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Raziskali smo vpliv segregiranega in adsorbiranega antimona na razogljičenje in oksidacijo hladno valjane pločevine iz zlitine 
Fe-Si-AI. Temperatura razogljičenja je bila 840°C, spreminjali pa smo razmerje parcialnega tlaka vodne pare in vodika p(H20)/p(H2) 
oksidativne atmosfere. Kinetiko procesov smo s termogravimetrijo, debelino in morfologijo nastalih oksidnih plasti pa smo 
ugotavljali z optično in vrstično elektronsko mikroskopijo. 

Ključne besede: razogljičenje. oksidacija. oksidne plasti 

Investigations on the influence of surface segregated and adsorbed antimony on the decarburization and oxidation of Fe-Si-AI alloy 
were carried out. Thermogravimetric measurements during decarburization at 840°C and at various ratios of water vapour and 
hydrogen partial pressure p(H20)/p(H2) were done. Optical microscopy and SEM were applied to study the oxide layers. 
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1 Uvod 

R a z o g l j i č e n j e p l o č e v i n i z j e k e l , l e g i r a n i h s s i l i c i j e m 

i n a l u m i n i j e m ( S i + A l > 2 % ) , z a v i r a t a n k a o k s i d n a p l a s t , 

k i n a s t a n e m e d p r o c e s o m r a z o g l j i č e n j a , t o j e ž a r j e n j a v 

p l i n s k i m e š a n i c i H i , ( H a O j p i n N 2 ( 1 , 2 ' 3 ) . N a s t a l a o k s i d n a 

p l a s t p r e p r e č u j e d i f u z i j o o g l j i k a n a p o v r š i n o . L i t e r a t u r n i 

p o d a t k i k a ž e j o , d a j e p r i 8 4 0 ° C , k i j e v p r a k s i u s t a l j e n a 

t e m p e r a t u r a r a z o g l j i č e n j a , o k s i d a c i j a p o v r š i n e o d v i s n a 

o d p a r c i a l n e g a t l a k a i n a k t i v n o s t i k i s i k a v a t m o s f e r i , 

m o r f o l o g i j a o k s i d a c i j e p a s e z n a r a š č a j o č i m p a r c i a l n i m 

t l a k o m k i s i k a s p r e m i n j a i z z u n a n j e k n o t r a n j i o k s i -

d a c i j i ( 3 ) . 

2 Eksperimentalno delo 

A n a l i z e i n p r e i s k a v e s m o n a r e d i l i n a v z o r c i h p l o č e v i n 

i z z l i t i n F e - S i - A I d v e h k v a l i t e t , z d o d a t k o m a n t i m o n a i n 

b r e z n j e g a , k a t e r i h k e m i j s k a s e s t a v a j e p o d a n a v tabeli 1. 

Tabela 1: Kemijska sestava preiskovanih pločevin (mas.%) 
Table 1: Chemical compositions of the investigated steel sheets (wt.%) 

% C % Si % Al % Mn % Cr 
Nr.2 
Nr.6 

0,26 
0,28 

1,74 
1.94 

1,19 
0,80 

0,23 
0,17 

0,0031 
0.0039 

0,0015 
0,0018 

0.0015 
0.0015 

0,0023 
0.0023 0.048 

N a d e l v z o r c e v i z p l o č e v i n e š t . 2 s m o p r i s o b n i t e m -

p e r a t u r i n a p r š i l i t a n k o p l a s t a n t i m o n a v n a p r š e v a l n i n a -

p r a v i S p u t r o n - P l a s m a B e a m S p u t t e r A p p a r a t u s . H i t r o s t 

n a p r š e v a n j a j e b i l a 8 n m / m i n , č a s p a 3 0 s e k u n d . O c e n -

j e n a d e b e l i n a n a p r š e n e p l a s t i j e b i l a 4 n m . 

T e r m o g r a v i m e t r i č n o a n a l i z o v z o r c e v d i m e n z i j 2 0 x 

1 0 x 1 , 5 ( m m 3 ) s m o i z v r š i l i s t e r m o t e h t n i c o , k i j o s e s t a v -

D a r j a S T E I N E R P E T R O V I Č . d i p l - i n i m e l . 
Inšt i tut z a k o v i n s k e m a t e r i a l e in t e h n o l o g i j e L j u b l j a n a 
Lep i po l I I . M(K) L j u b l j a n a . S l o v e n i j a 

l j a j o : m i k r o t e h t n i c a ( S a r t o r i u s 4 4 1 0 M P 8 ) , p e č z a ž a r j e -

n j e v z o r c e v i n s i s t e m z a p r e t o k p l i n o v (slika 1). P o v r š i n a 

v z o r c e v j e b i l a p r e d t o p l o t n o o b d e l a v o z b r u š e n a , s p o l i -

r a n a z d i a m a n t n o s u s p e n z i j o z r n a t o s t i 1 j t m t e r n a t o 

o č i š č e n a v a c e t o n u v u l t r a z v o č n i k o p e l i . 

R a z o g l j i č e n j e j e p o t e k a l o p r i t e m p e r a t u r i 8 4 0 ° C v a t -

m o s f e r i v l a ž n e g a v o d i k a , k i s m o g a n a v l a ž i l i v v o d n e m 

v l a ž i l c u p r i r a z l i č n i h t e m p e r a t u r a h , t a k o d a j e i m e l 

n a v l a ž e n i p l i n t e m p e r a t u r o r o s i š č a o d 2 5 ° C d o 7 0 ° C 

( v r e d n o s t i p ( H 2 0 ) / p ( H 2 ) = 0 , 0 3 - 0 , 3 ) . 

P o ž a r j e n j u z a r a z o g l j i č e n j e j e b i l a k o l i č i n a o g l j i k a v 

v z o r c i h u g o t o v l j e n a s s e ž i g o m d e l a v z o r c e v v t o k u k i s i k a 

z I R a b s o r p c i j o z n a p r a v o L H t i p C S A 2 0 0 3 . I z p r e ž a r -

j e n i h , r a z o g l j i č e n i h v z o r c e v s m o i z d e l a l i o b r u s e z a m e t a -

l o g r a f s k o a n a l i z o o k s i d n i h p l a s t i , n a s t a l i h n a p o v r š i n i . 

3 Rezultati in diskusija 

R a z o g l j i č e n j e j e p o v e z a n o z z n a č i l n i m z m a n j š e v a n -

j e m m a s e v z o r c a , m e d t e m k o j e o k s i d a c i j a p o v e z a n a s 

p r i r a s t k o m m a s e . 

T e r m o g r a v i m e t r i č n e m e r i t v e s o p o k a z a l e , d a p r o c e s 

r a z o g l j i č e n j a p r e i s k o v a n i h p l o č e v i n s p r e m l j a o k s i d a c i j a , 

k i n a r a š č a z n a r a š č a j o č i m č a s o m ž a r j e n j a i n p a r c i a l n i m 

t l a k o m k i s i k a . N a r a š č a n j e m a s e z a r a d i o k s i d a c i j e j e b i l o 

v e č j e k o t z m a n j š a n j e m a s e z a r a d i r a z o g l j i č e n j a , z a t o j e 

n a T G k r i v u l j a h m o č o p a z i t i l e p r i r a s t e k m a s e . Slika 2 
p r i k a z u j e p a r a b o l i č n o n a r a š č a n j e m a s e p r e i s k o v a n i h 

v z o r c e v v o d v i s n o s t i o d č a s a ž a r j e n j a . 

V v z o r c i h p l o č e v i n e š t . 2 , k i n i v s e b o v a l a a n t i m o n a , 

j e p o t e k a l o r a z o g l j i č e n j e ž e p r i n a j n i ž j i v r e d n o s t i 

r a z m e r j a p a r c i a l n i h t l a k o v v o d n e p a r e i n v o d i k a ( 0 , 0 3 ) i n 

j e k l j u b o k s i d i r a n i p o v r š i n i p o t e k a l o t u d i p r i n a j v i š j i 

v r e d n o s t i p ( H 2 0 ) / p ( H 2 ) = 0 , 3 . Slika 3 p r i k a z u j e o k s i d i -

r a n o p o v r š i n o p l o č e v i n e š t . 6 z 0 , 0 4 8 % S b p o 7 2 - u r n e m 

r a z o g l j i č e n j u v v l a ž n e m v o d i k u . P o v r š i n a j e m o č n o o k -



exhaust 

1. aktivni bakrov katal izator 
2. dehidraci j sk i stolp s P2O5 

3. si l ika gel, h la jen s tekočim N2 

4. kapi larni meri lnik pretoka 

Slika 1: Shematična predstavitev naprave za termogravimetrične meritve 

Figure 1: Experimental apparatus for thermogravimetric measurements 

5. vodna kopel 
6. električna uporovna peč 
7. te rmoelement Pt -10% Rh/Pt 
8. vzorec 

9. mikrotehtnica 
10. računaln iško zapisovanje 

s p r e m e m b e mase 

s i d i r a n a , h k r a t i p a s e p o j a v l j a t u d i p o d r o č j e n o t r a n j e o k -

s i d a c i j e , k i j e i z r a z i t o p o k r i s t a l n i h m e j a h . P r i v r e d n o s t i h 

r a z m e r j a p a r c i a l n i h t l a k o v v o d n e p a r e i n v o d i k a o d 0 , 0 3 

d o 0 , 3 i n t e m p e r a t u r i 8 4 0 ° C n a s t a j a j o o k s i d n e p l a s t i 

S i 0 2 , F e 2 S i 0 4 , F e A l 2 0 4 i n F e x O ( 1 ' 2 > . O k s i d n a p l a s t n a 

p o v r š i n i v z o r c e v z 0 , 0 4 8 % S b j e b i l a p o r a z o g l j i č e n j u 

v e d n o d e b e l e j š a i n b o l j k o m p a k t n a k o t p r i v z o r c i h š t . 2 , 

k i n i v s e b o v a l a a n t i m o n a . P o ž a r j e n j u z a r a z o g l j i č e n j e p r i 

8 4 0 ° C i n p ( H 2 0 ) / p ( H 2 ) = 0 , 0 3 - 0 , 3 s e j e t u d i p o d a l j š i h 

č a s i h ž a r j e n j a r a z o g l j i č i l l e z u n a n j i r o b v z o r c a . N a s t a l e 

o k s i d n e p l a s t i n a v z o r c i h , k i s o b i l i ž a r j e n i 4 u r e , j e m o č 

p r i m e r j a t i n a sliki 4. O k s i d n a p l a s t v z o r c a š t . 2 b r e z a n -

t i m o n a j e v o l u m i n o z n a , m e d t e m k o j e p o v r š i n a v z o r c a š t . 

2 , n a k a t e r e g a j e b i l a p r e d h o d n o n a p r š e n a p l a s t a n t i -

m o n a , p o r a z o g l j i č e n j u v e n a k i h r a z m e r a h k o m p a k t n a i n 

k o h e r e n t n a z o s n o v n i m m a t e r i a l o m . 
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Slika 2: Sprememba mase preiskovanih vzorcev iz zlitine Fe-Si-Al 
med razogljičenjem pri 840°C v odvisnosti od časa žarjenja 
Figure 2: Weight change of Fe-Si-Al alloy samples during 
decarburization process at 840°C as a function of time 

Slika 3: Področje oksidacije in notranje oksidacije pri vzorcih št. 6 z 
0,048% Sb. T = 840°C, p(H20)/p(H2) = 0,3, t = 72 h (nejedkano, 
500 x) 
Figure 3: Oxidation and internal oxidation zone in the sample Nr. 6 
containing 0,048% Sb. T = 840°C, p(H20)/p(H2) = 0,3, t = 72 h 
(non-etched, 500 x) 



Slika 4: SEM-posnetki oksidne plasti na površini vzorcev po 
razogljičenju (T = 840°C, t = 4 h, p(H20)/p(H2) = 0,3); a) vzorec št. 2 
brez Sb (Nital, 2500 x) b) vzorec št. 2, naprsen z Sb (Nital, 3000 x), 
c) vzorec št. 6 z 0,048% Sb (Nital, 3000 x) 
Figure 4: SEM images of surface oxidation of samples after 
decarburization (T = 840°C, t = 4 h, p(H20)/p(H2) = 0,3) a) saraple Nr. 
2 vvithout Sb (etchant Nital, 2500 x) b) sample Nr. 2 with Sb layer 
(etchant Nital, 3000 x), c) sample Nr. 6 containing 0.048 wt.% Sb 
(etchant Nital, 3000 x) 

0.05 

p ( H 2 0 ) / p ( H 2 ) 

Slika 5: Vsebnost ogljika v odvisnosti od razmerja p(H20)/p(H2) v 
vzorcih po razogljičenju 
Figure S: Carbon content in the samples in dependence of 
p(H20)/p(H2) ratio after decarburization 

P r o c e s r a z o g l j i č e n j a j e b i l v v z o r c i h , k i s o v s e b o v a l i 

0 , 0 4 8 % S b , m o č n o o v i r a n (slika 5). 
S e g r e g a c i j a a n t i m o n a p o m e j a h k r i s t a l n i h z r n m e d r a -

z o g l j i č e n j e m z a v i r a t a p r o c e s i n s t e m r a s t z r n . L i t e r a -

t u r n i p o d a t k i ^ n a v a j a j o , d a s e g r e g a c i j a a n t i m o n a p o 

k r i s t a l n i h m e j a h , k i z a v i r a r a z o g l j i č e n j e , o v i r a t u d i r a s t 

z r n z o r i e n t a c i j o ( 2 2 2 ) , p o v p r e č n a v e l i k o s t r e k r i s t a l i z i r a -

n i h z r n s e m a n j š a , r a s t k a l i z G o s s o v o o r i e n t a c i j o 

( 1 1 0 ) [ 0 0 1 j p a p o s t a j a m a n j o v i r a n a i n h i t r e j š a . 

4 Sklepi 

R a z i s k a l i s m o p r o c e s r a z o g l j i č e n j a v z l i t i n i F e - S i - A l 

p r i t e m p e r a t u r i 8 4 0 ° C . R a z o g l j i č e n j e v t e h z l i t i n a h 

s p r e m l j a o k s i d a c i j a p o v r š i n e , k i z n a r a š č a j o č o v r e d n o s t j o 

k i s i k a v o k o l i š k i a t m o s f e r i p o s t a j a m o č n e j š a . Z l i t i n a F e -

S i - A l , k i j e v s e b o v a l a 0 , 0 4 8 % S b , s e j e t u d i p o d o l g e m 

č a s u ž a r j e n j a r a z o g l j i č i l a l e o b p o v r š i n i v z o r c a , o k s i d n a 

p l a s t n a p o v r š i n i j e b i l a k o m p a k t n a , p o k r i s t a l n i h m e j a h 

p a j e b i l o m o č o p a z i t i t u d i p o d r o č j a n o t r a n j e o k s i d a c i j e . 

T a n k a p l a s t a n t i m o n a , k i s m o j o n a p r š i l i n a d e l v z o r c e v 

i z z l i t i n e b r e z a n t i m o n a , n i b i s t v e n o o v i r a l a p o t e k a r a -

z o g l j i č e n j a . 
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