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Opisane so meritve in racunska obdelava po-
datkov za dolocitev vsebnosti kristalizirane faze
v razli¢nih globinah vzorca. Doloéeno je bilo spre-
minjanje konceniracije faze y v povrdinski plasti
brusenega vzorca jekla C 4150 (OCR 12), ki je bilo
kaljeno s temperature 980°C.

1. UVOD

Z nekaterimi naéini obdelave jekla, npr. z bru-
Senjem, “indukcijskim kaljenjem, termokemiéno
obdelavo povzrocimo, da se fazna sestava povrsin-
ske plasti mo¢no spreminja z globino. S tem dobi
jeklen izdelek kombinacijo lastnosti, ki odloéilno
vplivajo na njegovo uporabnost. Iz meritev fazne
sestave povrsinske plasti obdelovanca je mogode
tudi sklepati, ali je bila tehnologija obdelave pra-
vilna ali ne. Pri jeklih je Ze osnovna masa pogosto
zastopana z dvema fazama: a, ki ima telesno cen-
trirano kubi¢no kristalno mreZo, in v, ki ima plo-
skovno centrirano kubi¢no kristalno mrezo. Ugod-
na metoda za doloCitev deleza teh dveh faz je
rentgenska strukturna analiza. Ta analiza zajema
pri jeklu v glavnem le povriinsko plast z debelino
reda velikosti 10—°m, konkretna vrednost tega
podatka je odvisna od valovne dolZine uporablje-
ne rentgenske svetlobe.

2. MERILNA METODIKA

Pri rentgenski strukturni analizi je plo$¢ina ne-
ke uklonske ¢rte na rentgenogramu sorazmerna
energijskemu toku P” sipane rentgenske svetlobe
na enoto dolzine pripadajofega Debye-Scherrer-
jevega obroda!. Sorazmernostni koeficient K je
odvisen od geometrijske izvedbe in opreme difrak-
tometra, izkoristka detektorja in elektronske ob-
delave napetostnih sunkov iz detektorja. Za dolo-
Cen tip mreZnih ravnin faze v je pri simetri¢nem
prehodu rentgenske svetlobe (sl. 1) P” enak?

(2a¥ p»* 1 + cos?2j
° 32zv,2R sin?} cosp

t
2x
.J'e"“ﬁi c,(x)§3 m

P’ =j |S.F.Re—W |

sing

180°~

Slika 1
Pot curka rentgenske svetlobe pri uklonu na polikristal-
rem vzorcu

Fig. 1
Jet course of X-rays .m diffraction on a polycrystalline
sample

Jjo je gostota energijskega toka vpadajolega curka
rentgenske svetlobe z valovno dolZino X, a je kla-
si¢ni polmer elektrona, p je $tevilo vseh kombina-
cij Millerjevih indeksov, ki pripadajo istemu tipu
mreznih ravnin, v, je volumen osnovne celice
faze v, S.F. je strukturni faktor, e—2W je Debye-
Wallerjev temperaturni faktor, S je pre¢ni presek
vpadajocega curka rentgenske svetlobe, i je line-
arni absopcijski koeficient za uporabljeno rent-
gensko svetlobo v preizkusancu, c, (x) je volumska
koncentracija faze y v globini x, t je debelina pre-
izkusanca. Ve¢inoma lahko domnevamo, da je ta
debelina neskonéno velika. Ostale oznake so raz-
vidne iz slike 1. Ce integrand enacbe (1) mnoZimo

in delimo z 2y, nato pa nmmoipred integralski

znak, ostane v integrandu poleg ¢, (x) 3e porazde-
litvena funkcija
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ki je normirana takole
pmmu=1 3

Iz tega je razvidno, da pri rentgenski struk-
turni analizi vedno doloéamo povprecno vsebnost
dolotene faze po porazdelitvi (2), torej

¢ () = { w (x, #) ¢, (x) dx. 4

V splo$nem bomo dolo¢ili tudi drugacno vseb-
nost neke faze, ée merimo sipanje rentgenske svet-
lobe na drugem tipu mreznih ravnin, t. j. pri dru-
ga¢nem kotu .

Kako dolo¢iti vsebnost neke faze v razli¢nih
globinah vzorca? Ponujata se dve moZnosti:

1. S postopkom, ki ne spremeni fazne sestave
okoliskega materiala, posnemamo tanke plasti
vzorca in merimo povpreéno vsebnost preiskovane
faze v razli¢nih globinah, npr.

S @8 =] wx—Ed e, (x)dx )
3
E je skupna debelina Ze posnetega materiala. Ugod-
na metoda za posnemanje tankih plasti jekla je
elektrolitsko odtapljanje.

Z odvajanjem enatbe (5) po £ in po ureditvi
dobimo

o, ® =3, (0,5 — 22 35,8

s Rk (6)

I1. Vsebnost preiskovane faze dolocimo vec-
krat na nespremenjenem vzorcu, in sicer tako, da
upostevamo reflekse na razli¢nih tipih mreZnih
ravnin prizadete faze, torej pri razlicnih kotih #.
S tem imamo pri vsaki meritvi druga¢no porazde-
litveno funkcijo (2). Ce za odvisnost vsebnosti pre-
iskovane faze od globine, npr. ¢, (x) privzamemo
kak$no enostavno funkcijo, je mogoce z uposte-
vanjem izmerjenih vsebnosti faze y z refevanjem
sistema enacb izrac¢unati neznane konstante v funk-
ciji ¢, = ¢, (x). Postopek si oglejmo na primeru
funkcijske odvisnosti:

¢y (X) = ¢y, + (Cp—c ) e (7)

Pri tem je ¢, koncentracija faze ¥ na povrSini
vzorca, ¢,,, pa v veliki globini.
Ce enacbo (7) vstavimo v (4), dobimo

3 ()
C.(P)=10C.u +(Cg —Crs) ———— 8
v W Y 10— Cye ) 5 (@) + 2 (8)
Z 1 (#,) smo oznacili izraz
w2 = L 9)

sin #,
Analogni enacbi, kot je (8), lahko zapiSemo 3e za
izmerjeni koncentraciji faze v z upoStevanjem re-
fleksov na fazi v pri kotih j, in ;. Tako dobimo
tri enacbe in tri neznanke: ¢y, C,.. in A

Ta, druga metoda je uspesna le, ¢e je orienta-
cijska porazdelitev kristalnih zrn v vzorcu idealno
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izotropna. Pomagamo si lahko tudi tako, da posna-
memo reflekse, ki pripadajo preiskovani fazi, z
razli¢nimi rentgenskimi cevmi. Izraz (9) je namrec
odvisen tudi od valovne dolZine uporabljene rent-
genske svetlobe.

3. IZVEDBA MERITEV IN REZULTATI

Za preizkusni material smo izbrali jeklo €. 4150
(OCR 12), ki je bilo po plasti¢ni predelavi v vro-
¢em kaljeno s temperature 980°C v olju. Vzorec
je bil pred meritvami zbruden z brusilno plosco in
je imel dimenzije 18 mm X 15 mm X 10 mm. Potek
koncentracije faze vy z globino smo najprej dolo-
¢ili z metodo I. V ta namen smo na vedji ploskvi
vzorca elektrokemicno posnemali tanke plasti ma-
teriala, Za elektrolit smo uporabili 3 % raztopino
KBr v vodi. Odtapljanje je potekalo galvanostat-
sko pri toku 1A, v enem koraku je trajalo 10s. Z
nabojem 10 As smo v povprecju odtopili 2,14 mg
materiala. Po vsakem odtapljanju smo vzorec v
vodi izpostavili $e ultrazvoénemu valovanju, ki je
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Slika 2

Rentgenogram kaljenega jekla C. 4150
a) tako] po bruienju

b) po posnetju 14um debele plasti
Fig. 2
X,ray diffractogram of quenched C.4150 steel

a, just after grinding
b. after broaching 1.4 um thick layer
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Slika 3
Izmerjena volumska koncentracija faze gama v odvisnosti
od globine; jeklo C.4150 po kaljenju in brufenju
Fig. 3
Measured volume concentration of gamma phase depen-
ding on the depth; C.4150 steel after quenching and grin-
ding

posnelo neraztopljena kristalna zrna. V povpredju
se je s tem v vsakem koraku zmanjSala masa
vzorca Se za 0,79 mg. V celoti smo torej v enem
koraku posneli 2,93 mg materiala, kar predstavlja
1,4 um debelo plast z gostoto 7,8 g/cm?’.

Po vsakokratnem posnetju plasti s prej ome-
njeno debelino smo z rentgensko strukturno ana-
lizo dolotili koncentracijo faze v, to jec, (&, E).
Pri tem smo uporabili metodo direktne primerja-
ve &rt a (110) in y (111). Privzeli smo, da je kon-
centracija karbidov 10 %. Za snemanje rentgeno-
gramov smo uporabili rentgensko cev z anodo iz
bakra. Valovna dolZina karakteristiéne &rte K,
je 0,15405 nm. Masni absorpcijski koeficient za to
rentgensko svetlobo v zelezu je 308,1 cm?/g?, line-
arni absorpcijski koeficient je torej 0,2403 pm—1.
Crta vy (111) nastopa pri kotu 23 = 43,7, &rta
2 (110) pa pri kotu 23 = 44,75, Porazdelitveni
funkciji (2) sta za ta dva refleksa skoraj enaki.
Slika 2 kaZe, kako se spremenita omenjena reflek-
sa, ¢e posnamemo prvo 1,4 um debelo plast jekla,
Slika 3 kaZe, kako se spreminja eksperimentalno
dolocena koncentracija ¢, z globino (to&ke .).

Takoj opazimo, da bi bilo mogote eksperimen-
talno dolo¢eno odvisnost dokaj dobro aproksimi-
rati z eksponentno funkcijo

Cy (X) = Cyue + (Cp—cC,.. ) e (10)
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Tu smo Ze upostevali, da je c,.. = Cy., kar je
razvidno iz (6). To veli¢ino smo doloéili tako, da
smo vzeli aritmetiéno srednjo vrednost desetih
izmerjenih vsebnosti faze y v najveéjih globinah.
Preostali dve konstanti (Cy0 in A) v enacbi (10) smo
dolotili iz izmerjenih tock na sliki 3 z metodo
najmanjsih kvadratov. V ta namen smo vpeljali
nove oznake

'n (2:7 (x) - cy-) = .v
In{cyo—=Cye) =n

in se enacba (10) zapie
y=—AX+n (11)
Pri metodi najmanjSih kvadratov zahtevamo

minimum funkcije
N
z(hn) = B (v + ax;—n)?
i=1

N je Stevilo totk na sliki 3. Biti mora

N
g-i: ¥ 2(yi + Ax;—n) x; =0

i=1
9z N {12
a—{;: Y2y +r—n) (—1) =0

f=1

Iz sistema linearnih enaéb (12) dobimo resitvi
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ker je bilo ¢, = 24,2 %. Vse izratune smo opra-
vili z ra¢unalnikom HP 97,

Graf funkcije (10) je prav tako narisan na sli-
ki 3.

Na osnovi enacbe (6) izratunamo %e pravo lo-
kalno koncentracijo faze 7v:

Cy(X) = Cyu + (@0 —c,_)(x " )e—h (13)

23 (f),)

Ker je (&) za refleks v (111) enak 1,29 pm—!,
je prava koncentracija faze y na povrdini enaka
Ccyp = 65,2 %.
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Da bi potrdili potrebo po ultrazvotnem »¢isce-
nju« povrsine vzorca po vsakem elektrokemicnem
odtapljanju jekla, smo naredili e poskus:

Z nabojem 200 As smo odtopili 42,7 mg materi-
ala in takoj posneli rentgenogram (sl.4a). Nato
smo ultrazvocno odstranili e 15,8 mg materiala in
ponovno posneli rentgenogram v istem kotnem
obmoéju (sl.4b). Pred ultrazvotnim »¢iS¢enjeme
previadujejo uklonske érte karbida M;C;, po »&i-
$¢enjue pa uklonske érte obeh faz osnovne mase.

Potek koncentracije faze v z globino smo po-
skusili dolo¢iti tudi z metodo II. V ta namen smo
z rentgensko svetlobo, ki jo daje rentgenska cev
z bakreno anodo, posneli reflekse na naslednjih
tipih mreznih ravnin faze y: (111), (200), (220) in
(311). Vzorec je bil enak, kot je Ze opisano, seveda
pa je bil samo zbrusen. Takoj smo opazili, da vzo-
rec nima idealno izotropne orientacijske porazde-
litve kristalnih zrn, saj smo z metodo ene ¢&rte?
ugotovili, da dobimo z upoStevanjem uklonske &rte
¥ (311) malo vecjo koncentracijo faze y kot z upo-
Stevanjem C&rte v (220), biti pa bi moralo ravno na-
sprotno, saj lezi uklonska ¢rta y (311) pri vecjem
kotu 23 kot ¢&rta vy (220). Zaradi tega smo upora-
bili tri razli¢ne rentgenske cevi:

a) z bakrovo anodo; karakteristi¢ni parametri
so bili Ze navedeni. UpoStevali smo &rti y (111) in
a (110); p(3) = 1,29 pm—1, ¢, () = 614 %
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Slika 4

Rentgenogram kaljenega jekla C. 4150
a) tako] po elektronskem odtapljanju
b) po ultrazvotnem d&isenju
Fig. 4
X-ray diffractogram of quenched C.4150 steel

a, Just after electrolytic dissolution
b. after ultrasonic cleaning
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b) s kobaltovo anodo; kg, = 0,17889 nm, mas-
ni absorpcijski koeficient v Zelezu je 58,6 cm?/g’,
linearni absorpcijski koeficient je 0,0457 pm—'.
Upostevali smo €érti ¥ (111) in a (110), ki nastopata

pri kotih 2# =509 in 23 =523% p(d)=
= 021pm—1, C, (i) = 49.8 %
¢) z molibdensko anodo; Xk, , = 007093 nm,

o«
masni absorpcijski koeficient v Zelezu je 39,3 cm?/
/g', linearni absorpcijski koeficient je 0,0307 pm—1.
Upostevali smo ¢érti y (220) in « (200), ki nastopata
pri kotih 23 =324 in 23 =287 wu(d) =
0,22 pm—, ¢, () = 50,3 %.

1z (8) dobimo sistem enacb
C (M) =—cy () M+ cporr () + €y X,
i=1do3
ki ima resitve
=007 pm—!, c =627 %, €y = 37.4 %.

Pripomniti je treba, da so v teh resitvah mozne
napake, saj pri izraunu ods$tevamo pribliZno ena-
ke veli¢ine.

4. SKLEPI

Pri brudenju jekla se tanka povrSinska plast
mocno segreje in se zaradi tega spremeni fazna
sestava. Potek vsebnosti faze y z globino je z rent-
gensko strukturno analizo mogoce dolo€iti z dve-
ma metodama. Prva je dolgotrajna in zahteva
mnogo skrbnega eksperimentalnega dela. Druga je
hitrej$a, na razpolago pa moramo imeti ve¢ rent-
genskih cevi z razliénimi anodami. Rezultati pri
drugi metodi niso posebno natanéni.

Kadar zelimo ugotoviti fazno sestavo jekla, ki
je bilo predhodno bruseno, samo v veljih globi-
nah, je treba povrSinsko plast odstraniti; najbolje
je, da jo elektrolitsko raztopimo. Na vsak cm?
povrsine je treba pri tem dovesti vsaj 100 As na-
boja. Povrsino je treba pri jeklih, ki vsebujejo veé
karbidov, pred rentgensko analzo »oistiti« z ultra-
zvolnim valovanjem.

Kadar uporabljamo pri strukturni analizi rent-
gensko svetlobo, ki se ¥ jeklu manj absorbira, je
vpliv spremenjene fazne sestave povriinske plasti
na rezultate analize manjsi.
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ZUSAMMENFASSUNG

Bei der Rontgenographischen Strukturanalyse wird
~der durchschnittliche Gehalt einer bestimmten kristalli-
‘sierten Phase nach der Verteilungsfunktion gemessen, die
eine Folge der Absorbtion der Rintgenstrahlung in der
Probe ist. Die ortliche Konzentration der untersuchten
Phase in verschiedenen Tiefen der Oberflichenschicht
kann nach zwei Methoden bestimmt werden. Nach der
ersten werden ganz diinne Schichten der Probe abgenom-
men und die Rontgenogramme unter immer gleichen

Bedinguengen aufgenommen. Nach der zweiten Methode
bleibt die Probe umveriandert, mehrere Rintgenogramme
miissen bei verschiedenen Bedingungen aufgenommen
werden. Die beiden Methoden werden am Beispiel der
Bestimmunig der y Phase in verschiedenen Tiefen einer
geharteten Probe des Stahles C.415 (OCR 12) gezeigt,
welche vor den Messungen geschliffen worden ist. Es
wird auf die Moglichkeit der Fehler bei den Messergebnis-
sen gedeutet.

SUMMARY

In X-ray structural analysis the mean content of a
certain crystalline phase is determined by the distribution
curve as conscquence of absorption of X-rays in the
sample. The local concentration of the investigated phase
in the various dopths of the surface layer can be deter-
mined by two methods. By the first method thin layers
of the sample are broached, and X-ray diffractograms are
taken always at the same conditions. According to the

second method, the sample remains intact but numerous
Xeray diffractograms must be taken at varied conditions.
Both methods are illustrated with the case of determining
v phase content in various depths of quenched C.4150
(OCR 12) steel which was ground before measurements.
Attention is given to possible errors in the measured
results,

3AKAIOUEHHE

Tpy BLINOANCINI  PCHTTCHOCTPYKTVPHONO AHAAIIR HIMCPICTCS
HAKAOHHOS COACPKAMNE ONPEACACHHON KprCrasangeckoit dasw no
PACRACAHTEARHOR DYHKINH, KOTOPas mpeAcTaBARer coloil peayastar
A6COPOIHN  PENTICHOBCKHX Aywelt B oOpasue, AOKIAMMYIO KOMUCH-
TPALMNO HCCACAOBANHON dais B PAIAHUHEIX FAYGHHAX MOBEPXHOCTHO-
10 CAO% 00pasna MOMHO ONPEACANTL ¢ NPHMCHCHBCM ABYX MCTOAOB.
TIpst HepnoM METOAC CHIMACM TOHKHE CAON OGPAIua M, BCErAA 1ph

OAHIX M TEX JKC YCAOBHAX, BRNOAHAEM HAMEWEHHLE PCHITCHOCHEMKN,
Tpx sropom cmocoBe ocracTset obpasert wemaenHuil, HAAO AN
OPH PASANYILX YCAOBHAX CACAATL NOBOAMNIE PEHTTCHOCLEMOK.

Ofa MCTOAR NPHBCACHN M NPUMEPE ONPCACACHHS COACPIRAHNE
a3 y B pasANuHEIX rAyGHMax aaxascHnoro ofpasua craam C. 4150
(OCR 12), oTUIANDOBAHHONO A0 BHIMOAHEHHN JCIMEperitii,
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