu na piasz-
czyznach » a zwiaszcza na krawgdziach styku /zdj.2,3,4/,
duza ilos&¢ ziaren nie wykazuje tendencji do trwalego
Yaczenia sie zé soba. .

Uzyskane po ogrzaniu przez 75 - 100 godz. duze zierna
wykazuja znaczny skurcz powodujacy wystgpowanie pomigdzy
poszczegélnymi ziarnami stosunkowo szerokich i gebokich
szczelin. Vigkszoé¢ dziur w powierzchni ziaren ulegia

zasklepieniu,

Literatura :
1. Takei T. Yoshida, Yodogawa T., Okamoto A, Hihiya T.
Komoshita M., Behavior of Pores in the Sintering of

Ferrites, Proc. ICF 6.A.2.4. /1970/.



Wykaz tablic

1.

Sktad ziarnowy mieszaniny tlenkdéw :Fe, 05, ZnC i NHiO.
[

Wykaz zdjec

1.

Prébka kontrolna. Powierzchnia ferrytu po wypolero-

waniu i wytrawieniu w kwasie solnym. Pow. 1000x.

Powierzchnia ferrytu po ogrzaniu ﬁrzez'SO godz,

Pow. 1000x

Powierzchnia ferrytu po €5 godz. ogrzewania.Pow. 1000x
Powierzchnia ferrytu po 70 godz. ogrzewania. Pow,l000x
Powierzchnia fefrytu_po 80 gocz. ogrzewania. Pow. 300x
Powiefzchnia ferryty ogrzewana przez 100 godz.

Przetom ferrytu ukazujacy duze pojedyﬁcze-iiarnoupod

powierzchnia préoki. Pow. 300x. -
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Zakiad Fizyki Ciala Stalego

Amplituda rozpraszania mnagnonéw jednorodnych

na wybranej grupie dyslokacji krawedziowych

The natrix element for uniform magnons scattered

on select group of edge dislocations

AMIUmTYna pacceAHHSs ONHOPONHHX MAHOHOB Ha H3-
OpaHHOR Ipynie KpaeBHX ECJOKaLMi

STRESZCZENIE

\i pracy rozwaza sig¢ procesy rozpraszania magnonow
Jednorodnych na dyslokacjach. Stosuje sig péifenomeno-
logiczna teorig¢ magnonéw w przyblizeniu ferromagnetycznego
oérodka ciagkego.‘Przyjmuje sig¢, ze wigz magnonéw z dyslo-
kacjanmi wynika z oddziatywania magnetosprezystego.
Amplitude rozpraszania na dyslokacjach wylicza sig w przy-

blizeniu dwumagnonowych proceséw.

ABSTRACT
The relaxation processes for uniform magnons scattered
on dislocations are studied. In the semiphenomenological

treatment of magnons the ferromagnetic crystal is consi-
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dered to be a continuous medium.

It is assumed that coupling of magnons with deformation

field of dislocations arises from the magnetoelastic

energy. The scattering matrix element for two - magnons

processes is calculated.

 COIEPEAHVE
B padoTe pacCMOTpPEHO PACCeAHM® OZHODONHHX MATHOHOB HA IHC-

mokapmax, [IpaMeHeHa8 ceMUPEHOMEHOJOIHWIECKadA TEOpHd MeIHOHOB
B OpHC/MXEHZM HeppOMArHATHOA CHOJOWHOE CpelH. IIpHHATO B3amMo-
IelCTBHe MACHOHOB C IMCJIOKALMAMA 3& CYET MATHATOYNDyIOil 8HEP—
PHH..AMHAHTyna PacCeAHNA HA IDUCJOKALMAX BHYKUCJIAETCA B NpnG/m-
XEHHA IBYMATIHOHHHX IIPOLECCOB.

Odprezony monokrysztat niklu poprzecinany jest

- ]
/Y«

Oprécz pojedynczych dyslokacji krawedziowych i dipoli dyslo-

siecig dyslokacji o gegstosci rzedu 107 - 10° cnm

kacyjnych, wystepujg tez ratwo formujace sig konfiguracje
trzech dyslokacji krawgdziowych o geonmetrii jak na rys.l.
W pracach /2/ wyliczono amplitude rozpraszania nagnonéw
jednorodnych /EQO/ na pojedynczych dyslokacjach $rubowych
i krawegdziowych. W pracy /3/ wyliczono tg¢ amplitude dla
przypédku rozpraszania magnonéw jednorodnych na dipolu
dyslokacyjnym. Wydaje si¢ interesujacym wyliczyc teg
amplitude dla bardziej rozbudowanego ulkladu trzech

dyslokacji krawegdziowych jak na rys. 1.



Rys. Nr 1. Rozwazana geometria grupy dyslokacji.

Fig. Nr 1. The considered group of dislocations.

Sktadowe tensore deformacji dla pojedyhczej dyslo~
kacji krawgdziowej wybrano zgodnie z /4/




gdzie : ‘b - wektor Burgersa, | = wepéiczynnik Poiesona,
2. xf + xg :
Wspéirzedne kartezjariekie /“1' Xo 0 x3/ zZwigzeane 83 ze
wepéirzednymi walcowymi zgodnie z : X, o { cosB;
Xy g liﬂ@_; xag Xq
Skiadowe tensora deformacji rozwazanego ukiadu trzech
dyslokacji wyliczas ei@ w przyblizeniu liniowej teorii
sprezystodci 2godnie z :
, | -] c

=Ly Qi + e
2/ A8 ¢
2% = Qq + eq + Qq

'} przyblizaniuq:q otrzymuje sig :

bfrﬁﬁ)‘*[m gsim® + 2(1-9)4 (1 -3ees26)+ ¢sinBeco L § +
3/ +4(Qs260- 2 cosh9~1)]

/
@i = Trers on 1[@:19:9595194- tpml@]

Dla dwumagnonowych proceséw rozpraszania magnondw
jednorodnych /k=0/ w niejednokrotne /ﬁﬁQ/ amplituda

rozpraszania jest postaci / 2,3/ 1@
Y WioR)= '%‘-%Efjdﬂexl + &gy~ 2823 ) exp( L K-F)

gdzia:ﬁrmagnaton Bohra, B, ~ staza magnetosprezysta,

M = namagnesowanie nasycenia w danej temperaturze,

V - objgtoéé prébki, 0,y - skladowe tensora deformacji
w ukiadzie kartezjarnskim zwigzanym z zewn@trznym polem

magnetycznym H w kierunku osi z.



Otrzymuje sig :

i - ;
5/ e.x’x + e.w -,2_@2; :%{ [fism@ - ﬁ(l -3 oosle):[
Calkowanie w /4/ wygodnie jest realizowac we wspéirzed-
nych cylindrycznych /’g, e, x5 /. Korzysta sig tezlze
wzoréw rekurencyjnych dla funkcji Bessela I-go rodzaju
i rzeczywistego argumentu Jn/u/.

Ostateczna formuia amplitudy rozpraszania magnondw
jednorodnych na wybranej grupie trzech dyslokacji

krawedziowych jest postaci :

o) -Gl e 1o

& %L 5:/1 - 3gogioc)['aomﬂ) +':)2(xn)-i]j

6/

2
i . = 3 - - 2 2]:‘- = .
gdzie m = 1I; K (kl + l<2 ; sinX = ko/K H

cosel= Kk,/g

k, = sktadowe wektora falowego magnonu’;

L - diugos$é grupy dyslokacyjnej;

ry = zewngtrzny promienn pola naprezen dyslokacji.

Aproksymacja %32)W/O,k/ odpowiadajgca anichilacji
dwéch dyslokacji o przeciwnych wektorach Burgersa prowa-
dzi do zgodnoéci z pracami /2,3/. Z formuly /6) widad,
ze rozwazany uklad trzech dyslokacji ma wklasnosci poje-
dyiczej dyslokacji i dipola dyslokacyjnego odpowiecnio
z czynnikami wagowymi 1 L¥ 4 dla dwumagnonowych

proceséw rozpraszania. Na rozwazanym uktadzie dyslokacji



zachodzi bowiem nieaddytywny, interferencyjny wzrost

amplitudy rozpraszania magnonéw.

LITERATURA

1. W. Anders, E. Biller, Phys. Stat. Sol. 3,K71/1970;
2. J. Morkowski, Physica Letters 26 A, 144/1968/;
Acta Phys. Polon. 35,565 /1969/;
3. J. Morkowski, W. Schmidt, Acta Phys. Polon. 36,503/1969/;:

4, J. Friedl, Dislocations, Pergamon Press, Oxford 1964;
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Zaklad Fizyki Ciaia Statego

* Wpiyw struktury i stopnia deformacji plastycznej na
proces chemicznego trawienia blachy atalbwaj nisko=~

weglowej i blachy kowarowej™.

* The .influence of structure and plastic defprmation
on chemical etching process sheet low-carbon steel

and sheet kovar"®,

" BimAHUe CTPYKTYPH K MJACTHYECKOi medommauydm Ha Mpoiecce

XAMHAYE CKOI'O TpaBJIeHAA HU3KOYIVIEPOOHCTOM JMCTOBOR CTam
K JHCTOBOr'o KoBapa".

STRESZCZENIE

W pracy zbadano wpiyw deformacji plastycznej wywota-
nej walcowaniem na zimno na szybkod$¢ trawienia blachy ze
stali niskoweglowej i blachy kowarowej w roztworze wodnym
Fe013. Zbadano szybkoéci trawienia blach zrekrystalizo-
wanych, Stwierdzono, ze deformacja plastyczna blachy ze
stali niskowgglowej ma bardzc maly wpiyw na szybkosc
trawienia, w przypadku blachy kowarowej wpiyw ten jest
znaczny. Dla blach zrekrystalizowanych stwierdzono liniowa
zaleznodc¢ szybkodci trawienia od $redniej gestoscl granic

i podgranic ziaren.



SUMMARY

The influence of plastic deformation evoked by cold
rolling on the etching rate of the sheet low-carbdn steel
and the sheet kovar in etching reagent based on FeCl3 and
the etching rate of the recrystallizing sheets, as well,
was investigated.

It was found that the etching rate of the sheet low-carbon
stecl did not depend on the plastic deformation, just the
opposite as for the sheet kovar. -

A linear dependence between the etching rate and the grain

subboundaries and boundaries density was found.
COLEPLAHNE

B paloTe ucCaeqOBAaHO BIMAAHHME IIJACTUYeCKO# nedopmallan,
BH3BAHHO# XOJOLNHON MPOKATKOH, HA CKODPOCTE TPAaBJIEHUS HH3KOyIJe-
ponnc'roﬁ JMCTOBOH CT&U ¥ JIMCTOBOI'O KOBapa. Plccnenoaana'cxopoc'rh
Pe KPUCTAJIJNA3 OBAHHHX MeTanJmye CKUX JucToB.lonTBe prgaeTcA, 4TO
nynacTuyecKasd nehopmaipsa HU3KOYI'JIe DOOMCTON JHMCTOBOX CTAM MMe-
€T O4YeHb MajJoe BJEMXHUE HA CKOPOCTH TpaBJIEHHA, IJIA KoBapa STO
BJHUAHKE ABJAGTCA 3HAUATENBHHM. 1A DPEeKPUCTAJN3OBAHHHX MeTal JH-~
YeCKUX JHMCTOB IONTBEDKICHA JMHEHHaA 3aBUCHUMOCTH CKODPOCTH TpaB-—
JEHHA OT CpellHei IIOTHOCTH I'paHMi[ M NONI'paHML 3€peH.

Material uzyty do badari stanowila blacha z nisko-
weglowej stali ferrytycznej produkcji USA o zawartosci
wegla 0,08 % wag., grubosci 0,15 mm, oraz blacha kowarowa
o grubodéci 0,25 mm firmy Vacuumschmel:e GMBH /RFN/

o symbolu Vacon 10.
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Z obu rodzajéw blachy wycigto prébki o wymiarach 80 x 15 mm
i odtluszczono w czterochlorku wegla.

Prébki ze steli niskowgeglowej odprezono w 550°C przez jedna
godzing w atmosferze ochroﬁnej argonu. '

Srednia wielko$c¢ ziarna odprezonych prébek, mierzona zgodnie
z PN-67/H-04507, wynosila d, = Gutwardosc mierzona metoda
mikroskopows Hv,o 145 kG/mmz, koercja magnetyczna 3,8 QOe.

Na fot. 1 przedstawiono strukture materiaiu w stanie wyjscio-
wym, na fot. 2 strukture po odprezeniu.

Prébki z blachy kowarowej poddano obrébce zmigkczajacej po-
legajgcej na wygrzaniu przez 30 min. w temperaturze 1050°%C
w atmosferze ochronnej argonu i szybkim schiodzeniu w po-
wietrzu w celu utrzymania wegla w roztworze statym,

Po teq operacji twardoéé pfébek wynosika HY 45 184 kG/mmZ,
koercja magnetéczna 2,25 Oe, drednia gestosé¢ granic i pod-
granic ziaren liczona wg{1]wynosita g, = 512 am~2,
Strukture wyjsciowg przedstawia fot. 3, strukture po obrébce
zmiekczajacej fot.4.

W celu zréznicowania wielkoséci ziarna prébki poddano walco-
waniu na zimno stosujac rézne stopnie zgniotu.

Zakres zgniotéw dla stali niskowgglowej wynosil od 2 do
12,6 %, dla kowaru od 2 do 14,6 %.

Zdeformowane plastycznie prébki podzielono na dwie grupy.
Pierwsza posiuzyla do zbadania wpiywu stopnia zgniotu,

a zatem i ggstodc dyslokacji, na szybkoéc trawienia.

Druga grupe prébek poddano rekrystalizacji i badano nastep-
nie wplyw wielkoéci ziarna na szybkoé¢ trawienia.

W przypadku stali niskoweglowej rekrystalizacja polegaias
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na odprezeniu przez 30 min. w temperaturze 850°C w atmo-
sferze ochronnej argonu wg [2} W wyniku uzyskano prébki

o réznych wielkosdciach ziarna, struktury tych prébek przed-
stawiono na fot. 5 - 9,

Rekrystalizacja kowaru polegala na wygrzewaniu w atmosferze
ochronnej argonu przez 1 godz. w temperaturze 120000, schio-
dzeniu do 1050°C i wygrzewaniu w tej temperaturze przez 30
min., po czym nastepowalo przesycaenie w powietrzu.

Zdjecia uzyskanych strﬁktur przedstawione zostaty na fot.
10-12, dla struktur tych okreslono $rednia gestosc granic

i podgranic ziaren wg [1].

Przygotowanie prébek do trawienia polegalo na przycieciu

do wymiaru 40 x 9 mm, przeszlifowaniu papierem sciernym

Nr 400 i przemyciu w alkoholu etylowym.

Nastgpnie prébki oklejone tadmg kwasoodporng z wycietymi
otworami o lacznej powierzchni 2,35 cma.

Trawienie przeprowadzono metoda statyczna w objetosci

1 dcm3

roztworu wodnego FeSly, o skiadzie wg [3]w tempera-
turze 40°C. Po zadanym czasie trawienia prébki wyjmowano

z roztworu trawigcego i po umyciu 1 wysuszeniu mierzono
ubytek masy.

Przyjete czasy trawilenia wynosily dla stali niskowgglowej
1,5 godz., dla kowaru 1 godz. Uzyskane wyniki przedstawione

zostaly na wykresach rys. 1 - 6.



DYSKUSJA WYNIKOW

Naprgzenia pierwszego rodzaju powstale w wyniku
deformacji plastycznej na zimno w zakresie zgniotéw do
10 % nie wpiynely na szybkos$c trawienia stali niskowgglo-
wej /rys.l/. Mozna to tiumaczyC niewielkim przyrostem na-
prezen wewnetrznych, a co za tym idzie, gestosdci dyslokacji
w tym zekresie deformacji plastycznej. Wpiyw deformacji
plastycznej wyraznie uwidocznil sig¢ dla kowaru /rys.5/,
dla ktérego zgniot ok. 15 % powodowal zwigkszenie szybkos-
ci trawienia prawie o 8,5 %. Rézny wplyw deformacji plas=
tycznej na szybkod¢ trawienia stali niskoweglowej i kowaru
mozna tiumaczy¢ odmiennym mechanizmem deformacji sieci bcc
i fcc. W zelazie o sieci bcc mechanizm deformacji w zakre-
sie matych zgniotéw polega na uruchomieniu giéwnych syste-
méw poslizgu i generowaniu dyslokacji. W kowarze o sieci
fcc po kilkuprocentowym zgniocie wlacza sig¢ mechanizm
blizniakowania i mikrobliZniakowania z uwagi na niska
energi¢ bZgdu ulozenia dla tego stopu.

Defekty powierzchniowe tego typu sa obszarami o wyz-
szej energii majacymi wieksza podatnos$¢ na chemiczna
reakcje rozpuszczania w roztworze trawiacym.

Obecnos$c¢ mikroblizZniakdéw w kowarze wyjsciowym potwierdzity
obserwacje na ﬁikroskopie elektronowym EM301 przy napigciu
powigkszajacym 100 kv, fot. 13-16. Wykazuja one prawie
zupeina rekrystalizacje /fot.13/, mikrobliZniaki o szero=-
kosci 1 /fot.14/, obszary wzajemnie przecinajacych sig

systeméw dyslokacji o niskiej gestosci /fot. 15/ oraz



pasma bledéw uiozenia /fot.l6/. Badania szybkos$ci trawie-
nia prébek zfekrystalizowanych wykazaly wyrazna zaleznosc
szybkosci trawienia od struktury, zaréwno dla stali nisko-
weglowej jak i dla kowaru - rys,., 3,6,4. Dla stali nisko=-
weglowej /rys.4/ stwierdza sie nieliniowg zalezno$¢ szyb-
kosci trawienia od wielkodéci ziarna, przy wzrosécie wielkosci
ziarna szybkod¢ trawienia wfrainie spada, w przyblizeniu
hiperbolicznie. |
Wyraznie liniowy przebieg, zardéwno dla stali niskoweglowej
jak i dla kowaru, uzyskuje sie odnoszac szybko$c trawienia
do dredniej gestodci granic i podgranic ziaren /rys.3,6/.
Potwierdza to wyraZzna role granic i podgrapic ziaren w przy=-
épieszeniu proceséw zachodzacych podczas chemicznego trawie-
nia metali i stopdw.

Wykorzystanie tego zjawiska w produkcji azurdéw metoda

chemicznego trawienia ksztaltowego moze przynies$¢ znaczny

efekt ekonomiczny.
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Rys. Nr 1. Wplyw zgniotu na szybkos¢ trawienia stali
niskowgglowej.

The influence of cold work on etching rate
of sheet lowcarbon steel.
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Rys.Nr.2. Wptyw zgniotu na $rednig wielkos¢ ziarna stali
niskoweglowej /prébki zrekrystalizowane/.

The influence of cold work on the average grain
size of sheet lowcarbon steel /recrystallized

samples/.
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Rys.Nr.3. Wpiyw $redniej gestosci Oy, granic i podgranic

ziaren stali niskowgglowej zrekrystalizowanej
na szybko$c trawienia.

The influence of the average grain boundary and
subboundary densityoy  on the etching rate of
recrystallized sheet lowcarbon steel.
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Rys.Nr 4. Vipiyw sredniej wielkodci ziarna dg, stali nisko=-
weglowei zrekrystalizowanej na szybkos$c trawienia.
The influence of the average grain size dg,. of

recrystallized sheet lowcarbon steel on the
etching rate.
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Rys. Nr 5 Wplyw zgniotu na szybkos$¢ trawienia kowaru.
The influence of cald work on the etching

rate of sheet kovar,
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Rys. Nr -6. Wptyw éredniej gestosci og,. granic i podgranic
ziaren zrekrystalizowanego kowaru na szybkoéc
trawienia.

The influence of the average grain boundary
and subboundary density g On the etching
rate of recrystallized sheet kevar.



Fot. Nr 1. Struktura wyjéciowa stali niskowqglowej.Pow.?SOx;-
The lowcarbon steel initial structure. Magn. 750..

Fot .Nr 2. Struktura stali niskowgglowej po odprezeniu.

The structure of lowcarbon steet after annealing.
Magn. 375, ‘6r 9 um, u!r 2980 mm=2,



- 42 -

-2

Fot. Nr 3. Struktura wyjsciowa kowaru. Pow. 300 X, Obg 1569mm
-2

The kovar initial structure. Magn .300, L - 1569 mm

Fot.Nr 4. Struktura kowaru po obrébce zmiekczajgcej.
Pow. 300 x, O 512 mm=2

The structure of kovar after soft annaaling.
Magn. 300, ugr 512 mm 2.



Fot. Nr 5. Struktura stali niskowgglowej po ceformacji 9,7 %
i rekrystalizacji. Pow. 375 x, dér 17 pum,
Og - 1804 mn=2, '

The structure of the 9,7 % deformed and recrystal-
lized lowcarbon steel. Magn. 375, t:lé
g 1804 ma=2,

r 17 um,

iy

Fot .Nr 6. Struktura stali niskoweglowej po deforuacji 12,6

i rekrystalizacji. Pow. 375 x, ds'r 36 um, “ér Y03 mm~2
The structure of the 12,6 ,, deformec anc recrystal-
lized lowcarbon steel. Magn. 375, dér 3€ i,

®sr 903 -2 .



Fot. Nr 7. Struktura stali niskowgglowej po deformacji 7 »
i rekrystalizacji. Pow. 375 X, dér 44 un,
' ®g, 792 am=2

The structure of the 7 § deformed anc recrystul-
lized lowcarbon steel. Magn. 375, dér 44 pn,
s 792 mm=-2

Fot. Nr 8. Struktura stali niskowgglowej po deformacji 3,6
i rekrystalizacji. Pow. 375 X, dér 92 um,

Ygr 417 mm=2,
The structure of the 3,6 x deformed and recrystal=-
lized lowcarbon steel. Magn. 375, d . 92 um,

Xgr 417 mm=2



Fot. Nr 9. Struktura stali niskoweglowej po deformacji 3,9 %
i rekrystalizacji. Pow. 375 x, d,_ 93 um,
&'é 403 mm-2 ' sr

The structure of the 3,9 % deformed and recry-

stallized lowcarbon steel Magn. 375, dér 93 um,
X gr403 mm~2,

Fot.Nr 10. Struktura kowaru po deformacji 10,2 % i rekrysta-
liZQCJic Pow. 300 X, O(;ér 251 mm“z.

The structure of the 10,2 % deformed and recrystal-
lized kowar. Magn. 300, %y, 251 mm=~



Fot. Nr ll. Struktura kowaru po deformacji 14,6 % i rekry--

stalizacji. Pow. 300 x, ®&gp 215 mm=2

The structure of the 14,6 % deformed and '
recrystallized kovar, Magn. 300, % 215 mm ™2

Fot.Nr.12. Struktura kowaru po deformacji 4,2 % i rekrysta-
lizacji. Pow. 300 x, Qg. 189 mm=2,

The structure of the 4,2 & deformed and recrystal=~
lized kovar. Magn. 300, %&r 189 mm=2, :



Fot,Nr.13. Fotografia elektronomikroskopowa transmisyjna
struktury kowaru w stanie wyjsciowym. Metoda
cienkiej folii. Pow. catkowita 19500 x, napiecie
przyspieszajace 100 kV,.

The transmission electron microscopy photograph
of the kovar initial structure. Thin foil method.
Magn. 19500, accelerating voltage 100 kV.

Fot.Nr l4. Fotografia elektronomikroskopowa transmisyjna
struktury kowaru w stanie wyjsciowym. Metoda
cienkiej folii. Pow. calk. 27000 x, napiecie
przyspieszajace 100 kV.

The transmission electron microscopy photograph
of the kovar initial structure. Thin foil method.
Magn. 27000, accelerating voltage 100 kV,.



=l

Fot,.Nr 15, Fotografia elektronomikroskopowa transmisyjna
struktury kowaru w stanie wyjsciowym. Metoda
cienkiej foli. Pow. catk. 54000 x, napigcie
przyspieszajace 100 kV.

The transmission electron microscopy photograph
of the kovar imitial structure. Thin foil method.
Magn. 54000, accelerating voltage 100 kV.

Fot.Nr 16. Fotografia elektronomikroskopowa transmisyjna
*struktury kowaru w stanie wyjsciowym. Metoda
cienkiej foli. Pow. caitk. 54000 x, napiecie
przyspieszajace 100 kV.

The transmission electron microscopy photograph
of the kovar imitial structure. Thin foil method.
Magn.54000, accelerating voltage 100 kV.
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Wspéiczynnik absorpcji linii widmowej.

w obecnosci pola magnetycznego

Line absorption coefficient in non - homogeneus magnetic
field.

KoappuumeHT adcopOLa# CHEKTDANbHO! JIMHUA B HE ONHODOIHOM
MATI'HATHOM [IOJE .

W niniejszej pracy autorzy licza wspdéiczynnik absorpcji
dla linii Fel 4415 i FeIVS?g; dowolnej orientacji pola mag-
netycznego. Pole magnetyczne wywoiuje wyrazny wzrost wspoi-
czynnika absorpcji promieniowania w plazmie, co w efekcie

prowadzi do wzrostu energii zaabsorbowanej w linii widmowej.

Summary

In this work absorption coefficients for Fel 4415
and Fel 4404 lines under physical conditions of anywise
direction magnetic fTields were cgnsidered and cometed.
Clear increasing of radiaton absorption coefficient due to
magnetic field in plasma was found, this gffect inc~-reases

absorptions energy lewels in spectra lines.

Pes e

B paGoTe aBTOpH OTMEYaWT KO3PMiMEHT Ind CIIeKT PAJBHHX
ymuni: Fel 4415 A m Fel 4404 A NpH IPOM3BOJNBHOK ODHEHTALMH

MAIHATHOIrO NMOJNA. MAarHATHOE MOJe OTYET/MBO BHSHBAST DOCT
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KoobPHUBeHTA MOIVIOHEHAA DamMalVd B MasMe, YTO B DesyJbTATe
BeeT K yBe/MUYCHHD SHEDIMH, HOIVIOUEHHOX B CIEKTDANBHOA JMHHHA.

a/ wspéiczynnik absorpcji bez uwzglednienia pola
magnetycznego

- e O W s SR M S W SR N SR S o ER EE SR W R wmm  ws BN B W e

Nie uwzgledniajgc pola magnetycznego wspdiczynnik
absorpcji w linii zapisujemy w postaci :

¢ = Rer Na%é; (1a)

Me C‘IAlD

gdzie :
Na- ilo$é absorbujacych atoméw

Aap- potéwkowa szeroikoéc dopplerowska
P - moc oscylatora

é% - profil linii absorpcyjnej unormowany do

jednosci z pola fé, dv =1

W niniejszéj pracy przyjeto profil voigtowski,
bgdacy splotem profilu gaussowskiego i dyspersyjnego.
Oznaczajac wyrazenie zawierajace staie fizyczne przez ko

i wprowadzajgc funkcje Voigta otrzymamy :

& 2
= a [_¢€ d (20
K[_ kONaTrfw;_&z J
- 09
znaczenie symboli :
Fﬂﬁ ‘ = AN (3“)

Y iTean, AAD



£, - predkosc mikroturbulencji

m = masa atomu Fe

v = parametr funkcji Voigta okreslajgcy wkiad
do profilu"gaussowskiego

a - parametr funkcji Voigta uwzgledniajacy efekty
cisnieniowe

[ - parametr tiumienia

Poniewaz temperatura analizowanego gazu byla rzedu
4 o

10 K, jako dominujace procesy tiumienia nalezalo przy=-

jac¢ zderzenia z atomami wodoru i z elektronami, czyli :

=y + e (ha)

W celu obliczenia parametru tiumienia skorzystano z pé6i-

empirycznych zaleznosci danych przez Holwegera /1966/

'.03 H\H [1055-11 = ;gwﬁ C + 86735 & 7?,’0L038 +L%PH Ea)
Log Ec[w‘y‘]: 209 Cy + 136214+ log 8+ log pe (6

gdzie : C.=4.044/0 zz[%‘ - (g'__—s:'?%)z]; 9.:.—.-5-%_59 (Fe)

Xo~ energia wzbudzenia gérnego poziomu

Xi= “ " dolnego poziomu

Py+Pe = odpowiednio cidnienie gazu i elektronowe

Na C, przyjeto wartoéc proponowana przez W. Lochte-Holtgre-

wena /1968/ réwna 10-14,



b/ wepéiczynnik absorpcji przy dowolnym.kacie migdzy

A ar Sy e S M W W R W MR e o W T B B S W R e W s e

kierunkiem pola magnetycznego a kierunkiem promie-

niowania

Oddzialywanie atomu z zewngtrznym polem magnetycznym
opisywane jest tzw. efektem Zeemana. Jedli oddziaslywanie

to traktujemy jako maie zaburzenie wéwczas

E” = - F*B ({b)
gdzie 'F - cailkowity moment magnetyczny elektronéw.
Przyjmujac jako siuszne sprzezenie LS i Bzew< 10° G
na zmiang energii otrzymujemy wartoséc :
AE = IAB.B(MJ’QJ'-M-JE'J) (2b)

otrzymany wzér opisuje zmiang energii w linii w tzw.

anomalnym efekcie Zeemana.

Mga = oznacza magneton Bohra, g5 = czynnik Landego,MJ -
wartoé¢ dozwolong rzutu wypadkowego momentu pedu na kie-
runek pola.

W efekcie, zewnegtrzne pole magnetyczne usuwa zwyrod-
nienie poziomu ze wzgledu na MJ. Dla kazdego «J mamy
2J + 1 wartosci MD' kazdy wiec poziom J rozszczepila sie
na 2J + 1 stanédw.

Reguiy wyboru na M dla elektrycznych przejéé.dipo-

lowych sz nastepujace :

AM = 0, ¥ 1

ale M, = 0 — M= O dla AJ = O
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PowyzZzsze reguiy wyboru okreslaja réwnoczednie polaryzacje
wektora elektrycznego, przy czymaMy= O odpowiada elek-
trycznemu dipolowi drgajacemu w kierunku zgodnym z polem
/polar'yz.?nc.j:slﬂ'/,auaM:J w %4 odpowiada drganiom w pltasz=-
czyznie prostopadiej do pola /polaryzacjdé/,

Linia widmowa pod wpiywem pola ulega wig@c rozszcze=-
pieniu na okreslona liczbe skladowych zeemanowskich
przy czym wielko$¢ przesunigcia kazdej ze sktadowych
obliczamy ze wzoru :

-5 2
AA= 4.6685 # 10 /My Ot = My 8y /.8 2o /3b/

Zamiast wiec jednego wspéiczynnika absorpcji okres-
lonego wzorem 2a, nalezy obliczy¢ tyle wspélczynnikéw
absorpcji ile zgodnie z regulami beoru mamy dozwolonych
sktadowych & i TT.
Uwzgledniajac powyzsze oraz wprowadzajac wage okreslajaca
wzgledne natezenie danej skladowej /A. Sommerfeld, 1881/

otrzymamy :

X N
. e‘-"
yg*

KLOL = ko Nﬂ- +n /Ab/

;T f N(UE Vfr )-31*+a
Wzory 4b sag siuszne dla tzw. podtuznego lub poprzecznego
efektu Zeeamana /pole réwnolegie lub prostopadie do
kierunku promieniowania/, oraz gdy nie wystepuje blendo=~
wanie sktadowychf i TT.

Znaczenie uzytych symboli :

W@, _ _Ade . AR o A

.
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e wartodci X, 1Y, proporcjonalne do wzglednych nategzer

okreélonego typu przejécia sg nastgpujgce :

4/ dla skladowych T przejécia M-M/pole poprzeczne/

U"" 2’»— Mg
J—- T+1 yi= (T +My+AXT~Mq+1) (58
I=0-1 g=(J+Mg)(T-My)

2/ dlaasklgdowych Y pt:zzjzéfg.f #ﬁ:%é:r{p}ole podiuzne/
J— 3+1 = 3( 9+ Ma+ ) (£ Mg +2) b)
J—3-1 - (03 Ma-1) (07 Ma)

Rysunek nr 1.-b przedstawia strukture zeemanowska
linii Fel 4404.750 i Fel 4415.130 analizowanych w niniej-
szej pracy. Zachowano ﬁa nim proporcje miedzy wzajemnymi

odlegloéciami sktadowych i ich wzglednymi natezeniami,



-3 Fe 4404,75 A ‘i

| % "]

I T q_

Fe 4445,43 R

Rys.lb. Struktura zeemanowska linii Fel 4404,75K i FeI 4415, 134,
Zeeman structure of Fel to».th and Fel t:.m.wwh lines.




Wspéiczynniki absorpcji okreslone réwnaniami 4b
pisywaly poprawnie problem absorpcji w polu magnetycznym
rzy zatozeniu, 2e pole bylo éciéle réwnolegte lub prosto-
adie do kierunku promieniowania. Przy dowolnej orientacji
ektora pola w stosunku do wychodzacego promieniowania,
ystapi jednoczeéﬁia poprzeczny i podiuzny efekt Zeemana.
spéiczynnik absorpcji w tym przypadku bediie odpowiednig
uma wspédiczynnikéw danych réwnaniami 4b i pewnag funkcja
ata miedzy kierunkiem pola a wychodzacym promieniowaniem.
'o wielokrotnych przeksztalceniach /szczegbétowe rachunk®
1 pracy W.E. Stiepanowa 1958r. / otrzymuje sie nastgpujace
iyrazenie na dwa wspdiczynniki absorpcji :

L= ‘li[(Ku * KL2)+ %(2 Keo=Ka=Kisin 3s J J:;QKL& ~Kue- KL:)Ei:: Y +Ku *‘('(l-l)lt,a:s“‘z-1
(#6)

jdzie : - m
Ku=2Kui | Ku=Z Kai i Ko=Z Ko
\by podac interpretacje fizyczna dwéch wspdlczynnikéw
aEsorpcji nalezy dokonac¢ analizy stanu polaryzacji promie-
1iowania. wSpélczynnikiKgiKL: odpowiadaja dwém stanom
solaryzacji édwiastta. Np. jezeli K., dla okreélonej czesto-
tliwodci wewngtrz linii odnosi si¢ do absorbowanego gwiatila
> polaryzacji eliptycznej, to KL. odnosi sie do absorbowane-
jo éwiatla o takiej samej eliptycznej polaryzacji, z tym,
ze gidwne osie "tej elipsy sa przestawione, a kierunek
obiegu przeciwny.

Rozpatrujac realna atmosferg gazowg moZzemy uwazac,
ze skiada sie ona z dwéch pdél promieniowania o natgzeniach
I,1i1I_, oraz z dwéch rodzajow atoméw o wspdiczynnikach

Kie i Ko-fizycznie niezaleznych od siebie.



Przy czym atmosfera absorbujgca I jest calkowicie prze-
Zroczysta dla I_ i vice versa.

c/ VWiyniki obliczen

Obliczenia zostaly wykonane w 0Os$rédku Elektronicznej
Techniki Obliczeniowej Vliyzszej Szkoly Inzynierskiej
w Koszalinie przy uz2yciu maszyny cyfrowej Odra 1305.
Na rysunku 1c przedstawiono blokowy opis algorytmu z
rcalizowany w jezyku FOFRAN 1300. Podprogramy obliczajace
ilo$c sikladowych linii i ich natgzenia wzgledne oraz
funkcje Voigta dla prostoty zaznaczono w postaci pojedyi=-
czych blokéw. Zrealizowany program obliczert podaje wspdi=-
czynniki absorpcji w funkcji diugoéci fali dla dziesiegciu
kierunkéw miedzy wektorem pola magnetycznego a wychodza-
cym promieniowaniem. Profil wspdiczynnika absorpcji liczo-
ny jest w 21 punktach z krokiem 10 MA, tak wiec dla jednej

diugodéci fali otrzymujemy 420 wartosci wspdiczynnika

absorpcji.
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Z uwagi na duza iloéc wynikéw obliczeniowych, w pracy

przedstawiono je w postaci wykresdéw dla wartosci natezenia
'

pola 4c00 Gs i katdw : 0°. 44030, 690, 89° i poréwnawczo

dla zerowego pola magnetycznego.

d/ dyskusja wynikéw

Przedstawienie wspéiczynnika absorpcji w postaci
danej przez wzdér 7b znacznie upraszcza zagadnienie
ksztaltowania sie¢ linii w polu magnetycznym.

Zamiast rozwigzywac réwnanie przeplywu promieniowania
oddzielnie dla kazdej skladowej zeemanowskiej, wystarczy
rozwigzac¢ dwa niezalezne réwnania przepiywu dla promie-

niowania I_ i L &
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mmm.pa. - Przebieg zmienno$ci wspéiczynnikéw wkm.mnzu Przebieg zmiennod$ci wspébiczynnikéw

absorpcji xr+ i K __ dla linii =4404,750R absorpcji K, i K, = dla linii = 4404,750
$ = 00. B =4000 Gs.~Variation of absorption b= 44° 30; B = 4000 Gs.

coefficient K_, and xr|*0ﬂ = 4404 ,750 Variation of absorption coefficient K, for.

= 0%, B = 4000 Gs. ]'= 4404,750, = 44° 30; B = 4000 Gs.

54

A=4404




Rys.3d. - Przebieg zmiennosci wspélczynnikéw Rys.4d. - Przebieg zmiennosci wspéiczynnikow

absorpcji K , 1 K _ dla linii = 4404,750 = abaclpadl By, & & dla linii = 4404,750

= 60°. B = 4000 Gs = 89, B = 4000 Gs. Variation of absorption
[ ] - -

Variation of absorption coefficient nomﬂwnwm:n K., and K, _ for = 4404,750

_AF+ and ..n_ll for = A4404,750, = 89, B = 4000 Gs.

= 69°, B = 4000 Gs

00 a)[mA)
400 Al[ml\]
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Rys.5d. - Prizebieg zmiennoséci wspéiczynnika absorpcji

K =K, =K _dla = 4404,750 i B = O Gs.

Variation of absorption coefficient KL = K for

L+
= 4404,750 and B = 0 Gs,

224404154
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a

B
v
K

-

bsorpcji K_ i K _ dla linii =4415,130 = 07, absorpcji K i K, _ dla 1linii = 4415,130,

= 4000 GS. = 44°30; B = 4000 Gs.
ariation of absorption coefficient K _ and variation of absorption coefficient K _ and
L. for = 4415,130, = 0°, B= 4000 Gs. K . for = 4415,130. = 44" 30: B = 4oo00 Gs.

A= 4415,13A

Ke ) pao®




Rys.B8d -~ Przebieg zmiennosci wspéiczynnikéw absorpcja
K., 1 K__ dla linii = 4415,130, = 69°, B = 4000 Gs.

Variation of absorption coefficient K and K . for.

o L+
4415,130 = 69, B = 4000 Gs.
"ﬂ 210"
A=441543 A
f=69°

oKiL+
eKe -

-1 . 0 4 A)[mﬁl

A= 441513 R

o Ty O ryY—yr—rrT P
: 100 AALmA]
Rys.9d - Przebieg zmiennoéci wspéiczynnikéw absorpcji
K., 1 K ._ dla linii = 4415,130, = 89°, B=4000 Gs.

variation of absorption coefficient KL, and K __
for = 4415,130, = 8a° , B = 4000 Gs.
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Z analizy wykreséw 1ld, 2d, 3d, 4d z polem i poréw=-
nawczego 5d bez pola magnetycznego widac w sposéb oczywisty
wpiyw pola magnetycznego na wspédiczynnik absorpcji. Wskutek
poszerzenia linii widmowej w obecnosci pola magnetycznego
wzrasta energia zaabsorbowana w danej linii przy zalozeniu,
2e proces absorpcji zachodzi w obszarze wspélnym dla pola

i plazmy.
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Zastosowanie mikroskopu scaningowego JSHM-S1 do
okreslania skiadu jakosciowego fazy staiej
wystgpujacej w punkcie eutonicznym ukladu

- r ——
CgHgOK= K80, - H0.

The application of the JSM-S1 electron scanning microscope
for the qualitative of solid fase at autonic point

CBHSOK - K2504 - HZO.

[TpuMeHEeHUe 3MEKTNOHHOI'O PACTBODOBOI'0 MMUKDPOCKONA IJIA aHamM3a

TBEPIHX ofpasyoumx Has B cucTeme CgHs0K - KgsQp - H20

Streszczenie

Zbadano mozliwos$C zastosowania mikroskopu scaningowego
JsM=-S1 do jakosciowej analizy chemicznej statej fazy

wystepujgcej w uklaczie CSHBOK - K;80, < H,0.

Abstract

The JSM-S1 scanning microscope was usec to the gualitative
analysis of the solid fase solid fase wiiich appearing in

the C HSOK - K,S0, - H,0 system. The metod of the C.H.OK -

6 2774 2 65

K2804 - H20 system examination was worked,
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Pezive
B paGore npencTaBJeHH DE3yAbTaTH NPUMEHEHUA 3JEKTDOHHOI'O
PacTBOPOBOI'O MUKDOCKONA IJIA KQ4eCTBEHHOI'0 aHa/mM3d TBe DIHX

o00pasyounx MHas B CUCTEME = 065501{ - !2804 - H,0.

Wiwystepujace zloza polihalitu koxo Pucke zawieraja

w swyn skladzie K,S0,,M3S0, i CaS0,

2
Viykorzystujac wysalajace dziatanie wielu zwigzkéw organicz-
nych jak i nieorganicznych opracowano juz wiele metod
pozwalajgcych na rozdzielenie poszczegdlnych skiadnikdw
polihalitu. Na szczegélng uwage w tej dziedzinie zastugujc
prace J. Tomaszewskiego i wspodipracownikdéw. 1
\/ dalszym etapie rozpoczeto badania nad mozliwosdcis wy-
korzystania K2004 oddzielonego od pozostalych'skiadnikéw
palihalitu do otrzymania potazu /K,C0,/ netody fenolanow .
Wymagaio to przebadania ukiadu fenolan potasowy
siarczan potasowy - woda w roéznych temperaturach,
W obecnie stosowanych metodach okreslajgcych rodzaj sklad-
nik® fazy stalej w punkcie eutonicznym korzystano z elemen-
tarnej analizy chemicznej [2,3] . |
Fenol oznaczeno jodometrycznie, potas wagowo, w postaci
czterofenyloboranu potasowego, siarczany wagowo w postaci
83804
Tradycyjna analiza chemiczna byla bardzo pracochionna co
skionito autordéw tej pracy do wykorzystania mikroskopu
scaningowego i pozwolilo na szybkie okreslenie skiadu
jakodéciowego fazy statej. W literaturze nie znaleziono
zdjec¢ mikroskopowych fenolanu potasowego, aczkolwiek
o jego réznych postaciach krystalicznych pisze leurs [ﬁ]’

ktéry badat uklad fenolan potasowy - woda w temperaturze
25°%.
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Znane sg natomiast zdjecia mikroskopowe K2804.
W niniejszej pracy postanowiono wykona¢ zdjegcia mikrosko-
powe fenolanu potasowego i siarczasu potasowego wykrystali-
zowanych ze érodowiska wodnego dla celéw poréwnywawczych
oraz wykorzystac je jako substancje wzorcowe przy okreséla-
niu jakosciowego skladu fazy statej ukladu CGHSOK - K

250,

H,O0 w punktach eutonicznych w réznych temperaturach.

2
Materiaty do badan.
Fenolan potasowy /CGHSOK/ otrzymeno wg preparatyki opisa-
nej w literaturze /5,6/.
Siarczan potasowy /K2804/ cz.d.a PPH Polskie Odczynniki
Chemiczne - Gliwice.

Czgsé¢ doswiadczalna,
Wykorzystujac mikroskop scaningowy JSM-S1 o parametrach :
Up-10 kv, zdolno$é rozdzielcza -~ 250 A, préznia - 2 x 10'5
Th, wykonania zdjecia mikroskopowe fenolanu potésowego
i siarczanu potasowego, ktére stanowily material poréw-
nawczy. Przebadano uktad CBHSOK - K;50, - H20 w temp,
20, 30, 40, 50 i 60°C stosujac aparaturg do badan réwno-
wagowych produkowana w Instytucie Chemii UMK w Toruniu,
umozliwiajaca ciaglos¢ mieszania, termostatowania z doklad-
noscia do D,1°C oraz szybki pobér do analizy.
Wys@lajace wtasciwosci fenolanu potasowego w badanym ukla=
dzie zaobserwowano przy jego duzych stgezeniach wynoszacych
12.00 - 12.35 mdl/kgHzo. Przy stg¢zeniach tych zaobserwowano,
ze w punkcie eutonicznym istniaia faza stala skladajaca sie
z fenclanu potasowego i K2504.
Badania prowadzono w szerokim zakresie stegzed fenolanu po-

tasowego przy maksymalnym 12.35 mol/kgH20 i nasyceniu
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wigl@dem K2504 w réznych temperaturach.

Pobrany osad'przemywano na lejku Buchnera acetonem w celu

osuszenia a nastgpnie wstawiano do mikroskopu scaningowego

i prowadzono obserwacjg wykorzystujac monitor mikroskopu.

Caosc operacji od momentu pobrania osadu, jego osuszenia

i oglgdzin w monitorze do wykonania zdjgcia trwaa okolo

5~7 minut.

Przyktadowo obok zamieszczonych zdje¢ przedstawiajacych

oddzielnie fenolan potasowy /Fot.l,2,3/ i K2804 /fot.4./,

ktére stanowily material wzorcowy poréwnawczy; podano
zdjecie badanej fazy stalej w temp. 20%c 2 K,S0,

3 CBHEOK /Fot.5./ obok siebie co swiadczy o istnieniu punktu

eutonicznego.

Wykres réwnowagowy ukzadu CgHgOK = K2504 - H,0 oraz jego

oméwienie ukazg si¢ w kolejnych publikacjach dotyczacych

tego problemu:

Oméwienie wynikoéw badan.

1. Mimo, Zze do oceny skladu jakosciowego fazy staitej bada-
nego ukzadu, jak i wielkos$ci poszézegélnych krysztaldéw,
mozna byXo uzy¢ mikroskopu optycznego, to jednak przy
uzyciu mikroskopu scaningowego JSM-51 uzyskuje sie
znacznie wigkszg plastycznosc¢ obrazu, a wigc / przy
réwnoczesnie duzo wigkszych powi@kszeniabh uzyskuje sig
fotografie dowolnie wybranych fragmentoéw krygztalu
/Fot.2.3./.

Efekty te nie sg mozliwe do uzyskania przy uzyciu

zwyk tego mikroékopu optycznego, szczegdélnie gdy pod
uwage bierzemy pokréj krysztaiéw i niektére defekty np.
dyslokacje.
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2. Mikroskop scaningowy pozwala szczegélowo przeséledzic

powierzchnie duzego krysztalu, na ktérej moga znaj-
dowac sie zarodki lub maZe krysztaty innego lub

czgsciej tego samego skladnika fazy stalej.

Zastosowanie mikroskopu scaningowego JSM-S1 daje
mozliwoéci bardzo szczegdiowej analizy jakosciowe]
dowolnych fragmentéw fazy statej tych krysztaloéw

i ich obrostéw, ktére nie sa zauwazalne w mikrosko=-

' pie optycznym.

Prowadzac obserwacje krysztaléw fenolanu potasowego
i K2504 mozna dostrzec ewentualne zmiany postaci
krystalograficznych preparatéw, a szczegélnie feno-
lanu potasowego, ktéry moze wystepowal pod postacig
blaszek mikowych lub grubych igiet.

Siarczan potasowy wystgpuje w srodowisku wodnym pod

postacia charakterystycznych kuleczek i nie wykazuje

tendencji do zmiany struktury.

Dobra przewodno$c¢ elektryczna obu preparatéw nie
wymagata ich napylenia, co znecznie przyspiesza

czas analizy mikroskopowej.
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Fot.l. Drobne krysztatki CEHSOK lezace na powierzchni .
tego samego materiaiu. Pow.,100 x.

Phot.i. Smoll crystals of C OK Magnification 100 x.

6's

Fot.2. Powierzchnia CGHSOK' Powigkszenie 100 x.
Phot. The surface of CgH-OK. Magnification 100 x.
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‘ot.3. Powierzchnia C OK przy powigkszeniu 300 x

H
65
z zakreslonym tym samym fragmentem co w fot.2.

*hot .3. The surface of C HgOK. Magnification 300 x.

Fot.4. Krysztaly K,,SO4 wystgpujace w postaci kuleczek
row. 300x.
(] e
. th .4. I\2
200 x.

S0, crystals in spherical form. tagnification.



Fot.S. Krysztai K2504 /kuleczka/ obok krysztalu CGHSUK

ultozone na powierzchni cduzego piatu C H5OK.

Pows 100 x.

6

*hot .5. K2504 spherical crystal and CgH
Magnification 10GC x.

50K crystal.
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POSZERZENIE LINII REZONANSU FERROMAGNETYCZNEGO
PRZEZ DYSLOKACJE

Broadenind of ferromagnetic resonance line

by dislocations

JuMpexne JMHHE (eppOMATHUTHOI'O pe3OHAHCA
A CTIOKALMAMHE

STRESZCZENIE

W pracy rozwaza sig czas reLaksacji magnonéw jednorodnych
rozpraszanych na dyslokacjach. VWyliczony czas relaksacji
uzyto do oszacowanid wpiywu dyslokacji na szerokosc ferro-
magnetycznej linii rezonansowej. Stosuje sig pdéifenomeno-
logiczna teorie fal spoinowych. Rozwaza sig¢ tylko procesy
dwumagnonowe. Przyjmuje sig, ze wigz magnondéw z dysloka-

cjami wynika z oddzialywania magnetosprezystego.

ABSTRACT

The relamtion time for uniform magnons scattered on dislo-
cations is studied. The calculated relaxation time is used to
estimate the influence of dislocations on the ferromagnetic
resonance line =-with. The semiphenomenological approach

to the magnon theory is used. Only twomagnons processes

are considered, It is assumed that magnons are coupled to

the deformation field of dislocations by classical



magnetolastic affects.

COLE PL AHUE
B padoTe paccMOTpeHO BpeMsA DeJaKcauid OTHODONHHX MArHOHOB,
paCCeSHHHX Ha OUCNOKAUWAX, OTO0 BpPeMA UCIOTB30BAHO B KOJMYE C—
TBEHHO! OLEHKe YWHDeHHS /MHUM $eDPOMATHATHOIO pe3oHaHca. [IpH-
MEHAETCA CeMU(PeHOMEHOJIOIHYE CKaAd TEODUA MAIHOHOB M paccMaTovMBa-
0TCA TOJBKO IBYMAIHOHHHE ITDOLECCH. [IDMHATO B3aWMOLEHCTRHE

MArHOHOB C JMCJOKAuMAMHM 38 CYET MATHHTOYIIPYI'Of SHEeDPIWH.

W pracy /1 / wyliczono poszerzenie linii RFM od
proceséw rozpraszania magnonéw jednorodnych na dipolu
dyslokacyjnym.

Stwierdzono, ze ze wzrostem odlegtosci migdzy dyslokacjami
tworzacymi dipol proces poszerzenia linii RFM przez poszcze-
gblne dyslokacje staje sie nigzaleZny, addytywny.

Natomiast zmniejszanie odleglosci migdzy dyslokacjami pro-
wadzi do nieaddytywnego, interferencyjnego poszerzenia
linii RFM.

W obecnej pracy rozwaza sie grupg¢ trzech dyslokacji krawe-
dziowych, rozpraszajaca nieaddytywnie jednorodne magnony ’

w ferromagnetycznym niklu. Poszerzenie 4H linii RFM

wylicza sig zgodnie z /2/ z formuly

(5

AH = —F/——
1/ l°‘4

HO'Jest zewnetrznym statycznym polem magnetycznym,
80;555 odpowiednio energia magnonu jednorodnego i czasem
relaksacji magnonu jednorodnego rozpraszanego na

dyslokacjach. Zgodnie z /3/



o =3z W (o, 5 (€. - &)

2 - |
£, = ngf_(l‘i +DKHI(H 4Dk +‘|]TM.S£n7'9k)] <

3/
" ¢o = 2ps L(H+4TNaMI(H + TNy M) ] =
5/ HzHo“HﬁNéM

Ek jest energia magnonu rozproszonego, Ni oznacza czynniki
rozmagnesowania dla kierunkéw x, x, z, D jest magnonowym
wspbiczynnikiem wymiany,GL jest katem miedzy kierunkiem
wektora falowago‘; i kierunkiem pola magnetycznego.

M oznacza mamagnesowanie nasycenia w danej temperaturze.
Amplitude W/0,k/ rozpraszania magnonéw jednorodnych w nie-
jednorodne na dyslokacjach wylicza si¢ zgodnie z /4,5/.
Sumowanie po kwaziciggiym widmie wektoréw falowych w /2/

zastgpuje sig¢ catkowaniem zgodnie z :
Z ..... ) —> v_ df;(.
o/ ( i J 4K G)

gdzie V jest objetoscia prébki.
W prawie zachowania energii magnondéw korzysta sig

z wiasnosci funkcjiéDiraca g

~1

7/ § (& —ék)'—’(h&}rj%)m S(X"‘fﬂ
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Tutaj :
PR AN
/8/ w = (k'1 + kl )
= (””") {[‘_( T M) + (L- simWsinty) _] +
/9/

Hoom + 5Lm21}s£m"tf },"’

z warunkiem rzeczywistosci :

it > Na - 4TTNg Ny M
10/ s;nﬂ5mlf> 2 X j/H

gdzie 531250: % al jest katem miedzy kierunkiem
pola magnetycznego i kierunkiem linii dyslokacyjnych.

Ostatecznie wyliczenia na 4H daja dwa skladniki :
/11/ AH:AHE+AHD

Pierwszy z nich AH_ jest w catkowitej zgodnodci z
obliczeniami w pracy /5/ a drugi z dokiadnoscia do
czynnika wagowego ~/17 jest zgodny z obliczeniami

w pracy /1/. Zatem rozwazany tripol dyslokacyjny ma
wtasnodéci pojedyficzej dyslokacji i dipola dyslokacyjnego
w procesach rozpraszania magnonéw jednorodnych. Wskutek
nieaddytywnego, interferencyjnego rozpraszania magnondéw

na rozwazanym ukladzie dyslokacji szacowane poszerzenia



aH sg o rzad wigksze niz w pracach /1,5/ i wynosza =
~*|O-? /0e/. Jest to zgodne z wynikami eksperymentéw /6/.
Vajwigksze poszerzenia AH wystepujg dla WX 1‘-5

1 czynnika rozmagnesowania N, = 0,2.
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PRZESUNIECIE LINII REZONANSU FERROMEGNETYCZNEGO PRZEZ
DYSLOKACJE

FERROMAGNETIC RESONANCE LINE~SHIFT BY DISLOCATIONS

GOBAT JMHY ~EPPOMATHUTHOI'0 PE3O0HAHCA IMCHIOKALAAMA

STRESZCZENEZE

W pracy rozwaza sig procesy rozpraszania jednorodnych
magnonéw na dyslokacjach. Przedstawia sie wynikajace z nich
oszacowania przesuniecia linii rezonansu ferromagnetycznego.
Stosuje sig péifenomenalogiczna teorig fal spinowych.
Rozwaza sig tylko procesy dwumagnonowe. Przyjmuje sie, ze
wigeZz magnondéw z polem naprezen dyslokacji wynika z oddzialy=-

wania magnetospregzystego.

ABSTRACT

The relaxation processes for uniform magnons scattered
on dislocations are studied. Results of estimations of the
ferroqagnetic resonance line - shift are presented.

The semiphenomenological approach to the magnon theory is
used. Only twomagnons processes afe considered. It is assumed
that magnons are coupled to thé.strain field of dislocations

by magnetoelastic effects.



COIEPHAHVE

B padoTe paccMaTpeRO paccesHHUe ONHODONHHX MAIHOHOB Ha I C~
JoKauudaX. [IpegcTaBieHH BHYACJIEHUA CIBUI'A JMHUM (P PPOMATHATHOIO
pe3oHaHca. [IpuMeHAeTcA ceMUPeHOMEHOJNOIMYeCcKas TeOpAA MarHOHOB.
PacCcMOTPeHH TOJBKO IBYMArdOHHHE IpOLECCH. [IpEHATO B3&UMO-

NEeUCTBUE MAIHOHOB C NUCIOKAuUMAAME 34 CYET MAIHUTOYIDYIoi
9He pI'H . :

W pracach /1,2/ zasugerowano mozliwosC procesu przesu-
nigecia linii rezonansu ferromagnetycznego wskutek proceséw
rozpraszania magnonéw na dyslokacjach w ferromagnetyku.

W niniejszej pracy rozwaza sie, jako dominujacy, wpiyw pro=-
ceséw rozpraszania magnondw jednorodnych na grupie trzech
dyslokacjach krawgdziowych w ferromagnetycznym niklu.

Tego typu procesy rozpraszania magnonéw na konfiguracji
blisko polozonych dyslokacji / = 100 R / sa interferencyjne,
wystepuje bowiem nieaddytywny wzrost poszerzenia i przesu=-
nigcia linii RFM. Przesuniegcie {H linii RFM wylicza sig

zgodnie z /1,2/ z formuly :
Vo

Aioopisuje przesunigcie czgstos$ci rezonansowej wywoiane
rozpraszaniem magnonéw jednorodnych na dyslokacjach i rowne

Jest :

(2) ﬂ&o ;‘Z lW(olk)l

H0 jest zewngtrznym rezonansowym polem magnetycznym,

ﬁo jest energia magnonu jednorodnego a Ek jest energia



rozproszonego magnonu niejednorodnego o wektorze falowym
k. Dla prébek o symetrii obrotowej Dé?{uo =-er "

Amplitude W/ O,k/ rozpraszania magnonéw jednorodnych na

dyslokacjach wylicza sig¢ zgodnie z (3] pla prébki Ni

o ksztalcie elipsoidy obrotowej czynniki rozmagnesowania

Nx = Ny = N*, a mianownik w formule /2/ réwny jest :

3) €o— €4 = 2pa{H +4TN M- [(H +DIAY(H + DI*+
+4TTM simz‘Qk)Jh}

Tutaj H = H, - 4TNM oraz 2N +N, = 1.M jest namagneso-

wanien nasycenia w danej temperaturze, D jest magnonowym

wspéiczynnikien wymiany ~ proporcjonalnym do bakki wymiany.

a © K Jest katem jaki tworzy wektor falowy magnonu

z kierunkiem pola mégnetycznego. Sumowanie po kwaziciggiym
ol

widnie wektoréw falowych k w /2/ zastgpuje sig¢ catkowa~-

niem. Korzysta sig¢ tez z aproksymacji :

@ (S—iﬂ\-t-‘él')zx TL §(ks)

gdzie L jest dlugoscia grupy rozwazanych dyslokacji.
Rozwinig¢cie EO - Ek w szereg wzgledem Kk daje w przy=-
blizeniu magnondéw diugofalowych nastepujacy warunek na

rzeczywistos$c wektoréw falowych :

g;n‘ﬁsinzg S {- T{% (4-NaY = S-Ma)+ L+ 8_%"1 =

AP e
~E R UN) s SNG4 G(L-Ne)

2H (1o H* b
+W(1 N}) -I-f!-“.—i—';l'zj 1}

(5)
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gdzie siny= k, /(kf + kg Y vz , R jest katem miedzy
kierunkiem pola magnetycznego i kilerunkiem linii dysloka=-
cyjnych. Wyliczane przesunigcie 5H linii RFM rozseparowuje

si¢ na dwa skladniki :
(6) | £H=SH5+SHD

Zwigzane jest to z tym, ze rozwazany tripol dyslokacyjny

ma& wlasnosci pojedyriczej dyslokacji / skladnikJHE/ i dipola
dyslokacyjnego / skiadnik JHn/, w procesach rozpraszania
magnonéw jednorodnych. Autorem nie sa znane prace z wyni-
kemi eksperymentalnymi przesuniecia SH linii RFM zdetermi~-
nowanego rozpraszaniem magnondéw na dyslokacjach w ferro-
magnetykach.

Z oszacowan wynika, ze przesunigcieéH linii RFM jest o rzgd
wielkosci mniejsze niz odpowiadajgce jemu poszerzenie AH.
Najwigksze przesunigcia SH wystepuja cla kgta ﬁzﬂ?E

i czynnika rozmagnesowania N, = 0.0. Sg one rzecu 10_8 /Oe/

dla tripola dyslokacyjnego i slnie zanikaja ze wzrostem N_.
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NIEKTORE ZAGADNIENIA DOTYCZACE HOMOGENIZACJI MAS
CERAMICZNYCH

SAME PROBLEMS DEALING WITH CERAMIC BODIES

0 HEKOTOPHX BOMPNCAX T'MOTEHAZAL MM KEPAMUYECKMX MACC

STRESZCZENIE

Przeprowadzono analize wpiywu wielkosci ziarn modelowej
mieszaniny dwuskladnikowej na proces jej homogenizacji.
Wykazano, ze wielko$¢ ziarn skladnikéw mieszaniny uzalez-
niona jest od rodzaju materialu skiadnika od ilosciowej

jego zawartosci.

ABSTRACT

Analysis of the influence of grain seize of model binary
mixture on its homogenization process has been carried out.
It has been shown that grain seize of mixture constituents
is dependent both on type of the constituents material and
oh the quantitative content of the constituent.,
PE3ME

PHJI TPOBEeNEH aHa M3 BJMAHUA Be MAYUHH 3€DEH IBYXKOMIIO-
HEHTHO! CMecH Ha ee I'OMOreHH3aLdi, B paénTe noKazaHo, 4TO BeM-
4iHa 3€DEH KOMIIOHEeHTOB CMECH 33BUCHT OT IIDUDPOLH H KOomYecTBa

KOMIIOHEHTA MaTepuasa.



W wigkszosci przypadkéw cecha charakterystyczna
worzyw ceramicznych jest ich izotropia tzn. wykazywanie
jednakowych wladciwoéci fizycznych we wszystkich kierunkach,
itasciwoéc ta dla zastosowah tworzyw ceramicznych jest ko-
-zystna. W celu zabezpieczenia tej cechy substancja
vyjéciowa jaka jest mieszanina skladnikéw mineralnych
powinna by¢ homogenna tzn. w okredlonych matych objgtoé-
ciach powinny znajdowac sig takie same skiadniki w podobny
sposéb ulozone.

Mozna w tym przypadku méwic¢ o stalodéci skladnikéw w prze-
strzeni co oznacza, ze w jakimkolwiek kierungu bedziemy
badac¢ skiad mieszaniny to wzdiuz dowolnych prostych prowa-
dzonych z jej s$rodka napotykamy na jednakowych odcinkach
/jezeli sa one dostatecznie duze w stosunku do wielkosci
skladnikéw/ przecietnie taka sama ilos$c podobnych sklad-

nikéw mieszaniny /rys.1/.

@ sitokis A ) - sktoonik 8 Rys. 1.

Rys.l. Okreslenie mieszaniny homogennej.



Mate ziarna mieszaniny oraz odpowiednie proporcje ich

wielkosci w znaczny sposéb sprzyjaja powstawaniu miesza-
niny dobrze zhomogenizowanej.

Dobra homogenizacja nabiera duzego znaczenia przy rozpatry-
waniu procesu spiekania w szczegélnosci z udziaiem fazy
ciektej wytwarzanej z wprowadzonych do mieszaniny topnikéw.
Rozktad topnikéw wpiywa na mechanizm i kinetyke¢ procesu
spiekania.

Ponizej przedstawiono sposéb doboru ‘uziarnienia dwuskiadni-
kowej mieszaniny pod katem stworzenia warunkéw dobrej
homogenizacji.

Zazozono mieszaning o skladzie

Sktadnik A - a /% wag./ - ciezar wladciwy XA

Sktadnik B - b /% wag./ = ciezar wlasdciwy e

Dla uproszczenia zagadnienia przyjmiemy, Zze ziarna poszcze-
gélnych sktadnikéw sg kulami o promieniach odpowiednio

Ry & Rg /Ry > Rg/.

Idealnym rozmieszczeniem ziarn byiby przypadek, w ktérym ca-

te powierzchnie ziarn jednych upakowane zostala jedna

warstwa heksagonalnie roziozonych ziarn drugich /rys.2/.

Rys.2. Spostéb uZozenia ziarn
a - w przekroju
b - na powierzchni



~J

Stopient wypeinienia powierzchni iiuli o promieniu Rﬂ -+ RB
r
/rys.2/ przc:s kule o promieniu RB wyniesie :

TRy _ T
2B Re -~ 273 ey

Ilos¢ kul o promieniu Rg znajcujgcych si¢ na powierzchni

kuli o promieniu R,

= ‘lTT(Rﬂ*?LBf’%E: _Z_E(Rﬂ-i-ﬂa)l

TRy 3 R8

uwzgledniujac iloéc¢ kul oraz ich stosunek wagowy otrzy-

mamy :

-
%WR‘R EH - :E- /3/
2T (&aﬁfé_n)zagmsp b

skad :

3
(Ra+Re)* Ry b ya /4/
Réwnanie /4/ jest rozwiazaniem postawionego zagadnienia.

Przyktad : W mieszaninie dwuskiadnikowej w ktdérej jednya
ze sktadnikéw jest tlenek glinu w ilosci 95 3 o cigzarze
wtasciwym 3,9 G/cm3 i wielkosci s$redniego ziarna 1 | ol
drugim natomiast jest topnik w ilosci 5 ) o cigzarze
wtasciwym 2,0 G/cms. wielkosc ziurn topnika winna wynosic
0,016 pm / z réwnania 4/ bowiem takie jego uziarnienie

gwarantuje pokrycie calej powierzchni tlenku glinu ziarna-

mi topnika.



Na rys.3. przedstawiono graficzna ilustracjg powyzszego
przyktadu. W przybliZzeniu mozna podac¢, ze zaleznosc

wielkosci ziarn skiadnikéw jest funkcjg liniows.
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/95 % ciez. wias. 3,9 G/cm /.

Rys.

Podsumowanie

l, Istotnym w procesie homogenizacji mieszaniny masy
ceramicznej jest wielkosS¢ ziaren poszczegélnych jej
sktadnikéw,

2. Wielkosc ziaren skladnikéw mieszaniny ceramicznej
uzalezniona jest od rodzaju skladnika /cigzaru wlas-

ciwego/ oraz od ich wagowego udzialu w mieszaninie.
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. Dla modelowego przypadku mieszaniny dwuskiadnikowej
/A,B / zaleznoé¢ wielkosci /R,, Ry/ od udzialu wago-

wego /a,b/ i cigzaru wlasciwego, przedstawia réwnanie:

Ra _ooa Ya
Lawaafas'mb %
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OCENA GLEBOKOQCI ENERGETYCZNEJ PULAPEK POWSTAJACYCH
W WARSTWIE TLENKU NIKLU PODCZAS PRZEMIANY MAGNETYCZNEJ NIKLU

THE ESTIMATE ENERGETIC DEPTH OF TRAPS ON THE LAYER OF NICKEL
OXIDE DURING MAGNETIC PHASE TRANSITIONS OF NICKEL.

OuEHKA SHEPTEMYECKOY IVIVE/AHN JIOBYIEK ,BOSH/KAKOLMX B CTOE
OKM (W HVKEIA IIPM TA30BOM IIPEBPAIEH HIKEIA

STRESZCZENIE
Celem pracy jest ocena glebokoéci energetycznej puiapek
powstajacych w warstwie tlenku niklu, podczas przemiany ma-
gnetycznej niklu, metods termostymulowanej egzoemisji elek-

tronéwe.
SUMMARY

The aim of the thesis was estimate energetic depth of
traps, on the layer of nickel oxide during magnetic phase
transitions of nickel by analysis of tharmostimulated
emission of exoelactrons.

COIIE PRAHUE

lUpJb RKAHHON palCoTH ABJAAETCHA OLEHKa 3He preTude cKoi

IJMyGHHH JIOBYleK, BO3HBKAKUMAX B CJ0@ OKHACH HUKEJA BO BDPeMA

$a30BOI'0 MPOBPAWGHAA HUKENd MeTONOM TePMOCTHMYJIMD OBAHHOMK
OMHECCHHA BK3 0BJIEKTPOHOB,



Zgodnie z modelem egzoemisji dla przemian fazowych
zaproponowsnym przez Sujske i wspéipracownikéw [1] ,

a potwierdzonym przez Kahlerte i Kralika (2] , elektrony
83 emitowane z wysokoenergetycznych putapek w warstwie
powierzchniowej emitera, powstajgacych w wyniku dyfuzji
wakanséw z podioza metalicznego w warstwe tlenkéw pokrywa=-
jecych metal.

Uwalnisnie elektronéw z pulapek i ich emisja na zewnatrz
nastepuje w wyniku napreze powstajacych w podiozu meta-
licznym wskutek zmiany objetoséci wiasciwej podczas prze-
mniany fazowej.

W pracy, giebokoéé pulapek generowanych w powierzch-
niowe] warstwie emitera oszacowano z analizy krzywej nate-
2enis egzoemisji podczas ogrzewania prébki, stosujac
szybkoé¢ zmiany temperatury rzedu 1% 3"1.

Powtérzono wigec pomiary termostymulowanej egzoemisji elek-
tronéw z niklu analogicznie jak w pracach [3,4,5] .

Jako material do badah wybrano folig niklu o czystosci
nie mniejszej niz 99,8 ¥ wagowych, z ktérej wycieto prébki
o wym. 1 x 1 cm. Grubo$é folii wynosita 0,05 mm.

Jako detektor zastosowano otwarty licznik ostrzowy z nasy-
cona gaszgcg parg etanolu [6}.0pis stosowanego ukiadu
pomiarowego znajdzie czytelnik w pracy [6].Prébki grzano

z predkoscig 1°c s~1,

Krzywe N/t = f/T/ zdejmowano bez oswietlenia prébek promie-

niowaniem UV, Otrzymano maksimum na krzywej N/t = f/T/ co

odpowiada punktowi magnetycznej przemiany niklu /rys.l./.
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Rys.1. Zaleznoéc temperaturowa natezenia egzoemisji
elektronéw z niklu

Fig.1. The temperature dependence of intensity
EEE from nickel.

Do obliczenia gigbokosci energetycznej puiapek,
wybrano nastepujace metody luminescencyjne przystosowane

do analizy krzywych termostymulowanej emisji egzoelektronéw

(7] .

1. Metoda Urbacha
E = :Tn
500
gdzie :

E - glebokoéé energetyczna poziomu pulapkowego
w [ev]



T, = temperatura polozenia maksimua w [K].

2. Metoda Seidla
Es=c¢ 25k Tm
gdzie :
cC = stats % 1
k = stata Boltzmanna
3. Metoda Randalla - Wilkinsa
E=kT, 1lns[1+ f/g,8/] przyjeto f/g9,8/K1.
gdzie :

s - stala, méwigca o czestosci wléanej elektronu
w pulapce wynoszaca okolo 109 5= 1
1

g - predkoéé grzania, 1°C s~

Oméwienie podanych metod i1 wyprowadzenie wzoréw znajdzie
czytelnik w pracach (7,8]. Dodatkowo obliczono glebokoéci
putapek takze innymi metodemi luminescencyjnymi :

4. Metoda G.D. Curie /numeryczna/

Tm = KE + T1

gdzie :
T,s K= /8/, 8 = g

Wartosci T, K podano w tablicy I. Z wykresu T,

i K od ® /rys.2/ mozna odczytaé wartoéci podrednie

dla T1 iK.
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Tabl. 1. Wspéieczynniki do wzoru Ta = KE+ T,

znajdowania giebokosdci putapek metodsg
G.D. Curie [9] .

The coefficients to formula Tln = KE + T1

for G.D. Curie method to found depth of
tl“aps .
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Rys.2. Zaleznoé¢ K i T, od 8 [9]
Fig.2. The dependence K and T, from © [9]
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5., Metoda Wrzesinekiej /graficzna/
E=2zk e

gdzie :

% w U @ -Z s T

logarytmujec z = u e~% otrzymamy
lnz =1lnu -2
czyli

lnz + 2= 1lnu

Wykreélajac powyzsza zaleznosc /rys.3/ moznse
odczytaé dles dosdwiadczalnego u odpowiadajace z.

10 20 30 40 50 60 70 2z

Rys.3. Wykres zaleznodci ln z + z = f /z/
Fig.3. Graph dependence Inz+z = §f /z/




Oméwienie podanych metod i wyprowadzenia wzoréw znajduja
sie w pracy [8]
Za pomoca powyzszych metod obliczono giebokodéci energetycz-

ne pulapek dla maksimum wystepujacego na krzywej N/t = f/T/.

Rodzaj metody Enargia aktywacji
nr. E[eV]
1 1,26
2 1,36
3 412
4 1,29
5 1,34

Srednia energia aktywacji wyliczona z podanych metod
wynosi E= 1,27 eV.
Niniejsza praca stanowi wstep do dalszych badan

materiaiéw magnetycznych podczas przemian fazowych.
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BADANIA STRUKTURY WIRNIKOW POMP SIARKOCYJANOWANYCH

W KAPIELI I SIARKOAZOTOWANYCH GAZOWO W WARUNKACH
PRZEMYStLOWYCH,

INVESTIGATION OF STRUCTURE OF BATH SULPHINUZING AND GAS
SULPHINUZING PUMP ROTOR SURFACE.

ASSTIBAHME CTPYRTVPH POT OB PATIPHHY BAKVYMHNY HACOCB
A3 TOCVIBLMTIIPORARHHY B BAHHE ¥ ARITOCY THBMTUPHRARHHX
LA3IBD B [IPMAIIZHHAX VC TIRUSX.

STRESZCZENIE

W pracy przedstawiono poréwnawcza eanalize kgpielowego
i gazowego siarkoazotowenia wirnikéw rotacyjnych pomp préz-
niowych, Na podstawie badar twardodci, struktury, topografii
warstwy siarkoazotowanej orez badari trwaloéci wykazano
wyzszos¢ gazowego siarkoazotowanias nad siarkoazotowaniem

kapielowym.

SUMMARY

In this paper comparative analysis on bath and gas
nitroaulphuration of vacuua pump rotors are described.
The batter performance of gas nitrosulphuration rather
than bath one was shown on the results of hardness
measurements and investigations of structure, quality and

life of nitrosulphuride films.
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PESIOME
B palore npencraBmeH aHam3 BaHHOBOI'O M I'a30BOr0

METONOB a30TOCY Th*ATHPOBAHUA DOTOPOB DPOTOPHHX BAKYVMHHX
HacoCoR, Ha OCHOBa2HMHM MCC/IENOBAHUI TBEPLOCTH, CTPYKTYPH,
TOnorpad¥u &30TOCY TEUTHUDOBAHHOIO CJ0S ¥ MCCTeL0BaHMiA yCTOk-

YUBOCTH OHMO NMOKA38HO, YTO I'a30BOE a30TOCYV THFUTUDOBAHUE
JIy4qiie BaHHOI'O.

I. Wstep

Celem pracy byla analiza technologii kgpielowego
siarkoszotowania wirnikéw do rotacyjnych pomp prézniowych.
Okezalo sie bowiem, 2e wirniki poddawane tej obrébce
w wielu przypadkach zacieraty sie juz po niediugim czasie
pracy. Réwnoczednie wykazywaly one niedostateczna odpornosc
na écieranie.

Badanis nasze wykazaly, Ze metoda kgpielowego siarko-
azotowania jest w konkretnym przypadku przez nas analizo-
wanym praktycznie nieprzydatna zaréwno ze wzgledu na para-
metry otrzymanej po siarkoazotowaniu wafstwy wierzchniej,
jak réwniez z uwagi na brak mozliwosci kontroli samego
procesu.

W te] sytuacji postanowiono zaproponowaé producentowi
pomp siarkoazotowanie gazowe wedilug Hasia, wykazujgec w ba=-
daniach poréwnawczych jego zalety. Istniala redlna mozli-
woé¢ uruchomienia tej obrébki na terenie zaktadu w skali
péitechnicznej, @& po uzyskaniu pozytywnych rezultatéw

wdrozenie jej do produkcji.

II. Zakres bada#h

W celu przeanalizowania technologii kgpielowego i ga-
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zowego siarkoazotowania oraz poréwnania pod wzgledem

przydatnod$ci obu tych technologii ustalono zakres prac,

ktéry obejmowal :

a/ badania metalograficzne, struktury oraz twardosci
warstwy wierzchniej i rdzenia wirniks,

b/ badenia topografii powierzchni siarkoazotowanej pod
wzgledenm ciggtodci warstwy, rozkiadu powierzchniowego
azotu i siarki,

¢/ badania stopnia réwnormiernedci wnikania tych pier-
wiastkéw w giab materialu,

d/ badanie trwatodci elementdéw siarkoazotowanych.

II1I. Material u2yty do badadh

Materialem stosowanym do produkcji wirnikéw jest
stal 25 HM wg PN-65/H-84030, o zawartosci okeo 0,25 %
wag.C. 1 $ Cr, 0,20 ¥ Mo do ulepszania, Prébki do badad
metalograficznych, topograficznych, twardoéci oraz do
mikroanalizy rentgenowskiej wycinano z dostarczonych po
siarkoazotowaniu wirnikéw i nastepnie wykonywano zgiady
metalograficzne przekroi poprzecznych. Powierzchni¢ war-
stwy siarkoazotowanej badano w stanie surowym, tzn, bez

obrébki mechanicznej i trawienia.

IV. Obrébka cieplno-chemiczna powierzchni droge siarko=-

azotowania kapielowego i gazowego

a/ siarkoazotowanie kgpielowe -~ przeprowadzane jest
ono w kagpieli utworzonej z mieszaniny cyjankéw,

cyjanianéw i siarczkéw alkalicznych w dokladnie
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okredlonych proporcjach.

Temperatura kgpieli wyneosi 843,15 K, a czas pro=-
cesu trwa od kilku minut do kilku godzin, na egét
wynosi trzy godziny.

Dzialanie kgpieli polega na tym, 2e w poddawany
obrébce cieplnechemicznej element wnika siarka,
azot a tekze wegiel na giebokoéé zalezng od czasu

trwania procesu.

b/ siarkoazotowanie gazowe wg Hasia ~ proces polega na

tym, 2e element poddawany obrébce po dokitadnym myciu
i odtiluszczaniu umieszcza si@ w regorcie pileca
wgiebnego. Do retorty doprowadza sig mieszanineg
amoniaku i par siarki w odpowiednim stosunku.

W temperaturze 853,15 K, przy intensywnym mieszaniu,
mechanicznym mieszadiem zachodzi dyfuzja molekut
siarki oraz atomowego azotu, jake produktu dysocjacji
emoniaku. Proces ten, w zaleznoéci od wymaganej
koficowej grubodci warstwy przeprowadza sie od kilku
do kilkunastu godzin.

W naszym przypadku siarkoazotowanie wirnika prowadzone

byio w temperaturze 853,156 K, w czasie pieciu godzin.

Po zakorficzeniu procesu siarkeazotewania wirnik chiodzono

z pieceam.

V.

Badanis twardoéci orsz struktury 1 topografii warstwy
aiarkoazotowane!.

a/ badania twardoééi
Badanie twardoéci powierzchni prébek przeprowadzono

na aparacie kombinowanym wg Brinella i Rockwella
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przy uzyciu kulki o drednicy 1,55 mm 1 nacisku
980.67 N.
Wartoéci érednie z trzech pomiaréw twardosdci

zestawiono w tabeli.

Tabela

Wartoéci drednie twardodci

Rodzaj obrébki ' twardoéé H

gazowe wg Hasie

' 1
1 ] RC !
i cieplno=chemicznej , Powierzchni i
prébki
.- - L] - -~ - - @ = = - W= 1 - L2 - - - - - - - -'
: siarkoazotowanie : 54 :
, keapielowe i ;
: siarkoazotowanie : 56 :
1 ' '
] [ ] ]

- eaEm e e S B " S E S S @ S B = = s W W &S

b/ badania metalograficzne warstwy wierzchniej i rdze-
nia elementéw poddanych obrébce cieplnochemicznej.
Badania przeprowadzono na mikroskopie metalogra-

ficznym MIM 6.

Zgtady metalograficzne wykonano w pltaszczyZnie prosto=-
padlej do powierzchni poddenej obrébce cieplnochemicznej
siarkoazotowania kagpielowego /rys.la/ oraz siarkoazoto=-

wania gazowego /rys.1 b/.
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Rys.1a, Struktura prébki w przekroju prostopadiym do
powierzchni-siarkoazotowanie kapielowe.
Powigkszenie 150 x.

Fig.la. Sample of cross section surface for bath
sulphinuzing. Magnification 150 x.

Rys.1b. Struktura prébki w przekroju prostopadiym
do powierzchni - siarkoazotowanie gazowe.
Powigkszenie 150 x.

Fig.1b. Sample of cross section surface for gas
sulphinuzing. Magnification 150x.
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Analizujac wymienione rysunki mozna zauwazyé, ze w przy-
padki kapielowej obrébki cieplnochemicznej nie widaé zadnych
zmian struktury ani wyraznej warstwy wierzchniej.
Potwierdzilo sie to podczas obserwacji gdy zastosowano
wigksze powigkszenia /300x i 600x/.

Jezeli chodzi o strukture rdzenia prébki, to stwierdzono
strukture Widmann-Stattena, typowg dla materialéw prze-
grzanych, Biorgc pod uwage przeprowadzone pigciogodzinne
wyzarzanie normalizacyjne w temperaturze 1123,15 K, ktére
powinno usungc¢ te strukture, wydaje sie, 2e przegrzanie
materiaiu nastgpilo w czasie wyzarzania normalizujacego.

w przypadku siarkoazotowania gazowego /rys.1b/ obser-
wuje sie wyrazna warstwe przypowierzchniowych zmian struk=-
turalnych, zwigzanych z obrébka cieplnochemicznag.

Gruboé¢ warstwy wynosi od 130 do 160‘pm, a jasne sa prawdo-
podobnie wydzieleniami zwigzkéw siarki. Struktura rdzenisa
prébki jest ferrytyczno-perlityczna z wydiuZonymi ziarnami

ferrytu o wymiarze okoilo 60 um.

¢/ badanie topografii powierzchni przy uzyciu skaningowe]
mikroskopii elektronowej.

Do badan topografii powierzchni uzyto skaningowego
mikroskopu elektronowego JSM-1 firmy JOEL przy napieciu
przydpieszajacym 10 kV.

Topografia powierzchni po kapielowym siarkocazotowaniu

/rys.2a i 2b/ wykazuje nieciaglodéci warstwy, natomiast
powierzchnia po siarkoazotowaniu gazowym /rys.3a i 3b/
jedynie élady po obrébce mechanicznej.



Rys.2a. Topografia powierzchni prébki - siarkoazoto-
wanie kapielowe. Powigkszenie 1000x.

Fig.2a. Topography of sample surface - bath sulphinu-
zing. Magnification 1000x.

Rys.2b. Topografia powierzchni prébki - siarkoazotowa=-
nie kapielowe. Powigkszenie 3000x.

Fig.2b. Topography of sample surface - bath sulphinu-
zing. Magnification 3000x.



Rys.3a. Topografia powierzchni prébki - siarkoazotowa=-
nie gazowe. Powigkszenie 1000x.

Fig.3a. Sample surface topography - gas sulphinuzing.
Magnification 1000x.

Rys.3b. Topografia powierzchni prébki - siarkoazotowa-
nie gazowe. Powigkszenie 3000x.

Fig.3b. Sample surface topography - gas sulphinuzing.
Magnification 3000x.
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d/ badania struktury i rozkiadu pilerwiastkéw w warstwie

wierzchniej przy uzyciu mikrosondy elektronowej.

Do badafi powierzchni prébek uzyto mikroanalizatora
rentgenowskiego JXA-50A firmy JEOL przy napigciu przyépie-
szajacym 10 kV,.

Na rysunkach 4 i 5, na tle struktury powierzchni przed-
stawiony jest liniowy rozklad azotu i siarki po siarko-
azotowaniu kapielowym. Widoczna jest bardzo niska zawar-
tosc azotu i bardzo nieréwnomierny rozklad siarki.
Wyniki te potwierdzaja obrazy rentgenowskie rozkladu

powierzchni azotu /rys.6/ oraz siarki /rys.7/.

Rys.4. Liniowy rozklad azotu na tle strukturl powierzchni
/COMPO/ prébki siarkoazotowanej kapielowo.
Powigkszenie 500x.

Fig.4. Linear distribution of nitrogen on the surface
structure /COMPO/. Bath sulphinuzing.
Magnification 500x.



Rys.5. Linlowy rozklad siarki na tle struktury powierz=-

chni /COMPO/ prébki siarkoazotowanej kapielowo.
Powigekszenie 500 x.

Fig.5. Linear distribution of sulphur on the surface
structure /COMPO/. Bath sulphinuzing.
Magnification 500 x.
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Rys.6. Rentgenowski obraz rozkladu azotu na powierzchni
prébki siarkoazotowanej kapielowo. Powiekszenie
500 x.

Fig.6. X-ray pattern of nitrogen distribution on the
surface - bath sulphinuzing.Magnification 500 x.



Rys.7. Rentgenowski obraz rozktadu siarki na powierzchni
prébki siarkoazotowanej kapielowo. Powigkszenie S500x.

Fig.7. X-ray pattern of sulphur distribution on the
surface - bath sulphinuzing.Magnification 500 x.

Liniowy rozklad azotu i sierki na tle struktury powierzchni,
a takze obrazy rentgenowskie powierzchniowego rozkiadu
azotu 1 siarki w.przypadku gazowego siarkoazotowania
przedstawiaja odpowiednio rysupki 8, 9, 10 i 1l1.

Zawarto8¢ azotu jest znacznie wy2sza niz w przypadku siarko-
azotowania kgpielowego, natomiast rozkitad siarki jest

i w tym przypadku nieréwnomierny.
L]



ys.8. Liniowy rozklad azotu na tle struktury powierz-
chni /COMPO/ prébki siarkoazotowanej gazowo.
Powigkszenie 500 x.

ig.8. Linear distribution of nitrogen on the surface
structure /COMPO/. Gas sulphinuzing.
Magnification 500 x.

P ] 3

ys.9. Liniowy rozklad siarki na tle struktury powierzchni
/COMPO/ prébki siarkoazotowane] gazowo.
Powiekszenie 500 x.

Fig.9. Lihear distribution of sulphur on the surface
structure /COMPO/. Gas sulphinuzing.
Magnification 500 x.



Rys.l0. Rentgenowski obraz rozkiadu azotu na powierzchni
prébki siarkoazotowanej gazowo .Powlgkszenie 500x.

Fig.1l0. X-ray pattern of nitrogen distribution on the
surface structure. Gas.sulphinuzing.
Magnification 500 x.

Rys.ll. Rentgenowski obraz rozkiadu siarki na powierzchni
prébki siarkoazotowanej gazowo.Powigkszenie 500 x.

Fig.ll. X-ray pattern of sulphur distribution on the
surface structure - gas sulphinuzing.

Magnification 500 x.
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W celu zidentyfikowania giebokodci zalegania warstwy
siarkoazotowanej wykonano rentgenowski liniowy rozkiad azotu
i siarki w przekroju prostopadlym do powierzchni prébki.

W przypadku obrébki kapielowej obraz rozkiadu potwierdzil
poprzednie wyniki, 2e zawartos$é azotu w warstwie nie rézni
si¢ od jego zawartosci wewngtrz prébki, zas siarka znajduje
si¢ w bardzo cienkiej warstwie okolo 10 um - patrz rysunek
12 i 18, Siarkoazotowanie gazowe natomiast powoduje powsta-
nie warstwy przypowierzchniowej o grubosci okoio 130um

i przejsdciowej /miedzy przypowierzchnia a rdzeniem prébki/
o grubodci tego samego rzedu /rys.l3/.

Rys.12, Obraz /COMPO/ powierzchni przekroju prestopadiego
do powierzchni siarkoazotowanej z linig analizy
sktadu chemicznego. Kapielowe siarkoazotowanie.
Powiekszenie 200x.

Fig.l2. View /COMPO/ of cross section surface with com-
position line - bath sulphinuzing. Magnification
200 x.



chni siarkoazotowanej z linig enalizy skladu che-
micznego. Gazowe siarkocazotowanie. PowigRszenie
400 x.

Fig. 13.View /COMPO/ of cross section surface with com-
position line - gas sulphinuzing. Magnification
400 x.

Rozktad liniowy azotu i siarki dla wymienionej obréb-
ki /rys.19/ wykazuje wyrazny wzrost koncéntracji azotu
w warstwie przejéciowej i przypowierzchniowej w stosunku
do rdzenia. Glebokod$¢ na jaka wnika siarka wynosi okoilo
80 um i jest znacznie wigksza niz w przypadku obrébki ka-
pielowej. Rentgenowskie obrazy rozkladu azotu i siarki

przedstawione sa na rysunkach 14 i 15,



AP A TR SR S eGSR
Rys.l4. Rentgenowski obraz rozktadu azotu w przekroju
prostopadiym do powierzchni siarkoazotowanej.

Siarkoazotowanie gazowe. Powiekszenie 2000 x.

Fig.l4. Xe-ray pattern of nitrogen distribution in the
cross section - gas sulphinuzing. Magnification
2000 x.
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Rys.l6. Rentgenowski obraz rozkiadu siarki w przekroju
prostopadiym do powierzchni siarkoazotowanej.
Gazowe siarkoazotowanie. Powigkszenie 2000 x.

Fig.1l5. X~-ray pattern of sulphur distribution in the
cross section - gas sulphinuzing.Magnification

2000 x.
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e/ badanie trwaloéci elementéw siarkoazotowanych.

Do badan wykorzystano wirniki I-go stopnia pomp rota=-
cyjnych siarkoazotowanych gazd;o wg Hasie oraz wirniki
II-go stopnia poddane obrébce powierzchniowej] kapielowo.
Wirniki zostaly zamontowane w dwéch pompach w ten sposéb,
2e w kazdej znajdowalo sie po jednym wirniku siarkoazotowa-
nym gazowo i po jednym siarkoazotowanym w kapieli.

Pompy pracowaly w sposéb ciggiy przez 750 godzin na siebie
z peinym przedmuchem / & wiec w warunkach wyjgtkowo ciez-
kich/. Podczas pracy pomp okresowo sprawdzano : temperature
pomp oraz preznosdc par oleju. Temperatura wynosila okolo
348.75 K 1 354,65 K, a preznosé¢ par oleju odpowiednio

6,67 Pa 1 2,67 Pa,

Pompy pracowaly przy uzyciu oleju WM-4 zalecanym
przez producenta pomp. Po przeprowadzeniu 750 godzin pompy
zostaly zdemontowane w celu stwierdzenia stanu powierzchni
poszczegélnych wirnikéw. Okazalo sie, ze jako$c powierzchni
wirnikéw siarkoazotowanych gazowo jest lépsza /rys.l6/,
bardziej réwnomierne o jednakowej barwiq bez wzeréw w po-
réwnaniu z wirnikami poddanymi obrébce cieplno-chemicznej
/kgpielowej/ - rysunek 17. Warto zwrécié uwage na fakt,
ze wirniki siarkoazotowane gazowo pracowaly w ciezszych

warunkach eksploatacyjnych w pierwszym stopniu pompy.



Rys.16. Stan powierzchni wirnika pc przepracowaniu
750 godzin. Powierzchnia wirniks siarkoazectowana
gazowo. Powigkszenie 1l:1.

Fig.l6. Rotor surface appearance after 750 hours - gas
sulphinuzina. Maanification 1l:1.

Rys.l7. éfﬁn'powiérzchhi wirnika po przepracowaniu
750 godzin. Powierzchnia wirnika siarkoszotows=-
na kapielowo. Powigkszenie 1:1.

Fig.l7. Rotor surface apperance after 750 hours - bath
sulphinuzing. Magnification 1l:l1.
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Rys.18. Rezklad liniowy azotu i siarki w przekroju prosto=-
padlym do powierzchni siarkoazotowanej kapielowo.

Fig.l8. Nitrogen and sulphur linear distributionin cross
section surface. Bath sulphunuzing.
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Rys.19. Rozkiad liniowy azotu i siarki w przekroju
prostopadiym do powierzchni siarkoazotowanej

gazowo.

Fig.l19. Nitrogen and sulphur linear distribution in
cross section surface. Gas sulphinuzing.
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f/ oméwienie wynikéw badaern i wnioski.

Przytoczone w niniejszym opracowaniu wyniki badan
warstwy siarkoazotowane]j kapielowo wskazuja jednoczesnie,
Zze parametry warstwy poddane]j obrébce sa niezadowalajace,
prawdopodobnie na skutek niedotrzymania parametréw obrdébki
przewidzianych technologia siarkoazotowania kapielowego.

Na powierzchni wirnika istnieje cienka nieciagla warstewka
siarki w postaci prawdopodobnie siarczkéw zelaza, natomiast
rozktad azotu w warstwie i rdzeniu nie réznig sie.

W tym przypadku obrébke powierzchniowa nie wnosi
istotnej poprawy wiasnosci mechanicznych powierzchni w
sensie odpernosci na zuzycie i zacieranie sie wirnikéw.

Badanie warstwy siarkoazotowanej gazowo wg Hasia
wykazaty, 2e :

1. grubosé warstwy o zmienionej w poréwnaniu do

rdzenia prébki strukturze i réznym skladzie

chemicznym wynosi 320 um.

2. topografia powierzchni wykazuje prawie ciagla warstwe

i niewielkie réznice w grubosdéci, wynikie prawdopodobnie

z uprzedniej obrébki mechanicznej /bruzdy po toczeniu/,

Z poréwnania wynikéw badar twardosci, struktury oraz
trwatodci wirnikéw pomp wynika, ze technologia gazowego
siarkoazotowania / w konkretnym analizowanym przez nas
przypadku/ zapewnia lepsze parametry warstwy wierzchniej

w poréwnaniu z obrébka kapielowa.
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Witold Precht, Jerzy Ignaciuk, Cezary Bienkowski,
Zygmunt Kanigowski, Jan Kwiatkowski, Piotr Myélinski.

ANALIZA WYBRANYCH METOD BADAN PRZEMIAN FAZOWYCH W STALACH
NARZEDIOWYCH.

ANALISYS OF SELECTED METHODS OF PHASE TRANSFORMATION INVE-
STIGATION IN TOEL STEELS.

AHAJM3 M3BPAHHHY METNINR UCCELIBAHAM AARIBWY [IEPEY)INB
B MHCTPYMEHTA TBHAX CTANAX.

STRESZCZENIE

W pracy przedstawiono kompleksowe badania zmian wlas-
nosci wytrzyméloécicwych /wydluzenie, twardoéc¢/ 1 magnetycz-
nych /sila koercji magnetycznej/, przy réwnolegitej obserwacji
zmian struktury przy pomocy mikroanalizy i dyfrakcji rent-
genowskiej, jakie towarzysza przemianom fazowym, zachodzgcym
w trakcie odpuszczania zahartowanych stali narzedziowych:
weglowej N11E i niskostopowej NC 6.

Wyznaczono temperatury poczgtku i korica przemian marten=-
zytu tetragonalnego w martenzyt regularny, perlitu w auste-
nit a dla stali N11E oznaczono réwniez temperatury poczatku
i kofica przemian austenitu w perlit przy chiodzeniu stali.

Wykonano réwniez analize jakoéciowsg dla‘martanzytu,
austenitu i ferrytu, oznaczajgc przy jakich temperaturach

odpuszczania wyzej wymienione fazy wystepuja.

SUMMARY

The complementary investigation methods of phase
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ransformations on carbon - and chromium steel was
onsideated.
articulary the changes of mechanical and magnetical pro-
erties after different heat treatments was investigated.
lso the X-ray microanalysis and difraction of low carbon
teel /N11E/ and Cr-steel /NC6/ was carried out.

The X-ray qualitative analisys of martensite, austenite

nd ferrite have been done toco.

PEILME
B padore moemcTABTEHH KOMI TEKCHHE WCCTEeINOBAHU® U3MEHE-
HUY IPOYHOCTHHX CBOWCTB /TBENNOCTH, VI/MHEHNe/ W MATHAUTHHX

CBOUCTB /KOSpuATMBHAA cuna/ NN [apaieThHOM MCCJE[OBAHUM
M3MSHEHM/ CTDPYATYDH /METOLOM MUKDOAHA 34 X DEHTIeHOBCKOl
AWHDAKLAK/ , COMPOBNKIAOUAX (PA3OBHE IEPeXOIH BO BpeMA OTIyC-
KaHWA 34KaNeHHOM MHCTNYMEHTAMBHOM CTa™M: yIJePONUCTOR N I11E
1 MATOTEIUNOBAHHONK NC6.

BHM omnejie TSHH TEMIDEDATYDH Hayana U KNHuA MNeBDAueHNSA
TeTPArOHAMEHOTO MANTEHCUTA B KVOMYECHUH ManTeHCUT, NepmiTa
B ayCTeHWUT. [ind CTAT N11E ONODEle TeHa TaKKe Temienaryna
Hayana M KOHL8 NMNEBNAuEHNA avCTEeHUTA B MEeDMT DU OX TRKIe—
HUM CTaJH.

BHITOJIHEH KaYACTBEHHH} 4HA/M3 119 M.énTechTa, ayCcTeHNUTAa
1 peppuTa. IIMEeYeHO, NNH KAKAX TemIepaTynax OTNYCKaHUA

BHCTVIIAOT BHUWEYIOMAHYTHE TAa3H,
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WSTEP

W dobie projektowania newych tworzyw o z géry zada-

nych wtasneéciach koricowych, znajomoéé elementarnych pro-
cesédw zechodzgcych w sieci krystalicznej tworzywa, prowa-
dzgcych do powstania 2gdanej struktury, Jeét niezbednynm
warunkiem éwiadomego sterowania procesem technolegicznym.
Znajomoéé mechenizmu atomistycznego badanych procesoéw
i zwiqzangj Zz nim struktury elektronowej, pozwala na usta-
lenie korelacji miedzy strukturg, a zmianami wilasnosci
fizycznych i chemicznych oraz wytlumaczenie réznorodnych
efektéw, obserwowanych w kinﬁtyce przemian fazowych.
Przemiany fazowe w stopach metali mozna podzielic¢ na
dwie zasadnicze grupy /1/ :
A - przemiany zwigzane z procesami zarodkowania i wzrostu
faz,
B - przemiany typu martenzytycznego
W przypadku przemian fazowych grupy A mozemy méwic o prze-
mianach izotermicznych zachodzacych ﬁmgmieniajecej sie
temperaturze. Sg to przemiany termiczne aktywowane, gdzie
zasadniczg role odgrywa dyfuzja.
W przeciwienstwie do tych przemian, przemiana martenzy-
tyczna zachodzi wskutek raptownej zmiany temperatury i po=-
lega na tak naglej zmianie typu sieci krystalicznej, ze
proces jakiejkolwiek dyfuzji nie zdazy zajsc. Przemiang te
mozemy nazwac przemiang termiczng /1/.
Faza jako jednorodna czeéé struktury o écisle okres-

lonej strukturze krystalograficznej i okreélonym skiadzie
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chemicznym istnieje w okredlonych warunkach ciénienia

i temperatury. Przy zmianie tych warunkéw faza staje sie
niestabilna i dg2y do przemiany w nowg faze o nizszej
wartoéci energii swebodnej.

W opisie termodynamicznym przemian fazowych naj-
czeéclej stosuje sig funkcje potencjaiu termodynamicznege
Gibbsa /2/.

FeU-=TS + pv
gdzie : F =~ energis swobodna, U - energia wewnetrzns ukiadu
T - temperatura bezwzgledna
S = entropia, p - ciénienie
V - objetodc
Zmiana energii swobodnej, wyrazone funkcjg Gibbsa, stanowi
sile napedowg przemiany.

Przemiang perlityczng w stalach weglowych zaliczamy
do przemian dyfuzyjnych. Zmieny struktury podczas tych
przemisn ¢ wynikiea dyfuzyjnego przemieszczania si¢ atoméw.

W procesach edpuszczania martenzytu, prowadzacych do
powstania struktur przejéciowych /bainitycznych, troosty-
tycznych czy sorbitycznych/ mamy do czynienia z wydzielaniem
sig weglikéw 2elaza, rozpadem austenitu szczgtkowego
i twerzeniem si@ drobnoziarnistego perlitu o réznym stopniu
dyspersji i ksztalcie cementytu [3].

Celem niniejszej pracy byio kompleksowe przebadanie zmian
wlasnodéci wytrzymalodciowych /twardoéé, wydiuzenie/

i magnetycznych /sila koercji magnetycznej/ przy réwnolegiej
obserwacji zmian struktury przy pomocy mikroanalizy

i dyfrakcji rentgenowskiej, towarzyszgcych przemianom

fazowym, zechodzgcym w trakcie odpuszczania zahartowanych



- 126 =

stali narzedziowych : weglowej N11E i niskostopowej NCE,
oraz ocena przydatnosci wyzej wymienionych metod do badan
przemian fazowych w tych stalach. Wybér stali podyktowany

zostal ich uniwersalnoécia w zastosowaniu na narzedzia,

2. Metodyka pracy i materialy uzyte do badan.

W pracy przedstawiono badania dylatometryczne, dyfrak-
tometryczne, badania wiasnedéci magnetycznych, badania twar-
dodci mechanicznej oraz mikroanalize rentgenowska.

Do badan uzyto stali narzedziowych : N11E 1 NC6.

Sktad chemiczny tych stali podano w tablicy nr 1.

Tablice nr 1. Skiad chemiczny stali uzytych do baded.

Znak Skiad chemiczny w % \
' C «+ Mn Si P 1 S 1 Ni . Cu Cr

]
1

'N11E , 1,06' 0,30 ' o0,20' 0,030' 0,030' 0,1, O,1' 0,10
[ ] ]

- e .t e ®m o S m " o = == ----------r-- ------

:NC 6 + 1,40' 0,60 ' 0,25 o.oso: 0,030' - - 1,42

- Em MR = A W e & m W - e, aa & W B - = S = e . B s W S e - o &

Ksztait prébek przystosowano do wymogéw konstrukcyjnych
urzgdzen pemi;rowych. W wyniku obrébki cieplnej otrzymano
trzy serie prébek przeznaczonych do poazciegélnych badah :

1 - normalizowane, 2 - zahartowane, 3 - odpuszczone w tem-
peraturach - 150°c, 250°c, 3s50°, 450%, 600°%.

Do badar dylatemetrycznych uzyto prébek : 1 - normalizowa-
nych, 2 - zshartowanych.

Badania dylatometryczne przeprowadzono na sparacie

"Dylmag HV 63" 1 urzedzeniu "Rigak®”, produkcji japoriskiej.
Pemiary korecji magnetyczne] przeprowadzono na koercjomie-

rzu Foerstera typu 1.093.
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Badania dyfraktometryczne przeprowadzone na sparacie

produkcji ZSRR typu Dron 1,5 przy uzyciu lampy molibdenowej.
Napiecie ladpy w czasie pracy wynosilo 37 kV, a natezenie
pradu 20 mA,

Badania twardodci mechenicznej przeprowadzong na
twardodciomierzu f-my Schoper.

Bsdania rozkiadu liniowego i powi&rzchniowago Ci s
przeprowadzono na mikroanalizatorze rentgenowskim JXA-50A
firmy J&OL, Japonia, zawierajacym réwniez mikroskop skanin-
gowy /SEIX/.

3. Wyniki badanh

3.1l. Badania dylatometryczne /Stal NC6 i Nilg/.

Badania stali NC6 przeprowadzono na aparacie “Rigak"
w atmosferze argonu. Predkodc grzania wynosiila 5°C/min.
dla prébek zahartowanych i 10°C/m1n. dla prébek po norma=-
lizowaniu.
Zmiany dylatometryczne dla tej stali rejestrowano przy
ogrzewaniu ed temp. otoczenia do temp. austenityzacji.
Dla stali N11E badania przeprowadzono na aparacie "Dylmag
HM 63" w atmosferze powietrza. Predkoéc grzania wynosiia
okolo 3,5°C/min.
Dla stali N11E oznaczono réwniez temperatury poczatku
i konca przemiany austenitu w perlit, przy chXodzeniu
stali. W obu przypadkach wzrost temperatury przebiegai
liniowo w czasie oraz badania powtarzano S-krotnie dla
kazdej prébki.

Wyniki badan dylatometrycznych przedstawiono na rys.l,2,3.
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Rys.1. Krzywa dylatometryczna, stal NC6 hartowana.
Fig.1l. Dilatometric curve for NC6 steel after

quenching.



/ ' p]
Vd
rd
/
L
‘I\.._ e
=y ~
-~
//
/)
-
-
y 2 -+
~\
P
T
(
N -
N
\
N\
\ 4ﬁ+n
N
N\
\
\
\l
~
\
\
N
\
o~
\
\
a
\
\ o=
\
\
\
\
! )
P2
: 3 =\ 3
TN (=)
1é 3 3 2
-
rnall
2 . o
Y ® @ $ R = 9 K

Rys.2. Krzywe

dylatometryczna, stal N11E, hartowana.
Fig.2. Dilatometric curve for N11E steel after
quenching.
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3.2. Badania dyfraktometryczne /Stal NC5/.

Zastosowano lampe molibdenowg, dsjgca promieniowanie
o nastepujecych diugoéciach fal Mo Kg, - 0.70926$,
o o
Mo K- 0,71354 A, Mo Kp - 0,61977 A . Oznaczajgc staly
ieci F ; d fal 0
sieci Fe uzyto réwniez do obliczen diugoséci K¢_0‘71059A

bedaca érednia promieniowania Mo Kq, 1 K, . Celem wyelimi-
nowania promieniowania Mo Kg zastosowano filtr cyrksiy.

Do badari uzyto prébek w postaci krazkéw o drednicy @ = 25 mm
i gruboéci d = 5 mm,

Prébki wypolerowano co pozwolilo na znaczne zmniejszenie
liniowego wspéiczynnika absorpcji. Analize dyfraktrome=-
tryczna przeprowadzono w zakresie kgtéw 2Q/ 2Q - kat brag-
gowski odbicia / od 18 do 65°.

W pracy niniejszej umieszczono natomiast zapis dyfrakto-
metryczny dla kata 2Q do 58°. Dyfraktogramy prébek ze
stali NC6 przedstawiono na rys. 4, 5, 6, 7, 8,’9.
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Rys.4. Dyfraktogram nr 1, stal NC6, normalizowana. |
Fig.4. X-ray diagram for NC6 steel after normalization.
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Rys.5. Dyfraktogram nr 2, stal NC6, hartowane.

Fig.5. X-ray diagram for NC6 steel after quenching.
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Rys.6. Dyfraktogram nr 3, stal NC6, odpuszczana w 250°C.
Fig.6. X-ray diagram for NC6-steel after tempering in 250°C,
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Rys.7. Dyfraktogram nr 4, stal NC6, odpuszczana w 350°C.
Fig.7. X-ray diagram for NC6 steel after tempering in 350°,
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Rys.8. Dyfraktogram nr 5, stal NC6, odpuszczana w 450°C.
Fig.8. X-ray diagram for NC6 steel after tempering in 450°¢C.
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Rys.9. Dyfraktogram nr 6, stal NC6, odpuszczana w 600°cC.
Fig.9. X=-ray diagram for NC6 steel after tempering in 600°c.
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3.3. Badania magnetyczne /Stal NC6 i N11E/

Z wielkoéci magnetycznych badeano siie koercji,
ktéra to wielkoéé jest czula na wszelkiego rodzaju
._M“_ L .‘._.‘ it .
zmiany strukturalne. Zaleznoé¢ koercji dla stali N11E

od temperatury odpuszczania przedstawiono na rys. 11,

a dla stali NC6 na rys. 13.

- NG
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NIE

X~ Hattowanie

°— Odjbuszczanv(e

0 100 200 300 400 500 600
lemperatura, °C

Rys.l0. Zaléznoéc twardosci stali N11E od temperatury

odpuszczania.
Fig.l0. Relationship between hardness and tempering

temperature for N11E steel.
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Rys.ll. Zaleznoé¢ silty koercji magnetycznej stali

Tem peratura, °C

N11E od temperatury odpuszczania.

Fig.ll. Relationship between coercive force and

tempering temperature for N11E steel.
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Rys.l2, Zaleznos$c twardoéci stali NC6 od temperatury

odpuszczania.

Fig.12, Relaionship between hardness and tempering

temperature for NC6 steel.
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Rye.l3. Zaleznoéc sity koercji magnetycznej stali NC6
od temperatury odpuszczania.

Fig.1l3. Relationship between coercive force and tempe-
ring temperature for NC6 steel.

3.4. Badania twardosci mechanicznej /stal NC6 i N11E/.

Podobnie jak koercja magnetyczna w stalach ferro-
magnetycznych zmienia sie takze twardo$c. Twardodc stali
zale2y z jednej strony od rodzaju, ilosci, wielkosci
1 ksztattu danej fazy w stali, a z drugiej strony od ges-
toéci i struktury dyslokacyjnej.

Ograniczenie ruchu w stalach / co prowadzi w procesie
umocnienia do wzrostu twardosci/ moZe zachodzié przez
/4/ :

a/ zablokowanie ruchu dyslokacji przez defekty,

b/ zakotwiczenie dyslokacji na obcych atomach
rozpuszczonych w matrycy,
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¢/ uporzadkowanie bliskiego zasiegu,
d/ zwiekszenie gestosci dyslokacji prowadzgce
do powstania grup spietrzonych lub pogmatwanych
dyslokacji.
Zaleznod¢ twardosci stali od temperatury odpuszczania

przedstawiono na rysunkach 10 i 12.

3.5. Badania liniowego rozkladu C i Si przy pomocy

mikroanalizy rentgenowskiej /stal N11E/

Na rys. 14 do 20 pokazano liniowy rozkiad C i Si
na tle widocznej struktury rozkiadu powierzchniowego
tych pierwisstkéw. W zaleznodci od temperatury odpuszcza=-
nia zahartowanych prébek obserwujemy rézne rozklady

wegla 1 krzemu w osnowie.
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Rys.l4. Rezklad liniowy wsgla /compo/, stal N11E,
odpuszczana w 150”C. Pow. 3000x.

Fig.l4. Linear distribution ofocarbon for N11E steel
after tempering in 150°C /compo/. Magnification
3000 x.



-Rys.15. Rozkitad liniowy nsgla /compo/, stal N11E,
odpuszczana w 250°C. Pow. 3000 x.
Fig.15. Linear distribution of cerbon for N1iiE

steel after tempering in 250°C fooapo/.
Magnificetien 3000 x.
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Rys.16. Rentgenowski obraz rozkladu wegla, stal N11E,
odpuszczana w 450°C. Pow. 1 x

Fig.l6. X-ray pattern of carbon distribution for N11E
steel after tempering in 450°C. Magnification
1000 x.
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Rys.l7. Rentgenowski obraz rozkladu wegla, stal N11E,
odpuszczana w 600°C. Pow. 1000 x.

Fig.l7. X-ray pattern of carbon distribution for N11iE
steel after tempering in 600°C. Magnification
1000 x.
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Rys.18. Rozklad liniowy krza-u /compo/, stali N11E,
odpuszczana w 150° ¢, pPew. 3000 x.

Fig.l8. Linear distribution of ailicon for N11E
steel after tempering in 150°C /compo/ .
Magnification 3000x.
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Rys.19. Rozkiad liniowy krzemu /compo/, stal N11E,
odpuszczana w 250°C. Pow. 3000 x.

Fig.19. Linear distribution of silicon for N11E
steel after tempering in 250°C /compo/.
Magnification 3000 x.
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Rys.20. Rozkiad liniowy krzemu /compo/, stal N11E,
odpuszczana w 600°C. Pow. 1000 x.

Fig.20. Linear distribution of-silicon for N11E
steel after tempering in 600° /compo/.

Magnification 1000 x.
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4, Dyskusja wynikéw.

W czasie badalh dylatometrycznych odpuszczanie zacho-
dzilo w dylatometrze, a stosunkowo wolny przyrost tempera-
tury podczas grzania zapewnial warunki przemian zblizone do
stanu réwnowagi fazowej.

Pierwsze zmiany wspédiczynnika kierunkowego krzywej dylato=-
metrycznej wystepujg dla stali NC6 w temperaturze 105°%C
/rys.l/ oraz w temperaturze 95°c dla stali N11E /TYS 2/
Temperatury te wskazuja-na poczagtek odpuszczania marten=
zytu tetragonalnego w martenzyt regularny. Minimum na
krzywej.dylatometrycznej odpowiadajgce temperaturze okolo
175°%¢ /rys.l/ wskazuje, ze martenzyt w tej temperaturze
jest juz w znacznym stopniu odpuszczony.
Wydzielanie si¢ cementytu w stali N11E korficzy sie w tempe-
raturze o 40° nizszej niz w stali NC6, czyli w temperaturze
360°C. Przesunigcie drugiego stadium odpuszczania w stro=
ne wyzszych temperatur dla stali NC6 spowodowane jest
wieksza szybkodcia grzania tej stali w poréwnaniu do
stali N11E. Przemiana perlitu w austenit : Fegc + Fe

FeC powoduje skurcz stali. Przemiana ta, zwana austeni-
tyczna, zachodzi w stali N11E przy szybkosci grzania
3,5°C/m1n. w zakresie temperatur 732 do 765°C /rys.z),
a dla stali NC6 w zakresie 740 do 775°C /rys.l/ przy
szybkoéci grzania 5°C/min. i w zakresie 749 do 790°C
/rys.3/ stosujac szybkos$é grzania 10°C/min.
Na podstawie powyzszych wynikéw obliczono czas trwania
przemiany austenitycznej. I tak dla stali N11E zachodzila

ona w ciagu 9 min., a dla stali NC6 w ciagu 7 min.



/ przy szybkodéci grzania 5°C/m1n. i 4 min/przy szybkoéci
grzania 10°C/min.

Dla stali N11E oznaczone réwniez temperature poczgtku

i kofica przemiany austenitu w perlit przy chitodzeniu stali.
Przemianie tej towarzyszy wzrost objetoéci i zachodzi ona
w zakresie temperatur 705 do 680°C /rys.2./.

Réznica temperatur poczatku wydzielania sig¢ weglike
dla obu stali nie wynika bezpoérednio z réznicy skitadu
chemicznego.

Pierwiastki stopowe /stal NC6 zawiera okolo 1,4 % chromu/
nie wplywaja-bowiem na przebieg wydzielania. W pierwszym
stadium odpuszczania martenzytu. Kinetyka tege procesu
zalezy giéwnie od przesycenis stali weglem /6/.

Rozpatrujgc¢ przesycenie obu stali, na podstawie ukladu
2elazo-wegiel mozna stwierdzié, 2e stal N11 austenityzowana
w temperaturze 890°C moze zawieralé cals iloéé wegla

w austenicie. Przesycanie stali NC6 weglem o zawartoéci
1,4 ¥ C austenityzowanej w temperaturze 840°c, moze wynosic
maksymalnie 1,2 %. W zwigzku z powyzszym decydujecy wpiyw
na temperaturg poczatku odpuszczania martenzytu w obu
stalach miale szybko$c grzania,

Badania dyfraktometryczne przeprowadzono dla stali NC6.
Wyznaczono stala sieci Fed , positugujgc sie dyfraktogramem
nr 1 /rys.4/ ora> wykonano analize jakosciowg pozostalych
dyfraktograméw /rys.5 do 9/.

Dolny zakres katéw 2Q ograniczony by% silnym tlem.
Niecelowe bylo réwniez prowadzenie badarn przy kgtach
wiekszych od 2Q = 65° z uwagl na male natezenie reflekséw

przy zastosowanej lampie molibdenowej.
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Aby obliczy¢ perametr sieci "a* Fed na podstawie dyfrakto-
gramu nr 1 z najmniejszym bledem, nalezy go obliczyc dla
najwiekszych wartosci kata 2Q.

Na podstawie obliczen podanych w tabeli nr 2 okreslono

(9]
parametr sieci Fey - a = 2,867 A.

Tablica nr 4. Wyniki obliczeh parsmetru sieci Fed, na

podstawie dyfraktogramu nr 1.

1t Refleks! 20 1 sian ' S 1 hkl AX t /:/ '
1 | ; | 1 ] 1 4a i '
lica o oo @l o o mi milm ow mcm wlam @ e b o o w bk o w e sle & o = -l
[ 1 ¢+ 20,156 + 0,308 1 2 + 110  0,0154 s+ 2,863 1
- = m wlm - mm m = - - Il = = e = = = o = = = wf=m = = = m]

2 , 28,60 ; 0,0610, 4 , 200 , 0,0152 , 2,883
e e e T N !

3&,1- 35,16 «+ 0,914 ; 6 1« 211 , 0,0152 | 2,876 .
i e A N LR D I o T R N L R |

44, , 40,65 , 0,1206 , 8 , 220 , 0,0151 , 2,884 ,

310 1 P,0152 ' 2,876
]

--1ﬂ—-ﬂ-‘-ﬁ--

64, ' 50,60 ' o,1826 ' 12 ' 222 ' o,0151 ' 2,884 '

1 [ | 1 [ ] ] ] 1

74, , 5,00 , 0,2132 | 14 | 321 | 0,0152 , 2,876 |

8d, 1 59,20 1 0,2440 , 16 . 400 , 0,0152 , 2,876 .

-—--'l—---l---——l--—i——-—'--nunln--—-l

9of, ' 63,256 ' 0,2751 ' 18 ' 330 ' 0,0153 ' 2,867 ‘!
1

Dyfraktometryczng analize jakoéciowg wykonano dla prébek
ze stali NC6 :

- zahartonan;j /dyfraktogram nr 2/

- odpuszczonej 260°C /dyfraktogram nr 3/

- odpuszczone]j 350°C /dyfraktogram nr 4/
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- odpuszczone] 450°C /dyfraktogram nr § /
- odpuszczone]j 600°¢C /dyfraktegram nr 6 /

Do analizy uzyto promieniowania o diugosdci fali Mo
K, = 0,71069 :.
Krawedz absorpcji dla zeleza wynosi natomiast K, -1,74334 :.
Promieniowanie charakterystyczne miato w tym przypadku
mniejszg diugoé¢ fali, ni: wynosi krawed:z absorpcji Ko
preparatu. Spowodowalo to powstanie promieniowania fluores-
cencyjnego, dajacego silne tio na zapisie dyfrektometrycz-
nym., Przyczyny poszerzenia linii lezg prawdopodobnie
w niejednorodnodci naprezen wiasnych, wystepujacych na
granicach faz badanej stali, i w rozmiarach ziaren, mniej-
szym od 10" %nn.
Z powodu wystgpowania wyzej wymienionych zjawisk, nie udaio
sie ustalié¢ przy pomocy dyfresktograméw faz wgglikoﬁych.
Analize¢ jakoséciowa przeprowadzono dla martenzytu, auste-
nitu i ferrytu,oznaczajgc przy jakich temperaturach
rozpuszczania fazy te wystepuja. |
Dyfraktogrem nr 2 wykonano dla stali zahartowanej.
Wiadomym jest, 2e gdy stal hartowac z obszaru austenitu,
wystepuje w niej faza martenzytu /siec tetragonalna, prze=-
strzennie centrowana/ i austenit szczatkowy /sieé fc.c/.
Jak wiadomo kazde odksztalcenie komérki elementarnej,
ktére zmniejsza jej symetrie, bedzie powodowalo zwigksze-~
nie liczby linii dyfrakcyjnych. Stata "a" mertenzytu
i ferrytu praktycznie sig¢ nie réznia, natomiast parametry

“a" i “c® martenzytu réznig sie¢ okoio 5 %.
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V wyniku tego na zapisie dyfraktometrycznym hartowane]
stali wyst@pujg pary linii martenzytu mniej wiecej przy
tych samych katach 2Q, co pojedyricza linia ferrytu,

Jedmak ze wzgledu na znacznie poszerzenie linii na dyfrak-
togramie nr 2 nie uwidocznil si@ rozdzial linii martenzytu.
fartenzyt majgcy sie¢ o mniejszej symetrii, niz siec
ferrytu daje wiecej linii dyfrakcyjnych. Wzrost ten powo-
dowany jest gléwnie wprowadzeniem odlegloéci miedzypiasz-
czyznowej, wynikiej z réznicy parametréw "a* i “c™ dla
sieci mertenzytu. Efektem tego jest wystgpowanie dla marten=-
zytu reflekséw od plaszczyzn sieciowych takich jak dla
ferrytu oraz reflekséw od ptaszczyzn /101/, /002/, /112/,
/202/ .

Parametr "a"™ jest mniejszy od parametru "c" martenzytu.

Z tego powodu odlegloééi miedzyplaszczyznowe ferrytu :

d beda mniejsze od odpowiednich

9310° 9200° 9211° Y220
odlegioéci migdzypiaszczyznowych martenzytu d101, ‘002'

d i dyp,¢ Wynikiem tego jest wystepowanie dla w/w

112
ptaszczyzn martenzytu linii dyfrakcyjnych przy mniejszych
kgtach 2Q w poréwnaniu do linii dyfrakcyjnych ferrytu.
Prawidlowoé¢ ta wystepuje réwniez na dyfraktogramie nr 2.
Maksima leza tu przy nieco mniejszych katach 2Q w poréw-l
naniu do reflekséw wystepujacych dla ferrytu.

Oznaczenia plaszczyzn'dla martenzytu dokonano w oparciu

o wskaznikowanie na dyfraktogramie nr 1. Refleksy na dyfrak-
togramie nr 1, w oparciu o dane literaturowe /5/, przyporzad-
kowane dwém rodzinom plaszczyzn.

Na wystepowanie martenzytu wskazujg réwniez wyraZnie mnie]-

sze natezenia reflekséw pochodzgcych od sieci ferrytu.
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Brak wyraznych reflekséw pochodzgcych od ﬁustanitu
éwiadczy, 2e fazy tej w stali hartowanej jest mniej niz
10 %. Czuloséc metod rentgenowskich w oznaczaniu matych
ilos$ci austenitu szczgtkowego ograniczona jest giéwnie
przez natg¢zenie tla.

Przy normalnym, filtrowanym promieniowaniu minimalna iloéc
austenitu, ktéra mozna wykryc wynosi wlasnie § do 10 %.
Uskok na zapisie dyfrakcyjnym nr 2 przy.kgcie 2Q wynoszg-
cym 19.80° i rozmycie maksiméw!;rzy kacie 2Q = 22.80°

na dyfraktogramie nr 2 i nr 3 wskazuje na wystgpowanie
austenitu szczgtkowego. Refleksy przyporzgdkowane auste~
nitowi oznaczono strzalkami.

Na dyfraktogramie nr 4 wykonanym dla stali odpusz-
czonej w temperaturze 350°C wystepowania austenitu szczat~
kowego nie stwierdzono. Wyostrzenie sie linii dyfrakcyjnych
dyfraktogrému nr 5 jak i rozdziat dubletu linii widma K
éwiadczy o znacznym zaniku naprezert wtasnych w stali odpusz-
czonej w temperaturze 450°C. Efekty te sa jeszcze w wiekszym
stopniu zauwazalne na dyfraktogramie nr 6 wykonanym ze stali
odpuszczonej w temp. 600°C.

W wyniku badan koercji magnetycznej prébek obu stali
/rys.11,13/ stwierdzié¢ mozna wigkszy ilosciowo stopie#
przemiany dla stali N11E niz dla stali NC6.

Wskazuja na to wieksze wartosdci koercji dla stali N11E.
Wyrazny spadek koercji w zakresie temperatur od 250 do 350°¢
zwigzany jest prawdopodobnie z procesem przemiany weglika

w cementyt, ktéremu towarzyszy raptowny spadek naprezen
wlasnych. Badania twardosci mechanicznej potwierdzaja wyniki

badarh dyletometrycznych 1 dyfraktometrycznych.
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izrost twardosci stali N11E /rys.l0/ w temperaturze odpusz=-

szania 150°C spowodowany jest wydzieleniem si@ weglikaf,

Vydzielenie sig weglika w przesyconej weglem sieci ferrytu

zachodzi podczas przemiany martenzytu tetragonalnego

N martenzyt regularny ze skurczem stali w zaskresie tempe-

ratur 95 do 170°C /rys.2/, co widoczne jest na krzywe]

dylatometrycznej dla stali N11lE. W temperaturze odpuszcza-
nia 250°C twardo$é stali N11E jest nadal wysoka /62 HRC/.

W tej temperaturze odpuszczania stwierdzono w oparciu

o badania dylatometryczne zanik austenitu szczatkowego.

Zanik austenitu oraz 2zwigzany ze wzrostem temperatury

odpuszczabia mniejszy stopiert dyspersji weglika £ powoduja

tylko nieznaczne zmniejszenie sie twardosci stali N11E przy
wzroscie temperatury odpuszczania o 100°Cc. Stal hartowana

NC6 posiada twardo$¢ réwng stali hartowanej N11E.

Fakt ten wyjasnic¢ mozna tym, 2e mimo wigkszego przesycenia

martenzytu weglem w stali N11E wystepuje w niej jednoczeénie

wigksza ilosc austenitu szczatkowego.
Spadek twardosci dla obu stali w zakresie temperatur

300 - 600°C spowodowany jest wzrostem wielkoéci ziarna

perlitu, a zatem spadkiem naprezern wiasnych.

Badania rozkladu liniowego i powierzchniowego C i Si

w stali N11E za pomocg analizy rentgenowskiej wykazaly :

- rozktad wegla jest nieréwnomierny, nie wykazujacy zasad-
niczej réznicy jego zawartoséci w drobnodyspersyjnym
bainicie czy perlicie osnowy i w duzych wydzieleniach
cementytu /rys.l4,15/,

- jednak w miare wzrostu temperatury odpuszczania jego

dredni rozkiad powierzchniowy wskazuje na segregacje
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w pewnych obszarach /rys. 16, 17 /.
-~ rozklad krzemu wykazuje duzg jednorodnoéc poza obsza-
rami duzych weglikéw, gdzie jego zawartoéc spada
/rys. 18, 19, 20 /,

Potwierdza to poglgd o hamowaniu dyfuzji wegla przez
krzem i odwrotnie - tworzeniu si¢ wydzieleh cementytu

w obszarach ubogich w krzem.

WNIOSKI

1. Réwnoczesne zastosowenie metod badawczych : dylato=-
metrii i éledzenie zmian sily koersji magnetyczne]j
pozwela na okreélenie temperatur przémian fazowych
w stalach. Badania rentgenograficzne umozliwiaja
éledzenie rozpadu austenitu szczagtkowego, az do jego
zaniku korficowego, procesu wydzielania cementytu oraz

przemian alotropowych.

2. Uzupeinieniem metod pomiaréw zmian wielkosdci fizycz-
nych jest mikroanaliza rentgenowska, ktéra ukazuje
nam sposéb rozmieszczenia poszczegélnych pierwiastkéw

w osnowie i wydzielonych fazach.

3. Analiza metod badawczych, zewarta w niniejszej pracy
wykazala, Ze optymalnym zestawem metod badania prze-
mian fazowych w stalach wydaja sig by¢ : badania
dylatometryczne, zmian wlasnosci magnetycznych,
rentgenowska analiza fazowa i mikroanaliza rentge-
nowska, oraz jego uzupeinienie transmisyjna mikro=-

skopia i selektywna dyfrakcja elektronowa, umozliwia=-
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jace identyfikacje struktury wydzielern i ich orien-

tacje krystalograficzna w stosunku do matrycy.
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Zaktad Fizyki Ciata Statego WyZsza Szkoie Inzynierska

w Koszalinie

WPLYW CISNIENIA ROZTWORU TRAWIACEGO NA PROCES CHEMICZNEGO
TRAWIENIA BLACH METALOWYCH

THE INFLUENCE OF ETCHING REAGENT PRESSURE ON THE PROCESS
OF CHEMICAL ETCHING OF SHEET METALS.

BIMAHAE IABTEHVSA TPABAUETO PACTBOPA HA IIPOLECC
XVMMECKOT'0 TPABJIEHUA JIACTOBOR CTAM,

STRESZCZENIE

W I czeéci pracy zbadano wpilyw ciédnienia roztworu tra-
wigcego na czas trawienia i wspélczynnik podtrawienia dla
blach ze stali nierdzewnej OH 18N9, nowego srebra i kowaru.
Stwierdzono, 2e zwiekszenie cidnienia roztworu trawiacego
zwigksza szybkoécC trawienia i zmniejsza wspélczynnik pod-
trawienia. W II czeéci pracy badano tzw. katy profilu
trawiarki przemysiowej przy trawieniu statycznym, trawieniu
z przesuwem tasmy i przy trawieniu z przesuwem tadmy z jedno-
czesnym ruchem wahadlowym dysz. Okreslono rozrzut wymiaréw

w zaleznodci od gruboéci trawionej blachy kowarowej.

SUMMARY

The influence of the etching reagent pressure on the
atching time and the etching factor of a sheet stainless
steel OH1BNS , a sheet argentan and a sheet kovar was in-

vestigated in the first part of this work.
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It was found that the etching rate increases and the etching
factor decreases if the etching reagent pressure increases.
The etching profile angles of an industry etcher under static
etching, travel etching and travel etching with oscilation
nozzles was investigated in the second part of this work.

The scatter of dimensions as a function of the sheet

thickness for kovar was found.

COIEPAHVE

B n®poit yacrn paCoTH MCCNELOBAHO B /DIAHUE ITABMCHUA TpPa-—
BAUWEr0 PAacTBOpa Ha BPEeMA TPABJEHMA B KOdMOHUuUMEHT IOITpaBJE—
HUA HepKaBeplieil JUCTOBOHK CTamm, JUMCTOBOI'O HOBOI'O cepedpa
7 JMCTOBOI'C KoBapa. llonTBe pKieHO, YTO DPOCT IABJIEHNA yBeM-
YUBa8T CKOPOCTH TPABJEHUA M YMEHBLAGT KOIDIUUMEHT NOATpaB-
JeHud. Bo BTOpO# wacT¥ pacOTH UCCHELOBAHH YIVIH [IPOGUIA
T paBJEHAA MDOMHMNIEHHOR TPaBHJKA DU CTATHYe CKOM TpaBJICHHMH,
OpH TPaBJSHHM C llepeMelieHueM JIEHTH KOHBeiiepa U Ipd TpaBJCHAHR
¢ DepeMeueHNeM JICHTH KOHBeiepa C OMHOBPEMEHHHM KavyaTeJ bHEM
IBUXEHHEM CONJIOB. DHJI YCTaHOBJEH pa3zdpoc pasMepoB B 3aBACH-
MOCTE OT TONUMHH JHMCTOBOI'O KOBADA.

Peine wykorzystanie technicznych mozliwosci jakie stwarza
technologia chemicznego trawienie ksztaltowego, zwlaszcza
przy produkcji orecyzyjnych detali dla przemysiu elektro=-
nicznego, np. azuréw, przy ktérych zawodza konwencjonalne
technologie, wymaga zbadania wplywu wszystkich czynnikéw
technologicznych na koficowy wyrdb.

W niniejezej pracy zbadano wplyw cisnienis roztworu trawig-
cego na czas trawienia i na wielko$¢ tzw. wspélczynnika

podtrawienia /etch factor/.



Jako prébek uzyto blachy stalowej nierdzewnej OH18NS

gruboséci 0,13 mm, blachy z nowego srebra gruboéci 0,27 mm

i kowarowej grubosci 0,25 mm.

Prébki przygotowywano do trawienia wedlug linencyjnej
technologii trawienia ksztaltowego stosowanej w ZPE KA=~
ZEL [iL gtéwnym skladnikiem roztworu trawiacego byl Fecla.
femperatura roztworu trawiacego wynosita 37,800.

Predkoé¢ transportera trawiarki dobrano tak, by czas jed-
nego przejscia prébek przez trawiarke wynosil jedna minute.
Po kazdym przejsciu przez trawiarke prébki byly piukane

w wodzie i odwracane. taczny czas trawienia stanowil sume
czaséw kolejnych przejsé prébek przez trawiarke.

Dla wytrawionych prébek okreslano wspéiczynnik podtrawie-
nia EF /etch factor/ definiowany jako stosunek glebokosci
trawienia do podtrawienia bocznego /rys.1/.

Pomiary gtebokoéci trawienia i podtrawienias bocznego prze-
prowadzono na mikroskopie warsztatowym MVD, Uzyskane zalez-
nosci miedzy cisnieniem roztworu trawiacego a czasem-trawie-
nia i wspéiczynnikiem podtrawienia przedstawione zostaily

na rys. 2 i 3.

Przeprowadzone badania wykazaly, Zze wzrost cisnienie roz-
tworu trawigcego powoduje zwiekszenie szybkosci trawilenia

i spadek wspéiczynnika podtrawienia. Wzrost podtrawienia
bocznego pociaga za soba koniecznosc uwzgledniénia W pro=-
cesie projektowania fotomasek odpowiedniego naddatku na pod=-
trawienie. Wymaga to dalszych badarh zwigzkéw istniejacych
miedzy wymiarami wzoru maskujacego i wymiarami wytrawio=-
nych elementéw. Czynnikiem ograniczajacym wielkodci stoso=-

wanych cisniert jest ograniczona przyczepnos$c emulsji do
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blachy i wytrzymatoéc mechaniczna emulsji.

Bardzo istotng wielkoécig majaca zdecydowany wpiyw na
dokladnosci wymiarowe wyrobéw sa katy profilu trawienia.
Badania wielkosci tych katéw w zaleznoséci od kata padania
strumienia roztworu trawiacego przeprowadzono na trawiarce
firmy Dainippon Screen. Konstrukcja dysz trawiarki umozliwia
natrysk roztworu trawiacego o ksztalcie pierdécieniowym.
Celem ustalenia zaleznosci miedzy katem natrysku a ksztai-
tem profilu trawionych blach przeprowadzono nastepujace
préby :

- trawlenie statyczne,
. =trawienie z przesuwem tasmy,
- trawienie z przesuwem tasmy i wahadlowym ruchem dysz.
We wszystkich wypadkach stosowano parametry trawienia zgod=-
ne z /1/ przy natrysku gérnym jednostronnym. Czas trawienia
wynosil 19 minut. Geometrig¢ natrysku przedstawia rys. 4,
oznaczania badanych katéw wg rys.5.
{W wyniku przeprowadzenia szeregu préb uzyskano nastepujace
zaleznosci :
- zaleznodc kata zewnetrznego profilu o, i keta wewnetrz-
' nego profilu m“ od katea natrysku @ dla trawlenia stacjo-
narnego /rys.6/.
~ zaleznod¢ kata zewnetrznego profilu o, i kata wewnetrz-
nego profilu o od kata natrysku ¢pdla trawienia z prze-
suwem tasdmy pfzy statym potozeniu dysz /rys.7/.
Celem zapewnienia réwnomiernego trawienia zastosowano oscy-
lacyjny /wahadlowy/ ruch dysz wg rys. 8.
Na trawionej prébce z kowaru o gruboéci 0,25 mm uzyskano

rozrzut katéw ®, 4 a& w zakresie od 13°25°do 18°16°
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W plaszczyznie prostopadlej do kierunku przesuwu blachy

i od 11°50°do 16°08 w plaszczyznie réwnoleglej.
W_praktyce projektowania proceséw technologicznych tra=-
wienia ksztaltowego nalezy uwzglednic fakt, Ze oprécz
stabilnoéci parametréw technologicznych, na dokiadnosc
trawienia istotny wplyw ma grubos$c¢ trawionych materialéw.
Przy stalych parametrach trawienia zaleznoé¢ rozrzutu wy-
miaréw od grubosci trawionych blach w przypadku kowaru
przedstawia rys.S. Przy trawieniu dwustronnym rozrzuty
wymiaréw sg o polowe mniejsze.

Powyzsze wyniki wskazuja na fakt, ze rozwigzania konstruﬁ-
cyjne trawiarki, takie jek rozmieszczenie dysz, odlegloéc
dysz od trawionego materiatu, ksztalt strumienia roztworu
trawigcego, ruch dysz natryskowych majg istotny wplyw na

uzyskiwane w procesie trawienia ksztaltowego dokladnoéci.

LITERATURA

/1/ Technologia trawienia ksztaltowego. ZPE KAZEL Koszalin.
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Rys.2. Wplyw cidénienia roztworu trawigcego na .czas tra=-
wienia /z uwagi na rézng grubos$c trawionych blach
czas trawienia odniesiono do jednakowej grubosci/.
Fig.2. The dependence of etching reagent pressure on etching
time /etching time is realted to a standart sheet

thickness/.
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Rys.3. Wpiyw cisnienisa czynnika trawiacego na wspdiczynnik
podtrawienia.

Fig.3. The influence of etching reagent pressure on etch
factor. '
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Rys.4. Geometria natfyéku czynnika trawiacego.
Fig.4. The etching reagent spray geometry.
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Rys.5. Geometria profilu trawienia.
Fig.5. The etching profile geometry.
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Rys.6. Zaleznos$c katéw profilu trawienia od kata natrysku
- czynnika trawiacego /trawienie stacjonarne/.

Fig.6. The dependence of the etching profile angles on
the etching reagent spray angles /static etching/.
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Rys.7. Zaleznoéc katow profilu trawienia od kata natrysku

czynnika trawigcego /trawienie z przesuwem tadmy
przy staiym polozeniu dysz/.

Fig.7. The dependence of the etching profile sngles on
the etching reagent spray angles /travel etching/.
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EGZOEMISJA ELEKTRONOW PODCZAS PRZEMIAN FAZOWYCH
METALI I STOPOW

THE EXOELECTRON EMISSION DURING PHASE TRANSITIONS
OF METALS AND ALLOYS

HK3OQolEKTPOHHAA oCCHA [IPA ®A30BHX [TPEBPA:EHAAX
AETAJJIOB U CILTABOB

STRESZCZENIE

Przedstawiono wyniki dotychczasowych badar zjawiska
egzoemisji elektronéw towarzyszacej przemianom fazowym
metali i st-opéw. Przedyskutowano dotychczasowe poglady
na mechanizm tego zjawiska oraz oméwiono mozliwosci jego

praktycznego stosowania.

SUMMARY

A comprehensive review of the experimental
investigations of the exoelectron emission during phase
transitions of metals and alloys is given. Some possibili-
ties of ineterpretaticn and applications of this phenomenon

are also discussed.,
COuE P4 AT E

3 padoTe NpeLCTABTEHH DE3YALTATH BHIIONHEHHHX IO CUX
MO" MCC/EIOBAHNI, ABTEHAA BK30BNEXTDOHHOM SMUACCHM, KOTODAA

COMDOBOKIAET TA30BHE NIMERNDAUEHUA METANNOB B CNJABOB,
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U pOmACKYTUDOBAHH CyLe CTBY Oue B3ILIADH HA MEXaHH3M
3TOr'0 ABMCHUA ¥ OMCAHH BO3IMOKHOCTH €TI0 IIDAKTHAYEeCKOI'O

I OVUMEHE HUA,

Do zjawisk egzoemisji elektronéw /EEE/, zaliczamy
te zjawiska elektronoemisyjne, dla wywolania ktérych nalezy
zrealizowaC co najmniej dwa procesy. Pierwszy proces,
wzbudzenie, polega na generowaniu takich defektéw struk-
tury w powierzchniowej warstwie emitera, ktére moga
czasowo wigzacC elektrony oraz na zapeinianiu tych pulapek
elektronami. Drugi proces, stymulowanie, mozna oKredlié
jego bezpoérednie przyczyny energetyczne, uwalniajace
elektrony z putapek i prowadzace do ich emisji z ciala
statego [1] . Pod pojeciem egzoemisji elektronéw rozumie-
my wiec stymulowang, niestacjonarng emisje nosnikéw
ujemnego tadunku elektrycznego z uprzednio wzbudzonej,
powierzchniowej warstwy niemetalu, o strukturze krystalicz-
nej lub zbliZonej do takiej struktury lub z uprzednio
wzbudzonej warstwy powierzchniowej na metalu [2] .

Do detekcji tej niestacjonarnej emisji ze wzgledu

% cm"z, co w przelicze~

2

na mate gestosci pradu rzedu 10'1

niu stanowi emisje¢ kilku elektronéw z 1 cm“™ powierzchni

w ciagu 1 minuty stosuje sig¢ metody detekcji pojedynczych

elektronéw w ktérej liczniki ostrzowe, liczniki G-M lub

powielacze elektronowe sa podstawowymi narzedziami detekcji.
Do rejestracji impulséw z detektoréw stosuje sig

typowe elektronowe uklady rejestrujace fizyki jadrowej.
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i. Egzoemisja elektronéw podczas topnienia 1 krzepniecia

Pierwsze doniesienia o wysylaniu przez obrobione
mechanicznie powierzchnie metalu promieniowanis, mozna
spotkaé¢ w pracy Russella z 1897 roku [3] , ktéry powta=
rzajac pomiary Becquerela, badal wpiyw substancji radio-
aktywnych na zaczernienie klisz fotograficznych. )
Zauwazyl on przy tym, ze niektére metale, pozbawione do-
mieszek radioaktywnycﬁ zaczerniaja klisze, jezeli tuz przed
zetknigciem z jej powierzchnia zostaly podrapane papierem
éciernym lub szczotka metalowa. Po wielu latach, efekt
zwiazany z obrébka powierzchniowa metali wypiynal ponownie
w pracach Kramera [4,5] , ktéry obserwowal zalezno$c
egzoemisji elektronéw do temperatury. Intensywnos¢ emisji
rejestrowana dla stopu Wooda wzrastala monotonicznie wraz
z ogrzewaniem prébki, natomiast podczas chiodzenia na
krzywej temperaturowej zaleznodéci natezenia emisji N/t =

f/T / wystapilo maksimum odpowiadajace punktowi krzepnie=-

cia stopu /rys.l/.
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TLcT
Rys.l. Zaleznos$c egzoemisii elektronéw ze stopu
Wooda od temp.[4,5

Fig.l. The temperature dependence of EEE from Wood
alloy [4,5]

Wedlug Kramera efekty obserwowanej emisji byly powodowane
przez egzotermiczne przemiany fazowe zachodzace na po-
wierzchni prébki. Jakkolwiek w péZniejszych pracach Kramera
i innych autoréw [6,12] réwniez stwierdzono, ze przemianom
fazowym towarzyszy egzoemisja, to jednak wykazano, ze
efekty cieplne przemian fazowych sa zbyt mate by mogiy
spowodowac emisje.

Futschik, Lintner i Schmid [13,14] badali egzoemisje

podczas przemian fazowych olowiu, cyny i stopéw Pb-Sn.
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Na krzywych N/t = f/T / dla:Pb, Sn i stopu eutektycznego
/62 % wag. Pb / stwierdzono wystgpowanie jednego maksimum
w punkcie odpowiadajacym temperaturze krzepniecia danego
materiatu, Na krzywych N/t = f/T / z pozostalych stopéw
stwierdzono wystegpowanie dwéch maksiméw, ktére odpowisdaly
przecigciu linii solidus i poziomu eutektycznego badz
przecig¢ciu linii solidus'i granicy rozpuszczalnosci cyny
w olowiu /rys.2/. Diagram fazowy ukladu Pb-Sn, wyznaczony
na podstawie tych pomiaréw wykazuje zgodnodc z diagramem

fazowym podanym przez Hansena i Anderko /rys.3/.

240 220 200 180 160
TIiC]

Rys.2. Egzoemisja elektronéw podczas krzepnigcia
Pb=Sn / 10 % wag. Sn /. [14]

Fig.2. The EEE during Pb-Sn / 10 % Sn / solidification [l4}
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Rys.3, Diagram fazowy uktadu Pb-Sn. Linie ciagie
wediug Hansena i Anderko. Punkty oznaczaja
polozenie maksiméw na krzywych N/t = §/T /,
zdjetych podczas chlodzenia poszczegdédlnych
stopéw [14]

Fig.3. Phase diagram Pb-Sn. Line continued after Hansen
and Anderko.
The points marked max. in curves N/t = f/T/
measurmed during cooled of individual allos [14].
W omawianych dotychczas pracach, badane prébki
znajdowaly si@ w atmosferze powietrza lub gazu liczniko=-
wego. Analogiczne badania w prézni podjeli Bathow
i Gobrecht [6,7]
Mimo wysokiej czulodci ukiadu pomiarowego nie stwisrdzono
wystepowania emisji podczas przemian fazowych /topnienie
i krzepniecie /prébek Pb, Sn, Ga i stopu Wooda.
Réwniez Lohff [15] przeprowadzajac identyczne pomiary dla

Pb, Sn, Bi i stopu Wooda maksiméw natgzenia podczas prze-
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mian fazowych nie zaobserwowai.

Sujak i wspéipracownicy [16] badali egzoemisje.
podczas topnienia i krzepniecia stopéw Cd - Bi oraz czystego
bizmutu i kadmu w atmosferze powietrza, oswietlajac powierz=-
chnie prébek podczas pomiaréw promieniowaniem UV.
Stwierdzono wystepowanie maksiméw natgzenia egzoemisji,
zaréwno podczas ogrzewania jak i chiodzenia prébek, a takze
poza punktami przemian fazowych podczas skokowych zmian
temperatury prébki.
Wykazano, Zze warunkiem koniecznym do obserwowania emisji
podczas przemian fazowych jest oswietlenie powierzchni
prébek promieniowamiem UV. Obserwowane efekty emisyjne
interpretowano jako emisje z warstwy tlenkdéw pokrywajacych
metal, deformowanych wskutek zmien wspéiczynnika rozszerzal=-
noéci termicznej materialu podloza w punkcie przemiany
fazowej, analogicznie jak w przypadku emisji egzoelektronéw
z deformowanego glinu pokrytego warstwa tlenku [ 17.
Do podobnvch wnioskéw doszli Kahlert i Kralik [18j.
Wykazali oni ponadto, Ze istnieje pewna optymalna grubosc
warstwy tlenku na prébce, przy ktérej natezenie emisji
w punkcie przemiany osiaga najwieksza wartosc,
Zalezno$¢ egzoemisji towarzyszacej przemianom fazowym od
obecnosci tlenkéw na powierzchni prébki lub tez od samego
procesu utleniania, zostala sprawdzona doswiadczalnie
przez Sujaka i wspéipracownikéw [19] .
Przeprowadzajac pomiary egzoemisji podczas topnienia galu
/temp. topnienia 302 K /, ktéry zaczyna sig utleniac
dopiero w temp. 470 K, nie otrzymano zgodnie z przewidywa-

niami emisji w punkcie topnienia czy krzepniecia.
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2. Egzoemisja elektronéw podczas przemian polimorficznych

R SR G g g S S N U S T S e S e S e N W W D W T N A D e S

HouFermont i Rldiger [20] jako pierwsi zapoczatkowali
badania egzoemisji elektronéw podczas przemian polimorficz-
nych.

Zaréwno pqdczas ogrzewania jak i chlodzenia prébek
z zelaza na krzywych N/t = f/T/stwierdzono wystegpowanie
maksiméw w okolicy punktu przemiany o = ¥
Metoda egzoemisji wykrywano réwniez higtereze punktu przemia-
ny i okredélono jej zalezno$c od grubos$ci prébki.

Steiner [ 21] badajac temperaturowa zaleznoé¢ nateze=-
nia egzoemisji w talu doniést o wystepowaniu maksimum na
krzywej N/t = f/T / podczas chlodzenia prébki, ktére wysta-
pito w okolicy punktu przemiany taluﬁ/struktura A w tal o
/struktura A3/. Podczas ogrzewania maksimum nie wystapilo,
co autor wigzal z hipoteza Kramera zgodnie z ktéra emisja

miala towarzyszy¢ tylko przemianom egzotermicznym /rys.4/.

420r
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320 290 160 TICT

' Rys.4. Zaleznosc natezenia egzoemisji elektrondw w talu
od temperatury [21]

Fig.4. The dependence of intensity EEE at the temperature
from thallium [21].
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Biernacki, Gérecki i Sujak [22] stwierdzili wystepowa-

nie maksimum na krzywej N/t = f/T / w punkcie przemiany
qE;:p kobaltu zaréwno podczas ogrzewania jak i chiodzenia
prébki, co z kolei przeczylo hipotezie wiazacej egzoemi-
sje z przemianami egzotermicznymi. Ci sami sutorzy [ 23]
obserwowali na krzywej temperaturowe] zaleznodci natezenia
fotostymulowanej egzoemisji elektronéw podczas przemian

oC:_“’p i By pirotynu Fe,  S. Polozenie punktu przemiany

l=x
0621/3 i zwigzanego z nim maksimum zaleiy od koncenttacji
siarki w prébce. Pozwolilo to wykryé niejednorodnosééi
sktadu badanego mineraiu na podstawie krzywych N/t = f/T/.
Bogaczew i inni [24] donieéli o wystepowaniu maksiméw
natezenia egzoemisji podczas przemian & = p austeni-
tycznych stopéw Fe-Mn. Wykazano mozliwo$c zastosowania

ol. erwowanego zjawiska, w badaniach wplywu obrébki cieplnej

na kinetyke przemian austenitycznych,

3. Egzoemisja elektronéw podczas przemian fazowych II rodzaj

R W N S T R s e e

Prébe pomiaru egzoemisji podczas przemian fazowych
I1 rodzaju podjeli Houdermont i Rudiger [20]
Badali oni temperaturowa zaleznoé¢ natezenia egzoemisji
podczas przemiany magnetycznej stopéw Fe=Ni, nie stwier=
dzajac jednak wystepowania Zzadnej wzmozonej emisji w okolicy
punktu Curie. Réwniez niepowodzeniem zakoficzyla sig¢ préba
obserwacji egzoemisji podczas przemiany nikliu w magnetycz=-
nym punkcie przemiany [251 )
Dopiero w roku 1967 Sujak, Biernacki i Gérecki [28}
doniesli o wystegpowaniu egzoemisji elektrondéw podczas
przemian tazowych niklu i pokrywaj: “ego go tlenku niklawego

NiO /rys.5/.
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Zaleznod¢ temperaturowa natezenia fotostymulowanej
egzoemisji elektronéw z niklu (26]

1 - prébka pierwotna, 2 - prébka badana po raz
drugi. Maksimum niskotemperaturowe odp. przemia=-
nie fazowej w NiO, wysokotemperaturowe zaé w Ni.

The temperature dependence of photostimulated EE
from nickel [26l

1 -~ primary sample, 2 - sample repeatedly investi-
gate. Low - temperature max. corresponding with
phase transitions on Ni0, high - temperature on Ni.
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Rys.6. Zalezno$é wysokoéci maksimum EEE odp. pkt. Néela
warstwy NiO od liczby cykli obrébki termicznej [26}

Fig.6. The dependence of hight max. EEE corresponding to
Néel point of NiO layer from heat treatment number

cycle [26]

Wykazano, ze warunkiem koniecznym do wystapienia maksiméw

w punktach przemian fazowych, jest oswietlenie prébek

promieniowaniem UY. Stﬁierdzono, ze wysokos¢ maksiméw zale-

2y od grubosci warstwy tlenku pokrywajacego metal.

Réwniez od grubosci tlenku zalezy polozenie maksimum odpo=-

wiadajace przemianie NiO w punkcie Néela /rys.6/.
Wystepowanie maksiméw podczas magnetycznej przemiany

fazowej niklu zostato potwierdzone w pracach [2?, 28] i

Zaobserwowano, ze wystepowanie maksimum na krzywej N/t=f/T/

dla niklu zachodzi takze bez odwietlenia prébki promienio=-

waniem UV /rys.7/, co znalazlo potwierdzenie w pracy [29].
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Rys. 7. Zalezno$d temperaturowa natezenia egzoemisji elektrondw
z niklu. 1 - fotostymulowana, 2 ~ mierzona w ciemnosci;
A - maksimum odp. pkt Curie niklu, B - maksimum odp. pkt.
ndela NiO [27)

Fig. 7. The temperature dependence od EEE from nickel.

=

~ photostimulated, 2 - investigate in dark;
A ~ max. corresponding with Curie point of nickel

B ~ max. corresponding with Meel point of NiO [Ei}
“lystepowanie maksimdw natezenia egzoemisji elektrondéw podczas

magnotycznych nrzemian fazowyeh, badali rdwnie® Gaprindaszwili i

i Jdegoajew [?QL Otrzymali oni Makeima na krzywej N/t = f/T/

w nunkcie Curie deformowanych stali austenitycznych. W przypadku

niedeformowanego austenitu nie wystepuje maksimum , poniewaz

w badanym przedziale temperatur nie jest on ferromagnetyczny i nie

nrzechodzi odpowiedniej przemiany /rys. 8/.
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Rys.8. Poréwnanie temperaturowych zaleznos$ci natezenia
EEE z deformowanej i niedeformowesnej stali austeni-
tycznej. To - punkt Curie zdeformowanego austenitu[30)
Fig.8. The comparison of temperature dependence intensity

of EEE from deform and undeform austenit steel.,
T.- Curic point of deformed austenit [30]

4. Proéby interpretacji zjawiska egzoemisji elektrondw

- S S S S S Gy S B S G S S e e e O e S e e e O e e e e e

Pierwsza préba wyjasnienia egzoemisji obserwowane]
podczas przemian fazowych, byta teoria Kramera [4,5]
zgodnie z ktérag egzoemisja miala zachodzic kosztem energii
wydzielanej w prébce podczas egzotermicznych przemian
fazowych.

PézZniejsze prace [5.12] wykazaly, 2e efekty cieplne sa
zbyt mate by mogly wywolaé egzoemisje.

Kortow i Minc [31] przyjmuja, Ze centrami emisji

sa punkty wyjscia defektéw na powierzchnie metalu.
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Viadomo, ze pojawienie si¢ defektéw powoduje lokalne
»bnizenie pracy wyjédcis elektronu a wi@c moze wystapic
rzynnik ulatwiajacy emisje.

Sujak i wspéipracownicy[16]oraz Kahlert i Kralik [ 18]
ugeruja, ze emisja towerzyszaca przemianom fazowym jest
ipowodowana deforﬁacja i pekaniem tlenkéw pokrywajacych
etal na skutek zmian wspéiczynnika rozszerzalnosci ter=-
iicznej podioza metalicznego. Kehlert i Kralik [18]
rzyjmuja, 2e centrami emisji sa putapki elektronowe powsta-
gace w wyniku dyfuzji wakanséw z podioza metalicznego
' warstwe tlenkéw pokrywajgcych prébke. Uwalniasnie elek-
ronéw z putapek i ich emisja na zewngtrz nastgpuje w wyniku
aprezen powstajacych w podiozu metalicznym wskutek zmiany

bjetosdci wladéciwej podczas przemiany fazowej.

. Mozliwosci praktycznego zastosowania egzoemisji

- D e Y A S A AP e S e S S S S T A D S W

elektronéw.

Jak wynika z powyzszego przeglgdu, wszystkim przemia-
»m fazowym w metalachistopach towarzyszy egzoemisje
lektronéw.
>zwala to na zastosowanie tego zjawiska do zdejmowania
mpletnych diagraméw fazowych ukladéw wieloskladnikowych.
1letg metody jest duza czulosc, szybkodc oraz atwosc
~zeprowadzania pomiaréw. Biorac pod uwage, 2e egzoemisja
1st zjawiskiem powierzchniowym / bierze w niej udzial
ydynie powierzchniowa warstwa prébki o grubodci
:edu 10 nm/ @ powierzchnia prébki moze byé rzedu 1 cm?

zna bada¢ prébki o znikomo maiych nasadach rzedu 10-69.
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Wadga tej metody jest natomiast nierozréznialnoéc efektéw
emisyjnych towarzyszacych réznym przemianom fazowym,

Z innych zastosowafi zjawiska egzoemisji elektrondw
mozna wymienic jej przydatnos$¢ do badania wpiywu obrébki
termicznej na kinetyke przemian austenitycznych [ 24], do
badat kinetyki rozpadu przesyconych roztworéw stalych,
proceséw starzenia [32, 331,do wyznaczenia przebiegu gra-
nicy rozpuszczalnodci metalu w metalu [34], do wyznaczania
sktadu niejednorodnoéci badeanego materiatu{23] identyfikacji
sktadu fazowego wtrzceh niemetalicznych w metalach [28],
badania procesu tarcia [35] a takze skladu fazowego zgorze-
liny tlenkowej w stali niskowgglowej [ 361 .

Wydaje sie, ze metoda egzoemisji elektronéw znajdzie
praktyczne zastosowanie w wielu dziedzinach technologicz-

nych.
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Jan Kwiatkowski, Roman Olik, Jery Ratajski

Zaktad Fizyki Ciata Statego, Wyzsza Szkola Inzynierska

w Koszalinie

WPLYW DEFORMACJI PLASTYCZNEJ PRZED AZOTOWANIEM NA PARAMETRY
WARSTWY AZOTOWANEJ.

Influence of plastic deformation before nitriding on the

properties of surface nitriding layer.

BmAHMe NIACTHYSCHOU HeTOPMAWIA Tenel a30THDOBAHUEM

Ha DapamMeTps a30TUDPOBAHHOI'O CJIOS.

STRESZCZENIE
W pracy przedstawiono wpiyw stopnia i rodzaju deformacji
plastycznej przed azotowaniem na parametry warstwy azoto-
wanej.
Pokazano to na podstawie badarh metalograficznych, pomiaréw
grubosci warstwy azotowanej oraz pomiaréw mikrotwardosci
w warstwie i rdzeniu. Stwierdzono, ze grubosc warstwy
nieznacznie zalezy od deformacji przed azotowaniem, dajac

efekt "pamigci deformacyjnej”.

SUMMARY
The influence of plastic deformation on the propertiss
of surface layer of /- iron before nitriding investigated
by metallography, thickness and hardness measurements

are presented.
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The relation between nitriding time, NH, - concentra-
tion nitrided layer thickness was found. A negligible
influence of plastic deformation on layer parametrs was

observed.

COLEPHAHVE

B craThe mpexcTaBsieHO BIMAHHME IJIATHYE CKOHi HedhopMau@n
nepel A30TUDPOBAHMEM HA ITapaMeTpPH as3O0THUDOBAHHOI'O CJIOA. CTO
yKazaHo myTeM: I/ meTasyurorpafuyecKuX UCCHELOBaHMi; 2/ H3Me-
pEHHUA T OJNUMHH asomponannobo caod ¥ 3/ H3MEpEeHHit MUKDOTBE p-
NOoCTH. OCHApDYXUJNIOCHE BJMAHME BPEMEHM a30TUDOBEHAA ¥ KOHUEH-
T paLMK KH3 Ha MOUHOCTEH &30THPOBAHHOI'O. cJoA ¥ ciafoe BmM-
SfHAe NJACTHYEeCKOX IedopMauru,

WPROWADZENTIE

Azotowanie jest jedna z metod obrébki cieplno -
chemicznej prowadzaca do podwyzszenia wiasnoéci trybologicz=-
nych materiazlu.

Metode te stosuje si¢ gidéwnie dla stali weglowych lub
stopowych, jednakze azotowanie Zzelaza alfa oméwione w tym
artykule, ma podstawowe znaczenie poznawcze.

Azotowanie polega na wprowadzeniu w siec¢ zelaza alfa
azotu.

Ze wzgledu na to, ze czasteczkowy azot praktycznie nie wnika
w zelazo, proces ten przeprowadza sig w atmosferze zdysocjo=-
wanego amoniaku w zakresie temperatur 500 - 650°C.

Rozréznia sig¢ dwa rodzaje tego procesu : azotowanie objetos-
ciowe i powierzchniowe.

Azotowanie objetosciowe przeprowadza sie w mieszaninie
NH; 1 H,, w ktérej wodér siuzy do rozciernczania amoniaku.

Zadang zawartos$c azotu w 2elazie uzyskuje sig przez odpowied-

ni skiad chemiczny mieszaniny i czas azotowania,
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W rezultacie otrzymuje sie jednorodny rozkiad azotu w zela-
zie. Po gwaltownym oziebieniu z temperatury azotowenia do
temperatury 10°C, otrzymuje sie przesycony roztwér Fe-N,

w ktérym w czasie wygrzewania w temperaturach wyzszych

od pokojowej nadmiarowy azot wydzielasigwpostaci azotkéw
zelaza. ‘

Badaniem kinetyki wydzielania azotu zajmowali sie¢ m.in.
K.H. Jack, W, Precht, J. Drabecki. W swych pracach K.H.
Jack [1.2,;3] zbadal podstawowe procesy zachodzace w czasie
wydiielania azotu z roztworu statego Fe=N. Zajmowal sie
réwniez wplywem substylucyjnie wbudowanych atoméw /MO Mn,Si/
na proces wydzielania azotu. W pracy J. Drabeckiego [4]
przeprowadzono m.in. badania nad przejsciem koherentnych

z osnowg azotkéwol - Fe,N w niekohentne azotkiy® - Fe‘n.

8

Wpiywem deformacji plastycznej na kinetyke wydzielania

zajmowalt sig W. Precht[ﬁ]. sledzac ja poprzez zmiany sily

koercji magnetycznej.

Stwierdzit rézny wpiyw stopnia deformacji plastycznej na

szybkos¢ wydzielania w zaleznod$ci od zawartosci azotu

w prébce. Anomalnie silny wpiyw dwuprocentowwej deformacji

plastycznej na kinetyke wydzielania pokazano w pracyl[6].
Azotowanie powierzchniowe przeprowadza sige w atmosferze

amoniaku, a wigec przy duzej ilos$ci atomowego azotu.

Tworzy sie wéwczas na paowierzchni azotowanego materiatu

warstwa azotkéw o gruboséci od kilku do kilkudziesigciu mikro-

metréw, utrudniajaca dyfuzje azotu wgiab zelaza.

Warstwa ta sklada sig¢ 2 trzech oddzielnych stref :

1 - powierzchniowa /szara/ = /FezN/, 2 - przejsciowa /biala/
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~€+§'/Fe_N + Fe,N/ 1 3 - graniczaca z roztworem stalym

o budowie siupkowej. Strefa pierwsza jest obszarem o niskiej
twardoécl 1 o duzej porowatosci i kruchosci, wzrastajacej
wraz ze stezeniem azotu [7].

Strefy druga i trzecia - mieszanina fazé‘-n-a" wplywaja na
wysoka twardosc i qdpornoéé na écierasnie materiatu poddanego
azotowaniu. Na wysnlkq twardod¢ obszaru dwufazowego £ + [’
wpiywaja gidwnie dyspersyjne wydzielania azotu hamujace ruch
dyslokacji [?]. W pracy tej J. Zysk podal réwniez warunki
technologiczne, w ktérych otrzymuje sie optymalne parametry -
warstwy azotowanej. Warto dodaé, ze w strefie £+ )

faza £ powstaje w czasie powolnego chtodzenia natomiast
trzecia faza / IJ / powstaje w czasie azotowania. W innej
pracy J. Zyék zajmowal sie wplywem wegla na strukture
warstw wegloazotowych [8] .

Dotad nie zajmowano si¢ wpiywem deformacji plastyczne]

przed azotowaniem na parametry warstwy azotowanej.

CEL I METODYKA PRACY

Celem niniejszej pracy balo zbadanie wpiywu stopnia
i rodzaju deformacji plastycznej ns parametry powstalych
stref w warstwio azotowanej. Zrealizowano to przez badanie
réwnomierno$ci wydzieleri metodg metalograficzna w strefise
azotowania wewnetrznego, pomiarami gruboséci ﬁaratwy
azotowanej oraz pomiarem mikrotwardoéci w warstwie i rdzeniu,
Wszystkie badania przeprowadzono na prébkach zelaza
Armco.
Analiza spaktrbgraficzna tego materialu wykazala zawartos$c

Mn ponizej 0,1 %, Al, Cr, Ni, Co w granicach 0,01 9 oraz
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$ladowe ilodgci Si, Mo, Ag i Ti.

W celu odweglania i odprezenia, prébki zelaza Armco wyza-
rzano w temperaturze 1200°C w atmosferze wodoru przez
okres 30 godz. Po tym procesie posiadaly ziarno o éredniej
powierzchni 0,108 mmz.

Proces azotowaﬁia pecwierzchniowego przeprowadzono w atmo=-
sferze amoniaku w temperaturze 585 + 5°%C w réznych czasach
azotowania i dla réznego natezenia przeplywu amoniaku.
Prébki chiodzono z piecem w atmosferze argonu do tempera-
tury 100°¢.

Obserwacje metalograficzne prowadzono na mikroskopie optycz-
nym Neophot 2 firmy Zeiss. Prébki do tych obserwacji pole-
rowano mechanicznie 1 trawiono w roztworze 4% kwasu azoto=-
wego w alkoholu etylowym w czasie 5 s.

Pomiaréw mikrotwardosci dokonano réwniez na mikroskopie

optycznym Neophot 2 metoda Hanemanna.

BADANIA METALOGRAFICZNE

Azotowanie przeprowadzono w dwéch seriach :
a/ czas azotowania 30 min, nateZzenie przepiywu NH, 64 1/g0dz.
b/ czas azotowania 3 godz., natezenie przeplywu NH, 250 1l/godz.
Dla serii "a" deformacja realizowana bya przez rozciaganie,
a dla serii "b™ przez walcowanie.
Zglady metalograficzne wykonana zostaly z przekrojéw

poprzecznych prébek.



Rys.l. Wydzielanie w rdzeniu prébki zelaza alfa
azotowanego w 585°C/30 min. Deformacja z = O,
powiekszenie 200 x.

Fig.1. Precipitate in core of e&{~iron sample nitrided

in 585°C/0,5 h and undeformed. Magnification of
200 x.

Rys.2. Wydzielenia w rdzeniu prébki 2elaza alfa szotowanego
w 585°C/30 min. Deformacja z = 4,3 % przez rozcia-
ganie pow. 200 x.

Fig.2. Precipitata in core ofd~ iron sample nitrided in
585°C/0,5 h and deformed by elongation /z = 4,3 %/.
Magnification of 200 x.



Rys.3. Wydzielenia w rdzeniu
nego w 585°C/30 min. De
rozciaganie, pow. 200 x.

robki zelaza 2lfa szotowa-
ormacja z = 9 % przez

Fig.3. Precipitate in core of e~ iron sample nitrided

in 585°C/0,5 h and deformed by elongation /z=9 %/.
Magnification of 200 x.

Rys .4, dezialania w rdzeniu prébki zelaza alfa azotowa-
nego w 585°C/30 min. Deformacja z = 13 % przez
rozcigganie, pow. 200 x.

Fig.4. Precipitate in core of &- iron sample nitrided
in 585°C/0,5 h and deformed /z = 13 %/ by elonga-
tion. Magnification of 200 x.



kéw /Fe N/ w rdzeniu prébki. Mozna stwierdzic, ze

xad tych azotkéw jest uzalezniony od rodzaju i stopnis

rmacji przy krétkim czasie azotowania.

ys.l przedstawiajacym prébke niezdeformowarig; zauwaza
gradient koncentracj]i azotkéw wzdiuz przekroju poprzecz=-
. Dla wzrastajgcej deformacji plastycznej efekt ten
mniej widoczny i dla deformacji z = 13 ¥ /?ys.A/

tad azotkéw jest juz prawie réwnomierny.
POMIAR GRUBOSCI WARSTW AZOTOWANYCH
Na podstawie danych zamieszczonych w tab. 1 nie

serwowano wpiywu stopnia deformacji na grubosdc¢ warstwy

jednakowym czasie azotowania.

5. Warstwa azotowana Zzelaza alfa azotowanego w 585°C/
3 godz. Deformacja z = 0. Pow. 500 x.

5. Nitrided case ofd{~ iron after nitriding in
585°C/3 h and udeformed. Magnification of 500 x.
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Rys.6, Warstwa azotowana zelaze alfa azotowanego w 585°C

Fig.s. Nitrided case ofa« -

godz. Deformacja z = 3 % przez walcowanie. Pow.50

. iron sample after nitriding
in 585° C¢/3 h and deformed by rolling /z = 3 %/.
Magnification of 500 x.

Rys.7.

Fig.7.

Warstwa azotowana zelaza alfa azotowanego w 585

3 godz. Deformacja z = 6,5 ¥ przez walcowanie.
Pow. 500 x.

Nitrided case of ¢ = iron sample after nitridin
in 585°C/3 h and deformed by rolling /z = 6.5 %



, Warstwa Zzelaza alfa azotowanego w 585°C/ 3 godz.
Deformacja z = 9 % przez walcowanie. Pow. 500 x.

Nitrided case of& - iron samfle after nitriding in
585°C/3 h and deformed by ro
Magnification of 500 x.

ling / z =9 % /

Warstwa azotowana zelaza alfa azotowanego w 585°C/

3 godz. Deformacja z = 15 % przez walcowanie.
Pow. 500 x.

Nitrideu case ofX ~ iron sample after nitriding in

585°C/ 3 h and deformed by rolling / z = 15 %/.
Magnification of 500 x.
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Tabela nr 1. Grubos¢ warstwy azotowanej w zaleznodci
od rodzaju 1 stopnia deformacji oraz czasu
azotowania.

' Rodzaj ' Stopien i Czas i Grubosc
; deformacji , deformacji azotowania =~ warstwy
, /% /ming D umy
' - § 0O i 30 1 =
! rozciaganie ! 4,3 ! 30 . 6
: " : 9,0 : 30 : 7
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Zmiany w grubosci warstwy wystepuja jedynie w zaleznosci
od czasu i natgzenia przepiywu amoniaku. Przy 30 min.
azotowaniu 1 natezeniu przepiywu 64 1/godz. uzyskujemy
warstwe w granicach 7 pm. Przyrost poszczegélnych stref
w warstwie, obserwujemy przy zwig¢kszeniu czasu azotowan:
do 3 godz. przy przepiywie amoniaku 250 1/godz. /rys.5,¢t
7.8,9/. W warstwie tej od powierzchni w giab mozna zaob:
wowa¢ bardzo stabo rozbudowana strefe szara fazy £ ,
biatg dwufazowa g+ ' o grubodci okoio 4 pm oraz strefe

fazy (” 0 grubosci 1 pm.



Z wynikéw zamieszczonych w tab, 2 1 3 i przedsta-
1ych na rys. 10 wynika, 2e proces deformacji plastycz=-
nie przyczynia sie do wzrostu maksymalnej twardosci
irstwie dyfuzyjnej, przesuwa sie natomiast dwufazowa

yfa w giab prébki.

2 Azotowanie 585 °c frgocz
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0. Rozklad twardosci na przekrojach warstw azotowa=-
nych w zaleznos$ci od stopnia deformacji.

0. Relationschip between hardness distribution along
cross - section of nitrided case and degree of

deformation.



Tabela 2.
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Twardo$C w warstwie i na powierzchni prébek
walcowanych i azotowanych w czasie 3 godz.
Natezenie przepiywu amoniaku 250 l1l/godz.
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rozciaganych i azotowanych w czasie 3 godz.
Netezenie przepiywu amoniaku 250 1/godz.

~
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)ela 4, Maksymalne twardo$¢ w warstwie prébek rozcig-
ganych i azotowanych w czasie 30 min.
Natezenie przepitywu amoniaku 64 1l/godz.

1 Sgopien ' Twardosc i
1 deformacji , HV .
1 ‘. 0.02 'l
: 0% : 982 !
y 4,3 % " 1183 ‘
[ 9,0 % i 1102 '
' 13,0 % ! 934 !
I '
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Tabela nr 6. Maksymalne twardoé¢ prébek rozcigganych
i azotowanych w czasie 60 min.
Natgzenie przepiywu amoniaku 64 1l/godz.

¢+ Stopien 1 Twardosdé i
1 deformacji ' HV '
. t 0,02 '
- - T T T T t o F_ - T T EEN 1
' 0% \ 1202 :
" 3,0% ) 1102 ;
1 6,5 % ' 991 y
0 11,0 % ' 1183 '
] ] !

Analizujgc maksymalne twardo$ci w warstwie azotowane]

przy réznych czasach azotowania /tab. 4,5/ widzimy, Ze
wysoka twardosc strefy azotkéw nie jest zalezna od czasu
azotowania,

Z pomiaréw twardosci na powierzchni wnioskujemy, Zze strefa
fazy € w stosunku do dwufazowej strefy § + r' wykazuje
mniejsza twardodé /tab. 2,3 /.

Dominujacym czynnikiem wysokiej twardodci strefy sg wydzie
lenia J' hamujace ruch dyslokacji.

DYSKUSJA WMBEREEW I WNIOSKI

Na podstawie przeprowadzonych badarh mozna stwierdzic,
ze deformacja plastyczna powoduje wzrost szybkodci dyfuzji
azotu w rdzeniu prébki przy krétkich czasach‘azotowania.
Zmian takich nie obserwujemy przy czasach diuzszych od
l'godz. Efekt ten mozemy wytlumaczyé tym, ze deformacja

plastyczna realizowana byla przed azotowaniem.



tyczna w tym procesie nie wplywa na szybkoéé dyfuzji.
widaé z taeb. 1 nie stwierdzono wplywu stopnia defor-

i na gruboséé warstwy przy tych samych czasach azotowania.
ny grubosdci wafatwy.mo:na rozpatrywac tylko w zaleznodci
zasu azotowania i nateZzenia przeplywu amoniaku.

Z przeprowadzonych badarn wynikaja nastepujece

ski

eformacja plastyczna przed procesem azotowanid'powierz-
hniowego zelaza alfa prawie nie wpliywa na twardoéc
aksymalng warstwy, aczkolwiek dla deformacji 3 % jest

na najwyzsza.

ruboé waerstwy azotowanej zalezna jest tylko od czasu

zotowania 1 od natezenia przepiywajacego amoniaku.

e wzrastajacg deformacja przed azotowaniem. ktére]
fekty oczywiscie zanikajas w temperaturze 585°c, strefa
aksymalnej twardosci przesuwa sie w giab materialu

ajac efekt " pamieci deformacyjnej”.



- 2028 =~

LITERATURA

i.

7.

Jack K.H., Binary and Ternary Interstitial Alloys. Pro
Roy. Soc., A 195 /1948/.

Jack, K.H. et.al., Effect of aubstiutional allcying
elements on the activity coefficients and behavicur of
interstitial aolutes in iron, J. Iron and Steel Inst.
/1971/, s. 371 - 373.

Jack K.H, et.al., Mixed interstitial and substitutions
atom clustering in metals, J. Iron and Steei Inst./197
s. 3561 - 352.

Drabecki J., Wpiyw azotkoéw Fe,gN, na mikrostrukture

-1 wtasnosci magnetyczne zelaza alfa, Praca doktorska

PAN, /1973/

Precht W., Magnetische Messungen zur ein - und zweiphe
gen Entmischung von Stickstoff in Alphaeisen bei
Alterungsvoréangen, Freiberger Forschungshefte, B 63,
/1962/, s. 1 - 81.

Precht W., Ignaciuk J, Kwiatkowski Je., Olik R. i Rata]
Badania wplywu deformacji plastycznej na kinetyke wyd:
lania azotu z roztworu statego Fe-N, Metalozn. i Obr.
Ciepl., /1977/, w druku

Zysk J., Morfologia i wtasciwosci warstw azotowanych
typu na stalach Metalozn. i Obr. Ciepl. 4 /1873/
S 2 - 15- ‘

Zysk J., Wplyw zawartosci wegla na strukture warsiw
wegloazotowych typu na stalach niestopowych,
Metalozn, Obr. Ciepl., 6 /1973/, s. 13 - 25,



