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Методы исследования свойств металлов, сплавов и свариваемых материалов: учебное пособие
В пособии описаны приборы и методы исследования металлов, применяемые в современной металлографии. Изложены методики микроскопического и электронно-микроскопического анализов. Представлены сведения о механических свойствах металлов и методах их исследования, приведены общепризнанные представления о морфологии и кинетике образования различных фаз и структур для более глубокого понимания, а также представлены методические подходы к оценке свариваемости различных материалов, полезные для разработки технологических процессов изготовления сварных конструкций.

Книга предназначена для студентов вузов металлургических и машиностроительных специальностей и может быть полезна широкому кругу инженерно-технических работников различных областей промышленности.
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ПРЕДИСЛОВИЕ

В настоящее время система российского высшего профессионального образования ориентирована на повышение качества подготовки и уровня конкурентоспособности специалистов на рынке труда. Необходимые профессиональные качества и компетентность выпускников вуза формируются с помощью использования комплексного подхода к процессу организации учебной деятельности, включающего реализацию методических и практических задач обучения.

Для современного инженера необходимо приобретение профессиональных навыков исследования качественных характеристик металлопродукции с применением инструментальных методов. При этом знание об этих методах и умение ими пользоваться должны носить системный характер, быть ориентированы на понимание широким кругом инженерной общественности, связанной как с производством, так и с потреблением и переработкой металлопродукции. Для этого в предлагаемом издании обобщен не только опыт практических исследований материалов на основе железа, но и использованы методологические подходы для лабораторных и практических занятий студентов металлургических и машиностроительных вузов.
Предлагаемые методы исследований и анализ полученных результатов представлены в рамках ГОСТ Р ИСО 9001-2001. Учитывая разную оснащенность учебных заведений исследовательской и испытательной техникой, в пособии приведены сведения как о современном приборном обеспечении, так и о традиционных инструментах для исследований, которые используются в лабораториях уже достаточно длительное время и знакомы металловедам-исследователям многих поколений.
В пособии представлен достаточно информативный материал по препарированию объектов исследований с обширным рецептурным перечнем химических реактивов.

1. ПРИБОРЫ, ДАЮЩИЕ ИЗОБРАЖЕНИЕ МИКРОСТРУКТУР

1.1. Металлографический оптический микроскоп

Металлографический микроскоп отличается от биологического или петрографического типом используемого освещения. Поскольку металлы непрозрачны для видимого света, их невозможно исследовать на просвет, поэтому приходится использовать отражение.

Рис. 1.1 иллюстрирует принцип прибора. Обычно предпочитают вертикальное освещение. Полированная и протравленная поверхность S металлического образца помещается перпендикулярно оптической оси микроскопа.
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На поверхность образца через объектив О падает свет, ис​пускаемый источником L. При помощи конденсора С и осветителя L свет фокусируется в пучок, приблизительно параллельный оптической оси микроскопа. Объектив принимает световые лучи, отражающиеся перпендикулярно от поверхности образца. Те лучи, которые отражаются от неровностей поверхности, не попадают в поле объектива. Следовательно, изображение поверхности S, образованное при помощи окуляра Е, будет представлять собой большую светлую область, пересеченную темными линиями или усеянную темными точками, которые соответствуют границам зерен, фигурам травления, а также разного рода неровностям поверхности. Этот метод исследования позволяет фиксировать цветные изображения некоторых составляющих, например, включений, графита и др.
В микроскопе объектив дает действительное увеличенное изображение объекта. Окуляр дополнительно увеличивает это изображение на сетчатке глаза, экране или фотографической пластинке.
При определении увеличивающей способности микроскопа необходимо делать различие между применением прибора для визуального и фотографического наблюдения.
Масштаб изображения является отношением размера изображения к размеру объекта. Его значение не зависит от наблюдателя или его положения.
Увеличение зависит от наблюдателя. Оно определяется углом, под которым наблюдатель видит объект или изображение, и зависит от расположения этого объекта относительно глаза. Принято, что увеличение равно единице, когда объект находится в плоскости наилучшего зрения невооруженным глазом. Для нормального глаза эта плоскость расположена на расстоянии приблизительно 250 мм. Если расстояние между объектом и глазом больше, то объект будет казаться меньшим, и наоборот. Следовательно, если говорить, что микроскоп дает увеличение 500, это значит, что действительное изображение объекта, даваемое микроскопом и расположенное в плоскости наилучшего зрения, кажется невооруженному глазу в 500 раз большим, чем сам объект, находящийся на том же расстоянии.
1.1.1. Источники света

Из-за сложного пути луча в микроскопе и неизбежных потерь источники света должны иметь высокую интенсивность. Ниже приведены наиболее часто применяемые источники света.
1. Низковольтная, высокоамперная лампа накаливания. Ее используют главным образом для прямых наблюдений.

2. Точечная лампа. Эмиссионный спектр является практически сплошным и для получения приблизительно монохроматического пучка необходимо использовать один или более цветных фильтров. В этом случае потери интенсивности значительны.

3. Ртутная лампа высокого давления. Посредством слабо окрашенных фильтров она позволяет получать квазимонохроматическое излучение синего, зеленого и оранжевого цветов. Очень высокая интенсивность света особенно удовлетворяет требованиям микрофотографирования с вертикальным осветителем.

4. Угольно-дуговая лампа. Ее лучше всего использовать для наблюдений при косом освещении, в поляризованном свете и в других случаях, когда изображение имеет довольно низкую освещенность. Несмотря на улучшения, достигнутые в механическом регулировании подачи угольных электродов, стабильность пучка далека от совершенства. Свет угольно-дуговой лампы имеет сплошной спектр, соответствующий средней цветовой температуре солнечного света; поэтому эта лампа особенно хороша для цветного микрофотографирования.
5. Ксеноновая лампа. Спектр этой лампы также хорошо подходит для цветного фотографирования, а интенсивность света очень высока.

1.1.2. Конденсоры

Конденсоры – это линзы, которые фокусируют свет, испускаемый источником. Они подают на осветитель пучок приблизительно параллельных световых лучей.
1.1.3. Осветители

Свет от источника при помощи оптической системы, известной как вертикальный осветитель, направляется прямо и перпендикулярно к задней поверхности объектива. Световой пучок, направленный осветителем на объектив, проходит через него и отражается от объекта. Этот пучок должен быть таким, чтобы от объекта через объектив отразилось максимальное количество света.
Осветитель Бека состоит из полупрозрачного зеркала, рас​положенного под углом 45° (рис. 1.2, а). Он позволяет получать изо​бражение умеренной интенсивности (и контраста) вследствие не​избежных потерь света. В то же время этот осветитель не уменьшает числовой апертуры объектива и поэтому не уменьшает раз​решающей способности.
Осветитель Наше представляет призму полного внутреннего отражения (рис. 1.2, б). С его помощью возможно получение изображения очень высокой интенсивности, но расположение его относительно объектива уменьшает разрешающую способность приблизительно на 50%. Поэтому осветитель Наше используют только для небольших увеличений.
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                                    а)                                                  б)

Рис.1.2. Осветители:
а – Бека, б – Наше
Полностью использовать возможности данной оптической системы и получить совершенное изображение можно лишь в том случае, если освещение объекта будет удовлетворять следующим условиям:
1)  оно должно быть однородным и иметь максимально воз​можную интенсивность;

2)  падающий на объект пучок света не должен менять ка​чества изображения из-за многократного отражения;

3)  минимальная апертура пучка и угол его падения на объект должны быть регулируемы так, чтобы удовлетворить первым двум условиям освещения для каждого объекта или объектива.
Описанные выше осветители не могут одновременно удовле​творить все эти требования. Имеется только одна система освещения, изобретенная Келером, которая обеспечивает оптимальные условия освещения.
Изображение источника света L (рис. 1.3) проектируется кон​денсором на апертурную диафрагму D0, которая действует как вторичный источник. После отражения от зеркала 1 изображение при помощи линз L3 и L1 в свою очередь проектируется на промежуточную фокальную плоскость объектива. Кроме того, объектив и линза L1 создают в плоскости объекта изображение полевой диафрагмы Dc. Таким образом, это устройство обеспечивает получение в плоскости объекта изображения вторичного источника света, которое почти не имеет аберраций.
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Рис.1.3. Схема системы освещения Келера
Пучок, испускаемый источником света, концентрируется в апертуре вертикального осветителя при помощи линз с соответствующим фокусным расстоянием. Эти конденсорные линзы (конденсоры) обычно устанавливаются перед кожухом источника света на расстоянии от 80 до 120 мм.
Апертурная диафрагма помещается перед вертикальным осве​тителем. Ее всегда устанавливают так, чтобы собирательная система линз давала ее изображение на задней фокальной плоскости объектива. Изменение отверстия этой диафрагмы дает возможность регулировать количество света, входящего в объектив. Для получения максимального разрешения апертурная диафрагма должна быть открыта настолько, чтобы ее край не попадал в поле зрения объектива. В противном случае числовая апертура объектива оказалась бы уменьшенной, и, кроме того, имели бы место многократные интерференционные эффекты, заметно ухудшающие качество изображения. Однако рассмотренное решение не является единственным, используемым в практике, так как общее освещение уменьшает контраст изображения. Оптимальный размер отверстия апертурной дифрагмы зависит также от качества объектива, и его уменьшение может быть полезно, так как позволяет отсечь боковые пучки и избежать аберрации из-за рассеяния и отражения в корпусе микроскопа. Ни в коем случае нельзя использовать апертурную диафрагму для уменьшения яркости изображения.
Основной функцией полевой диафрагмы является уменьшение многократного рассеяния и отражения в корпусе микроскопа и, как следствие, улучшение контраста изображения. Ее располагают так, что ее отверстие проектируется на плоскость поверхности исследуемого образца, поэтому полевая диафрагма не влияет на разрешающую способность. Она позволяет точно ограничить освещение исследуемым участком образца. Такой же принцип применяется при критическом освещении, но в данном случае – это изображение первичного источника, которое образуется в плоскости объекта.
1.1.4.Объективы

Объектив состоит из нескольких линз, установленных коаксильно. Система линз обеспечивает устранение дефектов изображения  или  аберраций.
Хроматическая аберрация. Когда полихроматическое излучение проходит через призмы и линзы, оно разлагается. В самом деле, если коэффициент преломления вакуума по определению всегда равен единице (практически он также равен единице для воздуха), то коэффициент преломления стекла, наоборот, зависит от длины волны излучения. Он возрастает от значений, соответствующих красному, до значений, соответствующих фиолетовому концу спектра. Следовательно, если на стеклянную призму под некоторым углом падает полихромати​ческий пучок, то углы преломления для каждого из его монохро​матических излучений будут разными. В пучке белого света лучи с меньшей длиной волны преломляются сильнее, чем лучи с большей длиной волны, это приводит к тому, что в различных плоскостях изображение имеет различные размеры.
Сферическая аберрация. Если через простую линзу проходит монохроматический пучок, испущенный источником, который не находится в главном фокусе линзы, то на оптической оси образуется ряд изображений источника. Это происходит потому, что краевые лучи преломляются более резко, чем центральные. Величина сферической аберрации зависит от способа изготовления линз.
Астигматизм. На сферических поверхностях, кривизна которых неодинакова в двух взаимно перпендикулярных основных плоскостях (меридиональной и сагиттальной), узкие сходящиеся пучки света, направленные наклонно к оптической оси, встречаются в различных точках. В результате изображение светящегося точечного источника, расположенного вне оси, представляется не одной, а двумя точками.
Кома. В случае световых пучков с довольно большим диаметром к сферической аберрации должны добавиться дефекты ассиметрии, вызванные тем, что пучок не обладает цилиндрической симметрией. Оба типа дефектов дают вместо четкого и резкого изображения ассиметрично размытую картину.
Кривизна изображения. Точечные изображения, возникающие от плоского объекта, перпендикулярного к оптической оси, и создаваемые лучами, имеющими дозволенную меридиональную и сагиттальную кривизну, лежат не на плоскости, а на искривленных поверхностях (искривленные изображения). Дисторсия. Масштаб изображения зависит от угла наклона центральных лучей, так что изображения прямых линий оказываются искривленными.
Ахроматические объективы

В объективах этого типа коррекция сферической аберрации обычно выполняется для определенного участка спектра (желто-зеленого), тогда как хроматическая аберрация устраняется для зеленого и красного. Эти объективы состоят из кронгласовой двояковыпуклой линзы и флинтгласовой выпукло-вогнутой линзы. Из-за ограниченных коррекций ахроматические объективы не обеспечивают правильной цветопередачи. Их возможности используются максимально, когда свет от источника соответствует центральной части спектра (желто-зеленый). При фотографировании следует применять ортохроматические пластинки и желто-зеленый фильтр. Ахроматические объективы, используемые в металлографии, имеют фокусные расстояния от 32 до 1,8 мм, что соответствует начальным увеличениям от 4 : 1 до 97 : 1. В случае объективов с низким или средним увеличениями надо использовать окуляры Гюйгенса или скорректированные промежуточные окуляры. Объективы с большими увеличениями (в большинстве случаев они являются фактически полуапохроматическими) используются с окулярами, скомпенсированными для коррекции остаточных аберраций.
Апохроматические объективы

Эти объективы состоят из двояковыпуклых линз, изготовленных из флюорита, коэффициент преломления которого и, следовательно, дисперсия меньше, чем коэффициент преломления и дисперсия кронгласа (в противоположность выпукло-вогнутым линзам из флинтгласа). Объективы хроматически скорректированы для трех основных областей спектра – красной, зеленой и фиолетовой и сферически скорректированы для двух областей – зеленой и фиолетовой. В результате их высокой сферической коррекции апохроматические объективы обладают поперечной хроматической аберрацией. Однако конечное изображение полу​чается высокого качества, если применять компенсационные окуляры, корректирующие изменения в размере изображения, образованного объективом. Апохроматические объективы особенно подходят для больших увеличений и микрофотографирования. Источник должен давать белый свет, или, что еще лучше, отфильтрованный желто-зеленый или голубой. Из-за высокой стоимости этих высококачественных объективов их выпускают лишь для некоторых увеличений. Как правило, они имеют числовые апертуры и дают начальные увеличения выше, чем ахроматические объективы. Апохроматы обладают отличными оптическими свойствами, но, к сожалению, дают изображения с недостаточной глубиной, и в этом отношении эти объективы хуже ахроматических.
Полуапохроматические объективы

Их называют также флюоритовыми. По существу они являются высококачественными ахроматическими объективами. Линзы из кронгласа заменены одной или несколькими флюоритовыми линзами. По своим свойствам эти объективы являются промежуточными между ахроматами и апохроматами.
Планахроматические объективы

Планахроматы скорректированы так же, как и ахроматические объективы и, кроме того, исправлены сферические ошибки, что позволяет получать плоское изображение.
Свойства объективов

Объектив микроскопа имеет ряд характерных свойств, обус​ловленных комбинацией двух или нескольких линз, составляющих его оптическую систему. Большинство этих свойств необходимы для микроскопического наблюдения. Некоторые, однако, являются вредными, но они не могут быть подавлены без принесения в жертву, по крайней мере частично, функциональных качеств объектива. Из этих взаимозависимых свойств главными являются следующие.
Увеличение. Следует рассмотреть два случая. Объектив образует в плоскости окуляра увеличенное действительное промежуточное изображение объекта. Оно должно находиться в плоскости, определяемой расположением и характеристиками окуляра. Следовательно, при конструировании микроскопа нужно задавать определенную длину тубуса окуляра. Рассматриваемое расстояние это то, которое разделяет заднюю плоскость объектива и положение окуляра в тубусе. В большинстве современных микроскопов это расстояние равно 160 мм, и коррекция объективов производится для этого расстояния.
Увеличение объектива равно отношению размера промежуточного изображения к размеру объекта. Это число гравируется на объективе обычно без знака X для того, чтобы отличить его от увеличения простых увеличительных стекол.
Конечное увеличение определяется произведением увеличений объектива и окуляра. 
Если фокусное расстояние окуляра отличается от 250 мм, т. е. от расстояния наилучшего зрения, то указанное произведение, дающее общее увеличение, следует умножить на поправочный коэффициент (т.е. на 0,8 для фокусного расстояния 200 мм и на 0,66 для фокусного расстояния 160 мм).
Разрешающая способность микроскопа характеризуется минимальным расстоянием d между двумя соседними деталями структуры объекта, которые еще могут быть раздельно различимы. Ограничения разрешающей способности оптических приборов связаны с дифрак​ционными явлениями и аберрациями элементов оптических систем. Максимальная разрешающая способность микроскопа соответствует условию
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где λ – длина волны света; n – показатель преломления среды между объектом и объективом (для воздуха n=1); α – угловая апертура объектива, равная половине угла, под которым виден зрачок объектива из точки предмета, лежащей на оптической оси. Величина 
[image: image4.wmf]sin

An

a

=

называется числовой апертурой и является важнейшей характеристикой объектива. Числовую апертуру объектива можно увеличить, заполняя пространство между объективом и объектом (шлифом) иммерсионным маслом (обычно кедровым) с n=1,52. Для этой цели используют специальные иммерсионные объективы.
Поскольку величина α практически не бывает больше ~72° и максимальное значение sin α ≈ 0,95, максимальное значение числовой апертуры для «сухого» объектива составляет 
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, а для иммерсионного объектива – 
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Для освещения объекта наиболее часто применяют белый свет, для которого можно принять λ =0,55 мкм. Согласно формуле, определяющей максимальную разрешающую способность микроскопа, она равна  d ≈0,55 : 2 : 1,44≈0,2 мкм. 
Чтобы использовать разрешающую способность объектива, т. е. увидеть те детали структуры объекта, которые разрешаются объекти​вом, необходимо установить соответствующее увеличение микроскопа. Увеличение микроскопа N называют полезным, если разрешаемые детали структуры можно наблюдать под углом зрения 2' – 4'. Полезное увеличение находится в пределах N≈500A÷1000A.
Увеличение меньше 500А не позволяет различить все детали структуры, изображение которых формируется объективом при апертуре А, а применение увеличений, превышающих 1000А, нецелесообразно, поскольку оно не дает каких-либо новых деталей в изображении структуры, а лишь приводит к ухудшению качества изображения.
При исследовании структуры металла объектив выбирают, исходя из необходимого полезного увеличения микроскопа, определяемого из выражения N=200/d', где d' – минимальный размер интересующих деталей структуры (например, частиц какой-либо фазы), мкм; 200 – разрешаемое расстояние для глаза наблюдателя, мкм.
Зная величину N, можно определить соответствующую числовую апертуру по формуле и выбрать объектив, а затем окуляр.
Следует учитывать, что в практике металлографических исследований иногда приходится в ущерб разрешающей способности заботить​ся о повышении контрастности изображения и об увеличении глубины резкости, характеризуемой величиной вертикального смещения деталей микроструктуры, которое не приводит к потере фокусировки.
Эта величина обратно пропорциональна числовой апертуре и общему увеличению микроскопа, т. е. при более рельефной поверхности образца целесообразно использовать объективы с малой апертурой. Контрастность изображения растет до тех пор, пока общее увеличение микроскопа не превзойдет полезного увеличения. Поэтому увеличение окуляра не должно быть излишне высоким, так как это вызывает размытие изображения деталей структуры.
Кривизна изображения. Все объективы дают кривизну поля изображения, которая увеличивается при возрастании числовой апертуры. Планахроматические объективы являются единственными скорректированными в этом отношении. Для объективов других типов можно этот эффект уменьшить, не ухудшая разрешения, путем применения соответствующих окуляров.
Таким образом, полное описание объектива включает:
· тип объектива – например, ахроматический;
· заводскую марку и номер объектива;
· увеличение (жирным шрифтом), например 40; за этим числом следует знак X, когда он относится к объективу, служащему в качестве увеличительного стекла;
· числовую апертуру;
· длину тубуса, когда она отличается от стандартной (160 мм).
Иммерсионные объективы, хотя их и так легко отличить, маркируются, помимо этого, следующим образом: Ol, H. J. (однородная иммерсия).

1.1.5. Фильтры

Для получения резкого изображения с помощью ахроматических объективов необходимо поглотить синий и фиолетово-синий свет, для которых эти объективы не скорректированы. В то же время полезно отфильтровать излучение с большей длиной волны, так как разрешающая способность пропорциональна длине волны. Для обеих этих целей пригодны желто-зеленые фильтры. Если необходим точный отбор длин волн, используют светофильтры, путем интерференции задерживающие все нежелательные излучения. Эти фильтры, как правило, следует сочетать с нормальными цветными фильтрами для того, чтобы исключить вторичные максимумы.
Иногда необходимо бывает применять фильтры для поглощения тепловой энергии светового пучка, чтобы предотвратить нагрев объекта.
1.1.6. Окуляры

Отрицательные окуляры
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Рис.1.5. Отрицательные окуляры

Отрицательные окуляры Гюйгенса в своем наипростейшем виде состоят из двух плосковыпуклых ахроматических линз, выпуклые стороны которых обращены в сторону объектива. Диафрагма помещается между двумя линзами в первом главном фокусе окуляра. Слово «отрицательный», примененное только к этому окуляру, значит, что фокус, являющийся результатом сочетания двух линз, расположен между ними.
Такой окуляр искажает изображение, так как он не скорректирован оптически. Его применяют только с ахроматическими объективами с низкой или средней апертурой.
Гиперплоскостные и периплоскостные отрицательные окуляры частично перекорректированы и могут быть использованы с ахроматическими объективами большой апертуры и полуахроматическими объективами. Они дают несколько большее поле зрения, чем окуляры Гюйгенса и несколько более плоское изображение, чем компенсационные окуляры, которые будут рассмотрены ниже.
Положительные окуляры

 Положительные окуляры (рис.1.6) состоят из двух или более линз, объединенных таким образом, что первый главный фокус системы расположен перед полевой линзой.
Окуляр Рамсдена составлен из двух плосковыпуклых линз, выпуклые стороны которых расположены друг против друга. Диафрагма расположена в эквивалентной фокальной плоскости системы, т. е. перед полевой линзой.
Окуляр Рамсдена имеет большую хроматическую и значительно меньшие сферические аберрации, чем окуляр Гюйгенса.
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Рис.1.6. Положительные окуляры

Фотоокуляры 

Фотоокуляры (рис. 1.7) такие, как амплиплоскостные и гомали, предназначены главным образом для микрофотографирования или проектирования изображения на короткие расстояния. Они состоят из группы линз, расположенных таким образом, что фокусное расстояние оптической системы отрицательно. Поэтому указанные окуляры позволяют получить действительное изображение только на экране и не могут быть использованы для визуальных наблюдений. Они скорректиро​ваны и даже перекорректированы хроматически и поэтому лучше всего их применять с апохроматическими и полуапрохроматическими объективами.
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Рис.1.7. Фотоокуляры

Фотоокуляры принимают световые лучи, идущие непосредственно из объектива, и образуют действительное первичное изображение. Объектив в этом случае не создает промежуточного изображения. Поэтому при использовании фотоокуляров длина тубуса должна быть уменьшенной. Эти окуляры позволяют в значительной степени избежать кривизны поля изображения. Гомали скорректированы для применения с апохроматическими объективами, имеющими точно определенную кривизну поля, тогда как амплиплоскостные окуляры скорректированы для средней кривизны группы объективов. Следовательно, изображения, образованные последними окулярами, не будут такими плоскими, как изображения, образованные гомалями.
Компенсационные окуляры

Компенсационные окуляры перекорректированы хроматически так, чтобы компенсировать остаточные хроматические аберрации апохроматических и полуапохроматических объективов. Компенсационные окуляры бывают положительные и отрицательные. Обычно они дают большие начальные увеличения чем окуляры Гюйгенса и Рамсдена. Чтобы получить конечное изображение, по возможности свободное от хроматической аберрации, компенсационные окуляры всегда следует применять вместе с апохроматическими или полуапохроматическими объективами с большой апертурой. Кривизна поля, создаваемая этими окулярами, к сожалению, больше, чем в случае умеренно скорректированных окуляров. Компенсационные окуляры ни в коем случае не сле​дует применять совместно с ахроматическими объективами малой апертуры, так как из-за начальной перекоррекции они могут вызвать в конечном изображении обратные хроматические аберрации.

1.2. Расширение областей применения металлографического микроскопа
1.2.1. Темнопольное освещение

При темнопольном освещении в отличие от вертикального освещения падающий световой пучок не проходит через объектив. Чтобы создать необходимые условия, на пути пучка помещают кольцеобразный экран, в результате чего пучок попадает на осветитель в виде кругового кольца. Свет, отраженный осветителем, проходит вне объектива и при помощи вогнутого отражателя направляется на образец. Такой системой достигается косое освещение объекта; освещающий пучок имеет боль​шую числовую апертуру, чем при светло-польном освещении (рис. 1.8).
[image: image10.png]~ A

Puc. 10

c




Рис.1.8. Темнопольное освещение

Темнопольное изображение является обратным (взаимным) по отношению к светлопольному (линии и углубления становятся светлыми на однородном темном фоне), поскольку в объектив попадают только лучи, отраженные от неровностей поверхности. Этот тип освещения дает высококонтрастные изображения и, кроме того, улучшает раз​решающую способность благодаря большой апертуре падающего светового конуса.
1.2.2. Поляризационная микроскопия

Поляризационные микроскопы в отличие от обычных имеют поляризатор, помещаемый перед конденсором, и анализатор, который находится внутри тубуса или за окуляром. В микроскопах последних выпусков анализатор и поляризатор представляют не призмы Николя, а пластинки, изготовленные из синтетических материалов (поляроидных стекол).
При падении пучка плоскополяризованного света на изотропную поверхность отраженный свет также является плоско-поляризованным и вращением анализатора может быть полностью погашен. Наоборот, если поверхность анизотропна, то отраженный пучок поляризован эллиптически, т. е. имеет компоненту, перпендикулярную плоскости поляризации падающего света, и поэтому не может быть полностью погашен анализатором. Вертикальный осветитель сам по себе обладает поляризующим эффектом, поэтому плоскость поляризации падающего света должна быть либо параллельна, либо перпендикулярна плоскости падения света на зеркало. Для настройки удаляют анализатор и наблюдают изотропную поверхность, например, стекло. По мере вращения поляризатора яркость отраженного света изменяется. Поляризатор фиксируют в положении, соответствующем максимальной яркости. Затем анализатор ставят на место и вращают его до полного гашения светового пучка. При таком положении анализатора можно различить анизотропные участки образца при его повороте: им соответствует периодическое измене​ние яркости, тогда как изотропные участки все время остаются темными.
Границы зерен, появляющиеся в рельефе, часто дают ложное впечатление анизотропии. Если образец сперва был исследован в плоскополяризованном свете без анализатора, то наблюдаемые цвет и интенсивность не будут изменяться при повороте образца, за исключением того случая, когда он содержит включения, которые можно обнаружить по изменению их цвета (составляющие структуры, которые отражают свет, так что длина волны его зависит от ориентации кристалла относительно плоскости поляризации, называются «плеохроматически отражаю​щими» составляющими). В таком случае образец вращают после возвращения анализатора в положение полного гашения.

Составляющие, которые имеют кубическую решетку, изотропны, поэтому их легко отличить от других составляющих. С помощью поляризованного света на нетравленых образцах анизотропных материалов можно изучать их микроструктуру и определять размер зерна. Поляризационный метод особенно подходит для наблюдения интерметаллических фаз в легированных сталях. Структуру изотропных составляющих можно исследовать после глубокого травления, также дающего эффект поляризации. Например, так обстоит дело с перлитными пластинкам и другими эвтектоидными и эвтектическими структурами. Но наиболее интересным применением поляризации в металлографии, по-видимому, является выявление и отождествление неметаллических включений в чугунах, сталях и т.д., так как эти включения имеют характерные цвета или изменяют цвет при вращении предметного столика микроскопа. Для облегчения идентификации включений имеются специальные таблицы.
1.2.3.Фазовоконтрастная микроскопия

В обычной микроскопии контраст возникает за счет изменения и цвета, и интенсивности пучка, отраженного образцом. Однако неровности или рельеф поверхности создают разность фаз отраженных световых волн, хотя при этом яркость изображения остается равномерной. Система фазового контраста превращает эти невидимые изменения в отраженном световом пучке в пропорциональные изменения интенсивности, которые можно видеть и фотографировать.
Кольцо А (рис. 1.9) устанавливают так, что его изображение, образованное полевой линзой F, после отражения от поверхности образца располагается в задней фокальной плоскости объектива. Дифракционную пластинку Р помещают в эту же плоскость так, чтобы она совпадала с изображением кольца А. Дифракционная пластинка содержит кольцо, толщина которого иная, чем у остальной части пластинки. В результате этого световые лучи, прошедшие через кольцо, сдвинуты по фазе относительно световых лучей, которые прошли через остальную часть пла​стинки. Это кольцо, называемое дифракционным, имеет те же размеры, что и изображение кольца А.
Таким образом, изображение кольца, образованное световым пучком, который отразился перпендикулярно от поверхности образца, накладывается на дифракционное кольцо, и световые лучи, которые проходят через него, претерпевают изменение в фазе. В то же время лучи, дифрагированные поверхностью образца, проходят через дифракционную пластинку за пределами кольца и поэтому не получают сдвига фазы, хотя и участвуют в образовании изображения. Обычно используют отставание по фазе, равное 90° четверти длины волны. В этом случае (положительный фазовый контраст) углубления на поверхности образца кажутся темнее, а выступы светлее, чем фон. Отрицательный фазовый контраст получают, создавая опережение по фазе на четверть длины волны.
Помимо изменения фазы перпендикулярно отраженного света, дифракционное кольцо поглощает также значительную часть этого света. Уменьшение интенсивности отраженного светового пучка улучшает контраст. Это поглощение обычно достигает 80 %, что обеспечивает оптимальные контраст и резкость изображения.
В оптической системе, показанной на рис. 1.9, задняя фокальная плоскость объектива находится на некотором расстоянии от самого объектива. На практике отражатель редко помещают между задней фокальной плоскостью и задней стороной объектива, а дифракционная пластинка в положении, указанном на рисунке, еще более удалена от объектива, чем задняя фокальная плоскость. Это не слишком ухудшает контраст при условии, что изображение кольца точно совпадает с дифракционной пластинкой. Если дифракционная пластинка находится между объективом и отражателем, то возникает опасность обратного отражения, которое может ухудшить контраст.




Рис.1.9. Оптическая схема фазовоконтрастной микроскопии

При исследовании методом фазового контраста исследуемую поверхность помещают точно под прямым углом к оси микроскопа (при фазовоконтрастном методе возникает еще большая, чем в случае обычной микроскопии, необходимость того, чтобы образец имел совершенно плоскую поверхность); микроскоп фокусируют, затем изображение кольца накладывается на дифракционное кольцо. Для этой цели окуляр заменяют вспомогательным микроскопом, который фокусируют на дифракционное кольцо, или между дифракционным кольцом и окуляром вставляют линзу Бертрана. Установив затем окуляр на место, можно наблюдать фазовоконстрастное изображение. При исследовании больших поверхностей требуется дополнительное регулирование положения кольца из-за кривизны, которая возникает даже при тщательной полировке металлических образцов.
Чтобы изображение кольца точно наложилось на дифракционную пластинку, отражающая поверхность образца должна иметь зеркальную полировку. С этой точки зрения для фазово-контрастного исследования наиболее подходящими являются полированные металлические поверхности. Протравленные металлические поверхности имеют пониженную отражательную способность и поэтому менее пригодны для фазовоконтрастного наблюдения. Слабое травление, рекомендуемое, например, для больших увеличений в случае иммерсионных объективов, является достаточным для фазовоконтрастного исследования. Еще одним способом подготовки поверхности является электролитическая полировка.
Минимальная разность уровней, которую можно наблюдать визуально фазовым контрастом, лежит вблизи 50А (5 нм). С увеличением этой разности увеличивается изменение интенсивности. Если же разность уровней больше, чем четверть длины волны [1300А (130 нм)], то с увеличениемее контраст уменьшается. Следовательно, невозможно с достоверностью определить величину различия уровней, и с этой точки зрения фазовоконтрастный метод ненадежен. Это одна из причин, по которой для исследований предпочитают интерференционный метод. Поперечная разрешающая способность в случае фазового контраста эквивалентна поперечной разрешающей способности, получаемой обычным микроскопом.
С помощью фазовоконтрастного метода лучше всего исследовать границы зерен, выделения и процессы деформации. Он позволяет обнаружить двойники и линии скольжения даже при небольшой разности уровней. Сдвиги по плоскостям скольжения и циклическая деформация оставляют на поверхности характерные следы; при помощи фазового контраста эти эффекты могут быть качественно изучены. Таким образом, фазовый контраст выявляет разницу уровней поверхности, но далеко не всегда позволяет установить, является ли отдельная неровность выступом или впадиной. Интерферометрия дает возможность лучше исследовать такие неровности. 

1.2.4. Интерференционный контраст

Интерференционный контраст является наиболее чувствительным и наиболее точным методом измерения неровностей поверхности. Следует различать двухлучевую и многолучевую интерферометрию. В методе двухлучевой интерферометрии монохроматический свет расщепляется на два одинаковых пучка, перпендикулярных один к другому (рис. 1.10, а). Один пучок через объектив падает на исследуемую поверхность и отражается, проходя путь LCIOSOIE; другой – падает на плоскую металлизированную эталонную поверхность, проходя через зеркало по пути LCIOROIE. Такая схема соответствует интерферометру Линника. Простота ее осуществления в металлографическом микро​скопе позволяет превратить последний в интерферометр. Чувстви​тельность метода по глубине лучше, чем 1/2 длины волны, а чув​ствительность в поперечном направлении равна целой длине волны.
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Рис.1.10. Интерференционный контраст:
а – метод двухлучевой интерферометрии; б – метод многопучковой интерферометрии

Образец для многопучковой интерферометрии (рис. 1.10, б) должен иметь поверхность с минимальной отражательной способностью (или на нее должна быть осаждена из пара тонкая отражающая пленка). Образец помещают на эталонную поверхность тщательно отполированного и посеребренного плоского стеклянного листа. Если осуществить плотный контакт образца и пластинки и осветить их монохроматическим световым пучком, то образуются очень тонкие интерференционные полосы. 

1.3. Основные типы и конструктивные особенности металлографических микроскопов

В зависимости от назначения металлографические микроскопы имеют различные пределы увеличения и позволяют использовать те или иные виды освещения, а также некоторые специальные методы металлографического исследования. Микроскопы, предназначенные для металлографического контроля металлопродукции в заводских условиях, оценки качества приготовления микрошлифов и других рядовых работ (рабочие микроскопы), обычно позволяют наблюдать и фотографировать структуры в светлом и темном полях и в поляризованном свете при увеличении до 1000 – 1500. Современные исследовательские микроскопы рассчитаны на предельное (достигаемое в видимом свете) увеличение и, как правило, являются универсальными, т. е. предусматривают возможность использования всех перечисленных выше методов исследования. Кроме того, металлографические микроскопы могут быть снабжены приспособлениями для измерения микротвердости, приставками для нагрева образца в вакууме и счетными устройствами для использования методов количественной металлографии.
 Рабочий металлографический микроскоп ММР-4 предназначен для наблюдения и фотографирования микроструктуры металлов в светлом поле при прямом и косом освещении, темном поле, поляризованном свете и методом фазового контраста.

Оптическая схема микроскопа показана на рис. 1.11. В комплекте оптики микроскопа ММР-4 объективы-планахроматы смонтированы на револьверной головке 36, обеспечивающей их быструю замену. Наряду с компенсационными окулярами с увеличением 10, установленными в бинокулярной насадке 37, микроскоп снабжен панкратической системой линз, позволяющей изменять увеличение микроскопа в 2 – 3 раза вращением рукоятки 38 без дополнительной фокусировки. Общее увеличе​ние микроскопа от 50 до 1500.
Свет от источника 1 (лампы накаливания с йодным циклом типа КИМ9-75) проходит через коллектор 2 и призмой 3 проецируется в плоскость апертурной диафрагмы 4, далее линзой 5, зеркалом 6, линзой 7 и полупрозрачной пластинкой 8 изображение источника 1 и апертурной диафрагмы проецируется в плоскость опорного торца под объектив. Полевая диафрагма 9 помещается в фокальной плоскости второй осветительной линзы 7 и проецируется ею в бесконечность, а после объектива – в плоскость предмета. Лучи, пройдя объектив и отразившись от шлифа, вновь проходят через объектив, пластинку 8 и телеобъективом 10 собираются в промежуточной плоскости, являющейся плоскостью предмета для панкратической системы 11. Затем лучи отражаются от зеркал 13 и 14, проходят через линзы оборачивающей системы 12 и призму 15 и поступают в бинокулярную насадку 16.
При наблюдении в темном поле вместо линзы 7 и пластинки 8 в ход лучей включается линза 20 (кольцевая диафрагма) и кольцевое зеркало 21. При работе в поляризованном свете в ход лучей одновременно вводятся поляризатор 22 и анализатор 23.
При использовании метода фазового контраста в осветительную систему включается кольцевая диафрагма 17, а в систему наблюдения– фазовая пластинка 18.
При настройке системы фазового контраста между линзами оборачивающей системы включается линза Бертрана 19.
При фотографировании в ход лучей вместо зеркала 13 вводится зеркало 25; при наблюдении изображения на экране 26 зеркала 13 и 25 выключаются. Изображение проецируется линзой 27 и гомалью 28 с помощью зеркал 29 и 30 на экран 26 или линзой 31 и гомалью 32 на фотопластинку 33 размерами 9Х12 см или с помощью линзы 34 на пленку 35 фотоаппарата «Зоркий-4К».
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Рис 1.11. Оптическая схема микроскопа ММР-4:

1 – источник света; 2 – коллектор; 3 – призма; 4 – апертурная диафрагма; 5 – линза; 6 – зеркало; 7 –линза; 8 – полупрозрачная пластинка; 9 – полевая диафрагма; 10 – телеобъектив; 11 – панкратический окуляр; 12– линзы оборачивающей системы; 13, 14 – зеркала; 15 – призма; 16 – призмы бинокулярной насадки; 17 – кольцевая диафрагма; 18 – фазовая пластинка; 19 – линза Бертрана; 20 – кольцевая диафрагма темного поля; 21 – кольцевое зеркало; 22 – поляризатор; 23 – анализатор; 24 – набор светофильтров; 25 – зеркало;  26 – экран; 27 – линза; 28 – гомаль; 29, 30 – зеркало; 31 – линза; 32 – гомаль; 33 – фотопластинка; 34 –линза; 35 – фо​топленка; 36 – револьверная головка; 37 – бинокулярная насадка; 38 – рукоятка панкратического окуляра; 39 – экран; 40 – рукоятка включения фазовой пластинки; 41 – рукоятка переключения зеркал 13 и 25; 42 – рукоятка микрометрической подачи; 43–рукоятка перемещения столика; 44 – рукоятка включения поляризатора и анализатора;45 – рукоятка включения темнопольного освещения.


Рис. 1.12. Микроскоп ММУ-3

Микроскоп ММУ- 3 (рис. 1.12). Упрощенная модель металломикроскопа с нижним расположением предметного столика. С его помощью можно осуществлять визуальное наблюдение в светлом и темном полях и поляризованном свете при увеличениях 100, 300 и 500. В микроскопе имеется переходная втулка для стандартных микрофотонасадок МФН-12 (с фотокамерой «Зоркий-4»), МФН-8 (с пластиночной фотокамерой 9X12 см) или МФН-7 (с пластиночной фотокамерой 6,5X9 см).

Наряду с отечественными микроскопами в исследовательских и заводских лабораториях широко применяются микроскопы фирмы «Karl Zeiss, Jena» (ГДР); особенно горизонтальный исследовательский микроскоп  «Неофот-21» (рис. 1.13). 
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Рис. 1.13. Микроскоп «Неофот-21»

Этот микроскоп снабжен высококачественными объективами –планахроматами, дает увеличение от 10 до 2000 и предусматривает раз​личные виды освещения, включая фазовый контраст, а также имеет приспособление для измерения микротвердости. Микроскоп снабжен встроенным устройством автоматического экспонирования для крупноформатной камеры (съемка на пластинки 13X18 см и 9Х12 см). Кроме того, возможна съемка с помощью малоформатной камеры на пленку 24X36 мм с использованием отдельного экспозиционного автоматического устройства. Дополнительные удобства работы на микроскопе: быстрый переход с одного вида освещения на другой, быстрая смена объективов с помощью механизма быстрого подъема предметного столика и возможность изменения кратности увеличения без смены окуляров посредством специального переключателя. С помощью двух сменных опак-иллюминаторов можно осуществлять наблюдение и фотогра​фирование в светлом и темном полях при увеличениях от 10 до 50. Для облегчения металлографического контроля можно использовать дополнительное устройство, позволяющее одновременно наблюдать исследуемый шлиф и эталонные снимки (например, соответствующие различному номеру зерна) при одинаковом увеличении и формате изображений.
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Рис.1.14. Микроскопы «Axiovert 200 M MAT» и «Axiovert 40 MAT»
фирмы «ZEISS»

В настоящее время широко применяются микроскопы нового поколения «Axiovert 200 M MAT» и «Axiovert 40 MAT» фирмы «ZEISS» (рис. 1.14).
Измерение микротвердости

Дополнительные данные о природе и свойствах различных структурных составляющих сталей и сплавов получают путем измерения микротвердости. Для этой цели используют специальные приборы (обычно ПМТ-3 и ПМТ-5) или приспособления к световым микроскопам. Наиболее распространенный метод измерения микротвердости основан на измерении линейной величины диагонали отпечатка d от вдав​ливания алмазной пирамиды с углом между гранями 136° под нагрузкой от 0,02 – 2Н. В зависимости от твердости исследуемой фазы и величины нагрузки диагональ отпечатка может изменяться от нескольких до нескольких сот микрометров, что позволяет изучать структурные составляющие размером до ~ 10 мкм.
Величину нагрузки при измерении микротвердости выбирают исходя из размеров изучаемых структурных составляющих. Для правильного испытания необходимо, чтобы расстояние между отпечатками и от края отпечатка до границы зерна или частицы было не менее 2d, что ограничивает размер отпечатка (величину нагрузки). Однако в том случае, если испытуемая фаза находится в матрице с близкими механическими свойствами, допускается большая величина отпечатка, так как следует учитывать, что с уменьшением нагрузки микротвердость обычно повышается, особенно в интервале нагрузок ниже 0,2Н (это может существенно снизить точность измерений).
На микротвердость металлов и сплавов могут в значительной мере влиять такие факторы, как подготовка поверхности образца, анизотропия свойств материала и микронеоднородность структуры, связанная, например, с ликвацией или неравномерной степенью деформации различных зерен. Для исключения влияния наклепа поверхностного слоя шлифа, особенно в случае сравнительно мягких материалов, следует применять электролитическое полирование образцов.
Анизотропия механических свойств кристаллов может приводить к неодинаковой величине отпечатков на различно ориентированных по отношению к плоскости шлифа кристаллитах, к различию диагоналей одного и того же отпечатка и к неодинаковой степени изогнутости различных сторон отпечатка. При количественном изучении отклонений отпечатков от правильной квадратной формы можно получить важную информацию об анизотропии пластической деформации кристаллов.
Применение метода измерения микротвердости в металловедческих исследованиях связано в основном с проблемами оценки свойств и идентификации отдельных фаз и структурных составляющих, имеющих малый объем. Этот метод широко используют при исследовании поверхностных покрытий и слоев, а также влияния различной механической, термической или химико-термической обработки на поверхностные свойства материалов. При изучении диаграмм состояния измерение микротвердости часто позволяет установить пределы растворимости и более точно идентифицировать фазы, образующиеся при изменении состава сплавов. Кроме того, измерения микротвердости часто проводят в исследованиях диффузии, взаимодействия металлов с различными средами, ликвации и других процессов.
1.4. Количественные анализаторы структуры

В последние годы все больше внимания при исследовании и контроле качества сталей и сплавов уделяется установлению связи между их свойствами и количественными характеристиками микроструктуры, например размером зерна, содержанием различных фаз и неметаллических включений, их распределением по размерам, форме и т. д. Более широкому применению весьма трудоемких методов количественной металлографии в значительной мере способствовали разработка специальных автоматических приборов для количественного анализа изображений.
Одними из первых и наиболее известными из таких анализаторов являются приборы типа «Квантимет» фирмы «Cambridge Instruments» (Англия). В этих приборах использован принцип линейного анализа. Получаемое в обычном вертикальном микроскопе с автоматическим перемещением предметного столика изображение структуры с фокальной плоскости окуляра вводится в телевизионную камеру, сигналы с которой подаются одновременно на детектор и экран контрольного телевизора. Детектор выделяет и оценивает импульсы, соответствующие оптической отражательной способности исследуемых структурных составляющих, и с помощью ЭВМ преобразует эти импульсы в выбранные измеряемые параметры микроструктуры, которые регистрируются показывающим прибором и печатающим устройством. Контрольный телевизор служит для наблюдения микроструктуры, выбора полей и контроля результатов измерений. Вместо шлифов можно анализировать фотографии или негативы с помощью эпидиаскопа.

Модель «Квантимент 360», предназначенная в основном для контроля качества металлопродукции в производственных условиях, отличается высокой производительностью и простотой в обслуживании. Она позволяет с высокой точностью распознавать оксидные и сульфидные включения в сталях, определять количество включений и объемную долю (при содержаниях до 0,01 % и размерах до 1 мкм), классифицировать по размерам и получать необходимые статистические характеристики. На этом приборе можно также определять средний размер и распределение по размерам зерен светлой фазы (феррита, аустенита и т. п). За 2 мин прибор производит измерения на 2000 полей с выдачей результатов на печатной ленте.
Более совершенные модели «Квантимет 520», «Квантимет 720» (рис. 1.15) сконструированы по модульному принципу (т. е. может состоять из различных узлов-модулей, предназначенных для выполнения опре​деленных задач) и обеспечивает гораздо более широкие возможности количественного анализа структуры.
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Рис. 1.15. Количественный анализатор структуры «Квантимет-520»

Этот прибор автоматически выбирает заданные структурные составляющие, оценивает их количество, классифицирует по размерам, форме, ориентации, оптической плотности и т. д. С помощью специального «светового пера» можно корректировать анализируемое изображение, исключая из него те или иные элементы (например, дефекты приготовления шлифа, отдельные включения и др.) или, наоборот, «дорисовывая» структуру (например, невыявленные при травлении границы зерен).
Многие металлографические лаборатории оснащены структурными анализаторами «Эпиквант» фирмы «Karl Zeiss, Jena», которые также работают на основе метода линейного анализа. Числовые данные измерения получают путем автоматического механического сканирования образца, осуществляемого посредством перемещения предметного столика. При этом на выбранном формате анализируется 25 линий, расположенных на одинаковых расстояниях друг от друга. Образец освещают с помощью стабилизированного источника света; отраженный от него свет попадает в фотоэлектронный умножитель. Вдоль линии сканирования от отдельных структурных составляющих получают сигналы различной амплитуды и продолжительности. Регистрируется каждый переход через границу зерна или межфазную границу, причем измеренные длины отрезков можно разделить по размерам на 13 классов. Логическая система распознавания образов позволяет при автоматическом подсчете отличать границы зерен от дефектов изготовления шлифов (например, рисок).
Прибор «Эпиквант» дает возможность определять содержание различных фаз, неметаллических включений, пор и т. д., оценивая одновременно до трех структурных составляющих, а также устанавливать величину зерна. Достаточная точность измерений на приборе обеспечивается при содержании фазы более 1 %.
В связи с механической системой сканирования прибор значительно уступает по производительности анализаторам типа «Квантимент». Однако благодаря высокой чувствительности фотоэлектронного умножителя он позволяет выделять и оценивать отдельные структурные составляющие (например, нитриды и карбонитриды титана и ниобия в сталях), которые нельзя отличить от других структурных составляющих на приборах «Квантимет».
При использовании автоматических количественных анализаторов структуры необходимо иметь в виду, что они могут учитывать нежелательные детали изображения. Поэтому к анализируемым шлифам предъявляются высокие требования в отношении чистоты поверхности, отсутствия дефектов изготовления, четкости выявления структурных составляющих наряду со специфическим требованием плоско-параллельности, обеспечивающей постоянство фокусировки микроскопа.

Вопросы для самопроверки
1. Что такое увеличение микроскопа?

2. Как определяется увеличение микроскопа?

3. Назовите основные типы металлографических микроскопов.

4. Что такое разрешающая способность микроскопа?

5. Как определяется разрешающая способность микроскопа?

6. Для чего служат фильтры?

7. Какие бывают окуляры?

8. В каких случаях используют темнопольное освещение?

9. Когда используется поляризационна микроскопия?

10. Как определяется микротвердость?

11. Каков принцип работы количественных анализаторов микроструктуры?
2. БАЗА ДАННЫХ МИКРОСТРУКТУР МЕТАЛЛОВ: КЛАССИФИКАЦИЯ МИКРОСТРУКТУР И АППАРАТНО-ПРОГРАММНОЕ ОБЕСПЕЧЕНИЕ

Классический метод исследования или оценки качества металлов и сплавов по их микроструктуре, выполняемый с помощью светового микроскопа, давно стал обязательным в любой металловедческой лаборатории: исследовательской, учебной, заводской, цеховой. В заводской и цеховой лабораториях этот метод используется как для выходного (например на металлургических предприятиях), так и для входного (на машиностроительных предприятиях) контроля. Используется он и для текущей оценки состояния деталей и узлов при их эксплуатации, например для оценки состояния нефте-, газо- и паропроводов.

Во многих металловедческих лабораториях накоплен огромный архив фотографий микроструктур на фотобумаге, фотопленках и даже фотопластинках. Существуют классические атласы микроструктур, издаются и новые, как правило, специализированные атласы, обычно в составе монографий.

Появление цифровой фотографии достаточно высокого разрешения и компьютерных носителей информации большой емкости сделало актуальной задачу перевода традиционных фотоизображений в цифровой формат. Требуются обоснованные методики применения цифровых фотокамер для фотографирования микроструктур.

В связи с этим возникает задача разработки системы хранения, поиска, отбора, группировки (фильтрации) микроструктур по различным критериям. К таким критериям относятся такие очевидные признаки, как химический состав сплава, его термическая обработка, нужные эксплуатационные свойства, место отбора пробы, условия подготовки шлифа, условия наблюдения и т. д. Все эти задачи являются типичными для баз данных (БД). В соответствующую базу данных должны быть внесены нужные сведения в поля, предусмотренные при ее проектировании. В то же время возникает необходимость в классификации самих изображений микроструктур по некоторым признакам с целью создания групп однотипных структур.

Однако задача осложняется тем, что сам перечень нормируемых или эксплуатационных свойств различен для сплавов разных типов и применения. Не существует общепринятых норм даже для порядка перечисления компонентов сплава. Отсутствуют точные и хотя бы относительно универсальные признаки описания изображения микроструктур. Даже существующая, традиционно сложившаяся терминология описания микроструктур для сплавов одного типа слабо или вообще никак не связана с аналогичной терминологией для сплавов другого типа.

Критерии выбора цифровой фотокамеры и ее стыковка с микроскопом
Выбор цифровой фотокамеры основан на двух основных критериях: разрешение фотокамеры и удобство ее стыковки с микроскопом.

Разрешение фотокамеры должно быть не ниже разрешения микроскопа. При обычной оценке максимального разрешения «идеального» микроскопа с апертурой А = 1 («Х/2А, где X – длина волны света, равная =0,5 мкм) и размере (диаметре) поля зрения микроскопа (<0,5 мм) на сторону фотографии должно приходиться 2000 пикселей и, следовательно, всего фотокамера должна иметь от 4 действительных мегапикселей. Однако использование дорогих фотокамер с более высоким разрешением явно нерационально, так как «лишние» пиксели не будут нести полезной информации.

Наилучшая стыковка фотокамеры с микроскопом с оптической точки зрения обеспечивается при использовании камеры без объектива, роль которого в этом случае выполняет проекционный окуляр микроскопа, дающий изображение непосредственно на матрице камеры. Но такие фотокамеры не выпускаются серийно и поэтому очень дорогие.

Альтернативным и более дешевым решением является закрепление на объективе фотокамеры (например, с помощью резьбового соединения) окуляра Гюйгенса диаметром 23,2 мм. Такой окуляр совместим с любым микроскопом, имеющим окулярный тубус с соответствующим внутренним диаметром, в том числе с большинством микроскопов производства ЛОМО, Karl Zeiss и др. При этом фотокамера должна иметь неподвижный объектив, а оптический «зумм» должен выполняться за счет передвижения линз внутри самого объектива.

Цифровой «зумм» использовать не рекомендуется, так как он дает лишь проекционное увеличение, не сопровождающееся ростом разрешения, и затрудняет определение масштаба фотографии. При необходимости проведения кадрирования изображения следует использовать программы обработки изображений, например Photoshop.

Для определения масштаба фотографии следует провести съемки объекта-микрометра со всеми объективами, которые предполагается использовать при фиксированном значении величины оптического «зумма».

Характеристики изображения микроструктуры

Традиционно, со времен выполнения фотографий на фотопластинках с последующим тиражированием изображений методом контактной печати, в качестве основной характеристики изображения используется увеличение микроскопа. В дальнейшем при типографском тиражировании размер изображения менялся в широких пределах, при этом данные об увеличении фотографии теряли смысл. Лишь изредка в литературе приводятся сведения отдельно о полезном и проекционном увеличении (уменьшении). В появившейся позднее растровой электронной микроскопии уже указывается не увеличение, а приводится масштабная линейка.

Очевидно, что и в оптической микроскопии следует использовать аналогичный метод: приводить масштабную линейку (фотографию объекта-микрометра) или сведения о размере изображения.

Характеристики изображения микроструктуры, получаемого с помощью цифровой фотокамеры и визуализируемого устройствами вывода на экран монитора или принтер, зависят также от характеристик устройств вывода.

Очевидно, что полное использование разрешения микроскопа возможно лишь при условии, что разрешение устройств вывода не ниже разрешения фотокамеры, которое, в свою очередь, не ниже разрешения микроскопа (2000 пикселей в качестве максимальной оценки). Впрочем, в большинстве случаев достаточным является разрешение 1000 пикселей на сторону фотографии, что соответствует разрешению распространенных мониторов при условии, что изображение занимает весь экран или его значительную часть.

Таким образом, в оптической микроскопии следует указывать следующие параметры: разрешение микроскопа (или апертуру применяемого объектива); разрешение изображения, хранимого в файле; разрешение изображения, выведенного на бумажный носитель. Разрешение изображения на экране монитора каждый пользователь должен оценивать самостоятельно, так как размер изображения он выбирает произвольно.

Использование программ обработки изображений

Широко используемые компьютерные программы обработки изображений, такие как Photoshop, MS Photo Editor и др., позволяют выполнять многие полезные функции (например, увеличение контраста, выравнивание яркости, кадрирование), проводить некоторые полезные измерения (количественный металлографический анализ) и многое другое. При анализе микроскопических изображений необходимо учитывать, что разрешение изображения определяется только объективом микроскопа. Все остальные системы микроскопа, системы обработки изображений, их хранения или системы печати в лучшем случае могут сохранить имеющееся разрешение, а в худшем – потерять его.

Компьютерные алгоритмы обработки изображений лишь в некоторых простых случаях могут более или менее обоснованно «угадать» некоторые мелкие отсутствующие детали, создавая ложное впечатление об увеличении разрешения.

Однако следует отметить, что эти программы не могут дать информацию о деталях изображения, если их нет.

Принципы классификации микроструктур

В настоящее время задача автоматического распознавания изображения произвольной микроструктуры не может быть решена или поставлена. Эту задачу следует сузить. Далее будут рассматриваться изображения, полученные только в оптическом микроскопе и только с использованием неокрашивающих травителей. Но и при таких ограничениях автоматическое распознавание изображения остается невозможным при рассмотрении микроструктуры произвольных сплавов. В связи с этим при создании базы данных использовалась специально разработанная техника «словесного портрета» микроструктуры, основанная на определенных принципах классификации.

Словесный портрет микроструктуры – набор формализованных признаков, декодируемых простым алгоритмом в текст. При вводе словесного портрета пользователь базы данных отвечает на приведенные ниже вопросы, которые кодируются в числовую последовательность – код словесного портрета. При выводе информации код словесного портрета декодируется в виде текстового описания структуры.

Составление словесного портрета состоит из ответов на следующие вопросы.

1. Имеется ли в структуре матрица? (Возможные ответы – да, нет, не определено).

2. Различаются ли в матрице отдельные зерна? (Те же ответы).

3. Являются ли зерна вытянутыми? (Те же ответы).

4. Высока ли травимость матрицы? (Те же ответы).

5. Какова субструктура матрицы? (Ответ: «Выбор из списка, см. ниже»).

6. Сколько типов включений наблюдается в матрице? (Ответ: «Число от 0 до 3 для матричной структуры и от 0 до 1 для каждой из двух составляющих статистической структуры»).

7. Какова форма включений? (Ответ: «Выбор из списка, см. ниже»).

8. Имеются ли внутри включений включения («матрешечная» структура)? (Возможные ответы – да, нет, не определено).

9. Какова субструктура включений? (Ответ: «Выбор из списка, см. ниже»).

В базе данных используются следующие понятия.

Матрица – часть структуры (односвязная в математическом смысле), имеющая характерное и однообразное строение, которая охватывает все остальные ее части. Например, если матрица электропроводна, а остальные части структуры – нет, то структура в целом также будет электропроводной (перколирующая структурная составляющая).

Матричная структура – структура, в которой имеется матрица.

Статистическая структура – структура, которая не имеет матрицы и состоит из двух (или более) равноправных взаимопроникающих структурных составляющих.

Статистическая структура из двух составляющих – понятие субъективное. Строго математически на бесконечно большой площади (поле зрения) и при неограниченном разрешении статистическая структура из неупорядоченных элементов не существует («перколяция»). Однако в ограниченном поле зрения и при конечном разрешении практически невозможно определить, какая из двух структурных составляющих является матрицей. В таких случаях можно принять, что структура является статистической.

При наличии статистической структуры необходимо последовательно описать каждую из ее составляющих, рассматривая их автономно друг от друга. Алгоритм кодировки словесного портрета учитывает это обстоятельство, предлагая заполнить в этом случае два бланка.

Включения – части структуры, охватываемые матрицей.

Тип включений – объединяет все включения, обладающие общими чертами по своей форме, размеру (приблизительно), внутреннему строению (субструктуре) и др. Имеет значение число типов включений, а не число включений. Внутри включений, в свою очередь, могут находиться другие включения (своеобразная матрешка).

Субструктура – строение отдельных структурных составляющих. Из-за большей дисперсности субструктура различается слабо или вообще не различается.

При составлении словесного портрета путем ответов на вопросы применяется формально-логический контроль. Например, если указано, что число типов включений равно нулю, то вопросы о форме включений и их субструктуре помечаются как не имеющие смысла.

Далее приведены используемые типы субструктур:

игольчатая (подобная мартенситу) – субструктура, состоящая из мелких, хотя и различимых кристаллов, игольчатой формы на плоскости шлифа (заостренные пластинки в пространстве);

однородная с двойниками – зеренная структура, в отдельных зернах которой видны двойники;

однородная с линиями сдвига – зеренная структура, в отдельных зернах которой видны линии (полосы) сдвига;

однородная светлая (нет субструктуры) – субструктура, неразличимая при ее незначительной травимости (или неокрашиваемая при использовании окрашивающего травителя);

однородная темная (нет субструктуры) – субструктура, неразличимая при значительной травимости (или окрашивается, если используется окрашивающий травитель);

островковая (подобная ледебуриту) – в субструктуре различаются отдельные мелкие кристаллы (обычно такая субструктура характерна для эвтектик);

пластинчатая (подобная перлиту) – в субструктуре различаются отдельные мелкие кристаллы в форме чередующихся пластинок (обычно такая субструктура характерна для эвтектоидов).

Используемые виды включений: вытянутые; дендриты; зерна или глобули (сросшиеся зерна) или несросшиеся (глобули) округлые кристаллиты неправильной формы; игольчатые ориентированные; игольчатые хаотичные; ограненные; пограничная сетка – кристаллы, образующиеся и растущие по границам зерен исходной фазы (если пограничная сетка непрерывна, то она образует уже не включения, а матрицу); разветвленные – сросток пластинчатых кристаллов, растущих из одного центра; прочие разновидности включений.

Приведенные списки могут дополняться пользователем базы данных.

Основные функции базы данных микроструктур металлов и сплавов
(«М-Структура»)

Аппаратно-программный комплекс (АПК) «М-Структура» предназначен для выполнения сле​дующих операций:

· металлографические исследования микро- и макроструктуры металлов и сплавов;
· получение оцифрованных изображений (цифровых фотографий) микро- и макроструктуры;
· хранение, пополнение, редактирование фотографий и описаний структуры металлов и сплавов в базе данных «М-Структура»;
· идентификация микроструктуры по формализованным признакам (словесному портрету) с использованием коллекции изображений в базе данных «М-Структура»;
· отбор коллекций микроструктур металлов и сплавов из базы данных «М-Структура» по их марке, химическому составу, обработке, типичным структурным составляющим, словесному портрету и т. д., а также по любой комбинации этих признаков. Изображения получают с использованием оптической микроскопии при различных контрастах (светлое поле, темное поле, поляризованный свет), а также с использованием растровой электронной микроскопии (контраст в отраженных и вторичных электронах, изменение локального химического состава, определяемого методом микрорентгеноспектрального анализа);
· перевод ранее полученных обычных фотографических изображений (позитивных и негативных) в цифровой вид и их занесение в базу данных.

Примеры типичных задач, решаемых с помощью аппаратно-программного комплекса «М-Структура» представлены ниже.

1. Ведение атласа микроструктур. Поиск и вывод на экран (или принтер) изображения микроструктуры сплава по его марке, химическому составу (основному компоненту, полному или частичному списку легирующих элементов и их концентрации), обработке, твердости, структурным составляющим, словесному портрету структуры, примененному травителю, характеристикам изображения и различных комбинаций этих признаков.

2. Создание собственной коллекции цифровых фотографий микроструктур сплавов с подробной характеристикой сплава и описанием его микроструктуры, включая методику ее получения и изучения. При этом может использоваться имеющийся в базе данных поисковый аппарат.

3. Перевод имеющейся коллекции микрофотографий (позитивов или негативов) в цифровую форму и их размещение в базе данных вместе с имеющейся информацией.

4. Идентификация неизвестного сплава (или сплава с неполными сведениями о нем) по его микроструктуре на основе формализованного описания.

5. Проведение произвольной выборки из базы данных – подбор коллекции сплавов, объединенных по любому из перечисленных выше признаков или по комбинации признаков с целью сравнения их макро- и микроструктур.

6. Входной или выходной контроль качества ме​таллопродукции (элемент сертификации).
7. Создание и поддержание в актуальном состоянии информации о микроструктуре металлопродукции.
8. Обучение начинающего металловеда: возможность получения любого набора макро- и микроструктур различных сплавов для демонстрации влияния химического состава, термообработки, деформации, методики выявления и других факторов на структурные характеристики. Для контроля усвоения материала возможно предъявление микроструктур для их опознавания.
Вопросы для самопроверки:

1. Каковы принципы классификации микроструктур?

2. Как составляется словесный портрет микроструктуры?

3. Назовите критерии выбора цифровой фотокамеры.
4. Как определяется масштаб фотографии?

5. Какие программы используются для обработки изображения?

6. Назовите основные составляющие словесного портрета микроструктуры.
3. ПРОСВЕЧИВАЮЩИЙ ЭЛЕКТРОННЫЙ МИКРОСКОП

Схемы первых электронных микроскопов были такими же, как у оптического микроскопа с двумя системами линз (рис. 3.1). Электроны, испускаемые катодом S, ускоряются на пути к аноду разностью потенциалов V. Полученный таким образом электронный пучок после фокусирования конденсором C проходит через объект R (реплику – отпечаток с металлической поверхности, тонкую фольгу и т. д.). Электроны, прошедшие через объект, собираются объективом O; исключение составляют поглощенные и рассеянные электроны, количество которых зависит от рельефа, состава или структурных нарушений в объекте. Затем изображение объекта R проектируется через окуляр P на флуоресцирующий экран или фотографическую пластинку.



Рис.3.1. Схема просвечивающего электронного микроскопа
3.1. Усовершенствование просвечивающего электронного микроскопа

В металлографии электронный микроскоп сначала применяли, как правило, для исследования реплик металлических поверхностей. Эти реплики, вначале довольно грубые, теперь позволяют получать высокие разрешения. Однако разрешения реплик далеки от предела разрешения электронного микроскопа.
Увеличение плотности потока электронов и ускоряющего напряжения в микроскопе сделали возможным непосредственное исследование тонких металлических фольг. Как и в оптическом микроскопе, в электронном микроскопе теперь можно изучать также поверхности массивных образцов.
Первые электронные микроскопы, сконструированные по принципу просвечивающего оптического микроскопа, состояли из двух групп линз. Увеличение таких приборов можно было регулировать только с помощью проекционной линзы (при использовании для этой цели объективной линзы промежуточное изображение может выйти за пределы плоскости объекта проекционной линзы), т. е. в довольно узких пределах. Дело в том, что для каждой проекционной линзы существуют только одно оптимальное увеличение. В обмотке проекционной линзы выгодно иметь максимальное количество ампер-витков (не достигая при этом предела насыщения полюсного наконечника и максимально допустимого тока), поскольку максимальное возбуждение магнитных линз соответствует наименьшей сферической аберрации. Это обусловлено тем, что при уменьшении фокусного расстояния остается неизменным апертурный угол. Следовательно, используется та часть магнитного поля, которая ближе к оптической оси. 

Однако возбуждение нельзя увеличивать до такой степени, чтобы кроссовер электронного пучка оказался в поле обмотки, так как в этом случае действие задней части обмотки окажется противоположным действию передней части.
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Рис. 3.2. Электронный микроскоп с тремя системами линз

Микроскоп с тремя системами линз (рис. 3.2) свободен от указанных ограничений. Более того, он имеет ряд дополнительных преимуществ. Поместив промежуточную линзу между объективной и проекционной линзами, можно получить очень большое увеличение, которое к тому же будет оптимальным, т.е. ему будут соответствовать наименьшие аберрации. Используя проекционную линзу с большим апертурным углом, можно уменьшить длину проекционной камеры. И, наконец, для получения широкого интервала конечных увеличений необходимо изменять увеличение промежуточной линзы в пределах небольшого диапазона. Этим расширяются возможности микроскопа, так как его можно настраивать без промежуточной линзы, к которой предъявляются строгие требования. Так как плоскость изображения промежуточной линзы расположена внутри проекционной линзы, можно без какого-либо искажения заполнить небольшой диаметр круговой апертуры проекционной линзы даже для больших изменений увеличения.
Вопросы для самопроверки:

1. Каков принцип работы просвечивающего электронного микроскопа?

2. Что такое реплика?

3. Нарисуйте схему просвечивающего электронного микроскопа.

4. МЕТОДЫ ПРЕПАРИРОВАНИЯ

4.1. Отбор проб

Основной целью металлографического исследования является изучение микроструктуры, характерной для исследуемых металлов и сплавов, при помощи микроскопа. Металлографический образец должен быть представительным для данного материала как по химическому составу, так и по физическим свойствам, поэтому отбор проб и особенно выбор места отбора требуют чрезвычайной осторожности. Если это требование не выполняется, то последующее травление и микрофотографирование, как бы тщательно они не были выполнены, будут бесполезными.
В каждом частном случае количество образцов и место их отбора определяются, с одной стороны, целью исследования, а с другой – размером и формой материала.
Существует три различных метода отбора проб и соответственно три типа исследования:
1. Обычное исследование, или производственный контроль. Образцы должны быть отобраны из таких участков, которые дадут наибольшую информацию о неоднородности металла. Поэтому при исследовании промышленной плавки образцы отбирают как в местах, где ожидается значительная ликвация, так и в тех местах, ликвацией в которых обычно можно пренебречь. При контроле прокатанной ленты или проволоки образцы должны быть взяты с обеих концов бухты.

2. Исследование изломов, дефектов и полное исследование выбранного участка детали. Если требуется установить только причину поломки, то образцы должны быть взяты по возможности ближе к излому или трещине. Для сравнения структуры и свойств обычно исследуют также образцы, взятые из здоровой части материала.

3. При выполнении исследовательской работы выбирают наиболее целесообразный метод отбора проб в соответствии с целью работы. Следует также позаботиться о получении достаточного количества образцов.

После того как выбраны участки отбора образцов, необходимо решить, какое сечение этих образцов будет исследовано. Например, в слитке поперечное сечение (т. е. сечение, перпендикулярное оси слитка) даст информацию об изменении структуры от центра к краю. Исследуя это сечение, также можно выявить распределение неметаллических включений по всему сечению, степень поверхностного обезуглероживания в железных сплавах, глубину проникновения поверхностных дефектов и, если исследуемый материал имел защитное покрытие, полученное лужением, гальванически и т. п., толщину и структуру покрытия.
В горяче- и холоднодеформированных материалах целесообразно исследовать как поперечное, так и продольное сечение. На продольных (т. е. параллельных главной оси материала) сечениях определяют деформацию, которую претерпели неметаллические включения, степень пластической деформации материала в целом, по искажению зерен, полосчатости и вообще качество термической  обработки.
Для специальных исследований требуются сечения, параллельные исходной поверхности материала. И, наконец, в круглых прутках небольшого диаметра может оказаться целесообразным исследование как поперечного, так и продольного сечений.
Площадь поверхности образцов, предназначенных для приготовления шлифов и металлографического исследования, не должна быть больше 3 – 6 см2, а диаметры круглых образцов должны быть не более 1– 2 см. Высота определяется легкостью манипулирования при полировании.
При отборе образцов не всегда удается выполнить эти требования, например, при исследовании сварных швов или усталостных изломов, при макроскопическом исследовании больших поверхностей, а также в тех случаях, когда исследуемый объем материала очень мал (проволока, тонкая лента и т. д.). Небольшие образцы целесообразно закреплять с помощью специальных материалов.
Вырезку образцов следует проводить очень осторожно, чтобы не вызвать повреждения образца вследствие наклепа или нагрева. Влияние наклепа можно свести к минимуму, применяя смазку; обильное и непрерывное охлаждение на всем протяжении операции вырезки уменьшит нагрев, который особенно опасен для закаленных структур, так как приводит к их отпуску.
Кислородно-ацетиленовая резка полностью изменяет структуру металла около поверхности реза и поэтому ее нельзя использовать для приготовления металлографических образцов. Однако если из-за формы и размера материала невозможно применить какие-либо другие способы, то кислородно-ацетиленовой резкой можно получить заготовки, а затем ножовкой вырезать из них металлографические образцы.

4.2. Шлифовка и механическая полировка 

Целью шлифовки и механической полировки является получение металлических шлифов без рисок, рельефа, ямок и деформации. Этого можно достигнуть, проводя ряд операций шлифовки и полировки. В настоящее время для этого могут быть использованы станки и полностью автоматические системы (рис. 4.1).

Тонкая шлифовка является промежуточной операцией между предварительной подготовкой образца (вырезкой или распиловкой и грубой шлифовкой) и окончательной операцией – полировкой. Она служит для удаления не только грубых рисок, но и толстого наклепанного поверхностного слоя, оставшегося после резания и грубой шлифовки. Этот слой может иметь толщину 0,1 мм и более.
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Рис. 4.1. а - « Saphir 560» - шлифовально-полировальная машина,
 б - «Systemautomat» - полностью автоматическая система для шлифования и полирования материалов.

Оба процесса – тонкая шлифовка и полировка – представляют собой удаление с помощью абразива мелких металлических частиц с поверхности металла. При шлифовке неизбежно возникают риски, в результате чего шлифованная поверхность выглядит тусклой, тогда как полировка делает поверхность более или менее блестящей. Зеркальная поверхность, на которой риски не видны даже под микроскопом, получается только после окончательной операции полировки.
Не существует резкого различия между тонкой шлифовкой и грубой полировкой, а также между грубой и тонкой полировкой. Эти операции лучше всего классифицировать в соответствии с размером (мкм) частиц применяемых абразивов:
· Тонкая шлифовка       100—10
· Грубая полировка        10—1
· Тонкая полировка             1
Промежуточной между тонкой шлифовкой и грубой полировкой является операция притирки.
В этом случае абразив внедряют в мягкие диски, изготовленные из дерева, свинца, нейлона, парафина, воска или пропитанной парафином ткани. Абразив наносят на шлифовальный круг после его изготовления или добавляют в расплавленный воск или парафин. В процессе притирки получаются значительно более тонкие царапины и меньшее количество поврежденного металла, чем при шлифовке с помощью абразивной бумаги. Более того, после притирки получаются очень плоские поверхности и почти полностью сохраняются неметаллические включения.
Свинцовые и парафиновые шлифовальные круги обычно имеют желобки в виде спирали, направленной против вращения шлифовального круга – это помогает удержать охлаждающую воду на круге.
Для полировки используется очень мелкий абразив, смешанный с жидкостью. В виде суспензии или пасты его наносят на подкладку из специальной ткани, прикрепленной к диску. В качестве абразивов применяют окись хрома, крокус, окись алюминия, окись магния и алмаз. Отличием операции полировки является непрерывное вращение образца, чтобы образовались чрезвычайно тонкие риски во всех направлениях. Эта процедура устраняет хвосты, которые образуются на неметаллических включениях, если не поворачивать образец.
Для полировки применяют ворсистые и неворсистые ткани. У ворсистой ткани важны высота и эластичность ворса. Мягкая ткань с довольно высоким эластичным ворсом в сочетании с очень мелким абразивным порошком дает поверхность без рисок, однако на шлифе могут возникнуть другие дефекты: завал краев, вырывание неметаллических включений и нежелательный рельеф. От этих дефектов избавляет использование твердой неворсистой ткани; но при полировке на этой ткани на шлифе остаются тонкие царапины. Поэтому лучше всего начинать с полировки на неворсистой ткани, а заканчивать кратковременной доводкой на ворсистой ткани.
В качестве жидкости для приготовления суспензии или пасты обычно применяют дистиллированную воду. Экономно использовать алмазную пыль можно только в виде пасты. Наполненные алмазом подкладки смазывают специальным маслом или парафином.
Полировальные круги должны всегда быть достаточно влажными. Влажность их можно проверить, измерив время, необходимое для сушки образца после того, как он был снят с полировального круга: обычно оно должно быть в пределах от 5 до 8 сек.
Независимо от метода препарирования для получения хорошо полированного шлифа необходимо выполнить некоторые условия. Прежде всего, это соблюдение чистоты. После каждой стадии приготовления образец нужно тщательно промывать. Если необходимо получить высокое качество полировки, особенно, если в образце имеются мелкие раковины или трещины, или между образцом и цементом имеется небольшая пустота, должна быть проведена ультразвуковая очистка. Шлифовальные и полировальные круги, не находящиеся в работе, необходимо закрывать, чтобы они не загрязнялись.
Для тонкой шлифовки хорошо использовать водонепроницаемые бумаги с карбидом кремния. В большинстве случаев можно рекомендовать шлифовку на этих прочных бумагах в сочетании с охлаждением проточной водой. При этом скорости шлифовки более высоки, чем на наждачных бумагах сравнимого размера зерен, а слои поврежденного металла значительно более тонкие.
Первую стадию можно проводить на вращающемся диске, на котором укреплена абразивная бумага № 240 с карбидом кремния, так как требуется удалить относительно толстый слой наклепанного металла, возникший при грубой шлифовке. Для последую​щих стадий соответственно применяют бумаги № 320, 400 и 600.
Грубую полировку быстрее всего можно выполнить на безворсистом нейлоновом круге с алмазной пастой 6 мкм.
Если при окончательной полировке эти риски удаляются недостаточно быстро, то рекомендуется проводить промежуточную полировку на «микроклоте» (синтетической ткани, в которой нити искусственного шелка связаны с подкладкой из хлопчатобумажной саржи) с алмазной пастой 1 мкм. 
Окончательную полировку выполняют на «микроклоте» или на другой ворсистой ткани с суспензией γ-окиси алюминия в дистиллированной воде.

4.3. Электролитическая полировка

Целью электролитической полировки является получение пригодного для металлографического исследования плоского зеркального шлифа без рисок путем анодного растворения металла в электролите. Правильно подобранным составом электролита, температурой ванны, разностью потенциалов между электродами, плотностью тока и продолжительностью полировки можно отрегулировать процесс таким образом, что выступы на поверхности образца будут растворяться быстрее. Для большинства металлов качество электролитической полировки поверхности очень высоко, по крайней мере, равноценно качеству весьма тщательной механической полировки. Более того, при правильном соблюдении режима полировки, выбранного для данного металла, результаты процесса не зависят от оператора. При механической полировке очень многое зависит от искусства человека, выполняющего работу. Электролитический процесс также значительно экономит время, особенно когда необходимо полировать много образцов одного и того же материала. При электролитической полировке не получаются риски и металл не наклёпывается, в то время как даже после тщательной механической полировки эти дефекты имеют место. Следовательно, этот процесс можно применять для определения действительной микроструктуры образца и для контроля качества механической полировки. Поскольку электролитически полированные образцы свободны от наклепа, они являются идеальными для измерений твердости и для рентгеноструктурного исследования. И, наконец, часто в процессе электролитической полировки оказывается возможным переход к травлению; для этого требуется уменьшить напряжение ванны приблизительно до одной десятой той его величины, при которой производилась полировка. Таким образом, метод особенно подходит для полировки мягких металлов, которые плохо поддаются механической обработке, и для приготовления образцов, используемых в электролитическом исследовании, поскольку наличие чистых, неискаженных поверхностей объекта обеспечивает получение высокого разрешения.
Тем не менее, электролитическая полировка имеет некоторые недостатки, которые в ряде случаев делают ее применение нежелательным или могут быть источником ошибок при интерпретировании результатов. Электролитически полированные образцы оказываются слегка волнистыми, что затрудняет микроскопическое исследование при некоторых увеличениях. Краевые эффекты затрудняют применение электролитической полировки для очень маленьких поверхностей. При электролитической полировке происходит преимущественное растворение металла вокруг пустот и неметаллических включений и тем самым увеличивается их размер. Иногда электролитически полированные поверхности оказываются пассивированными, и их трудно травить.
Для электролитической полировки металлических образцов необходимо иметь соответствующий электролит, электролитическую ячейку и регулируемый источник тока. Существует много разнообразных конструкций электролитических ячеек. Ячейка состоит из следующих частей:
1)  сосуда для электролита, обычно изготовленного из стекла, так как этот материал имеет высокую коррозионную стойкость и является диэлектриком;

2)  двух электродов: катода, изготавливаемого, как правило, из нержавеющей стали, и переносного анода, состоящего из зажима или магнита, который удерживает образец и позволяет погружать его в ванну и быстро вынимать; 

3)  устройства для  перемешивания ванны;

4)  системы охлаждения (при необходимости).

Электролитическая полировка относительно больших поверхностей осложняется тем, что при достаточно больших плотностях тока трудно обеспечить охлаждение образца и ванны. Чтобы предотвратить нагрев, надо увеличить объем ванны электролита либо предусмотреть дополнительную систему охлаждения. В общем случае электролитической полировке следует подвергать поверхности не больше 1 – 3 см2.
Если решающим фактором, обеспечивающим качество полировки, является плотность тока, то заранее ограничивают полируемый участок образца; с этой целью используют маски или наносят на остальную поверхность защитное покрытие, краску или заклеивают ее липким пластырем.
Электролиты для электролитической полировки делятся на следующие группы:

Группа I. Электролиты, состоящие из хлорной кислоты и спирта с органическими добавками или без них. Эти электролиты совершенно безопасны, если точно выполнять следующие правила:
1. Готовить растворы в малых количествах и хранить их в тщательно закупоренных коричневых бутылках, емкость которых должна точно соответствовать количеству приготовленного электролита.

2. Испарившийся растворитель немедленно заменять новым – бутылку наполнять до первоначального уровня.

3. Использованные или истощенные растворы систематически выливать.

4. При составлении электролита нельзя допускать отклонений в составе и в способе приготовления.

5. Хранить электролиты в местах, достаточно удаленных от источников тепла и пламени или света.

Группа II. Электролиты, состоящие из хлорной кислоты и ледяной уксусной кислоты в различных соотношениях. При смешивании хлорной кислоты с ледяной уксусной кислотой протекает слабая экзотермическая реакция, поэтому хлорную кислоту следует добавлять к ледяной уксусной кислоте при переме​шивании. Необходимо следить за тем, чтобы температура не превышала 30 ° С (303 ° К). Эти смеси легко воспламеняются, и поэтому их необходимо держать вдали от пламени, учитывая при этом, что уксусная кислота может испаряться. Пластические материалы при контакте с этими электролитами портятся.
Группа III. Электролиты, состоящие из ортофосфорной кислоты, растворенной в воде или органическом растворителе. Эти растворы легко приготовить. С ними можно обращаться как с минеральными кислотами; однако кислоту необходимо вливать в воду или раствор небольшими дозами, перемешивая, чтобы избежать образования густого слоя кислоты на дне сосуда. При смешении безводных фосфорных кислот с водой может протекать бурная реакция.
Группа IV. Электролиты, состоящие из серной кислоты, растворенной в воде или органическом растворителе. Часто бывает трудно растворить серную кислоту в воде из-за сильной экзотермичности реакции. Эти растворы весьма гигроскопичны. Кислоту следует добавлять постепенно, непрерывно перемешивая раствор. Разбавленные растворы серной кислоты вызывают ожоги кожи и разъедают одежду. Они также сильно разъедают большинство пластмасс. Смеси серной кислоты с органическими кислотами относятся к числу широко применяемых электролитов.
Группа V. Электролиты, состоящие из водного раствора хромовой кислоты. При опускании кристаллов хромовой кислоты в воду выделяется некоторое количество тепла. Хромовая кислота является активным окислителем и в некоторых случаях может выделить большое количество свободного кислорода. Смешивать хромовую кислоту с большинством органических жидкостей небезопасно; однако ее можно смешивать с насыщенными органическими кислотами. Растворы хромовой кислоты нельзя применять в контакте с пластмассами, которые разрушаются под ее воздействием. Кислота не должна попадать на кожу, так как при неоднократном соприкосновании с хромовой кислотой или растворами ее солей могут образоваться долго не заживающие язвы, которые трудно излечиваются.
Группа VI. Смеси кислот в воде или органических растворителях. Эти растворы совершенно безопасны при правильном приготовлении. Добавлять кислоту в раствор следует медленно, непрерывно перемешивая ванну. Серную кислоту всегда добавляют в последнюю очередь, и это делается с особой осторожностью. При работе с плавиковой кислотой или ее солями необходимо применять сосуды из полиэтилена или других материалов, которые не разъедаются фтористыми соединениями. Электролит не должен попадать на кожу, так как он дает сильные ожоги.
Группа VII. Смеси метилового спирта и азотной кислоты. Добавление азотной кислоты к метиловому спирту совершенно безопасно при условии, что ванна при этом тщательно перемешивается; при работе с более тяжелыми спиртами процесс смешения становится опасным, за исключением тех случаев, когда применяются разбавленные спиртовые растворы. При использовании чистых веществ смесь азотной кислоты с метиловым спиртом является стойкой, она теряет это свойство при нагреве и длительном хранении. Растворы нельзя хранить в закрытых сосудах во избежание образования нитросоединений, азидов или солей гремучей кислоты, которые чрезвычайно нестабильны. Спонтанный распад смеси катализируется примесями и нагревом.
Группа VIII. Электролиты, состоящие из хлорной кислоты и уксусного ангидрида.  Как при приготовлении, так и при работе этих растворов следует соблюдать особую осторожность.

4.4. Металлографическое травление

Травление полированных металлических поверхностей химическими реактивами является средством дифференциации структурных составляющих, так как непосредственно после полировки большинство фаз, за исключением неметаллических включений, которые могут быть отождествлены благодаря их характерным цветам, заметно не различается. Травление может осуществляться также с помощью нагрева (термическое травление) или при пропускании электрического тока через раствор (электролитическое травление). Дифференциация составляющих, производимая травлением, может быть либо результатом неодинаковой скорости растворения фаз, создающей рельеф, либо результатом  образования тонкой, прозрачной, плотно прилегающей пленки, участки которой, соответствующие различным составляющим или различным зернам, по-разному окрашены (цветное травление).
На практике существуют три способа травления полированных поверхностей: 1) образец погружают в горячий или холодный травитель; 2) поверхность протирают тампоном, смоченным реактивом; 3) производят анодное растворение образца в течение определенного времени. Затем образец промывают в воде или в спирте и быстро высушивают его сжатым или подогретым воздухом. Лучше всего промывать образец последовательно в нескольких последовательных ваннах. Первая содержит 50 % ацетона, 50 % метилового спирта и 0,5 % лимонной кислоты, вторая – равные количества ацетона и метилового спирта и последняя – химически чистый бензол. Такая промывка обеспечивает получение чистых поверхностей, свободных от продуктов травления.
Следует отметить, что при химическом травлении с увеличением продолжительности процесса рельеф становится более резко выраженным. Важно, чтобы продолжительность травления была подобрана в соответствии с концентрацией реактива, его химической активностью и растворимостью металла – в этом случае можно регулировать степень рельефа, обеспечивающую хорошие условия наблюдения при заданном увеличении. Иногда в результате очень сильного травления появляются ямки травления, которые позволяют определить ориентацию соответствующих им участков кристалла.
Когда необходимо выявить весьма мелкие структурные детали, применяют реактивы с очень низким поверхностным натяжением, например растворы эфиров или растворы, содержащие поверхностно активные вещества. Химическая промышленность производит смачивающие вещества различного рода, которые могут быть смешаны с неокисляющими кислотами и щелочными или окислительными реактивами. Имеется, например, «зефиран хлорид», который является 1 : 10 000 водным раствором антисептического анионного смачивающего вещества, сульфо-В-нафтол и додекил-бензол сульфонат натрия. Хлорид цетилпиридина является катионным смачивающим веществом, тогда как Игепал Со-630 – неионным смачивающим веществом.

При использовании очень активных реактивов коррозионное действие их может быть смягчено ингибиторами поверхностного натяжения, например, желатином, глицерином и т. д.

В таблице 4.1. – 4.2. представлены травители для исследования микроструктуры железа и сталей и их классификация.

Таблица 4.1.

Травители для исследования микроструктуры железа и сталей
	Номер травителя
	Травитель и способ употребления
	Применение

	1.1
	Нитал 1–5 мл азотной кислоты (плотностью 1,4), 100 мл этилового (или метилового) спирта. Продолжительность травления от нескольких секунд до 1 мин и еще дольше для легированных сталей
	Может быть применен для травления железа, серых чугунов и низколегированных сталей; он выявляет общую структуру быстрорежущих инструментальных сталей, а также структуру и глубину диффузионного слоя азотированных сталей.

Интенсивность травления увеличивается, а избирательность уменьшается с увеличением содержания кислоты в реактиве

	1.2
	0,25 мл азотной кислоты (плотностью 1,4), 100 мл этилового спирта
	Этот разбавленный раствор лучше всего подходит для изготовления электронномикроскопических реплик

	1.3
	10 мл азотной кислоты (плотностью 1,4), 100 мл этилового спирта
	Фаза α" – тетрагональный нитрид, растворяющийся в реактивах 1.1 и 1.2, не растворяется в этом реактиве, поэтому для наблюдения и идентификации его можно использовать экстракционные реплики

	1.4
	5 мл азотной кислоты (плотностью 1,4), 100 мл амилового спирта. Применять в холодном состоянии или между  50 и    60 °С
	Дает более однородное травление перлитных сталей. Этот реактив также лучше выявляет границы зерен


Продолжение таблицы 4.1

	Номер трави-теля
	Травитель и способ употребления
	Применение

	1.5
	Реактив Курбатова: 5 мл азотной кислоты (плотностью 1,4), 100 мл глицерина
	Для травления закаленных сталей; позволяет отличить аустенит от мартенсита

	1.6
	а)
1 ч. амилового спирта, 1 ч. этилового спирта, 1 ч. метилового спирта;

б)
4 %-ный раствор азотной кислоты (плотностью 1,4) в уксусном ангидриде.

Перед употреблением смешать а) и б) в пропорции 3 ч. а) и 1
ч. б)
	Этот реактив пригоден для закаленных сталей. Он окрашивает тростит 

	2.1
	Пикрал 4 г пикриновой кислоты, 100 мл этилового (или метилового спирта. Продолжительность травления от нескольких секунд до 1 мин и дольше; зависит от типа структуры
	Может быть использован для выявления тонкой структуры железа, стали, чугуна и низколегированных сталей. Получаемые результаты обычно более удовлетворительны, чем при использовании реактива 1.1, особенно когда структура очень мелкозернистая и неотчетливая.

Однако этот реактив не выявляет границы зерен феррита так четко, как 1.1. Часто выгодно применять оба реактива вместе

	2.2
	2
г пикриновой кислоты, 100 мл этилового спирта
	Этот более разбавленный раствор лучше всего подходит для приготовления реплик, используемых в электронном микроскопе


	


Продолжение таблицы 4.1

	Номер

трави-

теля
	Травитель и способ употребления


	Применение



	2.3


	а) по Шрадеру 0,3 г пикриновой кислоты, 0,2 мл азотной кислоты (плотностью 1,4), 100 мл этилового спирта;

б) по Портевену 4 мл азотной кислоты (плотностью 1,4), 100 мл метилового спирта +1 : 10 раствор 4 %-ного пикраля в этиловом спирте
	Для выявления мелкозернистых структур.

Раствор заменяет последовательное травление реактивами 1.1 и 2.1. Пригоден для специальных сталей, когда нельзя применять азотную кислоту. Может быть даже добавлено несколько капель соляной кислоты

	3.1

3.2


	По Шрадеру 1 г пикриновой кислоты, 10 мл соляной кислоты (плотностью 1,19), 10 мл азотной кислоты (плотностью 1,4), 80 мл этилового спирта

Реактив Вилелла: 1 г пикриновой кислоты, 5 мл соляной ки

слоты (плотностью 1,19),  100 мл этилового (или метилового) спирта
	Для выявления размера зерна мартенситных структур (15-мин отпуск при 230 °С до травления значительно улучшает контраст). Может травить хромоникелевые, железохромоникелевые и железохромомарганцевые стали различных типов. Он также травит границы зерен в хромоникелевых аустенитных сталях

	4
	4г пикриновой кислоты, 1 мл соляной кислоты (плотностью 1,19), 100 мл этилового спирта
	Для травления высоколегированных сталей.

Преимущественно травит мартенсит, травление перлита и бейнита замедленно. Не травит зерна аустенита, но выявляет их границы, особенно в хромоникелевых сталях, содержащих карбиды типа Ме23Сб.
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	5
	Пикрал 2.1   10 ч., нитал 1.1   1 ч.
	Для выявления глубины и структуры азотированных слоев. Наилучшие результаты получаются на образцах, отожженных до травления в свинцовой ванне при ~ 800 °С

	6


	30 мл азотной кислоты (плотностью 1,4), 20 мл уксусного ангидрида. Наносится тампоном
	Для травления нержавеющих сталей и сталей, содержащих большое количество никеля или кобальта

	7


	50 мл азотной кислоты (плотностью 1,4), 50 мл дистиллированной воды. Электролитическое травление при комнатной температуре, катод из нержавеющей стали, напряжение    1,5 В. Продолжительность травления более 2 мин
	Для травления аустенитных или ферритных нержавеющих сталей. Выявляет границы зерен

	8


	Реактив Бенедикса: 5 мл метанитробензоловой сульфокислоты, 100 мл этилового спирта. Продолжительность травления 15 сек
	Пригоден для травления закаленных сталей. Он травит мартенсит в большей степени, чем аустенит. Пригоден также для травления чугунов

	9.1
	50 мл соляной кислоты (плотностью 1,19), 50 мл этилового спирта
	Пригоден для травления хромистых, никелевых и нержавеющих сталей. Меньшая скорость травления может быть достигнута применением менее концентрированных растворов (например, 10–20 %-ными)

	9.2
	10 мл соляной кислоты (плотностью 1,19), 90 мл безводного этилового спирта. Электролитическое травление в течение  10–30 сек при 6 в
	Для выявления σ-феррита и структуры хромистых и хромоникелевых сталей
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	10.1
	5 г хлорного железа, 50 мл соляной кислоты (плотностью 1,19),  100 мл дистиллированной воды
	Для выявления структуры аустенитных никелевых и нержавеющих сталей

	10.2
	10 г хлорного железа, 30 мл соляной кислоты (плотностью 1,19), 120 мл дистиллированной воды. Продолжительность травления не более 30 сек. Раствор наносят тампоном
	Для травления нержавеющих сталей

	10.3
	1 г хлорного железа, 2 мл соляной кислоты (плотностью 1,19), 0,3 мл зефиран хлорида, 100 мл метилового спирта. Продолжительность травления от 1 до 5 мин
	Хорошо подходит в основном для травления бейнитных структур. Четко выявляет участки остаточного аустенита

	11
	Насыщенный раствор хлорного железа в соляной кислоте, к которому добавляется несколько капель азотной кислоты
	Для выявления структур нержавеющих сталей. Этот реактив является весьма активным

	12.1
	2,5 г хлорного железа, 5 г пикриновой кислоты, 2 мл соляной кислоты (плотностью 1,19), 90 мл этилового спирта. Продолжительность травления от 15 сек для аустенитных чугунов до нескольких тысяч секунд для высокохромистых ферритных чугунов
	Для травления высокохромистых высокоуглеродистых чугунов

	12.2
	5 мл соляной кислоты (плотностью 1,19), 100 мл дистиллированной воды + добавка хлорного железа. Применять в кипящем состоянии
	Применим для травления высокохромистых высокоуглеродистых ферритных чугунов, для которых непригоден реактив 12.1
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	13
	Реактив Каллинга: 5 г хлористой меди, 100 мл соляной кислоты (плотностью 1,19), 100 мл этилового спирта, 100 мл дистиллированной воды
	Для выявления структур аустенитных и ферритных сталей. Феррит травится очень легко, тогда как карбиды не травятся совсем. Аустенит травится в значительной степени, если только он частично превратился в мартенсит

	14
	Реактив Фрая: 5 г хлористой меди, 40 мл соляной кислоты (плотностью 1,19), 25 мл этилового спирта, 30 мл дистиллированной воды. Продолжительность травления приблизительно 10 сек после отпуска стали при 150 – 200 °С
	Для выявления линий скольжения в деформированных низкоуглеродистых сталях, содержащих азот

	15
	Реактив Стэда – Ле Шателье: 1 г хлористой меди, 4 г хлористого магния, 1 мл соляной кислоты (плотностью 1,19), 20 мл дистиллированной воды, 100 мл этилового спирта. Растворить соли в наименьшем количестве горячей воды. Травить приблизительно в течение 1 мин; если необходимо, повторить травление
	Для выявления ликвации фосфора и других элементов в твердом растворе. Медь осаждается в первую очередь на областях, которые наиболее  обеднены фосфором. Легкая полировка травления приводит к дополнительной дифференциации структуры

	16
	Реактив Оберхоффера: 1 г хлористой меди, 30 г хлорного железа, 0,5 г хлористого олова, 50 мл соляной кислоты (плотностью 1,19), 500 мл дистиллированной воды, 500 мл этилового спирта
	Для установления ликвации в обычных и специальных сталях. Богатые железом участки окрашиваются в более темный цвет


Продолжение таблицы 4.1

	Номер

трави-

теля
	Травитель и способ употребления


	Применение



	17
	Реактив Адлера: 3 г медь-аммоний хлористого, 20 мл дистиллированной воды. После растворения добавить 50 мл соляной кислоты (плотностью 1,19) и 15 г хлорного железа
	Четко выявляет структуры ферритных зерен в сварных швах

	18
	5 мл серной кислоты (плотностью 1,84), 95 мл дистиллированной воды. Электрическое травление при комнатной температуре, 6 в (от 0,1 до 0,5 а), катод из нержавеющей стали. Продолжительность травления от 5 до 15 сек
	Для травления железохромоникелевых       сплавов

	19
	Реактив Марбля: 4 г сульфата меди, 20 мл соляной кислоты (плотностью 1,19), 20 мл дистиллированной воды
	Для выявления структуры нержавеющих сталей

	20
	1,25 г сульфата меди, 2,50 г хлористой меди, 10 г хлористого магния, 2 мл соляной кислоты (плотностью 1,19), 100 мл дистиллированной  воды. Разбавить до 1000 мл этиловым спиртом. Тщательно проверить количественные соотношения. Образец погружать в реактив
	Выявляет глубину и структуру различных зон в  азотированных хромованадиевых сталях и сплавах

	21.1
	Реактив Вилелла: 10 мл азотной кислоты (плотностью 1,4), 20 мл соляной кислоты (плотностью 1,19), 30 мл глицерина. Добавить кислоту в глицерин в указанном порядке. До травления образец нагреть в горячей воде. Наилучшие результаты получаются при попеременных операциях полировки и травления
	Для травления железохромистых сплавов, быстрорежущих, аустенитных и марганцовистых сталей. Для полностью аустенитных сплавов этот реактив годится при условии, что продолжительность травления достаточно велика, но более подходящим является травитель 21.2


Продолжение таблицы 4.1

	Номер

трави-

теля
	Травитель и способ употребления


	Применение



	21.2
	Реактив Вилелла: 10 мл азотной кислоты (плотностью 1,4), 20 мл соляной кислоты (плотностью 1,19), 20 мл глицерина, 10 мл перекиси водорода (30 %-ной). Действие травителя можно смягчить, изменяя содержание соляной кислоты. Наилучшие результаты получаются при попеременных операциях полировки и травлении
	Выявляет структуру хромоникелевых и хромомарганцевых сталей и всех железохромистых аустенитных сплавов

	22
	10 мл азотной кислоты (плотностью 1,4), 20 мл фтористоводородной кислоты (40 %-ной), от 20 до 40 мл глицерина. Действие травителя может быть изменено варьированием содержания глицерина 
	Для травления высококремнистых железных сплавов типа «Дурирон»

	23.1
	0,8 мл азотной кислоты (плотностью 1,4), 1,2 мл соляной кислоты (плотностью 1,19), 100 мл этилового спирта
	Для выявления тонкой структуры высокохро​мистых нержавеющих сталей



	23.2
	3 мл азотной кислоты (плотностью 1,4), 10 мл соляной кислоты (плотностью 1,19), 100 мл этилового спирта
	

	24.1
	30 мл азотной кислоты (плотностью 1,4), 40 мл соляной кислоты (плотностью 1,19), 40 мл дистиллированной воды. Продолжительность травления несколько минут
	

	24.2
	10 мл азотной кислоты (плотностью 1,4), 0,3 % мл ингибитора Фогеля, 100 мл соляной кислоты (плотностью 1,19), 100 мл дистиллированной воды. Травить при  50 °С или при комнатной температуре
	Для выявления тонкой структуры высокохромистых нержавеющих сталей




Продолжение таблицы 4.1

	Номер

трави-

теля
	Травитель и способ употребления


	Применение



	25


	10 мл азотной кислоты (плотностью 1,4), 30 мл соляной кислоты (плотностью 1,19). Перед травлением насытить хлористой медью и оставить для осаждения в течение 20 – 30 мин. Наносить тампоном
	Для травления нержавеющих и других сталей с высоким содержанием никеля и кобальта

	26


	5 мл азотной кислоты (плотностью 1,4), 1 мл фтористоводородной кислоты (40%-ной), 44 мл дистиллированной воды.

Продолжительность травления около 5 мин (в холодном состоянии)
	Для выявления структуры аустенитных нержавеющих сталей



	27


	45 мл молочной кислоты, 10 мл соляной кислоты (плотностью 1,19), 45 мл этилового спирта. Травить в течение 10–30 сек при 6 В
	Для травления хромистых сталей (от 4 до 32 % Сг) или для выявления σ-феррита в аустенитных нержавеющих сталях

	28


	10 мл щавелевой кислоты,  100 мл дистиллированной воды. Травить электролитически при 6 В, используя катод из платины или нержавеющей стали. Расстояние между электродами 25 мм. Продолжительность травления от 5 до 20 сек
	Для травления аустенитных нержавеющих сталей и сплавов с высоким содержанием никеля. Позволяет отличить α-фазу от карбидов. Сначала травится α-фаза, а затем карбиды. Феррит и аустенит могут протравиться слегка. Для выявления карбидов следует работать при напряжении 1,5–3 В в течение длительного времени


Продолжение таблицы 4.1

	Номер

трави-

теля
	Травитель и способ употребления


	Применение



	29


	10 г хромовой кислоты, 100 мл дистиллированной воды. Травить электролитически  при 1,5–3 в. Продолжительность травления 5–60 сек. Расстояние между электродами 25 мм
	Для травления аустенитных или ферритных сталей. В случае хромистых сталей при низком напряжении электролит травит сначала α-фазу, при увеличении напряжения и продолжительности травления будет последовательно воздействовать на карбиды, аустенит и феррит (последний так же, как и фосфид железа, остается практически неизменным)

	30.1


	25 мл соляной кислоты (плотностью 1,19), от 5 до 50 мл 10 %-ного водного раствора хромовой кислоты
	Пригоден для травления термически обработанных нержавеющих сталей с 18 % Сг и 8 % Ni. Активность регулируется количеством хромовой кислоты

	30.2
	Травитель ЗОЛ можно использовать для электролитического травления, если его разбавить 2 ч. спирта и 2 ч. глицерина. Продолжительность травления от 20 до 60 сек при 6 в
	

	31.1


	10-н раствор каустической соды: 40 г гидроокиси натрия разбавить водой до 100 мл. Травить электролитически в течение 60 сек при 1 – 3 В
	Выявляет α-фазу. Этот реактив при продолжительном травлении окрашивает последовательно α-фазу, феррит и, наконец, карбиды

	31.2


	10-н раствор гидроокиси калия: 56 г гидроокиси калия разбавить водой до 100 мл. Применять, как 31.1
	Действует так же, как 31.1. Однако травитель 31.1 лучше подходит для одновременного выявления σ-фазы и феррита


Продолжение таблицы 4.1

	Номер

трави-

теля
	Травитель и способ употребления


	Применение



	31.3


	0,01-н. раствор гидроокиси калия. Травить электролитически в течение 5–60 сек при 2–4 в
	Для  выявления  карбидов и дифференциации карбидов и α-фаз. Карбиды выявляются первыми, при этом травятся их границы,α-фаза становится заметной после длительного травления

	32


	20 мл 10 %-ного водного раствора гидроокиси натрия, 10 мл 30 %-ной перекиси водорода. Применяется в свежеприготовленном виде. Продолжительность травления от 10 до 12 мин
	Для травления безуглеродистых железовольфрамовых сплавов. Окрашивает в черный цвет вольфрамиды. При наличии углерода этот реактив окрашивает в черный цвет железо-вольфрамовый карбид в соответствии с количеством углерода. Травятся также карбиды вольфрама

	32


	20 мл 10 %-ного водного раствора гидроокиси натрия, 10 мл 30 %-ной перекиси водорода. Применяется в свежеприготовленном виде. Продолжительность травления от 10 до 12 мин
	Для травления безуглеродистых железовольфрамовых сплавов. Окрашивает в черный цвет вольфрамиды. При наличии углерода этот реактив окрашивает в черный цвет железо-вольфрамовый карбид в соответствии с количеством углерода. Травятся также карбиды вольфрама


Продолжение таблицы 4.1
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	33.1


	Щелочной пикрат натрия: 2 г пикриновой кислоты, 25 г гидроокиси натрия,  100 мл дистиллированной воды. Применяется в свежеприготовленном  виде. Подогреть на водяной бане примерно в течение 0,5 ч. Как правило, травление проводится при 50 ° С в течение 5 – 10 мин, иногда при более высокой температуре. Удалить осадок, образовавшийся на поверхности образца
	Окрашивает цементит и карбиды, за исключением карбидов, содержащих более 10 % Сг. Часто является полезным предварительное травление реактивом 1.1. В вольфрамосодержащих сталях вольфрамиды железа (FeraW) и железо-вольфрамовые карбиды окрашиваются быстрее чем цементит, а карбиды вольфрама остаются нетронутыми. Травит сульфиды. Выявляет границы зерен медленно охлажденных   заэвтектоидных сталей. Выявляет также фосфид железа

	33.2


	Реактив 33.1 применяется также для электролитического травления при комнатной температуре; 6 в. Продолжительность травления 40 сек
	

	34


	Нейтральный пикрат натрия 1 г нейтрального пикрата натрия,   100 мл дистиллированной воды. Для  приготовления нейтрального пикрата натрия осадить холодный насыщенный раствор пикриновой кислоты в воде посредством углекислого натрия; отфильтровать осадок и промыть холодной водой; растворить осадок в теплой воде и перекристаллизовать три раза. Травить в свежеприготовленном растворе при температуре кипения примерно в течение 20 мин
	Позволяет различать фосфиды железа и цементит: фосфиды окрашиваются, а цементит не окрашивается


Продолжение таблицы 4.1

	Номер трави-теля
	Травитель и способ употребления
	Применение

	35


	От 60 до 80 мл 35 % -ного водного раствора бисульфита натрия, от 20 до 40 мл дистиллированной воды. Травить в течение 10–15 сек при температуре, не превышающей 30 °С до получения коричневато-желтого цвета
	Этот реактив весьма чувствителен к физической и химической неоднородности (ориентация зерен, линии деформации, ликвации). Он повышает контраст между цементитом и окружающей матрицей. Может быть применен для выявления нормальных структур сталей

	36


	Щелочной хромат 16 г хромовой кислоты, 80 г гидроокиси натрия, 145 мл дистиллированной воды. Добавлять гидроокись очень медленно; хранить реактив не дольше 24 ч. Травить при температуре кипения (между 118 и 120 ° С в течение 7–20 мин)
	Выявляет ликвацию кислорода. Мартенсит чернеет быстро, феррит медленнее, а богатые кислородом области еще медленнее

	37
	Реактив Гресбека: 4 г перманганата калия, 4 г гидроокиси натрия, 100 мл дистиллированной воды. Применять при температуре кипения в течение 1–10 мин
	Для травления быстрорежущих сталей и сплавов, богатых хромом и кобальтом. Выявляет α-фазу и карбиды Fe3C, Me23C6, Ме2С и Ме6С. Карбиды Мо2С и (Fe, Mo)6C травятся, тогда как Fe3C и (Fe, Мо)23С6 остаются нетронутыми.  (Cr, Fe)23C6 травится быстрее, чем α-фаза, последняя медленно окрашивается в темно-коричневый цвет. Цвет аустенита не изменяется; феррит может слегка окраситься
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	38.1
	От 1 до 4 г железосинеродистого калия, 10 г гидроокиси калия, 100 мл дистиллированной воды. Травить в свежеприготовленном растворе при температуре кипения в течение 15 мин
	Позволяет различать карбиды и нитриды. Це​ментит окрашивается в черный цвет, перлит – в коричневый, а нитриды не меняют цвета

	38.2
	Реактив Мураками: Юг железосинеродистого калия, 10 г гидроокиси калия, 100 мл дистиллированной воды. Травить в холодном или кипящем свежеприготовленном растворе в течение 5–10 мин
	Для травления вольфрамсодержащих шарико​подшипниковых и быстрорежущих сталей. Бо​гатые хромом карбиды и вольфрамиды окрашиваются в темный цвет. При комнатной температуре тройные карбиды МевС окрашиваются довольно быстро, а вольфрамид Fe3W2 медленно. Цементит почти совсем не окрашивается. Фосфиды железа окрашиваются слегка

	38.3
	Видоизмененный реактив Мураками: 30 г железосинеродистого калия, 30 г гидроокиси калия, 60 мл дистиллированной воды. Травить в свежеприготовленном растворе при температуре кипения
	Позволяет различать а-фазу и феррит в железо-хромистых, железохромоникелевых, железо-хромомарганцевых и других железных сплавах. После 20–40 сек а-фаза окрашивается в синий цвет, феррит становится желтовато-коричневым, а аустенит не меняет окраски. Карбиды Ме23С6 также окрашиваются

	39
	10 г цианистого натрия, 100 мл дистиллированной воды. Травить электролитически в течение 5 мин и более при 6 в (напряжение должно быть не ниже 5 в)
	Окрашивает карбиды, не воздействуя на аусте​нит и границы зерен


Продолжение таблицы 4.1
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	40
	Травить электролитически концентрированным аммиаком или 1 : 10 раствором аммиака в воде (рН = 11,5 ~ 12) в течение 5–10 сек при 4–6 в
	Позволяет различать карбиды и а-фазу. При ис​пользовании разбавленного раствора карбиды УИе23С6, TiC и  NbC окрашиваются  в темный цвет, а а-фаза не меняет окраски. При травлении некоторых сплавов в концентрированном растворе а-фаза также может быть окрашена.

	41
	10 г надсернокислого аммония, 100 мл дистиллированной воды. Травить в свежеприготовленном растворе
	Травит зерна феррита в низкоуглеродистых сталях. Выявляет мелкозернистую структуру листов из никелевых сталей и трансформатор​ной стали

	42
	Насыщенный водный раствор нитрата аммония. Травить электролитически. Плотность тока 1 а/см2
	Позволяет обнаружить перегрев и пережог. В случае перегрева ранее существовавшие ау-стенитные зерна остаются белыми, а в случае пережога они окрашиваются в черный цвет

	43
	2 мл раствора нитромолибдата аммония, 100 мл этилового спирта. Раствор нитромолибдата аммония получают растворением 15 г молибдата аммония в дистиллированной воде; объем раствора доводят до 100 мл. Этот раствор вливают в 100 мл азотной кислоты (плотностью 1,20), оставляют для осаждения в течение четырех дней и фильтруют на круге прокаленного асбеста. Продолжительность травления от 30 до 45 мин
	Этот реактив пригоден для травления углеродистых сталей и, в частности, окрашивает феррит. Цвета весьма отчетливые и выделяются фиолетовый или голубой, зеленый, желтый или красный
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	44.1
	10 г уксуснокислого кадмия, 100 мл дистиллированной воды. Травить электролитически при 2–5 в в течение 3–20 сек
	Выявляет границы зерен карбида

	44.2
	10 г уксуснокислого свинца, 100 мл дистиллированной воды. Травить электролитически при 1,5–2 в в течение 30–45 сек
	Позволяет различать cr-фазу и карбиды, сг-фаза окрашивается в коричневатый цвет, а карбиды Ме23С6 NbC, и TiC остаются белыми и выделяются на голубом фоне аустенита. Очень мелкие, частицы не выявляются

	45.1
	Термическое травление. Тщательно отполированный образец, который можно предварительно протравить в растворе 1.1 или 2.1, постепенно нагревают до красноватого цвета. Для этого образец помещают на нагретую до 300 ° С песчаную баню. Поверхность следует защитить от песка. Затем образец быстро охлаждают сжатым воздухом
	Ферритные зерна сильно окрашиваются. Цементит также окрашивается, а большинство сложных карбидов не приобретают окраски и поэтому хорошо заметны. Для низкоуглеродистых сталей достаточно непродолжительного нагрева, чтобы выявить различие между ферритными зернами. Нержавеющие стали требуют нагрева до более высоких температур, так как аустенит окрашивается медленнее, чем феррит

	45.2
	Образец, предварительно протравленный в растворах 21.1 или 24, нагревают до сине-красного цвета; хромистые стали, например не больше 10 мин в интервале 500–700° С. Сокращение выдержек и повышение температуры облегчают наблюдение
	Дифференцирует аустенит, феррит и а-фазу. Аустенит окрашивается быстрее, чем сг-фаза. Для выявления феррита и σ-фазы, по-видимо​му, пригоден один из реактивов 31.1, 31.2 или 31.3


Окончание таблицы 4.1
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	Применение



	45.3
	Образец травят в пикриновой кислоте 2.1, затем в хромовой кислоте 29 в течение 1 мин и нагревают примерно до 260 °С в течение 1 мин
	Позволяет различать фосфид железа и цементит фосфидной эвтектики в чугунах – фосфиды имеют более темную окраску

	46
	Термическое травление. Нагреть образец в течение 10–60 мин при температуре 815–1205 °С в атмосфере водорода высокой чистоты, избегая всех контактов с восстановительными окислами. После травления образец охладить в ртути, чтобы исключить окисление
	Для выявления размера аустенитного зерна

	47
	100 мл серной кислоты (плотностью 1,84), 10 мл хромовой кислоты (ангидрид), 20 мл дистиллированной воды
	Кристаллографическая ориентация ферритных зерен (регулярные фигуры травления)


Таблица 4.2.
Классификация травителей в соответствии с их применением
	Травители
	Номера травителей по табл. 4.1

	Общие для железа и сталей 
	1.1–4, 8, 17, 29, 33.1, 33.2, 35, 41.1, 41.2, 43, 45.1–47

	Общие для чугунов
	1.1–2.3, 8, 12.1, 12.2, 33.1, 33.2, 38.1–38.3

	Общие для легированных сталей (нержавеющих и быстрорежущих сталей)
	1.1–4, 6, 7, 9.1–11, 13, 18, 19, 21.1–31.3, 37–38.3, 40–41.2, 44.1–45.3

	Для исследования ликвации первичных структур и следов деформации
	14, 15, 16, 35, 36

	Для исследования структуры и глубины азотированных слоев
	1.1–1.6, 5, 19, 20

	Для исследования карбидов, фосфидов, нитридов и вольфрамидов
	28, 29, 32–34, 38.1–39, 45.1–45.3

	Для обнаружения перегрева
	42


Таблица 4.3

Травителя для макроскопического исследования железа и сталей
	Номер

трави-

теля
	Травитель и способ употребления


	Применение



	51.1


	Реактив Каллинга: 5 г хлористой меди, 100 мл соляной кислоты (плотностью 1,19), 100 мл этилового спирта, 100 мл дистиллированной воды
	Выявляет дендритную структуру стальных слитков

	51.2
	Реактив Фрая № 1: 1,5 г хлористой меди, 30 мл соляной кислоты (плотностью 1,19), 30 мл этилового спирта, 95 мл дистиллированной воды
	Выявляет ликвацию фосфора. Участки со средним содержанием фосфора остаются непротравленными. Травление дает хороший контраст

	51.3
	Реактив Фрая № 2: 4 г хлористой меди, 20 мл соляной кислоты (плотностью 1,19), 20 мл этилового спирта, 40 мл дистиллированной воды
	Участки, наиболее обогащенные фосфором, не травятся. Особенно пригоден для макротравления специальных сталей

	51.4
	Реактив Фрая № 4: 90 г хлористой меди, 120 мл соляной кислоты (плотностью 1,19), 100 мл дистиллированной воды. Нагреть образец в течение 5–30 мин между 200 и 250 °С. Во время травления регулярно протирать поверхность тканью, пропитанной раствором. Затем промыть образец в спирте или 1 : 1 растворе соляной кислоты, чтобы удалить осадок меди
	Особенно пригоден для выявления линий скольжения и следов деформации в низкоуглеродистых сталях и чугунах


Продолжение таблицы 4.3
	Номер

травителя
	Травитель и способ употребления


	Применение



	51.5
	По Шрадеру: 6 г хлористой меди, 6 г хлорного железа, 10 мл соляной кислоты (плотностью 1,19), 100 мл этилового спирта. Травить после кратковременного отпуска при 150–200 °С. После травления промыть в спиртовом растворе, содержащем небольшое количество кислоты
	Выявляет следы деформации в низкоуглеродистых азотистых сталях в нормализованном (не закаленном) состоянии

	51.6
	По Вазау: 45 г хлористой меди, 180 мл соляной кислоты (плотностью 1,19), 100 мл дистиллированной воды. После травления образец можно промыть прямо в воде. Осадка меди нет
	Выявляет следы деформации в сталях, содержащих азот. Травление в этом реактиве дает высокую степень контраста

	51.7
	Реактив Стэда: 10 г хлористой меди, 40 г хлористого магния, 20 мл соляной кислоты (плотностью 1,19), этилового спирта до 1000 мл. Соли растворяют в минимальном объеме воды и в раствор добавляют спирт до 1000 мл. Промывать образец в кипящей воде, затем в спирте
	Выявляет различия в содержании фосфора

	51.8
	Реактив Ле Шателье: 10 г хлористой меди, 5 г пикриновой кислоты, 20 мл соляной кислоты (плотностью 1,19), 100 мл дистиллированной воды, 1000 мл этилового спирта. Наносить реактив тампоном, затем образец тщательно промыть
	Выявляет ликвацию фосфора, а также марганца и кремния

	51.9
	Реактив Оберхоффера: 1 г хлористой меди, 0,5 г хлористого олова, 30 г хлорного железа, 50 мл соляной кислоты (плотностью 1,19), 500 мл дистиллированной воды, 500 мл этилового   спирта. После травления образец промыть в спирте, содержащем небольшое количество соляной кислоты
	Выявляет ликвацию в обычных и специальных сталях. Богатые железом участки окрашиваются в темный цвет


Продолжение таблицы 4.3
	Номер

трави-

теля
	Травитель и способ употребления


	Применение



	52.1
	Реактив Хамфри: 120 г медь-аммоний хлористого, 50 мл соляной кислоты (плотностью 1,19), 1000 мл дистиллированной воды. После травления желательно слегка протереть поверхность образца
	Выявляет ликвацию фосфора в сталях

	52.2
	Реактив Хейна: 10 г медь-аммоний хлористого, 120 мл дистиллированной воды. Реактив должен действовать в течение 1–5  мин. Медь, осевшую на поверхности, удаляют под водой ватным тампоном
	Выявляет ликвацию фосфора в сталях

	53
	38 мл соляной кислоты (плотностью 1,19), 12 мл серной кислоты (плотностью 1,84), 50 мл дистиллированной воды. Травить при температуре, близкой к температуре кипения (от 71 до       82 °С) в течение 15–45 мин
	Выявляет ликвацию, пористость, трещины и глубину прокаливаемоети в инструментальных сталях. В наклепанной стали может вызвать образование трещин

	54
	50 мл соляной кислоты (плотностью 1,19), 50 мл дистилли​рованной воды. Травить при температуре несколько ниже        100 °С в течение от 1 до 60 мин
	Действует так же, как и реактив 53

	55
	25 мл царской водки, 75 мл дистиллированной воды. Травление при комнатной температуре
	Действует так же, как растворы 53 и 54. Пригоден для травления больших поверхностей, которые трудно нагреть.  Выявляет также распределение стедита (фосфидной эвтектики), который травится несколько быстрее


Продолжение таблицы 4.3
	Номер

трави-

теля
	Травитель и способ употребления


	Применение



	55.1
	25 мл азотной кислоты (плотностью 1,4), 75 мл дистилли​рованной воды. Травить в холодном реактиве
	Действует так же, как реактивы 53 и 54. Пригоден для травления больших поверхностей, которые трудно нагреть. Выявляет также структуру стедита   (фосфидной эвтектики), которая травится медленнее

	55.2
	0,5–1 мл азотной кислоты (плотностью 1,4), 100 мл ди​стиллированной воды. Погрузить образец в травитель на 30–60 сек
	Выявляет структуру сварных швов

	55.3
	5 мл азотной кислоты (плотностью 1,4), 95 мл этилового спирта. Травить 5 мин в данном реактиве, затем 1 сек в 10 %-ном растворе соляной кислоты
	Выявляет закаленные цементованные и обезуглероженные слои

	55.4
	20 мл серной кислоты (плотностью 1,84), 100 мл дистилли​рованной воды. Нагреть приблизительно до 70 °С
	Выявляет микроструктуру и пористость сталей

	56
	10 г надсернокислого аммония, 90 мл дистиллированной воды. Протереть поверхность образца хлопчатобумажной тканью, пропитанной реактивом
	Выявляет структуру зерен при чрезмерном их росте, рекристаллизацию сварных швов, линии скольжения в сталях, содержащих азот


Продолжение таблицы 4.3
	Номер

трави-

теля
	Травитель и способ употребления


	Применение



	57
	А – 2,5 г надсернокислого аммония,  100 мл дистиллированной воды. Б – то же, плюс 1,5 г йодистого калия. В – то же, что Б плюс 1,5 г хлористой ртути. Г – то же, что В плюс 15 мл серной кислоты (плотностью 1,84). Протереть образец в течение 15 мин раствором А, затем в течение 10 мин раствором Б, затем в течение 5 мин раствором В и, наконец, в течение 5 мин раствором Г. После травления промыть в воде и высушить в спирте
	Выявляет макродендритную структуру чугунов

	58
	10 мл 10-н. раствора йода, 100 мл спирта
	Выявляет распределение кремния в стали

	59
	Серный отпечаток. Фотографическую бумагу (или фото​чувствительную пластинку), содержащую соли серебра, пропитывают 5 % -ным раствором серной кислоты в дистил​лированной воде; вытерев бумагу, образец крепко прикла​дывают к ее поверхности и держат в течение от 30 сек до не​скольких минут. Бумагу промывают и фиксируют в обычном фиксаторе, затем окончательно промывают, примерно 30 мин и сушат
	Для выявления расположения сульфидных включений. Сульфидные включения под действием серной кислоты превращают серебро фоточувствительного слоя в черный сульфид серебра, поэтому распределение включений воспроизводится точно. Этот метод не позволяет выявлять ликвацию фосфора


Окончание таблицы 4.3
	Номер

трави-

теля
	Травитель и способ употребления


	Применение



	60.1
	Свинцовый отпечаток. Фотографическую бумагу, содержащую   бромид серебра, фиксируют, затем погружают в концентрированный раствор уксусной кислоты; излишек кислоты удаляют   фильтровальной бумагой, после чего образец сильно прижимают к фотографической бумаге приблизительно в течение 1 мин, если содержание свинца ниже 1 %, или в течение меньшего вре​мени, если содержание свинца больше; после этого бумагу погружают на 2–3 мин в водный раствор сероводорода, промывают сначала в 10 %-ном растворе соляной кислоты для удаления возможных следов ацетата железа и затем в воде промывают
	Выявляет расположение свинца. Участки образца, содержащие свинец, оставляют на желатине следы ацетата свинца, которые затем превращаются в сульфид свинца, образуя коричневатые пятна

	60.2
	Свинцовый отпечаток. Глянцевую белую матовую бумагу с бромидным желатином обессеребривают, погружая на 20 мин в раствор гипосульфита натрия, содержащий бисульфит натрия; затем бумагу помещают в 5 %-ный водный раствор гидроокиси натрия и прикладывают на 3 мин к полированной и протравленной (15 сек в 3 %-ном нитале) поверхности образца; после этого бумагу погружают в свежеприготовленный 5 %-ный водный   раствор сульфида натрия и промывают в течение 20 мин в проточной воде
	Выявляет распределение свинца

	61
	10 г перманганата калия, 10 г гидрата окиси натрия, 10 г карбоната натрия, 4 г бихромата калия, 100 мл дистиллированной воды
	Выявляет окислы. Области, не содержащие окислов, окрашиваются

	62
	20 г иодида калия, 10 г иода, 100 мл дистиллированной воды
	Выявляет ликвацию и пористость в стали


4.5. Приготовление образцов для электронной микроскопии и принципы образования изображений

В гл. 3, где описывался электронный микроскоп, особое внимание было уделено разрешающей способности, зависящей от длины волны используемого излучения, и почти ничего не было сказано об объектах исследования – непрозрачных телах.
Оптическая металлография, созданная такими учеными, как Осмонд, Троост, Мартене и Сорби, стала практическим методом лишь после того как Ле Шателье разработал отражательный оптический микроскоп, позволяющий исследовать непрозрачные тела.
Также не были предназначены для исследования непрозрачных материалов новые виды микроскопов, основанные на применении ультрафиолетовых и рентгеновских лучей или электронов. Кроме того, проведение исследований на этих микроскопах оказалось весьма сложным и трудным, а разрешения не столь уж высокими, за исключением разрешений, получаемых в просвечивающей электронной микроскопии.
Несмотря на то, что в просвечивающем электронном микроскопе можно наблюдать прозрачные для электронов препараты, и поэтому он непригоден для исследования массивных металлических образцов, обеспечиваемое им высокое разрешение заставило металлургов изобрести методы, которые позволили использовать микроскоп для металлографических наблюдений.
Поскольку невозможно исследовать саму металлическую поверхность, были сделаны попытки скопировать ее с помощью «реплик» или «отпечатков», которые являются тонкими слепками, прозрачными для электронов.
Основной задачей при разработке этого метода было получение точных и чувствительных реплик: точных в том смысле, что реплики должны без ошибок копировать топографию исследуемой поверхности, и чувствительных, т. е. способных обеспечить при наблюдении достаточное разрешение и необходимую степень контраста.
Однако этот метод, точность и чувствительность которого нельзя совершенствовать беспредельно, обладает разрешающей способностью значительно ниже теоретической. В противоположность оптической микроскопии здесь лимитирующим является не разрешение прибора, а разрешение реплики.
Следовательно, приготовление реплик должно быть рассмотрено с двух точек зрения: методов приготовления и их влияния на разрешение изображения и интерпретацию результатов.
В этой связи следует помнить, что металлографическое ис​следование требует большого количества образцов. Поэтому приготовление реплик не должно отнимать много времени, а микрофотографии их должны легко интерпретироваться. Эти условия следует соблюдать даже в том случае, если их выполнение повлечет за собой некоторую потерю разрешения.
4.5.1. Полировка

Этот вопрос уже был подробно рассмотрен в п. 4.2. и здесь больше не будет обсуждаться. Следует лишь отметить, что образцы, предназначенные для электронномикроскопического исследования, должны полироваться тщательнее, чем для оптической микроскопии; это связано с необходимостью получения высокого разрешения.
4.5.2. Травление

Травление образцов перед их металлографическим исследованием рассмотрено в п. 4.4.
Как правило, травление образцов для электронномикроско​пического исследования должно быть не таким глубоким, как для оптического микроскопа. Для этого имеется несколько причин:
1. Слабое травление дает возможность наблюдать более мелкие детали; это особенно ценно в электронной микроскопии, так как прибор позволяет разрешать эти детали. В то же время глубина травления должна обеспечить достаточный контраст.
2. Чем интенсивнее травление, тем резче рельеф и глубже ямки травления, поэтому реплика будет сильно сцеплена с поверхностью образца, и ее будет очень трудно удалить, не повредив. Для того чтобы травление было мягким, следует выбирать или менее активные, или более разбавленные растворы. Вторые являются предпочтительными, так как понижение концентрации уменьшает скорость травления, и в этом случае легче контролировать интенсивность травления, оставляя неизменным его качественный эффект. В результате этого становится возможным непосредственное сравнение данных электронной микроскопии и оптической металлографии.
Когда же требуется извлечь из металлических образцов карбиды, включения и т. д. (экстракционные реплики), образцы следует травить достаточно интенсивно, чтобы освободить эти частицы. При этом жидкая пластмасса, из которой приготовляется реплика, обволакивает изолированные частицы, и, высыхая, прочно сцепляется с ними. При снятии реплики эти частицы (если размеры их не очень велики) отделяются от металла и остаются в реплике.
4.5.3. Реплики

Принципы метода и некоторые типы реплик были разработаны     X. Малем еще в 30-х годах; возможны различные принципы их классификации.
Реплики можно разделить на одноступенчатые, или негативные, которые получают, заливая пластмассой поверхность объекта, и двухступенчатые, или позитивные, для получения которых приготавливают сначала негативную реплику поверхности, а затем – позитивную реплику с нее.
Их можно подразделять также на молекулярные реплики, которые легко приготовить, но которые не выявляют мелких деталей структуры, и получаемые методом испарения в вакууме атомные реплики, позволяющие выявить очень мелкие детали. Используемые для изготовления реплик вещества не могут выявить детали, которые были бы меньше наименьшего элемента их молекулярной структуры, поэтому применимость этих веществ наряду с другими факторами ограничивается раз​мерами их молекул.
4.5.3.1. Одноступенчатые, прямые, или негативные реплики

Пластические негативные реплики

Приготовление таких реплик является наиболее легким. Они называются негативными, так как их выступы и углубления ориентированы противоположно по отношению к выступам и углублениям исходной поверхности. Процесс включает следующие основные операции:
1)  заливку полированной и протравленной поверхности раствором пластмассы (обычно формвара, коллодия, парлодиона и мовиталя, растворенных в диоксане, амилацетате или хлороформе);

2)  отделение высохшей пленки с поверхности;

3)  оттенение, если это необходимо, полученной таким образом реплики для увеличения контраста.

Осуществление этих операций, особенно отделение реплики от металлической поверхности, наталкивается на ряд затруднений. Для отделения реплики без повреждения ее было предложено несколько методов.
Самый простой из них состоит в непосредственном «сдирании» пластической пленки с металлической поверхности в определенной среде (воздух, газ, пары воды, дистиллированная вода или другая жидкость). Эта среда, например вода, проникая в пространство между репликой и поверхностью образца, облегчает отделение. Кроме того, довольно большое поверхностное натяжение жидкости заставляет реплику сразу же после отделения восстанавливать свою первоначальную форму. Для отделения реплики образец погружают в воду. Затем булавкой приподнимают угол пленки и реплику осторожно оттягивают лабораторным пинцетом с плоскими захватами. После этого реплику пере​ворачивают и извлекают на поверхность воды, здесь она автоматически восстанавливает свою первоначальную форму. Затем под нее подкладывают стеклянную пластинку, на которой расположено несколько сеток для образцов. Плоская поверхность реплики остается на сетке, так что всегда возможно последующее оттенение деталей реплики. Описанная выше процедура, к сожалению, может повредить тонкие реплики, в то же время излишняя толщина ухудшает разрешение реплик.

Чтобы упрочнить реплику и облегчить ее отделение от поверх​ности образца, можно использовать липкий пластырь, накладываемый на реплику, на которую предварительно помещают несколько сеток. Это лучший способ снятия пленки (естественно, эта операция не проводится под водой). Перед отделением реплики необходимо обрезать по окружности сеток.
Реплики можно также усилить осаждением на них толстого слоя другой пластмассы. После отделения реплики этот слой растворяют. Например, мовиталевую реплику после сушки упрочняют толстым слоем коллодия в растворе амилацетата и тщательно высушивают в эксикаторе. Затем реплику отделяют от поверхности образца и разрезают на небольшие квадраты, соответствующие размерам сеток, которые помещают в амилацетат для растворения упрочняющего слоя.
Одна из поверхностей пластической реплики соответствует топографии поверхности образца, а другая – практически плоская.
Контраст изображения, который является результатом локальных изменений в толщине реплики, зависит только от различий в уровне рельефа (рис.4.2).

Толщина реплики зависит от начальной концентрации раствора, поэтому ее можно регулировать изменением концентрации или наклоном поверхности образца, которая заливается раствором пластмассы. Эта толщина в значительной степени влияет на разрешение изображения, получаемого в электронном микроскопе. Контраст в просвечивающей электронной микроскопии, являясь результатом различий в поглощении электронов в различных точках объекта (так же как в оптической микроскопии), определяется, прежде всего, рассеянием электронов. Рассеяние электронов в определенных местах уменьшает интенсивность падающего пучка, количество рассеянных электронов зависит от материала реплики и ее толщины в данной точке. Кроме того, рассеянные электроны вызывают появление заметного непрерывного фона, который влияет на общий контраст изображения, так как уменьшаются изменения интенсивности. По этой причине детали изображения на электронно-микроскопическом снимке будут видны только в том случае, когда локальные изменения толщины равны примерно одной десятой средней толщины реплики. Поэтому чем тоньше реплика, тем более мелкие детали удается различить.
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Рис. 4.2. Контраст изображения:

1 – оттенение, 2 – реплика, 3 – без диафрагмы, 4 – диафрагма

Одноступенчатые пластические реплики часто делают отно​сительно толстыми – порядка 2000 А (200 нм) (чтобы избежать их повреждения при снятии с поверхности металла), поэтому они дают ощутимый контраст только для деталей, которым соответствует разница в уровне около 200 А (20 нм).
Упрочнением реплик до их снятия с поверхности могут быть получены более тонкие пленки и, следовательно, достигнуты более высокие разрешения и контраст. К сожалению, очень тонкие пленки легко повреждаются и весьма не стойки под электронным пучком. Для формваровых пленок допускается наименьшая толщина порядка 800 А (80 нм), т. е. разница в уровне для получения заметного контраста составляет около 80 А (8 нм).
Прямые угольные реплики

Угольные реплики позволяют просто и быстро копировать поверхность. Этот метод позволяет выявлять мелкие детали и дает высококонтрастные изображения металлических структур, но после отделения реплики поверхность образца требует повторной полировки и травления. Реплики получаются путем непосредственного осаждения испаренного углерода в вакууме на поверхность образца. Источником углерода являются чистые угольные электроды, применяемые в спектрографии. Для получения пленок удовлетворительного качества требуется строгое соблюдение некоторых условий: напряжение на выводах электродов   20 В дает удовлетворительные пленки, но при напряжениях меньше     15 В получаются хрупкие пленки, которые раскрашиваются на небольшие, почти непригодные к употреблению осколки. Угольные реплики снимают электролитически в тех же растворах, в которых производится электролитическая полировка, при этом в процессе отделения не должны образовываться газы и нерастворимые частицы.
Чтобы покрыть поверхность образца сплошной пленкой, иногда испаряют углерод из двух источников, удаленных друг от друга на некоторое расстояние. Однако эта дополнительная мера предосторожности обычно бывает излишней. Кроме того, интерпретировать полученную реплику не всегда легко, так как осаждение углерода равносильно оттенению, так что на фотографии получаются две собственные и две внешние тени. Более того, углерод, как и моноокись кремния, подвержен течению по поверхности металла, поэтому получается сплошная пленка с полностью затененными, покрытыми тонким слоем углерода, участками.
4.5.3.2. Двухступенчатые или позитивные реплики 

Двухступенчатые реплики называют позитивными, так как их выступы и углубления точно соответствуют выступам и углублениям исходной поверхности. Для их получения сначала приготовляют негативный отпечаток с полированной и протравленной поверхности, с которого затем делают вторую, или позитивную реплику. Удовлетворять условиям электронно-микроскопического наблюдения должна только конечная позитивная реплика.
Двухступенчатые реплики приготовить труднее, чем одно​ступенчатые, и опасность появления в них ложных структур больше. Однако в некоторых случаях они полезны, например, когда нужно сохранить неповрежденной поверхность образца, чтобы проводить параллельные наблюдения, или когда необходимо приготовить с одного и того же участка несколько реплик.
При двухступенчатом копировании первичный отпечаток может быть относительно толстым, что облегчает его отделение. Обычно негативный отпечаток приготовляют из пластмасс или металлов, которые должны удовлетворять следующим условиям:
1) материал реплики должен полностью растворяться в реактиве, который не разрушает вторую реплику;
2) он должен обладать очень тонкой собственной структурой, чтобы не ухудшилось разрешение конечной реплики.
Большинство металлов удовлетворяют первому из этих тре​бований, но второму не всегда. Металлические пленки с очень тонким строением получаются вакуумным испарением (при давлении не выше 5–10-6 мм рт. ст., 5–10-3 н/м2) или химическим или электролитическим осаждением. В настоящее время наиболее часто применяют для этой цели серебро, алюминий и медь.
Что касается пластических реплик, то существует четыре различных метода их получения:
1. Поверхность образца покрывают толстым слоем раствора пластмассы. После испарения растворителя отпечаток снимают пинцетом или при помощи лейкопластыря. Таким образом в настоящее время получают коллодиевые и формваровые реплики.

2. На поверхность образца наливают каплю растворителя, после чего к поверхности прижимают пластинку из пластической смолы. После высыхания отпечаток снимается легко. Примером могут служить реплики из триафол с ацетоном.

3. Тонкий лист термопласта прижимают к поверхности образца и все вместе нагревают в небольшой электрической печи. Например, к образцу можно приложить лист полистирола под давлением в несколько атмосфер и нагревать до 160 °С. После охлаждения реплика легко отделяется. Чтобы между образцом и листом пластмассы не образовывались пузырьки воздуха, нагрев следует вести в вакууме.
4. Образец покрывают частично полимеризованной пластмассой и оставляют ее до полной полимеризации. Чаще всего этот метод применяют для приготовления реплик из мономера метилметакрилата, дестабилизированного после того, как он претерпел некоторую начальную полимеризацию.
Приготовление первичных реплик из пластмасс значительно проще, чем из металлов, особенно когда используются пластмассовые пластинки. Однако пластмассы набухают при растворении, и это может повредить конечную реплику. Более того, разрешение пластмассовых реплик ограничено из-за их молекулярного строения и оказывается не лучше 150 А (15 нм).
Позитивная реплика получается после второй операции копирования, которая заключается в том, что на первичную реплику прямым испарением в вакууме осаждается углерод или моноокись кремния. Первичную реплику, чтобы облегчить манипулирование, устанавливают на стеклянной пластинке. После осаждения обе реплики, все еще сцепленные одна с другой, разрезаются на небольшие квадраты, соответствующие размеру держателей образцов. Затем первичную реплику полностью растворяют. После промывки в воде позитивные реплики поме​щают в держатели образцов.
Разрешение реплик из углерода или моноокиси кремния выше, чем разрешение первичных пластмассовых или металлических реплик. Следовательно, разрешение, достигаемое при помощи двухступенчатого копирования, ограничивается разрешением первичных отпечатков.
Как уже отмечалось, изображение, полученное с помощью реплик из углерода или моноокиси кремния, не всегда легко интерпретировать.
В первом приближении можно предположить, что углеродный слой имеет постоянную толщину. Следовательно, из-за того, что склоны выступов и углублений в реплике имеют разные наклоны, путь электронов через реплику и, следовательно, степень поглощения и рассеяния электронов будет меняться, т. е. возникнет контраст изображения.
Изображение конечной реплики в электронном микроскопе можно сравнить непосредственно с изображением образца, полученного в отражательном оптическом микроскопе.
Однако контраст изображения реплики не всегда удовлетворителен и его можно увеличить оттенением. Имеются два способа оттенения двухступенчатых реплик: оттеняется первичная реплика до осаждения вторичной реплики (предварительное оттенение), или оттеняется конечная реплика после растворения первичного отпечатка (последующее оттенение). Оба метода дают приблизительно одинаковый контраст.
Так как оттенение проводится под углом к поверхности реплики, на сторонах деталей поверхности, которые образуют большие углы (максимум 90°) с направлением оттенения, осаждаются более толстые слои, чем на сторонах, которые образуют с этим направлением небольшие углы. Эти изменения в толщине осажденного металла увеличивают эффект контраста.
Изображение оттененной реплики можно сравнить с изображением металлографического образца, исследованного в оптическом микроскопе при косом освещении.
Платина, часто применяемая для оттенения одноступенчатых реплик, испаряется только при очень высокой температуре. Поэтому применять этот металл для оттенения пластмассовых реплик не рекомендуется.
Недостатком метода последующего оттенения является то, что оттеняются и, следовательно, усиливаются все дефекты конечной реплики. Поэтому обычно предпочитают предварительное оттенение.
Вообще говоря, выбор метода, материала отпечатка, оттеняющего металла и угла оттенения при приготовлении как одноступенчатых, так и двухступенчатых реплик зависит главным образом от природы и структуры исследуемого образца.

4.5.3.3. Экстракционные реплики

Даже самые совершенные реплики могут передать только топографию металлической поверхности, но не внутреннюю структуру. Иногда это составляет единственную цель работы, однако основной задачей металлографии является исследование внутренней структуры металлов. При использовании любого из описанных методов приготовления реплик особенно сложным является предварительное травление, в результате которого локальные изменения химического или кристаллографического характера должны преобразоваться в изменения топографии. Поэтому нетрудно понять тот большой интерес, который проявляется к экстракционным репликам. В отличие от реплики, являющейся просто отпечатком поверхности, в случае экстракционных реплик извлеченные репликой выделения сохраняют исследовать с помощью свою индивидуальность, ориентацию и внутреннюю структуру, поэтому их можно электронной дифракции.
Неметаллические составляющие такие, как включения, карбиды, могут быть изолированы химическим или электролитическим растворением матрицы. Экстрагированные таким образом осадки собирают и после соответствующего диспергирования исследуют под электронным микроскопом или с помощью электронной дифракции.
Однако больший интерес представляет экстрагирование выделений из металлической поверхности в реплику или экстрагирование in situ (в месте нахождения), так как оно позволяет получить информацию о морфологии выделения. Первая стадия в этом методе идентична первой стадии приготовления негативных пластических реплик за исключением того, что поверхность образца должна быть протравлена глубже, чтобы освободились карбиды и другие неметаллические частицы. При заливке поверхности пластмасса обволакивает эти частицы и при высыхании блокирует их. При отделении реплики от поверхности частицы, если только они не очень велики, остаются внедренными в нее и могут быть исследованы под электронным микроскопом непосредственно и, что еще более важно, в тех участках структуры, где они находятся в действительности.

4.5.4. Микрофрактография 

Трудность исследования под оптическим микроскопом по​верхностей изломов металлических образцов, являющихся весьма неровными в микроскопическом масштабе, связана с очень малой глубиной фокуса и небольшим рабочим фокусным расстоянием объектива в этом приборе. Поэтому «фрактография», или наблюдение плоскостей излома разрушенных металлических образцов под оптическим микроскопом может получить широкое распространение.
В электронном микроскопе, наоборот, рабочее фокусное расстояние объектива достаточно, а глубина фокуса приблизительно в 1000 раз больше, чем глубина фокуса оптического микроскопа для данного увеличения. Следовательно, выполняются условия, необходимые для исследования поверхностей изломов, т. е. для «микрофрактографии», при этом имеется дополнительное преимущество – высокая разрешающая способность.
Реплики для микрофрактографического исследования при​готовляются следующим образом. На исследуемую поверхность прессуется электролитически отполированный алюминий высокой чистоты. Таким образом, получается отпечаток, с которого приготовляют оксидную реплику путем анодного окисления и последующего растворения алюминия в хлористой ртути. Однако снятые с поверхности пленки окиси алюминия, имеющие резко выраженный рельеф, трудно очистить и получить тонкие сплошные реплики достаточного размера. Кроме того, появляется большое количество ложных структур.
К исследованию поверхностей изломов непосредственно применим метод негативных угольных реплик – проводят испарение углерода из двух удаленных один от другого источников, при этом поверхность оказывается покрытой сплошной пленкой; затем реплику отделяют обычными способами.
Интерпретация микрофрактографических снимков не всегда проста и часто целесообразно получать угольные реплики совместно с репликами из окиси алюминия, несмотря на недостатки последних.
При интерпретации угольных реплик необходимо учитывать следующее: испарение углерода равносильно оттенению, поэтому на фотографии имеются две естественные и две внешние тени.
4.5.5. Оттенение

Недостаток контраста часто уменьшает практическую ценность реплики, для его усиления было предложено несколько способов.
Первый состоит в отсекании большинства рассеянных электронов, что может быть достигнуто помещением в объективную линзу диафрагмы (см. рис. 4.3). 
При этом уничтожается большая часть сплошного фона и легче достигаются требуемые изменения интенсивности. Однако такое решение неприемлемо, когда нужны и достаточный контраст, и высокое разрешение. На практике невозможно одновременно достигнуть того и другого, так как диафрагма, загрязняясь, вызывает потерю разрешения (или появление астигматизма).
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Рис. 4.3. Номограмма для оттенения

Другой способ состоит в осаждении тяжелого металла на реплику путем испарения в вакууме. Д. Хиллер и Е. Г. Рамберг показали, что этот метод оттенения больше, чем другие улучшает контраст, так как металл осаждается преимущественно на определенных частях структуры, тем самым выявляя их.
Методика такого оттенения чрезвычайно проста: металлы испаряются в вакуумной камере от нагретой спирали и осаждаются на образцы или реплику, помещенные на таком расстоянии, что на поверхность падает приблизительно параллельный пучок атомов испаренного металла.
Качество оттенения определяется несколькими факторами, к ним относятся, в частности, природа металла, скорость испарения и количество испаренного металла (или расстояние от источника до реплики), а также угол испарения. Номограмма для оттенения (по 3. Огорелеку), показанная на рис. 4.3, является графическим вариантом соотношения
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где М – масса испаряемого вещества, мг;
R – расстояние между образцом и источником, см;
X – толщина слоя, А;
d – плотность испаряемого вещества, г/см3;

θ – угол между линией, соединяющей образец и источник оттенения, и горизонталью, град.;
4/3 – поправочный коэффициент.
Зная массу М или толщину слоя X, по номограмме можно непосредственно определить значения других параметров.
Приведенный пример поясняет применение номограммы: на образце с R = 15 см и θ = 30° требуется слой палладия в 20 А (2 нм); конец пунктирной линии показывает массу требуемого палладия.
Что касается природы металла, то его зернистость не должна быть того же порядка величины, что и детали структуры исследуемой поверхности, и металл не должен мигрировать по поверхности. Так как необходимо достигнуть максимального контраста при минимальной толщине осажденного металла (чтобы скрыть по возможности меньше деталей), имеет значение как плотность, так и способность оттеняющего металла рассеивать электроны. Успешно применялись тяжелые металлы, такие как золото, платина, палладий, хром, марганец, германий, никель или их сплавы, а также уран. Одним из первых был использован хром, его применяют и до сих пор. Хром легко испаряется, но из-за его относительно низкой плотности необходимо осаждать довольно толстые слои. Никель дает очень тонкие слои – толщиной менее 20 А         (2 нм), но он сплавляется с вольфрамовой спиралью, и поэтому плохо испаряется. Золото имеет тенденцию спекаться под действием электронного пучка. Этого недостатка лишены платина, палладий и даже уран – их можно рекомендовать для осаждения очень тонких слоев [10А (1 нм)]. Марганец, как и хром, осаждают в виде более толстых слоев; это, вероятно, может привести к смазыванию мелких деталей. Кроме того, марганец может окисляться на воздухе. Довольно успешным было использование сплавов платины с палладием и золота с марганцем (манганин). Последний сплав сохраняет оттеняющую способность золота и в то же время менее подвержен спеканию.
Имеет значение также расстояние от источника испаряемого металла до реплики, так как от него в значительной степени зависит температура пленки. И, наконец, для получения более резких теней необходимы высокие скорости испарения, которые целесообразно получать только при работе в вакууме 10-4 мм рт. ст. (10-2 н/м2).
Оттенение иногда вызывает появление ложных структур. На очень тонких репликах дополнительный контраст изображения может быть обусловлен структурой осажденного металла и неровностями реплики, вызванными напряжениями на свободной поверхности пластмассовой пленки. Кроме того, иногда мелкие детали изображения отражают строение материала реплики, а не собственную структуру образца. Необходимо также иметь в виду, что металлический слой загрязняется, например, окислами вольфрама из нагревательной спирали и что эти окислы в некоторых случаях влияют на оттененные слои.
Чтобы избежать этих трудностей, Р. С. Вилльямс предложил метод предварительного оттенения органических материалов. При этом методе непосредственно на образец испаряется металл, и затем образец полностью покрывается пластмассовым слоем. При снятии реплики металл удаляется вместе с ней и представляет собой очень точный негатив исследуемой поверхности (атомная реплика). Такая реплика дает высокие разрешения. К сожалению, метод трудно применить для металлических образцов, так как испаренный металл прочно сцепляется с их поверхностью.
4.6. Тонкие фольги металлов 

4.6.1. Приготовление тонких фольг

В многочисленных исследованиях было успешно проведено прямое наблюдение тонких металлических фольг при помощи просвечивающей электронной микроскопии. Для приготовления образцов тонкого сечения существуют различные методы. Здесь будет рассмотрен только один – метод утонения путем электролитического растворения металла; этот метод оказался пригодным для многих металлов и сплавов.
Образец толщиной 0,1–0,2 мм покрывают лаком, оставляя на каждой стороне образца свободное окно площадью около 300 мм2. В качестве лака может служить, например, раствор полистирольной смолы в трихлорэтилене, который не взрывоопасен в ванне с раствором хлорной кислоты.
Затем образец, присоединенный посредством зажима к положительному полюсу потенциометра, вертикально погружают в ванну с электролитом на расстоянии примерно 20 мм от катода из нержавеющей стали, расположенного параллельно образцу. Нет необходимости держать образец неподвижно. Наоборот, слегка покачивая его, можно способствовать получению однородно отполированной поверхности. Быстрое удаление образца из раствора после окончания полировки предотвращает травление его электролитом.
Следует работать при напряжениях, соответствующих концу горизонтальной части кривой электролитической полировки. Это значение легко определить для каждого образца; полировка при этих условиях дает минимальные неровности. Продолжительность полировки зависит от исходной толщины образца плотности тока. Полировку прекращают после того, как разрушится половина окна. Было замечено, что образцы, имеющие однородное утонение на больших площадях поверхности, получались при быстром выключении тока. В таких случаях полированные части образца имеют края с большим количеством отверстий, что облегчает вырезание небольших фрагментов, пригодных для электронномикроскопического исследования.
Как только выключается ток, образец быстро извлекают из электролита и погружают в метиловый спирт, чтобы удалить полирующий слой и предотвратить травление поверхности.
Затем образец помещают между двумя листами папиросной бумаги и из него вырезают фрагменты подходящей формы с площадью около   1 мм2 (эти фрагменты легко извлекаются из зазубренных краев окна, утоненных в большей степени). И наконец, фрагменты  помещают в патрончик держателя образца.
Образцы для прямого наблюдения не должны иметь толщин более нескольких сотых микрона. Для просвечивания даже таких тонких образцов применяют высокое напряжение.
Контраст изображения, создаваемый проходящими через тонкие фольги электронами, зависит не только от поглощения упругого и неупругого некогерентного рассеяния, но также от дифракционных эффектов. Следовательно, при применении тонких фольг возможно прямое наблюдение дефектов решетки, например, дефектов упаковки, дислокаций, линий скольжения и т. д. При этом необходимо иметь возможность поворачивать и наклонять образец на несколько градусов в микроскопе, чтобы выбрать угол, обеспечивающий наиболее благоприятные условия наблюдения этих дефектов.
4.6.2. Возникновение контраста в просвечивающей электронной микроскопии и формирование изображений тонких фольг

Применение просвечивающих электронных микроскопов для изучения тонких фольг металлических образцов дало возможность выявить посредством прямого наблюдения новые детали микроструктуры и, в частности, дефекты решетки. Это значительно расширило знания о внутренней структуре металлов. Этот новый метод позволил более тщательно исследовать связь между свойствами металла и строением его кристаллической решетки.
Стало более очевидным, что субмикроскопические дефекты в решетке металла, которые вызывают нарушение правильного строения решетки или распределения электрических зарядов, влияют на большинство свойств металлов.
4.6.3. Дефекты в кристаллах

Френкель предложил простой способ расчета теоретического сопротивления сдвигу совершенного кристалла в зависимости от межатомного расстояния, модуля сдвига и постоянной решетки в направлении сдвига. На основании полученного им соотношения он заключил, что критическое напряжение сдвига должно составлять около 1/6 модуля упругости. Однако в действительности экспериментальные значения предела упругости значительно ниже. Как показал Маккензи, соответствие между расчетными действительными значениями прочности может быть несколько улучшено, если учесть реальную природу межатомных сил и принять во внимание стабильные равновесные конфигурации, которые может принимать кристалл под напряжением.
Однако ясно, что эта кажущаяся аномалия не может быть целиком объяснена путем распространения теории упругости на случаи больших деформаций; она вызвана наличием дефектов, которые являются причиной пониженной механической прочности реальных кристаллов. Известно, что дефекты существуют почти во всех кристаллах, и они являются причиной того, что скольжение возможно даже при очень низких напряжениях.
Дислокации

Низкие экспериментальные значения критического напряжения сдвига могут быть объяснены движением через решетку особого типа дефекта, известного как «дислокация».
Краевая дислокация является линейным дефектом, линия которого совпадает с краем вертикальной полуплоскости атомов, вставленных в верхнюю половину кристалла, как показано на рис. 4.4.
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Рис. 4.4. Краевая дислокация

Вблизи дислокации в кристалле существуют высокие напряжения. Простая краевая дислокация простирается бесконечно в плоскости скольжения перпендикулярно к направлению скольжения, она называется положительной или отрицательной в соответствии с тем, вставлена ли дополнительная плоскость выше или ниже плоскости скольжения.
Винтовая дислокация. Вторым простым типом дислокации является винтовая. Понятие о винтовой дислокации можно получить, если представить себе, что кристалл частично разрезается и одна плоскость разреза сдвигается относительно другой. Винтовая дислокация, параллельная грани элементарной ячейки в простом кубическом кристалле, показана на рис. 4.5; ячейки представлены деформированными кубами.
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Рис. 4.5. Винтовая дислокация

Из рисунка видно, что плоскости, через которые проходит линия дислокации этого типа, образуют геликоидальную поверхность, поэтому дислокация называется винтовой. Бюргерс наглядно показал, что дислокация характеризуется вектором, который в настоящее время называют вектором Бюргерса и обозначают символом 
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. Это понятие играет важную роль при изучении дислокации с помощью электронной микроскопии.
Вектор Бюргерса замыкает особый контур, называемый контуром Бюргерса. Он соединяет соседние атомы в хорошем (т. е. свободном от дефектов) металле, который окружает несовершенство и равен вектору решетки 
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Контур определяется следующими двумя условиями:
1) он должен полностью находиться в хорошем металле, но может содержать внутри себя деформированную область;

2) при равном количестве и одинаковой последовательности переходов от одного атома к другому в совершенном кристалле должна образоваться замкнутая петля.
В реальном кристалле контуры Бюргерса не всегда замкнуты. Невязка контура Бюргерса и называется вектором Бюргерса 
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Можно показать, что эта невязка соответствует вектору
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 трансляции решетки.
Теперь можно дать общее определение дислокаций: линейный дефект является дислокацией, когда контур Бюргерса, описанный вокруг него, не замкнут.
Вектор Бюргерса 
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 краевой дислокации перпендикулярен линии дислокации, как это можно легко видеть на рис.4.4; вектор Бюргерса 
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 винтовой дислокации параллелен линии дислокации, как показано на рис. 4.5.
Дефекты упаковки

В течение последних нескольких лет был обнаружен более сложный тип дефекта – дефект упаковки, который является плоским дефектом. Его влияние на механические свойства металлов также велико. Он может быть определен как нарушение последовательности атомных слоев.
В гранецентрированных кубических кристаллах дефекты упаковки могут возникнуть по крайней мере по двум причинам:
1) в результате прохождения частичной дислокации (возникшей при расщеплении совершенной дислокации на две частичные дислокации типа дислокаций Шокли) на плоскостях скольжения;
2) в результате введения или удалением атомной плоскости в некоторую область кристалла. Частичные дислокации будут рассмотрены позже.

4.6.4. Принципы формирования изображения в просвечивающей электронной микроскопии

В последнее время просвечивающую электронную микроскопию все чаще используют для исследования дефектов кристаллов, таких как дислокации и дефекты упаковки.
Для наблюдения дефектов решетки было предложено три основных метода. В первом, разработанном Ментером, плоскости кристалла становятся видимыми, если прямые и дифрагированные пучки проходят через апертуру объективной линзы микроскопа. Когда расстояние между атомными плоскостями очень мало и оно не разрешается существующими электронными микроскопами, применяют второй метод муаровых картин; их получают путем наложения кристаллов, и они являются увеличенными изображениями кристаллической решетки.
Описанные выше два метода выявляют природу искажения кристаллических плоскостей, но их эффективность зависит от возможности получения высокого разрешения и соблюдения строгих требований в отношении образцов, которые должны быть, например, относительно тонкими, чтобы избежать хроматической аберрации, вызванной рассеянием энергии.
В третьем методе, который впервые независимо друг от друга применили Боллман и Хирш, контраст изображения образуется локальными изменениями интенсивностей дифрагированных пучков. Этот дифракционный контраст зависит от изменений ориентации и толщины и от смещений атомов с их нормальных положений, вызванных напряжениями в решетке. В совершенном кристалле этот тип контраста является причиной экстинкционных контуров, которые соответствуют участкам постоянной толщины или ориентации. На изображении несовершенного кристалла дислокации выявляются в виде линий, что обусловлено смещением положений атомов около дислокаций; дефекты упаковки дают характерную полосчатость. Этот метод получения контраста имеет то преимущество, что не требует разрешения атомных плоскостей, поэтому разрешающая сила не является лимитирующим фактором и условия, которым должен удовлетворять образец, не так строги. Метод дифракционного контраста в основном применяют для исследования распределения и поведения дефектов, например, после нагрева или деформации образца; первые два метода весьма пригодны для наблюдения атомных смещений около дефектов.
Динамическая теория рассеяния, учитывающая равновесие, которое существует между электронными волнами в дефектном кристалле, дает полное описание эффектов вследствие дифракционного контраста. Однако результаты динамической теории приблизительно соответствуют результатам более простой кинематической теории дифракции, если отклонения по сравнению с углом Брегга велики или кристаллы достаточно тонкие.
При этих условиях кинематическая теория дает правильные значения интенсивности дифрагированного пучка на бесконечном расстоянии от кристалла. Интерференция дифрагированных волн протекает в основном внутри кристалла и можно предположить, что волны, достигшие нижней грани кристалла, являются плоскими. В этом случае можно считать, что дифрагированный пучок, исходящий из единичной площадки нижней грани создается колонкой материала, вырезанной параллельно дифрагированному пучку. Кинематическая теория дает уравне​ние для амплитуды этого пучка как в случае совершенного, так и в случае дефектного кристалла, у которого атомы в колонке смещены относительно равновесных положений. Как показал Сузуки, использование этого метода в случае кристалла, содержащего дислокации, оправдывается тем, что дифрагированные волны, достигшие нижней грани такого кристалла, можно приближенно считать плоскими. Расчет интенсивности пучка, дифрагированного колонкой в зависимости от ее расположения в кристалле, позволяет описать изображение этого кристалла.
Применение динамической теории, в частности, для случая совершенного кристалла, дало результаты, которые находятся в хорошем согласии с результатами, полученными с помощью более простой кинематической теории.
Дифракция электронов совершенным кристаллом

Общая теория. Тонкий кристалл, не содержащий никаких дефектов, называется совершенным. Предположим, что такой кристалл помещен на пути электронного пучка.

Кинематическая теория рассматривает только дифракцию электронов падающего пучка. Предполагается, что рассеяние этих электронов происходит только один раз и в одном направлении. Таким образом, теория пренебрегает динамическими взаимодействиями между прошедшими и дифрагированными пучками.
Согласно кинематической теории при этих условиях интенсивность каждого дифрагированного пучка изменяется синусоидально в зависимости от произведения d∙
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, где d – толщина образца, a 
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 – вектор, соответствующий расстоянию между узлом обратной решетки, который отвечает рассматриваемому брэгговскому отражению, и сферой отражения: s называют дифракционнной ошибкой.
Некоторое количество электронов должно дифрагировать в направлении, несколько отличающемся от направления, предсказанного законом Брегга, поскольку в обратном пространстве, соответствующем тонкой фольге, узлы больше не являются математическими точками, а представляют собой штрихи, которые направлены перпендикулярно образцу. Эти узлы соответсвуют максимумам интенсивности дифрагированных электронных волн. 
Светлопольное и темнопольное изображения. Дифрагированные пучки, исходящие из образца, как показано на рис.4.6., и их семейства пересекаются друг с другом в задней фокальной плоскости АВ объективной линзы.
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Рис. 4.6. Схема светлопольного и темнопольного изображения:
1 – образец, 2 – объективная линза, 3 – диафрагма

Это соответствует образованию дифракционной картины, которую можно сфотографировать, если сфокусировать ее с помощью последующих линз микроскопа. Кроме дифракционной картины в плоскости АВ, объективная линза формирует изображение нижней грани кристалла в плоскости CD. Другие линзы прибора могут быть сфокусированы на эту плоскость, что позволяет получить увеличенное изображение кристалла.
В наиболее часто применяемых методах просвечивающей электронной микроскопии только один пучок формирует конечное изображение. Это достигается путем введения в объективную линзу диафрагмы с достаточно малой апертурой, пропускающей пучок, который соответствует только одному рефлексу дифракционной картины в плоскости АВ (рис.4.6). Изображение, образованное проходящим пучком, называется светлопольным, тогда как изображение, образованное каждым из дифрагированных пучков, называется темнопольным.
Дифракция электронов несовершенным кристаллом

Общая теория. Применение кинематической теории к расчету амплитуды, дифрагированной колонкой в несовершенном кристалле, дает выражение того же вида, что и для совершенного кристалла. Единственное различие заключается в наличии дополнительного фазового члена
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(3)
который зависит как от действующего отражения через вектор 
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, так и от смещения R, атомов от их равновесных положений в результате введения дефекта.
Следовательно, контраст на несовершенствах возникает по механизму фазового контраста, при этом сдвиг фаз обусловливается атомными смещениями. Это позволяет получать изображение дефектов в просвечивающем электронном микроскопе.

Рассмотрим темнопольное изображение совершенного кристалла; затем предположим, что в результате некоторой деформации на одной из атомных плоскостей, соответствующей рассматриваемому дифрагированному пучку, возникает дефект. В выражении для амплитуды дифрагированного пучка должен появиться дополнительный член, что обусловит локальное изменение интенсивности по сравнению с совершенным кристаллом.
Аналогично изменение интенсивности дифрагированного пучка вызовет изменение интенсивности проходящего пучка. Следовательно, дефект будет также видим на светлопольном изображении.
Контраст на дислокациях. Рассмотрим, как можно приложить изложенные соображения к случаю дислокации. Для объяснения основных особенностей контраста на дислокациях можно использовать следующее качественное описание.
Возвращаясь к рис. 4.4, предположим, что ориентация атомных плоскостей, искажаемых в присутствии дислокации, вначале (когда кристалл не содержит дислокации) приблизительно подчиняется закону Брегга. Так как объектом является тонкая фольга, интенсивность дифракции зависит от вектора 
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. В результате введения дислокации атомы, расположенные над плоскостью скольжения, перемещаются на некоторое расстояние относительно атомов, расположенных ниже дислокации. Если рассматриваемая в кинематической теории колонка проходит через центр дислокации, то создается резкое изменение фазы. В других положениях, не содержащих центра дислокации, деформация колонки непрерывна, так что изменение фазы 
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 является непрерывной функцией положения колонки. Теперь контраст может быть легко объяснен.
Одна особенность контраста на дислокациях может быть выведена непосредственно из того факта, что атомы на каждой стороне дислокации перемещаются в противоположных направлениях (рис. 4.4).
Это значит, что изменения фаз α на каждую сторону от дислокации имеют противоположные знаки, т. е. по одну сторону от дислокации кристалл ближе к положению отражения (прошедшая интенсивность уменьшается), тогда как по другую сторону – справедливо обратное. Следовательно, изображение дислокации слегка смещено в одну или другую сторону от дислокации в соответствии с ориентацией кристалла относительно положения отражения. Это можно также интерпретировать как локальный поворот атомных плоскостей. Выводы относительно знака изменения фазы, поворота атомных плоскостей на проти​воположных сторонах дислокации и наличия контраста только по одну сторону от дислокации применимы ко всем типам дислокаций.
Случай винтовой дислокации. Наиболее простым для рассмотрения является случай винтовой дислокации, параллельной поверхности образца.
Используемую систему координат и характер перемещений иллюстрирует рис. 4.7; колонка кристалла CD деформируется и принимает форму EF после введения винтовой дислокации АВ.
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Рис. 4.7. Дифракция электронов в случае винтовой дислокации

Этот рисунок показывает также, что вектор смещения 
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, вызванного дефектом, параллелен и пропорционален вектору Бюргерса 
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 дислокации. Следовательно, изменение фазы α про​порционально скалярному произведению
n =
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Так как 
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 является вектором обратной решетки, a 
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 – межатомным вектором, то n является целым числом, которое может быть положительным или отрицательным, или равно нулю. Величина n соответствует разности фаз для волн, рассеянных непосредственно выше и ниже дислокации. Так как фактор атомного рассеяния быстро уменьшается с увеличением угла рассеяния, контраст создается в основном дифрагированными пучками, соответствующими малым значениям 
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. Когда 
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перпендикулярны друг к другу,        n = 0, т. е. α = 0. Это случай, при котором дислокации не видны, он будет рассмотрен позже. Так как 
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 перпендикулярно отражающим плоскостям, это условие означает, что смещения, параллельные отражающим плоскостям, не дают контраста. В частности, так как брегговские углы малы, перемещения, параллельные падающему пучку, т. е. приблизительно перпендикулярные поверхности тонкой фольги, не спо​собствуют контрасту.
Детальный математический анализ амплитуды дифрагированных волн с учетом фазового множителя, определяемого приведенным выше уравнением, дал результаты, которые были проверены экспериментально.
Теория предсказывает, что на светлопольной микрофотографии дислокации будут проявляться в виде темных линий, а в случае темнопольного изображения этот контраст будет обратным. Более того, как было качественно объяснено, максимальный контраст не будет иметь места в центре дислокации. Сдвиг изображения имеет тот же порядок величины, что и ширина дислокации, и зависит от направления вектора Бюргерса и его ориентации относительно 
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 и от направления вектора 
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Экспериментальные данные вполне соответствуют предсказаниям теории. При четком изображении дислокации можно наблюдать расщепление ее на две частичные дислокации Шокли или образование узлов частичных дислокаций и т. д.
Можно показать, что изображение винтовой дислокации имеет большую ширину и меньшую интенсивность, когда дислокация наклонена к поверхности образца, чем когда она параллельна ей.

Другим возможным эффектом, предсказанным теорией для винтовой дислокации, наклоненной к поверхности образца, является периодическое изменение амплитуды дифрагированного пучка вдоль дислокации. Этот эффект приводит к пунктирному изображению, тем более четкому, чем ближе дислокация к поверхности образца.
Случай краевой дислокации. Можно объяснить, как получается изображение краевой дислокации, если использовать результаты, полученные при анализе винтовой дислокации.
Смещение 
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 является более сложным, чем для винтовой дислокации. Оно имеет три составляющие вдоль трех взаимно перпендикулярных осей 
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l, которая параллельна вектору Бюргерса, 
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2, которая перпендикулярна плоскости скольжения и 
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3, которая параллельна направлению дислокации и равна нулю. Кроме того, как 
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1, так и 
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2 пропорциональны модулю вектора Бюргерса.
Пусть плоскость скольжения параллельна поверхности тонкой фольги. В случае винтовой дислокации на контраст влияет только одна компонента смещения 
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1, поэтому изображение краевой дислокации с указанной ориентацией оказывается шире, чем изображение винтовой дислокации.
Если вектор Бюргерса перпендикулярен тонкой фольге, то можно показать, что в образовании изображения дислокации участвует единственная компонента смещения 
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2. Хотя в этом случае и не было проведено детального математического анализа, можно сделать вывод о том, что изображение будет симметричным относительно дислокации и его линии будут очень тонкими.

Случай частичных дислокаций. Как было показано ранее, частичные дислокации одной своей стороной граничат с дефектом упаковки. Дифрагированная амплитуда и, следовательно, контраст выводится, как и ранее, однако учитывается, что произведение
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 больше не является целым числом, так как 
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больше не соответствует вектору 
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 решетки.
Анализ интенсивности, дифрагированной частичной дислокацией, показывает, что в этом случае условие погасания изображения
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является достаточным, но не необходимым, как это было в случае винтовой дислокации. Так, можно показать, что при n  = ±1/з, интенсивность, дифрагированная частичной дислокацией, очень слаба, т. е. дислокация не видна.
Приведенные выводы относительно контраста подтверждаются наблюдением узлов расщепленных дислокаций. Можно показать, что если в месте узла не видно ни одной частичной дислокации, то вектор Бюргерса нерасщепленной дислокации должен находиться в отражающей плоскости.
Контраст на дефектах упаковки
Как было показано, дефект упаковки является несовершенством, расположенным в атомной плоскости. По одну сторону от этой плоскости кристалл является совершенным, тогда как по другую в нем произошел сдвиг на постоянный вектор 
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, который обычно находится в плоскости дефекта. Вектор 
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 не равен вектору решетки. На рис. 4.5 показано влияние дефекта упаковки (
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 находится в плоскости дефекта) на положение отражающих плоскостей в двух различных случаях. На рис. 4.5, а отражающие плоскости параллельны дефекту (и поэтому содержат вектор 
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); на рис. 4.5,б вектор 
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 не лежит в отражающих плоскостях.
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Рис. 4.5. Влияние дефекта упаковки на положение отражающих плоскостей:
а – плоскости параллельные дефекту; б – вектор лежит в отражающих плоскостях
Таким образом, в первом случае дефект упаковки вызывает просто смещение плоскостей в направлении, параллельном самим себе, которое происходит в каждом семействе отражающих плоскостей, содержащих вектор 
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. Следовательно, в этом случае дефекту не будет соответствовать никакой контраст. Так как g перпендикулярно отражающим плоскостям, то условием нахождения 
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 в отражающей плоскости и, следовательно, условием невидимости дефекта упаковки будет:
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Если 
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 не находится в отражающей плоскости, то плоскости смещаются относительно плоскости дефекта и интерференция электронных волн, отраженных плоскостями выше и ниже дефекта, дает на изображении полосчатую структуру. Эти качественные выводы могут быть подтверждены математически. Более того, можно показать, что полосы, из которых состоит изображение дефекта, параллельны пересечению поверхности тонкой фольги с плоскостью, которая содержит дефект упаковки.

Дефект может остаться невидимым, даже когда произведение
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 отличается от нуля. Так обстоит дело, когда плоскости смещаются перпендикулярно себя на расстояние, равное межплоскостному: в этом случае плоскости по каждую сторону дефекта оказываются как бы не смещенными. Это возможно, если составляющая 
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 равна или кратна расстоянию а между отражающими плоскостями. Так как |
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| = l/d, то основным условием того, чтобы дефект упаковки не был видим, будет
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где n – целое число.
Как в плотноупакованной гексагональной, так и в грацентрированной кубической решетке 
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 расположен в плоскости дефекта. Возможными нецелыми значениями произведения 
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 являются ±1/3. Следовательно, в этих решетках дефект упаковки будет невидим в случае (7) и будет видим, когда
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Невидимые дислокации и определение вектора Бюргерса

Случай винтовой дислокации, для которой n = 0, т. е. α = 0, соответствует взаимной перпендикулярности векторов 
[image: image85.wmf]¾

®

¾

g

 и 
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. Перемещения атомов параллельны отражающим плоскости и не создают контраста – дислокации не видны.
Следовательно, в принципе можно определить вектор Бюргерса дислокации путем исследования контраста, создаваемого каждым отражением на соответствующем светлопольном изображении и выявления тех отражений, для которых контраст на дислокации исчезает. Однако возможность изменения ориентации образцов в микроскопе ограничена, так что не всегда удается найти два различных семейства отражающих плоскостей, которые вызывают погасание. Следовательно, остается неопределенным направление вектора Бюргерса. Тем не менее, в некоторых случаях можно определить плоскость, в которой может находиться этот вектор.
Определение вектора Бюргерса частичных дислокаций пред​ставляет особый интерес, так как квадрат модуля вектора Бюргерса непосредственно связан с энергией дефекта упаковки, ограниченного частичными дислокациями.
Кинематическая теория контраста на дефектах дает объяснение большинству особенностей получаемых изображений: например, изменение контраста в зависимости от угла наклона дислокации к поверхности образца; обратный контраст при переходе от светлопольного к темнопольному освещению; тот факт, что дислокации видны на светлопольных изображениях в виде темных линий; положение и ширина изображений дислокаций; наличие пунктирных изображений дислокаций; и наконец, то, что некоторые дислокации остаются невидимыми. Основной идеей в этой теории является то, что контраст по существу является фазовым, при этом фазовые изменения вызываются перемещениями атомов около дислокаций.
В приведенном обзоре рассмотрены только основные эффекты контраста на несовершенствах.
В то же время кинематическая теория часто не может объяснить все детали изображения, в этих случаях требуется более тщательный анализ с помощью динамической теории, в которой учитывается как поглощение, так и взаимодействия между прошедшим пучком и дифрагированными пучками.
Тем не менее, выводы кинематической теории оказались правильными в случае очень тонких образцов и приблизительно выполняются в случае более толстых образцов.
И наконец, эта упрощенная теория удобна с практической точки зрения, в основном ее применяют для определения векторов Бюргерса дислокаций.
Вопросы для самопроверки:

1. Как различаются методы отбора проб в зависимости от типов исследований?

2. Можно ли использовать кислородно-ацетиленовую резку при отборе металлографических образцов?

3. Назовите основные этапы приготовления металлографических шлифов.

4. Назовите принцип электролитической полировки.

5. Каковы способы травления металлографических образцов?

6. Как приготовить образцы для электронной микроскопии?

7. Как приготовить реплики?

8. Назовите три основных метода отбора проб?

9. Как выбирается сечение шлифа?

10. Чему должна быть равна площадь образцов для приготовления шлифа?

11. Расскажите о методе приготовления тонких фольг.

12. Расскажите о принципах формирования изображения в просвечивающей электронной микроскопии.
5. СВЕДЕНИЯ О МЕХАНИЧЕСКИХ СВОЙСТВАХ МЕТАЛЛОВ

5.1. Деформация и разрушение

Элементы машин и конструкций, изготовленные из металлов, их сплавов и других материалов, под действием приложенных к ним внешних усилий претерпевают деформацию. Деформацией (в механике) называется процесс изменения взаимного расположения каких-либо точек твердого тела в результате механического воздействия (рис. 5.1).
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Рис.5.1. Изменение расстояния между точками А и В при различных видах деформации:
а – растяжение; б – сжатие; в – сдвиг

При соответствующих условиях нагружения деформация может закончиться разрушением, т. е. полным или частичным нарушением сплошности тела. Деформация может быть обратимой, т. е. исчезать после снятия нагрузки, вызвавшей ее, и необратимой – оставаться после удаления сил, под действием которых она возникла. Обратимая деформация называется упругой, а необратимая – пластической (остаточной) деформацией.
5.2. Основные стадии процесса деформации

Наиболее наглядное представление о различных стадиях процесса деформации можно получить, рассматривая диаграмму деформации тела под воздействием возрастающей нагрузки. Такая диаграмма обычно строится по результатам опыта в координатах деформация – сила     (рис. 5.2). Для металлов и их сплавов диаграмма деформации имеет два характерных участка: в начальной стадии нагружения до определенной нагрузки макроскопическая деформация возрастает по линейному закону (закон Гука), а затем зависимость между силой и деформацией становится криволинейной. Кривая деформации практически обрывается в тот момент, когда происходит лавинное разрушение тела и вследствие этого нагрузка очень быстро спадает.
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Рис. 5.2. Схема процесса деформации
Если на первой стадии нагружения приостановить рост силы, а затем снять ее, то практически деформация в макромасштабе полностью исчезает. При снятии же нагрузки на второй стадии исчезает только упругая часть деформации. В соответствии с этим весь процесс дефор​мации целесообразно разделить на три последовательно проходящие одна за другой стадии:

1) стадия упругих деформаций: зависимость между силой и деформацией определяется законом Гука и зависит от упругих свойств ма​териала;
2) стадия упруго-пластических деформаций; зависимость между силой и деформацией определяется кривой, характер которой зависит от свойств материала, условий нагружения и выбора координат диаграммы деформации;

3) стадии разрушения.

Такое разделение процесса деформации условно, поскольку указанные стадии невозможно четко разграничить. Так, в области практи​чески линейной зависимости между силой и деформацией, т. е. в макроскопически упругой области, металлографическими и рентгеновскими методами обнаруживается пластическая деформация отдельных зерен поликристаллического металла. Эта неоднородность деформации сохраняется и в пластической области. Поэтому задолго до полного разрушения даже довольно грубыми методами (например, наблюдая поверхность тела через бинокулярную лупу), можно обнаружить на отдельных его участках трещины разрушения (рис. 5.2).
Однако приведенное выше разделение процесса деформации необходимо и целесообразно, поскольку оно дает возможность разграничить основные закономерности поведения материалов при механическом нагружении.
5.3. Основные закономерности упругой, пластической деформации и разрушения

Упругая деформация, как уже отмечалось, подчиняется закону Гука, который для одноосного растяжения записывается так:
ε|| = а /E, 




(9)
где ε|| – относительная продольная деформация (ε|| =Δl/l); а – нормальное напряжение в поперечном сечении; Е – модуль упругости первого рода; l – длина образца.
Поперечная деформация ε
[image: image89.wmf]^

= Δb/b, где – b ширина образца; отношение ε|| / ε
[image: image90.wmf]^

= 
[image: image91.wmf]m

 носит название коэффициента Пуассона (рис. 5.3, а).
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Рис. 5.3. Закон Гука для различных напряженных состояний:
а - одноосное, б - объемное, в - чистый сдвиг

Для трехосного растяжения закон Гука записывается в следующей форме:
ε1 = 
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(10)
ε2  = 
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(11)
ε3 = 
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(12)
где 
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 2, 
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3– главные напряжения; εь ε2, ε3 – относительные линейные деформации по направлениям действия соответствующих главных напряжений (рис. 5.3, б).
Закон Гука для сдвига γ = τ / G, где τ – касательное напряжение; γ – относительный сдвиг (угол сдвига); G – модуль упругости второго рода (рис. 5.3, в).
В приведенных выражениях фигурируют три характеристики упругих свойств материала Е, G и μ, между которыми существует сле​дующая зависимость:
G = Е / [2(l+μ)].




(13)
Эти величины целиком характеризуют поведение изотропного материала в упругой области и принадлежат к числу достаточно стабильных механических свойств; они мало зависят от небольших изменений температуры, изменения содержания легирующих элементов при сохранении основы сплава и характера термической обработки. Развитие пластической деформации характеризуется следующими основными закономерностями:
1) непосредственные наблюдения (появление линий Людерса, выявление пачек скольжения металлографическими методами) и сопо​ставление результатов испытания металлов при различных напряженных состояниях свидетельствуют о том, что пластическая деформация при различных способах нагружения осуществляется путем сдвигов, т. е. скольжением дислокаций, причем максимальные макроскопические сдвиги происходят по плоскостям действия максимальных касательных напряжений (рис. 5.4);
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Рис.5.4. Плоскости максимальных сдвигов при пластической деформации:
а – растяжение; б – сжатие; в – кручение

2) процесс развития пластической деформации для данного материала макроскопически описывается полученной из опыта кривой деформации. Во многих случаях при построении этой диаграммы в координатах, отражающих истинные характеристики внутренних сил и деформаций с учетом изменения размеров (например, в координатах истинные  максимальные касательные напряжения tmаx – истинные максимальные сдвиги gmax), удается получить кривую, которая приближенно действительна для любого напряженного состояния (рис. 5.5);
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Рис. 5.5. Диаграмма деформации реального сплава при сжатии (1),
кручении (2), и растяжении (3)

3) если приостановить нагружение на какой-то стадии пластического деформирования и затем снять нагрузку, то линия нагрузки пойдет по прямой, параллельной первоначальному прямолинейному участку диаграммы, поскольку при снятии нагрузки исчезает только упругая деформация (закон Гука). При повторном нагружении кривая идет также параллельно начальному прямолинейному участку до тех пор, пока нагрузка не достигнет значения, при котором началась разгрузка (закон Герстнера). Кривая деформации при дальнейшем нагружении пойдет так же, как если бы она шла без промежуточной разгрузки (рис. 5.6);
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Рис. 5.6. Ход деформации в упруго-пластической стадии при 
промежуточной разгрузке и дальнейшем нагружении

4) в упруго-пластической стадии нагружения объем материала практически не изменяется.
5.4. Хрупкое и пластичное состояние металлов

В зависимости от характера нагружения один и тот же материал может находиться и в пластичном, и в хрупком состояниях. При пластичном состоянии разрушению материала предшествует большая или меньшая пластическая деформация. При хрупком состоянии материал разрушается без макроскопически заметной пластической деформации. Очевидно, что абсолютно хрупкого разрушения, особенно для металлов, нет, поскольку разрушению предшествует та или иная пластическая деформация. Поэтому хрупким (точнее малопластичным) разрушением называют разрушение с относительно малой пластической деформацией (рис. 5.7). 
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Рис. 5.7 . Диаграмма деформации при хрупком (чугун),
малопластичном и пластичном (сталь 20)

разрушении при растяжении

Назовем факторы, способствующие переходу материала в хрупкое состояние:
1) изменение напряженного состояния – уменьшение доли касательных напряжений по отношению к нормальным (например, переход от гладких к надрезанным образцам);

2) понижение температуры для хладноломких материалов;

3) изменение скорости нагружения для материалов, чувствительных к скорости нагружения.

5.5. Характеристика механических свойств металлов

Величины, характеризующие сопротивление деформации (выраженные в напряжениях) или разрушению (выраженные в напряжениях с учетом длины трещин), деформацию (выраженную, например, относительным удлинением) и вязкость (выраженную работой деформации или разрушения), носят название механических свойств.
На поведение материала существенно влияет характер приложения внешней нагрузки (статический, длительный статический, циклический, динамический и т.п.). Имеют значение также напряженное состояние и способ нагружения. Механические испытания могут быть разделены на следующие группы:
1) однократные кратковременные статические испытания. При этих испытаниях строится кривая деформации (рис. 5.8) в координатах, соответствующих характеру напряженного состояния, и определяются упругие постоянные (Е, G, μ) характеристики сопротивления пластической деформации.
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Рис. 5.8. Способы выражения результатов испытания в зависимости от характера приложения нагрузки:
а-статическое растяжение; б-испытание на ползучесть (σ-предел ползучести при допуске εпр за время τпр ), σ′ >σ′′>σ′′′; в-усталостные испытания; г-ударные испытания (А-работа разрушения)
2) испытания на ползучесть при постоянной нагрузке. При этих испытаниях строится кривая (рис. 5.8, б), показывающая нарастание пластической деформации во времени, и определяется предел ползучести по заданному допуску на деформацию.

3) испытания на релаксацию при постоянной деформации. При этих испытаниях строится кривая, показывающая снижение нагрузки во времени.

4) испытания на усталость при нагружении, изменяющемся по величине и направлению.

5) динамические испытания ударным нагружением или нагрузкой, возрастающей с большой скоростью. При ударных испытаниях основной характеристикой является работа, затрачиваемая на разрушение образца. Эта работа графически может быть изображена площадью диаграммы деформации при ударе (рис. 5.8, г). С увеличением скорости деформации затрудняется процесс пластической деформации и кривая деформации идет круче.
6) испытания на разрушение. При этих испытаниях, как однократных кратковременных или длительных, так и циклических, используют образцы с предварительно созданной усталостной трещиной. Испытания на разрушение могут быть только сравнительными (качественными), например испытание на ударный изгиб образцов с усталостной трещиной, и количественными, дающими возможность приближенной оценки размера допускаемого дефекта в конструкции, например определение критического коэффициента интенсивности напряжений КІс или скорости роста усталостной трещины.
На механические свойства металлов оказывают влияние внутренние факторы состояния металла, как-то: состав, исходная структура, ее изменение в результате технологических режимов обработки и др., а также внешние (температура испытания, воздействие коррозионной среды, воздействие адсорбционно-активных веществ). Влияние последних состоит в следующем:
· с повышением температуры испытания пластическая деформация, как правило, облегчается (за исключением особых случаев хрупкости при нагреве, например, синеломкости и т. п.).
· воздействие коррозионной среды может привести и чаще всего приводит к снижению прочности и пластичности металлов.
· адсорбционно-активные вещества облегчают пластическое деформирование и разрушение металлов.
5.6. Связь между различными механическими свойствами
В основу попыток построения теории механических свойств были положены взгляды о двойственной природе разрушения материалов. Каждый материал, обладая двумя видами сопротивления разрушению – сопротивлением срезу и сопротивлением отрыву – в зависимости от характера напряженного состояния может разрушаться путем среза (вязко) и путем отрыва (хрупко). Зависимость поведения материала от вида напряженного состояния свидетельствует о необходимости обобщенной оценки механических свойств металла. Простейшим примером такой оценки может служить установление связи между твердостью по Бринеллю и временным сопротивлением.
Одной из попыток дать обобщение механических свойств является построение диаграммы механического состояния материала. При построении этой диаграммы принимаются следующие исходные положения:
1) для каждого материала ход процесса деформации при разных способах нагружения характеризуется так называемой обобщенной кривой в координатах tmaх (максимальные истинные касательные напряжения) – gmaх (максимальные истинные сдвиги), следовательно, переход в пластическую область определяется постоянным для данного материала значением предела текучести tT;
2) разрушение путем среза определяется при разных способах нагружения постоянным для данного материала значением сопротивления срезу tcр;

3) разрушение путем отрыва определяется значением сопротивления отрыву Sотр, характеризующим в приведенных напряжениях предельно растягивающее удлинение. Диаграмма механического состояния состоит из двух частей (рис. 5.9).
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Рис. 5.9. Диаграмма механического состояния

Слева строится собственно диаграмма механического состояния в координатах tmаx – εmax (Snmax), где  Snmax – наибольшее приведенное растягивающее напряжение, характеризующее максимальные упругие удлинения Snmax = S1 –μ(S2 + S 3), где S1, S2, S 3 – главные истинные напряжения; μ – коэффициент Пуассона, равный 0,25 – 0,30. На диаграмме указаны линии, соответствующие текучести, срезу и отрыву, и прямолинейные лучи (пунктирные), тангенс угла наклона которых выражает в соответствующем масштабе «коэффициент жесткости» а = tmаx/Smax при различных способах нагружения.
В правой части диаграммы строится «обобщенная кривая» деформации. Диаграмма позволяет сделать следующие выводы:
1) характер разрушения (отрыв или срез) определяется способом нагружения. Для данного материала при растяжении луч напряженного состояния раньше достигает линии отрыва, а при кручении – линии среза, что и определяет различие в видах разрушения (отрыв при растяжении и срез при сжатии и кручении);

2) при разрушении путем отрыва не используется максимально возможная (при других видах нагружения) пластичность данного материала: разрушение происходит хрупко (кривая деформации обрывается в точке А). Для одного и того же напряженного состояния изменение соотношения tcр /Sотр может привести к изменению характера разрушения. Так, если линия отрыва займет положение, показанное пунктиром, то при кручении будет отрыв. Исходные положения, принятые при построении диаграммы механического состояния, соблюдаются в ряде случаев лишь с большим приближением, поэтому эта диаграмма не может служить основанием для количественных расчетов. Например, всестороннее давление повышает прочность и пластичность. «Обобщенные» кривые расходятся у сложных, особенно у структурно неустойчивых и резко анизотропных материалов. Следует подчеркнуть, что разрушение путем отрыва и путем среза не является независимым одно от другого. Например, предшествующая разрушению пластическая деформация может изменять сопротивление отрыву и срезу, нормальные напряжения могут влиять на сопротивление срезу и т. п.
Необходимо также отметить, что в настоящее время стало ясным, что сопротивление отрыву как характеристика сопротивления хрупкому разрушению, выраженная в виде напряжения, не является постоянной характеристикой данного материала, все попытки определить эту «константу» не привели к положительным результатам. Сопротивление отрыву предусматривает одновременный отрыв по всему сечению образца. Хрупкое разрушение и в эксплуатации, и даже в лабораторных испытаниях идет от точки к точке из какого-то начального очага. Поэтому характеристикой хрупкого разрушения не может быть одно напряжение: оно должно включать и напряжение, и длину трещины. Применяемый в настоящее время критерий хрупкого разрушения является более постоянной величиной для данного материала, чем сопротивление отрыву.
Несмотря на все указанные недостатки, диаграмма механического состояния используется во многих случаях для качественной оценки поведения материалов при различных условиях нагружения.

Вопросы для самопроверки

1. Назовите основные стадии процесса деформации.

2. Какому закону подчиняется упругая деформация?

3. Нарисуйте диаграммы хрупкого и пластичного состояния металлов.

4. Что такое предел упругости, предел текучести, предел прочности, металлов?

5. Что такое относительное удлинение и относительное сужение металлов?

6. Назовите наиболее известные способы определения твердости.

7. Назовите два типа деформации.

8. Назовите факторы, способствующие переходу материала в хрупкое состояние.

9. Покажите, как строится диаграмма механического состояния материала.

10. Дайте определение упругой и пластической деформации.

6. МЕХАНИЧЕСКИЕ ИСПЫТАНИЯ МЕТАЛЛОВ

6.1. Статические испытания металлов

При статических испытаниях определяют свойства, характеризующие: 1) упругость; 2) сопротивление начальным пластическим деформациям; 3) сопротивление значительным пластическим деформациям; 4) пластичность.
Для полного выявления механических свойств испытания проводят при различных способах нагружения (растяжение, кручение, сжатие, изгиб и т.п.).
Силами инерции движущихся частей испытательной машины при статических испытаниях обычно пренебрегают и определяют величину усилий методом статической тарировки (равновесия). Деформацию определяют путем измерения размеров образцов до и после деформации микрометром или штангенциркулем, а более точно по показаниям механических или электрических тензометров, укрепленных на испытуемом образце.

6.1.1. Машины и образцы для испытания на растяжение

Машины для испытания на растяжение состоят из механизмов:
1) для нагружения (деформирования) образца;

2) для передачи растягивающей силы и центровки образца;

3) для измерения растягивающего усилия.

По методу нагружения машины подразделяются на два основных типа:
1) с механическим приводом, в которых деформация образца осуществляется перемещением траверсы вдоль винта-шпинделя путем вращения гайки, соединенной с траверсой;
2) с гидравлическим приводом, в которых деформация осуществляется перемещением штока поршня гидравлического цилиндра. Для небольших машин предпочитают механический привод, для мощных – гидравлический. На образец усилия передаются с помощью захватов. Чтобы уменьшить эксцентриситет приложения нагрузки, захваты снабжают самоцентрирующимися шаровыми опорами (хотя значительное трение в них не обеспечивает вполне точной центровки) или лучше шарнирами Гука или применяют специальные аксиаторы.
Усилия измеряют следующими способами:
1)  уравновешиванием приложенной силы подвижным грузом («взвешиванием» силы методом десятичных весов);

2)  уравновешиванием силы маятниковым рычагом, который с изменением силы изменяет угол наклона;

3)  с помощью гидравлического измерителя (гидравлической месдозы по показаниям специального манометра);

4)  с помощью электронного силоизмерителя, состоящего из упругого растягиваемого стержня с наклеенными на нем тензорезисторами и усилителя, передающего сигнал  на ленту машины или двухкоординатный самописец;

5) на большинстве разрывных машин можно производить также испытание на сжатие и на изгиб, для чего имеются специальные приспособления (реверсоры). Образцы для испытания на растяжение изготовляют согласно ГОСТ 1497–73. Форма образцов цилиндрическая (чаще) или призматическая (рис. 6.1). Обычно образцы на концах снабжены головками, форма и размер которых соответствуют захватам машины. Образцы без головок, устанавливаемые в клиновые зажимы с острыми насечками, применяют только для испытания очень пластичных материалов. В образцах из хрупких материалов (инструментальные стали, чугун, силикаты, цементы) переходы от головок к цилиндрической части выполняют в виде галтелей большого радиуса; часто применяют образцы с постоянным радиусом кривизны по всей длине (без цилиндрической части). Места вырезки образцов указываются в соответствующих стандартах или технических условиях.
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Рис. 6.1. Образцы для испытания на растяжение
6.1.2. Диаграммы деформации при растяжении
Зависимость между силами и деформациями записывается с помощью механического или электронного диаграммного аппарата машины или двухкоординатного самописца в виде кривой. Растягивающая сила Р – абсолютное удлинение образца Δl. На рис. 6.2 показаны типичные диаграммы растяжения. Для получения удельных механических характеристик данного материала, не зависящих от размеров образцов, диаграмма деформации при растяжении строится в координатах: растягивающее напряжение σ – относительное удлинение ε:
σ  = P/F0;   ε = Δl/ l0, 



(14)
где Р – растягивающая сила; F0 – исходная площадь поперечного сечения образца; Δl – абсолютное удлинение; 10 – расчетная длина образца до испытания.
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Рис. 6.2. Диаграмма растяжения:
а – диаграмма большинства металлов в пластичном состоянии; б – диаграмма со скачкообразным переходом в пластическую область; в – диаграмма металлов, находящихся в хрупком состоянии

Диаграмма σ–ε отличается от диаграммы Р–Δl только масштабом и поэтому при приемо-сдаточных испытаниях часто механические свойства определяют по первичной диаграмме Р–Δl (рис. 6.3).
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Рис.6.3. Характерные участки и точки диаграммы растяжения

В упругой области нагружения, где имеется прямая пропорциональность между удлинением образца и соответствующей нагрузкой (участок О–Рпц, рис. 6.3), основной характеристикой является модуль продольной упругости (модуль первого рода, или модуль Юнга):
E = σ/ε = Pl0|F0 Δl  



(15)
Сопротивление начальным (малым) пластическим деформациям, возникающим при переходе из упругой области в упруго-пластическую и отличаемым по отклонению от линейной зависимости, характеризуют следующие величины.
Предел пропорциональности σпц – условное напряжение, соответствующее отклонениям от линейного хода кривой деформации (от закона Гука), задаваемым определенным допуском, например увеличением тангенса угла наклона кривой деформации к оси напряжений на 25 или 50 % при переходе от прямолинейного участка к криволинейному
σпц = Р пц/F0, 



(16)
где Р пц – нагрузка при пределе пропорциональности.
Предел упругости σ 0,05 – условное напряжение, соответствующее появлению остаточных деформаций заданной величины (0,05 %)
σ 0,05 = Р 0,05 / F0, 



(17)
где Р 0,05 – нагрузка на пределе упругости.
Предел текучести (физический) σт – условное напряжение, соответствующее наименьшей нагрузке «площадки текучести», когда деформация образца происходит без увеличения нагрузки
σт = Р т / F0,




(18)
где Рт – нагрузка при пределе текучести.
Предел текучести (условный) σо,2 – условное напряжение, при котором остаточная деформация достигает величин 0,2 %
σо,2 = Р 0,2 / F0,



(19)
где Р 0,2 – нагрузка при условном пределе текучести.
Сопротивление значительным пластическим деформациям пластичных металлов характеризуется пределом прочности (временным сопротивлением) σВ. σВ – условное напряжение, соответствующее наибольшей нагрузке, выдерживаемой образцом
σВ = Рв / F0, 




(20)
где Рв – максимальная нагрузка, достижение которой практически совпадает с началом образования шейки в образце из пластичного материала (переход от равномерной деформации всей рабочей части образца к сосредоточенной деформации в одном сечении).
Пластичность металлов характеризуют следующие величины:
1) относительное удлинение (при разрыве) δ – отношение прироста длины образца после разрыва к первоначальной расчетной длине
δ = [(lк- lо )/l0 ] 100 %, 



(21)
где lк – длина образца на расчетном участке после разрыва.
Величина δ зависит от базы l0, по которой определяется δ. Чем больше 10, тем меньше δ.
2) относительное сужение (при разрыве) 
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 – отношение наибольшего (в месте разрыва) уменьшения поперечного сечения образца к первоначальной площади поперечного сечения
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 = (Fa- FK)/F0, 




(22)
где FK – площадь поперечного сечения образца в месте разрыва.
Относительное сужение 
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 как более локальная характеристика лучше оценивает вязкость материала при разрушении, чем относительное удлинение δ.
Хотя рассмотренные характеристики имеют большое практическое значение, они условны, поскольку подсчет напряжений делением нагрузок на первоначальную площадь поперечного сечения не дает истинных напряжений, а относительное удлинение δ при образовании шейки не характеризует максимальной пластичности материала и зависит от размеров испытуемого образца.

6.1.3. Определение характеристик прочности

Модуль упругости первого рода (Е) определяют методом «задаваемой нагрузки», т. е. путем деления задаваемого прироста напряжения на каждой последовательной ступени нагружения на среднюю величину приращения относительной деформации в упругой области, где для одинаковых последовательных ступеней нагружения сохраняется постоянство приращений деформации. Приращение деформации измеряют тензометрами большой точности (например, с помощью зеркального прибора).
Предел пропорциональности σпц определяют или с помощью зеркального прибора при последовательном нагружении образца, или графическим способом по машинной диаграмме растяжения. В первом случае нагружение ведут сначала крупными ступенями, а затем при напряжении 0,65–0,8 от определяемого σпц – малыми ступенями. Рпц определяют при установленном отклонении деформации от закона пропорциональности, фиксируемом показаниями тензометра.
Во втором случае Рпц определяют или по положению точки (рис. 6.4, а), где кривая начинает отходить от прямолинейного направления (этот способ может дать значительную погрешность), или по положению точки касания прямой CD, параллельной линии ОВ, тангенс угла наклона которой меньше тангенса угла наклона ОА по установленному допуску (рис. 6.4).
Предел упругости σ0,05 определяют путем последовательного нагружения образца с разгружением его после каждой ступени деформации (а также по точной диаграмме растяжения): Р0,05 фиксируется, когда остаточная деформация достигает установленной величины, что определяется по показаниям тензометра.
Физический предел текучести σТ определяют либо непосредственно по машинной диаграмме растяжения, либо по фиксации растягивающей нагрузки в момент характерного прекращения роста нагрузки при наступлении текучести по показаниям силоизмерителя.
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Рис. 6.4. Графические способы определения предела
пропорциональности по диаграмме растяжения

Условный предел текучести σ0,2 определяют по точке пересечения с кривой растяжения прямой KL, параллельной начальному участку кривой и отстоящей от него по горизонтали на расстоянии           ОК = 0,2 (l0/100) в соответствии с принятым допуском (рис. 6.5). Временное сопротивление σв (предел прочности) определяют по максимальной ординате кривой растяжения или по максимальной нагрузке, отмечаемой силоизмерителем.
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Рис. 6.5. Определение предела текучести σ0,2 по диаграмме растяжения

Истинный предел прочности Sк (при разрушении), или истинное временное сопротивление, определяют по конечной ординате кривой растяжения.
Характер разрушения определяют по виду излома образца         (рис. 6.6).
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Рис. 6.6. Виды разрушения образцов при растяжении:
а – с образованием шейки; б – путем отрыва; в – путем среза

6.1.4. Определение характеристик пластичности

Относительное удлинение образца, разрушившегося в средней части расчетной длины, определяют по расчетной длине образца, отмечаемой до испытания рисками, симметрично относительно средней части и по абсолютному удлинению, которое измеряется после разрыва по нанесенным ранее рискам как разность 1–10 (рис. 6.7). Для получения сопоставимых результатов при разрушении образца на крайних участках расчетной длины предварительно наносят равные деления через 5 или 10 мм и определяют Δl из предположения, что разрыв произошел в средней части. Измеренную длину расчетной части подсчитывают из соотношений
l = bc+ce,  bс = ab + ас,



 (23)
где аb – длина участка от места разрыва а до крайней метки b, в сторону короткой части образца до метки с; се – длина участка, охватывающего от метки с в сторону разрыва до метки е столько делений, сколько их содержится от метки с до крайней метки ƒ (до головки Б).
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Рис. 6.7. Определение относительного удлинения и

относительного сужения

Относительное сужение после разрыва определяют по формуле
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 = [(Fa- FK)/F0 ]100 %. 


(24)
6.1.5. Испытание на сжатие

Сжатие – один из видов «мягких» нагружений [с малым участком растягивающих поперечных деформаций и вовсе без участия растягивающих напряжений; при μ = 0,25; а=  (tmax/Sn max) = 2], поэтому применение испытаний на сжатие целесообразно для материалов хрупких при растяжении (чугун, цемент и т. п.). Испытания можно проводить на специальных машинах и на большинстве обычных разрывных машин, которые снабжены приспособлением для испытания на сжатие (реверсоры). Во избежание перекоса одну из опор (обычно верхнюю) делают шаровой, а на сжимающих плоскостях для центровки тонкими линиями намечают центры, совпадающие с общей центральной осью сжатия (рис. 6.8.).
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Рис. 6.8. Установка образца при испытании на сжатие:
1 – опорная подушка; 2 – опора с шаровой поверхностью; 3 – головка машины; 4 – образец

Образцы для испытания на сжатие металлов чаще всего имеют цилиндрическую форму с отношением высоты к диаметру 1–2. По     ГОСТ 2055–81 для чугуна рекомендуются образцы диаметром 10–25 мм и высотой, равной диаметру. 
При сжатии (как и при растяжении) можно определять пределы упругости, пропорциональности и текучести, но из-за методических трудностей эти величины определяют редко.
Испытание на сжатие преимущественно используют для образцов из чугунных отливок, причем определяют предел прочности и реже относительное укорочение.
6.1.6. Испытание на изгиб

Испытание на изгиб можно проводить почти на всех машинах, пригодных для испытания на сжатие. Большинство универсальных машин снабжено раздвигающимися опорами для испытания на изгиб. Нагрузки в опорах и в местах приложения усилий передаются на образец через роликоподшипники для уменьшения трения при деформации изгиба. Образцы имеют большей частью призматическую форму с прямоугольным сечением. Чтобы избежать смятия в опорах, желательно по возможности увеличить поверхность контакта и уменьшить изгибающую силу. Последнее может быть достигнуто при достаточно большой величине пролета.
На рис. 6.9 показаны типичные диаграммы изгиба. При изгибе хрупких материалов максимум нагрузки часто совпадает с появлением первой трещины. Иногда образование трещины сопровождается резкими срывами на ниспадающей ветви диаграммы.
Характерной особенностью испытания на изгиб является то, что гладкие образцы из пластичных материалов (медь, алюминий, железо и их сплавы в отожженном, а часто и в улучшенном состояниях) не могут быть доведены до разрушения, так как образцы изгибаются до соприкосновения концов, не разрушаясь. Поэтому испытания на изгиб гладких образцов с определением предела прочности и максимальной стрелы прогиба применяют прежде всего для малопластичных при растяжении материалов (чугунов, инструментальных сталей). В этом случае предел прочности подсчитывают по обычной формуле
σmax = Mmax/w, 



(25)
где Мmax – максимальный изгибающий момент; w = bh2/6 – для прямоугольного сечения; w = nd3/32 – для круглого сечения.
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Рис. 6.9. Типичные диаграммы изгиба:

а – пластичный материал; б – малопластичный материал; в – хрупкий материал

При изгибе можно определять пределы упругости, пропорциональности и текучести с точным замером деформаций. 
При изгибе устраняется важный недостаток испытания на растяжение – влияние перекосов. Поэтому величины сопротивления разрушению у хрупких материалов более точно определяются при изгибе.
6.1.7. Испытание на кручение

Пластическая деформация образца при кручении происходит равномерно по его длине до образования первых видимых трещин, при этом диаметры поперечных сечений остаются прямыми и сохраняется цилиндрическая форма образца, что дает возможность надежно подсчитать напряжение и деформации. Образцы обычно имеют цилиндрическую форму; нормальным образцом для испытания на кручение по ГОСТ 3565–58 принимается образец с диаметром рабочей части d0=10 мм и расчетной длиной l0 = 100 и 50мм.
При кручении образца в испытательной машине с помощью диаграммного аппарата или непосредственно по показаниям приборов регистрируется угол поворота одной головки образца относительно другой при возрастающих значениях крутящего момента.
В ГОСТ 3565–58 приводится методика определения следующих механических свойств при кручении:
1) модуля сдвига (модуля упругости второго рода);

2) относительного максимального сдвига;
3) предела пропорциональности;

4) условного предела прочности;

5) истинного предела прочности;

6) условного предела текучести;

7) характера разрушения при кручении.

Испытания на кручение применяют в следующих случаях:
1) при оценке пластичности хрупких при растяжении инструментальных сталей;

2) при оценке пластичности и вязкости высокопластичных металлов и сплавов, образующих при растяжении шейку;

3) при необходимости четко разграничить вид разрушения (отрыв или срез);

4) при технологических испытаниях (например, при контроле проволоки, оценки обрабатываемости давлением и др.).

Чувствительность метода кручения к качеству обработки поверхности и наличию микротрещин в закаленной стали определяют возможность применения этого метода для технологической оценки материалов.
6.1.8. Определение твердости

При определении твердости внешние нагрузки передаются на образец вдавливанием в его поверхность твердого наконечника в виде шарика, конуса или пирамиды, мало деформирующихся при испытаниях. Напряженное состояние, создаваемое при определении твердости, характеризуется большим значением коэффициента «жесткости», что делает возможным применение метода твердости для испытания материалов, хрупких при других способах нагружения. Испытанием на твердость оценивается в основном сопротивление значительным пластическим деформациям.
Определение твердости по Бринеллю вдавливанием шарика. За меру твердости по Бринеллю НВ принято среднее сжимающее напряжение, вычисляемое условно на единицу площади поверхности отпечатка диаметром d и глубиной t, который получается при вдавливании силой Р в килограмм-силах шарика диаметром D в миллиметрах (рис. 6.10) и будет
HB = P/F, 




(26)
где F – площадь шарового сегмента (отпечатка), мм2,
Р – сила вдавливания, кгс.
Определение НВ по данным измерения d надежнее и проще. Диаметр отпечатка измеряют специальным измерительным микроскопом или измерительной лупой. Для ускорения и упрощения испытания составлены таблицы зависимости НВ от d. Твердость НВ вычисляют как среднее из ее определений как минимум по двум отпечаткам, а диаметр каждого отпечатка как среднее из двух его измерений по двум взаимноперпендикулярным диаметрам.
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Рис.6.10. Определение твердости при вдавливании шарика

Наибольшее распространение получили шарики диаметром 10 мм. Реже применяют шарики диаметром 2,5 и 5 мм, так как погрешность измерений  при их использовании  больше. Способом Бринелля испытывают металлы с твердостью не более НВ 450. Для шарика диаметром 10 мм при стандартном испытании применяют нагрузку 3000 кгс. Диаметр отпечатков должен находиться в пределах 0,2D<d<0,6D. Для сравнивания результатов испытаний стандартом регламентированы длительность нагружения и время выдержки под нагрузкой, так как некоторые металлы «текут» под постоянной нагрузкой во времени. Обычно продолжительность нагрузки составляет 30 с (табл. 6.1).
Для характеристики условий испытания приводят нагрузку, диаметр шарика и длительность нагружения. Например, НВ 5/250/30–200 означает, что число твердости 200 получено при испытании шариком диаметром 5 мм под нагрузкой 250 кгс и длительности нагружения 30 с. Для получения правильного отпечатка необходимы следующие условия: образцы должны иметь толщину не меньше, чем 10-кратная глубина отпечатка, а центр отпечатка должен быть удален от края образца не менее чем на 4d.
Благодаря простоте и удобству измерения НВ, а также благодаря наличию устойчивой связи НВ и σв (для металлов, дающих шейку) эта характеристика сыграла большую роль, хотя в последнее время широко внедряются более обоснованные методы определения твердости – при вдавливании конуса или пирамиды. В ряде случаев измерение твердости необходимо провести на крупных деталях, которые невозможно установить на стационарный пресс Бринелля. В этом случае применяется метод измерения твердости по Бринеллю переносным твердомером статического действия, что регламентировано ГОСТ 22761–77.

Определение твердости при вдавливании конуса или пирамиды. Испытание на твердость измерением нагрузки при заданной глубине вдавливания конуса в начале XX в. предложено П. В. Кубасовым, который провел соответствующие опыты на рельсовой стали. В дальнейшем твердость стали при вдавливании конуса HK начали определять по формуле HK=4P/nd2, где d – диаметр отпечатка от конусного наконечника с углом при вершине 90° (рис. 6.11). Форма отпечатков в этом случае геометрически подобна при всех нагрузках, поэтому твердость Нк не зависит от величины нагрузки, что подтверждается и опытом. Для одних и тех же сталей Нк в среднем примерно на 8 % больше НВ. Конусы обычно изготавливают из победита или других твердых сплавов.
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Рис. 6.11. Определение твердости при вдавливании конуса

Таблица 6.1.
Условия стандартного определения твердости по Бринеллю
	Материал
	Интервал
	Толщина испытуемого образца, мм
	P/D2, кгс/мм2
	Диаметр D, мм
	Нагрузка Р, кгс
	Выдержка под нагрузкой, с

	Черные металлы
	140–450
	От 6 до 3

»   4 » 2

Менее 2
	30
	10,0

5,0

2,5
	3000

750

187,5
	10

	То же
	140
	Более 6

От 6 до 3

Менее 3
	10
	10,0

5,0

2,5
	1000

250

162,5
	10

	Цветные металлы
	130
	От 6 до 3

»   4 » 2

Менее 2
	30
	10,0

5,0

2,5
	3000

750

187,5
	30

	То же
	35–130
	От 9 до 3

»   6 » 3

Менее 3
	10
	10,0

5,0

2,5
	1000

250

62,5
	30

	>
	8–35
	Более 6

От 6 до 3

Менее 3
	2,5
	10, 0

5,0

2,5
	200

62,6

15,6
	60


Несмотря на указанное преимущество, эта методика не нашла широкого применения. Дальнейшим развитием методов испытания на твердость является метод вдавливания пирамиды (метод Виккерса, ГОСТ 2999–75). Испытание твердости в этом случае производится путем вдавливания алмазной четырехгранной пирамиды с углом 136° между противоположными гранями (ГОСТ 2999–75). Твердость по отпечатку пирамиды определяют делением нагрузки Р (кгс) на площадь поверхности отпечатка (мм2) (рис. 6.12.)
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где d – диагональ отпечатка.
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Рис. 6.12. Отпечаток при вдавливании пирамиды

Величина HV не изменяется при изменении нагрузки вследствие геометрического подобия отпечатков. Благодаря большому углу в вершине пирамиды диагональ отпечатка достаточно велика даже при малой глубине вдавливания. Это увеличивает чувствительность метода и делает его особо пригодным для изучения также поверхностных слоев металла (при обезуглероживании, поверхностном наклепе, химико-термической обработке поверхности или при малой толщине листов – до 0,3 мм). До НВ 350–400 величины HV и НВ равны. При большей твердости НВ ниже, чем HV. При вдавливании пирамиды степень деформации в переводе на усредненное удлинение составляет ~ 10.
Определение твердости при вдавливании ша​рика или конуса с предварительным нагружением (по Роквеллу). При этом методе глубина отпечатка измеряется в самом процессе вдавливания, что значительно упрощает испытание. В зависимости от твердости материала применяют наконечники двух типов: стальные шарики диаметром 1,6 мм для испытания металлов малой и средней твердости при суммарной (основной и предварительной) нагрузке 100 кгс (шкала В) и алмазный конус с углом при вершине 120° и радиусом закругления в вершине конуса 0,2 мм для испытания твердых металлов при суммарной нагрузке 150 кгс (шкала С) и при суммарной нагрузке 60 кгс (шкала А). Нагрузка прилагается последова​тельно в две стадии (ГОСТ 9013–59): сначала предварительная, обычно равная 10 кгс, а затем окончательная, равная большей частью 90 или 140 кгс. После приложения предварительной нагрузки индикатор, измеряющий глубину отпечатка, устанавливается на нуль. Когда отпечаток получен  приложением окончательной нагрузки, основную нагрузку снимают и измеряют остаточную глубину проникновения наконечника t под действием основной нагрузки. Эта глубина, выражаемая в условных единицах, характеризует твердость по Роквеллу HR. Число твердости отсчитывают по круговой шкале индикатора. Угловое перемещение стрелки индикатора на одно деление, соответствующее сотой части окружности шкалы, отвечает 2 мкм глубины вдавливания.
Таблица 6.2.
Пределы измерения по Роквеллу и Виккерсу
	Шкала
	Число твердости
	Пределы измерения в единицах твердости по Роквеллу HR
	Соответствующие приближенные значения чисел твердости, измеренных алмазной пирамидой по Викерсу HV

	В
	HRB
	25–100
	60–240

	С
	HRC
	20–67
	240–200

	А
	HRA
	70–85
	360–900


Деления циферблата пронумерованы в направлении, обратном движению стрелки. Поэтому число, показываемое стрелкой на циферблате, обратно пропорционально глубине вдавливания, т. е. прямо пропорционально твердости материала.
Циферблат имеет две шкалы – черную и красную. Красная шкала смещена по отношению к черной на 30 делений. При испытании алмазным конусом отсчеты ведутся по черной шкале, а стальным шариком – по красной.
Пределы измерения твердости по указанным шкалам устанавливаются в соответствии с табл. 6.2.
Способ с применением предварительной нагрузки имеет ряд методических преимуществ (быстрота испытаний и др.) и поэтому очень удобен при массовом контроле. Для исследовательских работ предпочитают испытание пирамидой, дающее большую точность результатов.
Микротвердость (ГОСТ 9450–76). Для оценки свойств небольших объектов или даже отдельных зерен металла применяется метод определения микротвердости вдавливанием алмазной пирамиды при разных нагрузках. Метод дает возможность оценивать твердость отдельных структурных составляющих, более тонких поверхностных слоев, чем это достижимо с помощью прибора Виккерса. При этом следует учитывать, что при малых размерах отпечатка погрешность определения может достигать 20 %. Поэтому, чем меньше применяемая нагрузка, тем больше отпечатков должно быть сделано для получения уверенной средней величины микротвердости.
При подготовке поверхности испытуемого изделия необходимо принять меры, исключающие возможное изменение твердости испытуемой поверхности. Шероховатость поверхности не должна быть грубее R0=0,32 мкм. Рабочая поверхность и поверхность наконечника должны быть сухими (без смазки).
При испытании на микротвердость применяют нагрузки (Н): 0,049; 0,098; 0,196; 0,490; 0,981; 1,962; 4,905. Минимальная толщина образца или слоя должна превышать глубину отпечатка не менее чем в десять раз.

6.2. ДИНАМИЧЕСКИЕ ИСПЫТАНИЯ МЕТАЛЛОВ
Ударный изгиб образцов с надрезом – самое простое и наименее трудоемкое из всех механических испытаний. В то же время при испы​тании этого вида достаточно хорошо выявляются многие хрупкие структурные состояния металла, на которые приходится наибольшее число аварийных случаев разрушения в эксплуатации конструкции. Это было показано еще в 1901г. Шарпи, впервые предложившим ударные испытания образцов с надрезом. Он разработал также конструкцию маятникового копра для этих испытаний, в основном сохранившуюся до настоящего времени. Благодаря простоте и малой трудоемкости ударные испытания образцов с надрезом получили широкое распространение в области металловедческих исследований и при массовом контроле качества материалов. Ударные испытания применяются для определения критических температур хрупкости. Минимально допустимые значения ударной вязкости включают в паспорта и технические условия на материалы. При этом обычно не учитывают, с какой скоростью данный материал нагружается в эксплуатации. Получаемая при ударных испытаниях характеристика считается наиболее консервативной и пригодной для оценки материала и при статическом нагружении его в эксплуатации.
Во многих случаях такой подход оправдан, например, в случае низколегированных, низкоуглеродистых сталей при температурах в ин​тервале хрупкости, однако, как будет показано ниже, это справедливо далеко не всегда.

Таким образом, первое и до настоящего времени основное назначение динамических (ударных) испытаний – простейшее и наименее тру​доемкое определение опасной хрупкости металлов и сплавов для сравнительной оценки составов сплавов и технологических режимов.

Другое назначение динамических испытаний – определение механических свойств металлов и сплавов при повышенной скорости деформирования. Это часто необходимо для материала конструкций, испытывающих в эксплуатации нагружение с большой скоростью. Вероятно, наиболее целесообразно для этих целей испытание на высокоскоростных машинах с постоянной в процессе испытания скоростью относительного перемещения захватов, причем не только образцов с надрезом на изгиб, но и образцов другой формы при других способах нагружения.

Однако высокоскоростные машины еще малодоступны для широкого использования. Поэтому и для второго назначения в ряде случаев также применяют испытание на маятниковых копрах.

Для сопоставления ударных испытаний со статическими либо используют работу разрушения образца для обоих видов нагружения, либо копер оборудуют силоизмерительной аппаратурой; в этом последнем случае сопоставление более полное.
Схема работы маятникового копра приведена на рис. 6.13. Маятник свободно качается на шариковых подшипниках в точке О. Исходный угол подъема а (точка А) может быть для данного копра постоянным или переменным.
В последнем случае на копре имеется храповик с несколькими зубцами и защелкой. Постоянный угол подъема имеет то преимущество, что все образцы испытываются с одной скоростью удара. Недостатком постоянного угла подъема является испытание в ряде случаев со значительной величиной остаточной энергии, что уменьшает точность испытания. В настоящее время большинство копров выпускают с постоянным начальным углом подъема маятника. Изменение запаса энергии достигается использованием молотов, разных по массе.

Полный запас потенциальной энергии равен высоте Но свободного взлета маятника от нижнего вертикального положения до точки Е на угол α0, умноженной на его приведенный вес Р

АП = НО Р 




(27)
Но = R + R cos (l80° – α0°) = R + R (– cos α0) = R – R cos α0  =

=R (1 – cos α0).



      (28)
Угол α0 должен быть практически равен углу α, т. е. потери на трение в точке О должны быть невелики. Радиусом качания маятника R называют расстояние от центра тяжести всего маятника, включая молот и штангу, соединяющую молот с осью качания, до оси качания в точке О.
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Рис. 6.13. Схема работы маятникового копра

Во избежание нагрузки на подшипники в точке О при ударе центр тяжести маятника должен совпадать с центром удара, т. е. с точкой соприкосновения молота с образцом. Правильность расположения центра тяжести, т. е. величина радиуса R контролируется определением полного периода качания f. Длина R должна быть равна
R = g f2,




(29)

где g – ускорение свободного падения в данной точке земного шара, где производятся испытания, которое может колебаться в пределах от 978 до 983 см/с2 и при расчетах принимается равным 981 см/с2; f – полный период качания, с; для определения f по секундомеру отсчитывают время Т полных 100 качаний маятника в пределах 10–15°; f = Г/100. Допускается лишь очень незначительное смещение центра удара (не более    10 % R) в сторону оси качания от R, полученного по формуле (29).

Приведенный к центру тяжести вес маятника Р определяют после проверки правильности расположения центра удара. Маятник уста​навливают в горизонтальном положении В и через стержень, приложенный к центру удара (к ножу маятника), определяют весовое давление маятника на чашку весов. Вторая чашка уравновешивается гирями. Вес гирь и составит приведенный к центру удара вес маятника Р. Работа, израсходованная на деформацию и разрушение образца АH, определяется разностью полной запасенной энергии AП и остаточной энергии Аост: АН (или К по ГОСТ 9454–78) = АП– Аост, где Аост = Н1Р.

H1P = (R – Rcos α 1) P = PR(1 – cos α 1).

    (30)
Отсюда
АН = PR (1–cos α 0) - PR (1–cos α 1) = PR (cos α 1–cos α 0) =
= PR (cos α 1+ cos β), 



(31)

где β ° = 180° – α0 °.
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	Рис. 6.14. Внешний вид копра типа Шарпи
	Рис. 6.15. Внешний вид копра типа Амслер


Конструктивно маятниковые копры изготовляют двух модификаций. В копре типа Шарпи (рис.6.14) маятник передвигает стрелку циферблата, на котором нанесены угловые градусы, начиная с наибольшего угла подъема, или вычисленные по формуле (31) значения работы разрушения образца. Стрелка посажена на продолжение оси качания маятника с некоторым трением, вследствие чего она останавливается на угле максимального взлета маятника при данном испытании.

В копре другой модификации ролик, соединенный с маятником (рис. 6.15), передвигает указатель вдоль вертикального стержня и по​казывает непосредственно высоту подъема маятника  после разрушения образца. Шкала градуируется в кгс•м или кгс•см от нуля сверху вниз.
Копры указанных выше двух типов для испытания стандартных образцов на трехточечный изгиб изготовляют с различным предельным запасом энергии от 0,1 кгс·м (1 Дж) до 130 кгс·м (300 Дж).

Вопросы для самопроверки
1. Какие свойства определяют при статических испытаниях металлов?

2. Нарисуйте диаграмму деформации при растяжении.

3. Назовите прочностные и пластические характеристики металлов.

4. Назовите основные методы определения твердости металлов.

5. Что такое коэффициент «жесткости»?

6. Какие машины используются при испытаниях на растяжение?

7. Какие образцы используются при испытаниях на растяжение?

8. Дайте определение предела прочности материалов.

9. Как определяется предел текучести?

10. Дайте определение относительного сужения (при разрыве).

11. Что такое условный предел текучести?

12. Как определяется характер разрушения?

13. Какие по форме образцы чаще всего используются для испытаний на сжатие?

14. Для каких материалов обычно используют испытания на изгиб?

15. В каких случаях применяют испытания на кручение?

7. КРИСТАЛЛИЗАЦИЯ

7.1.Энергетические условия процесса кристаллизации

При переходе из жидкого состояния в твердое образуется кристаллическая решетка, возникают кристаллы. Такой процесс называется кристаллизацией.
Чем объясняется существование при одних температурах жидкого, а при других температурах твердого состояния и почему превращение происходит при строго определенных температурах?

В природе все самопроизвольно протекающие превращения, а следовательно, кристаллизация и плавление обусловлены тем, что новое состояние в новых условиях является энергетически более устойчивым, обладает меньшим запасом энергии.

Поясним примером.

Тяжелый шарик из положения 1 (рис. 7.1) стремится попасть в более устойчивое положение 2, так как потенциальная энергия в положении 2 меньше, чем в положении 1.
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Рис. 7.1.

Энергетическое состояние системы, имеющей огромное число охваченных тепловым движением частиц (атомов, молекул), характеризуется особой термодинамической функцией F, называемой свободной энергией (свободная энергия F = U – TS, где U – внутренняя, энергия системы; Т – абсолютная температура; S – энтропия). Можно сказать, что чем больше свободная энергия системы, тем система менее устойчива, и если имеется возможность, то система переходит в состояние, где свободная энергия меньше («подобно» шарику, который скатывается из положения 1 в положение 2, если на пути нет препятствия).

С изменением внешних условий, например температуры, свободная энергия системы изменяется по сложному закону, но различно для жидкого и кристаллического состояний. Схематически характер изменения свободной энергии жидкого и твердого состояний с температурой показан на рис. 7.2.

Выше температуры Ts меньшей свободной энергией обладает вещество в жидком состоянии, ниже Ts – вещество в твердом состоянии. Следовательно, выше Тs вещество должно находиться в жидком состоянии, а ниже Тs – в твердом, кристаллическом.

Очевидно, что при температуре, равной Тs, свободные энергии жидкого и твердого состояний равны, металл в обоих состояниях находится в равновесии. Эта температура Ts и есть разновесная или теоретическая температура кристаллизации.
Однако при Ts не может происходить процесс кристаллизации (плавление), так как при данной температуре Fж = Fкр и процесс кристаллизации (плавления) не может идти, так как при равенстве обеих фаз это не будет сопровождаться уменьшением свободной энергии.
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Рис. 7.2. а – Изменение свободной энергии жидкого (1) и кристаллического (2) состояния в зависимости от температуры; б – кривая охлаждения при кристаллизации.

Для начала кристаллизации необходимо, чтобы процесс был термодинамически выгоден системе и сопровождался уменьшением свободной энергии системы. Из кривых, приведенных на рис. 7.2, видно, что это возможно только тогда, когда жидкость будет охлаждена ниже точки Тs. Температура, при которой практически начинается кристаллизация, может быть названа фактической температурой кристаллизации.
Охлаждение жидкости ниже равновесной температуры кристал​лизации называется переохлаждением.
Указанные причины обусловливают и то, что обратное превраще​ние из кристаллического состояния в жидкое может произойти только выше температуры Ts; это явление называется перенагреванием.
Величиной или степенью переохлаждения называют разность между теоретической и фактической температурами кристаллизации.

Если, например, теоретическая температура кристаллизации сурьмы равна 631 °С, а до начала процесса кристаллизации жидкая сурьма была переохлаждена до 590 °С и при этой температуре за​кристаллизовалась, то степень переохлаждения n определяется раз​ностью 631 – 590 = 41 °С.
Процесс перехода металла из жидкого состояния в кристаллическое можно изобразить кривыми в координатах время – температура (рис 7.2).

Охлаждение металла в жидком состоянии сопровождается плавным понижением температуры и может быть названо простым охлаждением, так как при этом нет качественного изменения состояния.

При достижении температуры кристаллизации на кривой тем​пература – время появляется горизонтальная площадка (кривая 1,       рис 7.2), так как отвод тепла компенсируется выделяющейся при кристаллизации скрытой теплотой кристаллизации. По окончании кристаллизации, т. е. после полного перехода в твердое состояние, температура снова начинает снижаться, и твердое кристаллическое вещество охлаждается. Теоретически процесс кристаллизации изображается кривой 1. Кривая 2 показывает реальный процесс кристаллизации. Жидкость непрерывно охлаждается до температуры переохлаждения Тп,  лежащей ниже теоретической температуры кристаллизации Ts. При охлаждении ниже температуры Ts создаются энергетические условия, необходимые, для протекания процесса кристаллизации.

У некоторых металлов из-за большого переохлаждения скрытая теплота плавления выделяется в первый момент кристаллизации настолько бурно, что температура скачкообразно повышается, приближается к теоретической (кривая 3, рис. 7.2). Так кристаллизуется, например, сурьма.

Чем больше скорость охлаждения, тем больше величина переохла​ждения. Для того чтобы полностью переохладить металл в жидком состоянии требуются большие скорости охлаждения (миллионы и даже миллиарды градусов в секунду). Охлаждение жидкого металла до ком​натной температуры следует проводить так, чтобы получить перео​хлажденный жидкий металл (т. е. металл, не имеющий кристалли​ческого строения) за ничтожную долю секунды. Такой металл назы​вается аморфным или металлическим стеклом, которое начинает при​меняться на практике.

7.2. Механизм процесса кристаллизации

Еще в 1878 г. Д. К. Чернов, изучая структуру литой стали, указал, что процесс кристаллизации состоит из двух элементарных процессов. Первый процесс заключается в зарождении мельчайших частиц кристаллов, которые Чернов называл «зачатками», а теперь их называют зародышами, или центрами кристаллизации. Второй процесс состоит в росте кристаллов из этих центров.

Процесс образования кристаллов путем зарождения центров крис​таллизации и их роста можно изучать с помощью рассмотрения моделей. Подобная модель кристаллизации представлена на рис. 7.3. Предположим, что на площади, изображенной на рис. 7.3 за секунду возникает пять зародышей, которые растут с определенной скоростью. К концу первой секунды образовалось пять зародышей, к концу второй секунды они выросли и одновременно с этим возникло еще пять новых за​родышей будущих кристаллов. Так, в результате возникновения за​родышей и их роста происходит процесс кристаллизации, который, как видно в данном примере, заканчивается на седьмой секунде.
[image: image127.png]fe 2z Je

I - bc 7¢

Pre. 28. Moness nponeccs EpmeTAnnusanmw




Рис. 7.3. Модель процесса кристаллизации

Качественная схема процесса кристаллизации, изображенная на рис. 7.3, может быть представлена количественно кинетической кривой (рис. 7.4).

Рассмотрение подобных схем кристаллизации позволяет объяснить два важных момента:

1. По мере развития процесса кристаллизации в нем участвует все большее и большее число кристаллов. Поэтому процесс вначале ускоряется, пока в какой-то момент взаимное столкновение растущих кристаллов не начинает заметно препятствовать их росту; рост кристаллов замедляется, тем более, что и жидкости, в которой образуются новые кристаллы, становится все меньше.

2. В процессе кристаллизации, пока кристалл окружен жидкостью, он часто имеет правильную форму, но при столкновении и срастании кристаллов их правильная форма нарушается, внешняя форма кристалла оказывается зависимой от условий соприкосновения растущих кристаллов. Вот почему кристаллы металла, зерна (кристаллиты) не имеют правильной формы. Скорость всего процесса кристаллизации количественно определяется двумя величинами: скоростью зарождения центров кристаллизации и скоростью роста кристаллов. Обе эти величины можно измерить для разных условий кристаллизации.

Число зарождающихся в единицу времени кристаллов, в дальнейшем мы будем обозначать буквами ч.ц., имеет размерность 1/мм3с (число центров кристаллизации, возникших в 1 мм3 за одну секунду). Скорость роста кристаллов есть скорость увеличения линейных размеров кристалла, выраженная в миллиметрах в единицу времени. Размерность этой величины – мм/с; мм/мин.
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Рис. 7.4. а – Кинетическая кривая кристаллизации; б – скорость роста кристаллов (с.р.) и скорость зарождения центров кристаллизации (ч.ц.) в зависимости от степени переохлаждения

Обычное прозрачное «твердое» стекло представляет собой переохлажденную загустевшую жидкость. Такое состояние, как указывалось выше, является аморфным и характеризуется отсутствие определенной температуры плавления и отсутствием правильного расположения атомов в виде определенной кристаллической решетки.

Было показано, что не только в жидких расплавах, но и при превращении в твердом состоянии новая форма также образуется путём зарождения и роста кристаллов; скорость этих процессов зависит от переохлаждения. В отличие от кристаллизации из жидкости процесс превращения в твердом состоянии (перекристаллизация) обычно протекает при сильном переохлаждении, и таммановская зависимость с. к. и ч. ц. для этого случая даже более приемлема, чем для случая первичной кристаллизации из жидкого состояния.

Учитывая изложенное, можно отметить, что переход из одного состояния в другое, например из жидкого в твердое, возможен тогда, когда твердое состояние более устойчиво, имеет более низкое значение свободной энергии. Но сам переход из одного состояния в другое требует затраты энергии на образование поверхности раздела жидкость – кристалл.

Превращение произойдет тогда, когда выигрыш в энергии от перехода в более устойчивое состояние будет больше потери энергии, идущей на образование поверхности раздела.

Другими словами, свободная энергия системы ΔФ определяется как алгебраическая сумма двух членов, характеризующих поверхность Sσ и объемную VΔF энергии

ΔФ = Sσ – VΔF, 




(32)
где S – поверхность; σ – поверхностное натяжение; V – объем; ΔF – разность свободных энергий жидкого и кристаллического состояний, приходящаяся на единицу объема.

По мере увеличения зародыша (для зародыша сферической формы) поверхностный член увеличивается пропорционально квадрату радиуса, а объемный – кубу, т. е. если поверхность и объем частицы выразить через ее радиус, то получим


[image: image129.wmf]23

3

4

4

ÔrnrnF

psp

D=-D

, 


(33)
где r – радиус частицы новой фазы; n – число частиц.

Увеличение размера зарождающегося кристалла вначале приводит к росту свободной энергии (так как объем V мал, а поверхность S относительно велика) (рис. 7.5). Но при некотором критическом значении увеличение размера зародыша приведет к уменьшению ΔФ.
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Рис. 7.5. Изменение свободной энергии в зависимости
от размера зародыша

Процесс кристаллизации может протекать только при условии уменьшения свободной энергии, поэтому, если образуется зародыш размером меньше гк (см. рис. 7.5), он расти не может, так как это повело бы к увеличению энергии системы. Если же образуется зародыш размером гк и более, то его рост возможен, так как это приведет к уменьшению свободной энергии.

Минимальный размер способного к росту зародыша называется критическим размером зародыша, а такой зародыш называется устой​чивым.
Каждой температуре кристаллизации (степени переохлаждения) отвечает определенный размер устойчивого зародыша; более мелкие, если они и возникнут, тут же растворяются в жидкости, а более крупные растут, превращаясь в зерна – кристаллы. Чем ниже температура (больше степень переохлаждения), тем меньший размер имеет устойчивый зародыш, тем больше число центров кристаллизации образуется в единицу времени, тем быстрее протекает процесс кристаллизации. Таким образом, с увеличением степени переохлаждения быстро возрастают величина ч. ц. и общая скорость кристаллизации.

7.3. Форма кристаллических образований

Реально протекающий процесс кристаллизации усложняется действием различных факторов, в столь сильной степени влияющих на про​цесс, что роль степени переохлаждения может стать в количественном отношении второстепенной.

При кристаллизации из жидкого состояния для скорости течения процесса и для формы образующихся кристаллов первостепенное значение приобретают такие факторы, как скорость и направление отвода тепла, наличие нерастворившихся частиц (которые могут служить готовыми центрами кристаллизации), конвекционных токов жидкости и т. д.

В направлении отвода тепла кристалл растет быстрее, чем в другом направлении.

Если на боковой поверхности растущего кристалла возникает бугорок, то кристалл приобретает способность расти и в боковом направлении. В результате образуется древовидный кристалл, так называемый дендрит (рис. 7.6).

Дендритное строение типично для литого металла. Если условия благоприятны, охлаждение медленное, то могут вырасти огромного размера дендриты.
Согласно схеме (рис. 7.6) дендрит состоит из ствола (ось первого порядка), от которого идут ветви (оси второго и последующего порядка).
Чем быстрее было охлаждение при кристаллизации, тем меньше размеры (высота) дендрита и меньше расстояния между ветвями второго порядка.

При очень большой скорости охлаждения, например, при распы​лении жидкого металла в отдельные гранулы (круглые частицы диа​метром 0,01–0,1 мм) дендриты имеют размеры порядка 100 мкм, а расстояние между осями второго порядка 1–5 мкм.
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Рис. 7.6. Схема дендрита

В обычных слитках массой в сотни килограмм или несколько тонн дендриты имеют размеры несколько десятков миллиметров и меньше. В момент своего образования дендрит является монокристаллом, но при  последующем охлаждении в результате полиморфных превращений или внутренних напряжений могут внутри ветвей дендрита образоваться зерна равноосной, полиэдрической формы, вероятно, не сильно различающиеся ориентировкой.

7.4. Строение слитка

Реальный процесс кристаллизации осложняется влиянием побочных факторов. Сочетание влияния этих привнесенных факторов (часто не поддающихся точному учету) с общими законами кристаллизации и определяет особенности строения стального слитка.
Описание строения стального слитка впервые дано в 1878 г.                    Д. К. Черновым. Остальные характерные черты в строении литого металла были отмечены тогда Д. К. Черновым, хотя многочисленные последующие исследования вскрыли много новых деталей.

Структура литого слитка состоит из трех основных зон (рис. 7.7). Первая зона – наружная мелкозернистая корка 1, состоящая из дезориентированных мелких кристаллов – дендритов. При первом соприкосновении со стенками изложницы в тонком прилегающем слое жидкого металла возникает резкий градиент температур и явление переохлаждения, ведущее к образованию большого количества центров кристаллизации. В результате корка получает мелкозернистое строение.
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Рис.7.7. Схема строения стального слитка

Вторая зона слитка – зона столбчатых кристаллов 2. После об​разования самой корки условия теплоотвода меняются (из-за теплового сопротивления, из-за повышения температуры стенки изложницы и других причин), градиент температур в прилегающем слое жидкого металла резко уменьшается и, следовательно, уменьшается степень переохлаждения стали. В результате из небольшого числа центров кристаллизации начинают расти нормально ориентированные к поверхности корки (т. е. в направлении отвода тепла) столбчатые кристаллы.


Третья зона слитка – зона равноосных кристаллов 3. В центре слитка уже нет определенной направленности отдачи тепла. Температура застывающего металла успевает почти совершенно уравниваться в различных точках и жидкость обращается как бы в кашеобразное состояние, вследствие образования в различных ее точках зачатков кристаллов. Далее зачатки разрастаются осями – ветвями по различным направлениям, встречаясь друг с другом. В результате этого процесса образуется равноосная структура. Зародышами кристалла здесь являются обычно различные мельчайшие включения, присутствующие в жидкой стали, или случайно в нее попавшие, или не растворившиеся в жидком металле.

В зоне столбчатых кристаллов металл более плотный, он содержит меньше раковин и газовых пузырей. Однако места стыка столбчатых кристаллов обладают малой прочностью.

Кристаллизация, приводящая к стыку зон столбчатых кристаллов, носит название транскристаллизации (рис. 7.8). Жидкий металл имеет больший объем, чем закристаллизовавшийся, поэтому залитый в форму металл в процессе кристаллизации сокращается в объеме, что приводит к образованию пустот, называемых усадочными раковинами; усадочные раковины могут быть сконцентрированы в одном месте, либо рассеяны по всему объему слитка или по его части. Они могут быть заполнены газами, растворимыми в жидком металле, но выделяющимися при кристаллизации. В хорошо раскисленной так называемой спокойной стали, отлитой в изложницу с утепленной надставкой, усадочная раковина образуется в верхней части слитка, и в объеме всего слитка содержится малое количество газовых пузырей и раковин (рис. 7.9, а). Недостаточно раскисленная, так называемая кипящая сталь, содержит раковины и пузыри во всем объеме (рис. 7.9, б). Спокойный металл поэтому более плотный, чем кипящий. Форма первичных кристаллов (дендритов) после горячей механической обработки давлением (ковка, прессовка, прокатка и т. д.) видоизменяется. Дендриты вытягиваются вдоль направления течения металла и превращаются в волокна. В результате возникает различие в свойствах вдоль проката (вдоль волокна) и поперек.
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а)                    б)
	Рис. 7.8. Транскристаллизация

слитка
	Рис. 7.9. Расположение усадочной алюминиевой бронзы раковины и пустот в слитках спокойной (а) и кипящей (б) сталей


Вопросы для самопроверки

1. Каков механизм процесса кристаллизации?

2. Какова форма кристаллических образований?

3. Из каких зон состоит структура литого слитка?

4. Как изменяется свободная энергия жидкого и кристаллического состояния в зависимости от температуры?

5. Нарисуйте кривую охлаждения при кристаллизации.

6. Нарисуйте график изменения свободной энергии жидкого и кристаллического состояния в зависимости от температуры.

7. Что такое теоретическая и практическая температура кристаллизации?

8. Что такое степень переохлаждения при кристаллизации?

9. Как связаны скорость охлаждения и и величина переохлаждения?

10. Какими параметрами определяется скорость кристаллизации?

11. Дайте определение критического размера зародыша.

8. ДИАГРАММА СОСТОЯНИЯ ЖЕЛЕЗО-УГЛЕРОД

Диаграмма состояния железо–углерод в интервале концентраций от железа до цементита представлена на рис. 8.1.
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Рис. 8.1. Диаграмма состояния железо–углерод

Линия ABCD является ликвидусом системы, линия AHJECF – солидусом.

Так как железо, кроме того, что образует с углеродом химическое соединение Fe3C, имеет две аллотропические формы α  и γ , то в системе существуют следующие фазы.
Жидкая фаза (жидкий раствор углерода в железе), существующая выше линии ликвидус, обозначаемая в дальнейшем буквой L.
Цементит Fe3C – вертикаль DFKL, обозначаемая в дальнейшем химической формулой или буквой Ц.
Феррит – структурная составляющая, представляющая собой α-железо, которое в незначительном количестве растворяет углерод. Обозначается буквой Ф, α или Feα. Область феррита в системе железо – углерод располагается левее линии GPQ и AHN.
Аустенит – структура, представляющая собой твердый раствор углерода в γ-железе. Область аустенита на диаграмме – NJESG. Обозначается аустенит буквой А, γ или Feγ  (С).
Три горизонтальные линии на диаграмме (HJB; ECF и PSK) указы​вают на протекание трех нонвариантных реакций.
При 1485 °С (линия HJB) протекает перитектическая реакция
Lb + Фh→Aj.



 (34)
В результате перитектической реакции образуется аустенит. Реакция эта имеет место только у сплавов, содержащих углерода от 0,1 до 0,5 %. При 1147 °С (горизонталь ECF) протекает эвтектическая реакция
Lc→Ae + Ц. 



(35)
В результате этой реакции образуется эвтектическая смесь. Эвтек​тическая смесь аустенита и цементита называется ледебуритом.
Реакция эта происходит у всех сплавов системы, содержащих угле​рода более 2 %.
При 727 °С (горизонталь PSK) протекает эвтектоидная реакция
As→Фр + Ц. 



(36)
Продуктом превращения является эвтектоидная смесь. Эвтектоидная смесь феррита и цементита называется перлитом.
У всех сплавов, содержащих свыше 0,02 % углерода, т. е. практи​чески у всех промышленных железоуглеродистых сплавов, имеет место перлитное (эвтектоидное) превращение.
Таким образом, диаграмма железо–углерод характеризует протека​ние в этих сплавах эвтектического, эвтектоидного и перитектического превращений.
Мы говорили выше, что внешний вид диаграммы железо–углерод (в своей доцементитной части), т. е. расположение линий на диаграмме, является вполне определенным и устоявшимся. Уточнению подвергаются лишь координаты (т. е. температура и концентрация наиболее характерных точек).
Принимаются следующие значения координат точек на диаграмме железо–углерод (таблица 8.1).
Таблица 8.1

	Обозначение

точки
	Температура в °С
	Концентрация углерода

в %
	Обозначение точки
	Температура в °С
	Концентрация углерода в %

	А
В
	1539
	0
	D
	1600
	6,67

	
	1485
	0,5
	G
	911
	0

	Н
J
	1485
	0,1
	Р
	727
	0,02

	
	1485
	0,16
	S
	727
	0,8

	N
Е
	1392
	0
	К
	727
	6,67

	
	1147
	2,0
	Q
	600
	0,01


Окончание таблицы 8.1

	С
	1147
	4,3
	L
	600
	6,67

	F
	1147
	6,67
	–
	–
	–


Железоуглеродистые сплавы, содержащие менее 2 % углерода, называют сталями, а более 2 % углерода – чугунами.
Рассмотрим превращение в твердом состоянии весьма малоуглеро​дистых сплавов.
Левая нижняя часть диаграммы железо–углерод в увеличенном масштабе приведена на рис. 8.2.
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Рис. 8.2. Часть диаграммы состояния железо–углерод. Вторичная

кристаллизация весьма малоуглеродистых сплавов.

Сплав концентрации К1, содержащий углерода меньше 0,01 %, при температуре порядка 1000 °С имеет структуру аустенита. При нормаль​ной температуре железо существует в форме α, следовательно, при охлаждении происходит γ → α – превращение, или превращение аустенита в феррит. Для чистого, совершенно безуглеродистого сплава это превращение произошло бы при постоянной температуре в точке G        (910 °С). Для сплава концентрации К1 превращение происходит в интервале температур, начинающемся в точке 1 и заканчивающемся в точке 2. На кривой охлаждения это превращение изобразится изломом кривой. В интервале между точками 1–2 сплав является двухфазным, состоящим из отличающихся друг от друга по концентрации α- и γ-фаз.
Ниже точки 2 сплав состоит из однородного α-твердого раствора феррита, и никаких изменений с ним не происходит при дальнейшем охлаждении. 
Превращение сплава, содержащего углерода более 0,01, но менее 0.02 % (сплав К2) показано второй кривой охлаждения. Этот сплав отличается тем, что после γ → α  – превращения (интервал 3–4) при дальнейшем охлаждении вертикаль сплава пересекает линию PQ в точке 5.
Выше точки 5 сплав не насыщен углеродом. Ниже точки 5 сплав не может сохранять данную концентрацию углерода в растворе, происходит выделение избыточного углерода в виде высокоуглеродистой фазы – цементита. Этот процесс продолжается непрерывно при охлаждении и вызывает обеднение углеродом α-твердого раствора до 0,01 %. Выделяющийся из феррита цементит называется третичным цементитом (в отличие от первичного цементита, выделяющегося из жидкости, и вторичного цементита, выделяющегося из аустенита).
Рассмотрим превращение аустенита в более богатых углеродом сплавах, в первую очередь – процесс превращения аустенита в сплавах по концентрации, соответствующей эвтектоидной (рис. 8.3, сплав с     0,8 % С). При охлаждении аустенита до точки 1 (S) никаких превращений в нем не происходит.
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Рис. 8.3. Часть диаграммы состояния железо–углерод.

Вторичная кристаллизация сталей.

Точка S (температура 727 °С) показывает минимальную температуру равновесного существования аустенита. При этой температуре начинается эвтектоидный распад аустенита, образование феррита и цементита. Если пренебречь содержанием углерода в феррите в момент превра​щения (0,02 % С), то реакцию можно написать следующим образом:
Feγ (C)→Feα + Fe3C. 



(37)
В результате превращения получается перлит.
Сплав концентрации К1 содержащий, например, 0,5 % С, имеет избыток железа против эвтектоидной концентрации. Поэтому превраще​ние аустенита начинается с выделения феррита. Точка 2, лежащая на линии GS, соответствует началу этого процесса.
При дальнейшем охлаждении выделение феррита, почти не содер​жащего углерода, вызывает обогащение углеродом остающегося аустенита. концентрация аустнита меняется по кривой GS.
В точке b мы имеем феррит + аустенит: феррит концентрации точки а, аустенит концентрации точки с. Количество этих фаз определится отношением отрезков
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При достижении сплавом точки 3 состав аустенита примет эвтектоидную концентрацию при постоянной температуре (горизонтальный участок 3–3' на кривой охлаждения). После окончания превращения структура стали будет состоять из феррита и перлита.
Количество феррита и перлита зависит от содержания углерода в стали. При содержании углерода менее 0,02 % структура состоит из одного феррита, при содержании углерода 0,8 % –из одного перлита, при промежуточном содержании углерода – из феррита и перлита. Чем больше углерода, тем больше в структуре стали перлита.
Сплав, содержащий углерода больше 0,8 %, показан вертикальной линией К2 (риc.8.3). Превращение аустенита начинается в точке 5, когда из аустенита выделяется цементит.
При выделении цементита аустенит обедняется углеродом в соот​ветствии с линией ES, показывающей предельное насыщение аустенита углеродом.
В точке 6, лежащей на линии SK, начинается образование перлита, которое происходит при постоянной температуре (горизонтальный уча​сток 6–6' на кривой охлаждения). В результате получится структура, состоящая из цементита, выделяющегося по границам зерен в виде сетки, и перлита.

Рассмотрим превращения, совершающиеся в высокоуглеродистых сплавах, чугунах. Как видим, после окончания первичной кристаллиза​ции структура таких сплавов состоит из ледебуритной эвтектики и из первичных образований аустенита или цементита.
Как первичный аустенит, так и аустенит, входящий в эвтектику к моменту окончания кристаллизации содержат максимальное количество углерода в растворе – 2 %. При более низких температурах аустенит не может содержать такого количества углерода в растворе, и при охлаждении от 1147 °С углерод выделяется из аустенита в виде вторичного цементита. Концентрация углерода в аустените меняется в соответствии с положением линии ES. Наконец, на линии PSK аустенит, независимо от того, в какой структурной форме он существует, т.е. является ли он первичным аустенитом или аустенитом эвтектики, претерпевает перлит​ное превращение. Это основные положения, характеризующие превра​щение в твердом состоянии высокоуглеродистых сплавов.
Рассмотрим отдельные конкретные сплавы, кривые охлаждения которых изображены на правой диаграмме рис. 8.4. По окончании кри​сталлизации сплав с 4,2 % С имеет чисто эвтектическую структуру.
При охлаждении этого сплава от 1147 до 727 °С (от точки 1 до точ​ки 2) из аустенита, входящего в состав эвтектики, выделяется цементит, который обычно структурно не обнаруживается, так как объединяется с цементитом эвтектического происхождения.
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Рис. 8.4. Диаграмма состояния железо–углерод. 
Вторичные превращения в высокоуглеродистых сплавах (чугунах).

В точке 2, т. е. при 727 °С, аустенит эвтектики примет концентрацию, равную 0,8 %, и при этой температуре происходит перлитное превращение.
Следовательно, ниже 727 °С ледебурит уже представляет собой смесь цементита и перлита. 
В заэвтектических чугунах ничего отличного от описанного в пре​вращениях не происходит, так как первичный цементит не имеет пре​вращений.
Наконец, в доэвтектических чугунах первичные выделения аусте​нита меняют свою концентрацию при охлаждении от точки 3 до точки 4 (сплав Kt) от 2 до 0,8 % С, и в точке 4 происходит перлитное пре​вращение. Структура такого доэвтектического чугуна состоит из перлита, ледебурита и вторичного цементита. 
Вопросы для самопроверки
1. Что такое линии ликвидуса и солидуса на диаграмме железо–углерод?

2. Покажите линии перетектической, эвтектической и эвтектоидной реакций на диаграмме железо–углерод.

3. Каким может быть содержание углерода в сталях и чугунах?

4. Покажите область существования жидкой фазы на диаграмме железо–углерод.

5. Покажите область существования цементита на диаграмме железо–углерод.

6. Напишите формулу перитектической реакции.

7. Напишите формулу эвтектической реакции.

8. Напишите формулу эвтектоидной реакции.

9. МОРФОЛОГИЯ И КИНЕТИКА ОБРАЗОВАНИЯ РАЗЛИЧНЫХ ФАЗ И СТРУКТУРНЫХ СОСТАВЛЯЮЩИХ В ЖЕЛЕЗЕ, СТАЛЯХ И ЧУГУНАХ

9.1. Аустенит

Размер зерен аустенита как в простой углеродистой, так и в легированной сталях влияет на структуру продуктов превращения и, следовательно, на механические свойства этих сталей. Температура и время выдержки в аустенитной области и вообще все режимы термической обработки сталей (закалка, нормализация, горячая или холодная обработка давлением и др.) влияют на размер аустенитного зерна.
Аустенитные зерна в заэвтектоидных сталях можно легко обнаружить, так как заэвтектоидный цементит обычно располагается по границам этих зерен. Другой метод состоит из выявления аустенитных зерен путем науглероживания (цементации) сталей (испытание Макквэда–Эна). Подобным же образом в доэвтектоидных сталях с малым содержанием феррита на границах исходных аустенитных зерен обычно образуются тонкие ферритные прожилки (рис. 9.1).
Мягкая закалка эвтектоидных сталей вызывает образование тонкопластинчатого перлита по границам аустенитных зерен, основная часть которых превратилась в мартенсит. Такую термическую обработку можно также использовать для выявления аустенитных зерен в до- и заэвтектоидных сталях, содержащих небольшое количество избыточной фазы.
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Рис.9.1. Аустенит х300

9.2. α-феррит

Ферритом называют объемноцентрированную кубическую модификацию железа (α-железо), которая устойчива при низких температурах и исчезает примерно при 910 0 С (рис. 9.2).
Растворимость углерода в α-железе очень мала; она составляет максимальное значение 0,02 % (по массе) при 727 0 С.

В чистом железе и в малоуглеродистых сталях (содержащих менее 0,02 % С) аустенит полностью превращается в феррит. Обычное травление выявляет только границы зерен. Если травление более глубокое, то получается незначительная разница в цвете зерен феррита, который зависит от их ориентации относительно поверхности образца. Выделение доэвтектоидного феррита из аустенита протекает путем образования зародышей и роста и начинается на границах γ-зерен, поэтому форма, размер и границы ферритных зерен больше не соответствуют форме, размеру и границам исходных аустенитных зерен. Аллотропическое превращение обычно сопровождается также значительным измельчением зерен (одно аустенитное зерно дает начало нескольким ферритным зернам).
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Рис.9.2. α-феррит х500
Наличие химической и структурной микронеоднородности по границам первичных зерен и субзерен позволяет выявить их следы соответствующими металлографическими методами.
По мере повышения скоростей охлаждения и содержаний углерода в аустените форма образовавшихся из аустенита кристаллов феррита постепенно меняется от равноосной и полигональной до игольчатой.
9.3. Перлит, сорбит, тростит, бейнит

Свойства и строение продуктов превращения аустенита зависят от температуры, при которой происходил процесс его распада (рис. 9.3).
При высоких температурах, т. е. при малых степенях переохлажде​ния, получается достаточно грубая (легко дифференцируемая под микроскопом) смесь феррита и цементита. Эта смесь называется перлитом (рис. 9.3, а, б, в).
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Рис. 9.3. Структура эвтектоидной стали в зависимости от температуры распада аустенита х1000

При более низких температурах и, следовательно, при больших сте​пенях переохлаждения дисперсность структур возрастает и твердость продуктов повышается. Такой более тонкого строения перлит получил название сорбита (рис. 9.3, г).
При еще более низкой температуре дисперсность продуктов возрастает, и дифференцировать под микроскопом отдельные составляющие феррито-цементитной смеси становится почти невозможным. Такая структура называется троститом (рис. 9.3, д, е).

При обычном микроисследовании структура тростита не дифферен​цируется (расстояние между пластинками меньше разрешающей способности оптического микроскопа) и представляется равномерно травящейся сплошной массой, но при наблюдении под электронным микроскопом пластинчатое строение тростита обнаруживается вполне четко (рис.9.4).
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Рис. 9.4. Структура тростита, электронная микроструктура  х7000

Таким образом, перлит–сорбит–тростит являются структурами с одинаковой природой (феррит+цементит), отличающимися степенью дисперсности феррита и цементита.
Перлитные структуры могут быть двух типов: зернистые (цементит в них находится в форме зернышек) (рис.9.5, а) или пластинчатые (в форме пластинок) (рис. 9.5, б).
Раньше предполагали, что зернистый перлит образуется при более медленных охлаждениях, чем пластинчатый. Однако это не так. Было показано, что однородный (гомогенный) аустенит всегда превращается в пластинчатый перлит. Следовательно, нагрев до высокой температуры, ведущий к более однородной структуре, способствует образованию пластинчатых структур. Неоднородный аустенит при всех степенях переохлаждения дает зернистый перлит, следовательно, нагрев до невысокой температуры, для заэвтектоидной стали ниже Ac3, ведет к образованию при охлаждении зернистого перлита. Вероятно, оставшиеся не растворенными в аустените частицы, являющиеся дополнительными центрами кристаллизации, способствуют образованию зернистого цементита. Размер зерен цементита мельче при более низкой температуре превращения.
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                    а)                                                        б)

Рис.9.5. Перлит

а – пластинчатый, б – зернистый х1000

Следовательно, размер цементитных частиц зависит от температуры превращения аустенита, а форма цементита – от температуры нагрева (температура аустенизации).
При бỏльших (чем рассмотренные выше) скоростях охлаждения аустенита возникает игольчатая микроструктура, называемая бейнит (рис. 9.6).
Продукты бейнитного превращения, определяют получение хорошего сочетания механических свойств. Эти структуры образуются как при изо​термическом превращении, так и при непрерывном охлаждении. В последнем случае обычно возникают также и другие структурные составляющие.
Бейнитные структуры имеют различный вид в зависимости от формы кривых превращения (которая в свою очередь зависит от легирующих элементов в стали), скорости охлаждения или температуры, при которой происходит превращение.
В частности, образуются два типа бейнитных структур как при изотермическом превращении, так и при непрерывном охлаждении (рис.9.6):

1) игольчатые структуры;
2) зернистые структуры, которые являются результатом превращения при непрерывном охлаждении, а не изотермического превращения.
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Рис. 9.6. Бейнит:

а – игольчатый, б – зернистый х1000

9.4. Мартенсит

Образование мартенсита основано на сдвиговом процессе, в котором участвуют большие области исходных кристаллов и в результате которого создаются мартенситные пластинки (рис. 9.7). Мартенситная реакция не включает этапов зарождения и роста образующейся фазы и не требует диффузии атомов.
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Рис.9.7. Мартенсит х500
9.5. Структуры углеродистых сталей
В зависимости от содержания углерода стали делятся на доэвтектоидные (<0,8 %С), эвтектоидные (0,8 %С) и заэвтектоидные (>0,8 %С).
На рис. 9.8. представлена микроструктура доэвтектоидной стали с содержанием углерода 0,60 % – феррито-перлитная структура. Термическая обработка 900 °С; охлаждение с печью приблизительно со скоростью 50 град/ч.
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Рис. 9.8. Структура доэвтектоидной стали х300

На рис. 9.9 показана микроструктура эвтектоидной стали с содержанием углерода 0,80 %. Перлит хорошо разрешается оптическим микроскопом. Термическая обработка 900 °С; охлаждение с печью приблизительно со скоростью 50 град/ч.
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Рис. 9.9. Структура эвтектоидной стали х300

На рис. 9.10 мы видим микроструктуру заэвтектоидной стали – на границах зерен выделения цементита.
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Рис. 9.10. Структура заэвтектоидной стали х450

9.6. Структура чугуна.
Существует два вида чугуна, резко отличающихся по структуре, – белый и серый.
Белый чугун. Такое название он получил по виду излома, который имеет матово-белый цвет. Структура его (при нормальной температуре) состоит из цементита и перлита. Следовательно, в белом чугуне весь углерод находится в форме цементита, степень графитизации равна нулю. Белый чугун обладает высокой твердостью и хрупкостью; практически не поддается обработке режущим инструментом.
Структуры белых чугунов, а также и условия их образования представлены на рис. 9.11.

Серый чугун. Такое название чугун получил по виду излома, который имеет серый вид. В структуре серого чугуна имеется графит, количество, форма и размеры которого изменяются в широких пределах. Таким образом, в сером чугуне имеется графит, а в белом его нет.
В микроструктуре чугуна следует различать металлическую основу и графитные включения.
По строению металлической основы чугун разделяют:
на серый перлитный чугун (рис. 9.12, а). Структура его состоит из перлита с включениями графита (на рис. 9.12 графит в виде прожилок). Мы знаем, что перлит содержит 0,8 % С, следовательно, это количество углерода в сером перлитном чугуне находится в состоянии связанном (т. е. в Fe3C), остальное количество находится в свободном виде, т. е. в форме графита;
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а)                                                                        б)
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Рис. 9.11. Микроструктура белого чугуна:
а – эвтектический чугун (ледебурит) х450; б – заэвтектического чугуна (ледебурит + цементит) х200; в – доэвтектический чугун (ледебурит + перлит) х450

[image: image155.jpg]



      [image: image156.jpg]



[image: image157.jpg]



Рис. 9.12. Микроструктура серого чугуна:
а – перлитный чугун, б – феррито-перлитный чугун, в – ферритный х250

серый феррито-перлитный чугун (рис. 9.12, 6). Структура этого чугуна феррит + перлит и включения графита. В этом чугуне количество связанного углерода меньше 0,8 % С. Серый ферритный чугун (рис.9.12, в). В этом чугуне металлической основой является феррит и весь углерод, имеющийся в сплаве, присутствует в форме графита.
Из рассмотрения структур указанных трех видов чугуна мы можем заключить, что их металлическая основа похожа на структуру эвтектоидной стали, доэвтектоидной стали и железа. Следовательно, по структуре чугуны отличаются от стали тем, что в чугунах имеются графитовые включения, что предопределяет и специфические свойства чугунов.

Графит в чугунах может быть трех основных форм:
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Рис.9.13. Внешний вид графитовых включений в чугуне:

а – пластинчатые включения, б – шаровидные, в – хлопьевидные

пластинчатый графит. В обычном сером чугуне графит образуется в виде прожилок, лепестков; такой графит называется пластинчатым. На рис. 9.13, а показана структура обычного ферритного чугуна с прожилками графита; пространственный вид таких графитных включений показан на рис. 9.13 (на микроструктуре рис. 9.13, а мы видим пере​сечение пластинчатых включений плоскостью шлифа);
шаровидный графит. В современных, так называемых высокопрочных, чугунах, выплавленных с присадкой небольшого количества магния, графит приобретает форму шара. На рис. 9.13, б показана микроструктура серого ферритного чугуна с шаровидным графитом и выделенного из такого чугуна графитного включения.
хлопьевидный графит. Если при отливке получить белый чугун, а затем, используя неустойчивость цементита, путем отжига его разложить, то образующийся графит приобретает компактную почти равноосную, но не округлую форму. Такой графит называется хлопьевидным, или углеродом отжига. Микроструктура ферритного чугуна с хлопьевидным графитом и отдельные включения хлопьевидного графита показаны на рис. 9.12, в.
На практике чугун с хлопьевидным графитом называют ковким чугуном.

Таким образом, чугун с пластинчатым графитом называют обычным серым чугуном, чугун с шаровидным графитом – высокопрочным чугуном и чугун с хлопьевидным графитом – ковким чугуном. Такова классификация чугуна по структуре – по строению металлической основы и форме графита.

9.7. Рекристаллизация металла

Пластическая деформация вследствие искажения кристаллической структуры приводит металл в структурно неустойчивое состояние. Самопроизвольно должны происходить явления, возвращающие металл в структурно более устойчивое состояние.
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Рис. 9.14. Схематическое изменение строения нагартованного металла

при нагревании

К самопроизвольным процессам, которые приводят пластически деформированный металл к более устойчивому состоянию, относятся снятие искажений кристаллической решетки, вызванных сдвигами, и рост зерен. Первое не требует высокой температуры, так как при этом происходит незначительное перемещение атомов. Уже небольшой нагрев (для железа 300–400 °С) ведет к снятию искажений решетки. Снятие искажений решетки в процессе нагрева деформированного металла называется возвратом или отдыхом. В результате этого процесса твердость и прочность несколько (на 20–30 % по сравнению с исходными) понижаются, а пластичность возрастает.
Однако устранение искажений кристаллической решетки при возврате не сопровождается изменением микроструктуры. При более высоком нагреве атомы металла приобретают способность к большим передвижениям. Мелкие зерна, обломки зерен на границах и на плоскостях сдвига являются неустойчивыми, так как они обладают большей внутренней энергией (большая поверхность), чем крупные зерна. Как только атомы приобретут достаточную подвижность вследствие повышения температуры, начинается процесс роста зерен и их сращивания. Это явление носит название рекристаллизации. Схема изменения строения пластически деформированного металла при нагревании показана на рис.9.14. Рекристаллизация протекает при более высоких температурах, чем возврат, и может начаться с заметной скоростью после нагрева выше определенной температуры. Сопоставление температур рекристаллизации различных металлов показывает, что между минимальной температурой рекристаллизации и температурой плавления существует установленная А. А. Бочваром простая зависимость
Трек ≈ 0,4 Тпл 



(38)
где Трек – абсолютная температура рекристаллизации; Тпл – абсолютная температура плавления.
Коэффициент 0,4 в приведенной формуле зависит от чистоты металла. Чем выше чистота металла, тем ниже температура рекристаллизации. Приведенная здесь цифра относится к металлам обычной технической чистоты. Температура рекристаллизации сплавов, как правило, выше температуры рекристаллизации чистых металлов.
Помимо природы металла, минимальная температура рекристаллизации зависит также и от степени предшествующей деформации. Чем больше степень деформации, чем более измельчена структура, тем менее она устойчива, тем больше ее стремление принять более устойчивое состояние.
Для того чтобы восстановить структуру и свойства наклепанного металла (например, при необходимости продолжить обработку давлением путем прокатки, протяжки, волочения и т. п.), его надо нагреть выше температуры рекристаллизации. Такая обработка называется отжигом.
Пластическая деформация выше температуры рекристаллизации, хотя и приводит к образованию сдвигов и к упрочнению, но это упрочнение устраняется протекающим при этих температурах процессом ре​кристаллизации.
Следовательно, при пластической деформации выше температуры рекристаллизации упрочнение и наклеп металла, если и произойдут, то будут тотчас же сниматься. Такая обработка называется горячей обработкой давлением. Обработка давлением (пластическая деформация) ниже температуры рекристаллизации вызывает наклеп и называется холодной обработкой. Следовательно, пластическая деформация железа при 600 °С должна рассматриваться как горячая обработка, а при 400 °С как холодная.
В соответствии с описанными выше процессами изменения строения наклепанного металла при его нагреве следует ожидать и соответственного изменения свойств. По мере повышения температуры твердость сначала слегка снижается вследствие явлений возврата. После отжига при температуре, несколько превышающей температуру рекристаллизации, твердость резко падает и достигает исходного значения металла до наклепа. Эта температура и есть минимальная температура рекристаллизации, или порог рекристаллизации  Аналогично изменению твердости изменяются и другие свойства сопротивления пластической деформации (предел прочности, предел текучести).
При нагреве наклепанного металла происходят изменения его микроструктуры.
Рост кристаллов – процесс самопроизвольный, протекающий из-за естественного стремления системы к уменьшению запаса внутренней энергии. Если принять, что в единице поверхности заключена поверхностная энергия определенной величины, то укрупнение зерна, т. е. получение из нескольких мелких зерен меньшего числа крупных зерен, приводит к уменьшению суммарной поверхности и, следовательно, к уменьшению запаса свободной энергии в системе.
Из этого следует, что крупное зерно термодинамически более устойчиво, чем мелкое. Поэтому большие кристаллы растут за счет мелких, т. е. если имеется неоднородная структура, состоящая из крупных и мелких кристаллов, то процесс роста кристаллов сопровождается увеличением размеров крупных кристаллов, которые «поедают» мелкие. Чем больше контраст в размерах кристаллов, тем быстрее идет этот процесс.
Процесс рекристаллизации можно разделить на два этапа:
1) первичная рекристаллизация, когда вытянутые вследствие пластической деформации мелкие зерна превращаются в мелкие округлой формы беспорядочно ориентированные зерна;

2) при более высокой температуре протекает процесс вторичной (собирательной) рекристаллизации, заключающийся в росте зерен. Рост зерен при вторичной рекристаллизации и при других процессах при термообработке заключается в увеличении размеров крупных зерен за счет мелких.
Серия микрофотографий на рис. 9.15 показывает типичный процесс роста зерен. Рис. 9.15, а показывает структуру сплава (твердый раствор хрома в никеле) после окончания первичной рекристаллизации. Структура состоит из мелких равноосных зерен. Повышение температуры ведет к росту отдельных зерен за счет мелких; получается структура, состоящая из отдельных крупных зерен, окруженных мелкими     (рис.9.15, 6).

Дальнейшее повышение температуры вызывает увеличение числа крупных зерен (рис. 9.15, в), пока, наконец, мелкие зерна не окажутся «поглощенными» крупными, и вся структура тогда будет состоять из крупных зерен (рис. 9.15,г).
Окончательный размер кристаллов, помимо температуры процесса, времени выдержки, зависит также и от исходного после пластической деформации строения металла.
Предположим, что имеется структура, состоящая из немногих крупных зерен и большого числа мелких. Эти немногие крупные зерна будут расти за счет мелких, значительно увеличатся в объеме, и получится крупнозернистая структура.

Если исходная структура будет состоять из равномерных по величине зерен, то рост кристаллов будет при тех же температурных условиях происходить менее интенсивно, так как разница в энергетическом потенциале дельных зерен будет меньше.
Начальная стадия наклепа деформирует наиболее благоприятно ориентированные в отношении направления действующих сил кристаллы. Эти кристаллы измельчаются, тогда как другие еще не затронуты деформацией. Получается сильно дифференцированная структура – большое количество мелких кристаллов из деформированных зерен и некоторое количество крупных недеформированных кристаллов. Такая структура наиболее способна к укрупнению зерна при нагреве.
С увеличением степени деформации деформируются все новые и новые зерна, структура измельчается все более и более равномерно, и склонность к росту зерна при последующем нагреве уменьшается.

[image: image163.jpg]




[image: image164.jpg]



[image: image165.jpg]




[image: image166.jpg]



Рис. 9.15. Процесс роста зерна при рекристаллизации Х100

Следовательно, при какой-то степени деформации структура наиболее склонна к росту зерна при последующей рекристаллизации. Увеличение деформации сверх этого предела уменьшает склонность зерна к росту. Степень деформации, дающая после рекристаллизации наиболее крупное зерно, называется критической. Степень критической деформации невелика: для большинства металлов она около 8–10 %, т. е. наиболее крупнозернистое строение после отжига получается тогда, когда обжатие при прокатке или других видах холодной деформации составляет 5–10 % .поперечного сечения. Такой степени обжатия следует избегать в производстве, так как после прокатки с критической степенью деформации при последующем отжиге для снятия наклепа получается крупнозернистая структура с низкими и неравномерными механическими свойствами.
Тщательное исследование рекристаллизации показало, что резкий рост зерна при критических степенях деформации наблюдается лишь при высоких температурах отжига. Кроме того, был обнаружен при больших степенях обжатия и одновременно при высокой температуре отжига второй, иногда очень резкий максимум роста зерна.
Если первый максимум размера зерна объясняется большим кон​трастом в размерах зерен после пластической деформации, то второй можно объяснить тем, что при больших деформациях металл полностью текстурован, т. е. холодная деформация вызвала одинаковую ориентацию всех кристаллов, что облегчает рост зерен и соединение мелких зерен в одно большое зерно.
Вопросы для самопроверки:

1. Какие формы может иметь цементит в перлите?

2. Назовите типы бейнитных структур.

3. Чем отличается структура белого чугуна от серого?

4. Как формируется структура чугуна с шаровидным графитом?

5. Как определяется температура рекристаллизации?

6. На какие характеристики сталей влияет размер зерна аустенита?

7. Что такое феррит?

8. Какие параметры термообработки влияют на структуру сталей?

9. От чего зависит размер цементитных частиц перлита?

10. Как происходит мартенситное превращение?
10. СВОЙСТВА СВАРИВАЕМЫХ МАТЕРИАЛОВ

Специфика теплового воздействия на металл при сварке вызывает многообразные сложные изменения в составе и структуре металла сварных соединений. Реакция сталей различного химического состава на термический цикл сварки неодинакова и, как правило, следствием ее является ухудшение свойств стали в зоне сварного соединения, что затрудняет получение качественных сварных соединений. 

Разница между сталями, обладающими хорошей и плохой свариваемостью, заключается в том, что для качественной сварки последних необходима более сложная технология (предварительный или сопутствующий подогревы, последующая термообработка, облицовка кромок и т.п.). В некоторых случаях усложнение технологии может быть настолько значительным, что изготовление сварной конструкции может оказаться экономически нецелесообразным. Однако усовершенствование существующих и разработка новых сварочных  процессов и сварочных материалов сокращает ряд таких сталей.

Разработке технологического процесса изготовления сварной конструкции из той или иной стали должна предшествовать оценка свариваемости этой стали. Существует множество разнообразных по своей сущности, трудоемкости и объективности способов оценки свариваемости сталей и различных сплавов.

10.1 Понятие свариваемости

Образование сварного соединения сопровождается возникновением химических (ионной, ковалентной, металлической и др.) связей между элементарными частицами соединяемых элементов. Образование химических связей сопровождается, в свою очередь, протеканием определенных явлений, называемых сварочными процессами, которые условно делят на три группы.

Характер и степень развития сварочных процессов определяют технологическую прочность металла шва и зоны термического влияния, то есть способность материалов выдерживать без разрушения различного рода воздействия в процессе их технологической обработки. Кроме того, сварочные процессы в значительной мере определяют и эксплуатационную прочность, работоспособность сварного соединения. При сварке различают технологическую прочность в процессе кристаллизации (стойкость против горячих трещин) и в процессе фазовых и структурных превращений в твердом состоянии (стойкость против холодных и других видов трещин).

Определение понятия свариваемости дано в ГОСТ 2601-84: "Свариваемость – свойство металла или сочетания  металлов образовывать при установленной технологии сварки соединение, отвечающее требованиям, обусловленным конструкцией и эксплуатацией изделия".

Само понятие свариваемости уже говорит о том, что свариваемость является комплексной характеристикой металла, отражающей его реакцию на физико-химическое воздействие процесса сварки и способность образовывать сварное соединение, отвечающее заданным эксплуатационным требованиям.

Свариваемость не является неизменным свойством металла, подобно физическим свойствам его. Наряду с технологическими характеристиками металла свариваемость его определяется способом и режимом сварки, составом присадочного металла, сварочного флюса, электродного покрытия, защитного газа, а также конструкцией сварного узла и условиями эксплуатации изделия.

Различают физическую и технологическую свариваемость.

Физическая свариваемость предполагает способность металлов образовывать в результате сварки каким-либо способом монолитные соединения с химической связью. Большинство металлов и сплавов обладают хорошей физической свариваемостью.

Технологическая свариваемость представляет собой технико-экономический показатель и характеризует возможность получения сварного соединения требуемого качества, удовлетворяющего требованиям надежности конструкции при эксплуатации и наименьшей стоимости при изготовлении.

Технологическая свариваемость зависит как от свойств основного металла, так и от состава наплавляемого (присадочного, электродного) металла, способа и режима сварки, используемых флюсов, покрытий, защитных газов, конструкции сварного узла и условий эксплуатации изделия.

10.2 Показатели свариваемости

Поскольку свариваемость является комплексной характеристикой металла, отражающей его реакцию на физико-химическое воздействие процесса сварки и способность образовывать сварное соединение, отвечающее заданным эксплуатационным требованиям, то оценка ее каким-либо одним показателем не представляется возможной.

В процессе изготовления сварной конструкции могут возникать горячие, холодные трещины, поры в металле шва, металл может потерять стойкость против перехода в хрупкое состояние и т.д.

С учетом этого основными показателями свариваемости в настоящее время приняты следующие:

· сопротивляемость образованию горячих трещин при сварке;

· сопротивляемость образованию холодных трещин и замедлен​ному разрушению;

· окисляемость металла при сварке, зависящая от его химической активности;

· чувствительность металла к тепловому воздействию сварки, характеризуемая его склонностью к росту зерна, структурными и фазовыми изменениями в шве и зоне термического влияния, изменением прочностных и пластических свойств;

· чувствительность к образованию пор;

· сопротивляемость образованию трещин при повторных нагревах;

· соответствие свойств сварного соединения эксплуатационным требованиям: жаростойкость, жаропрочность, коррозионная стойкость и т.п.

В практике пользуются набором основных показателей, типовых для каждого вида материала, и условиями эксплуатации изготовленных из него сварных конструкций.

10.3 Горячие трещины при сварке

В МГТУ им. Н.Э.Баумана Н.Н.Прохоровым была разработана теория технологической прочности металлов при сварке, согласно которой сопротивляемость сварного соединения образованию горячих трещин определяется тремя основными факторами: пластичностью металла в температурном интервале хрупкости (ТИХ), величиной этого интервала и характером (темпом, скоростью) нарастания деформации при охлаждении.

Значение пластичности и характер ее изменения в ТИХе зависят от химического состава сплава, схемы кристаллизации сварного шва, степени развития физической и химической неоднородности и других факторов, степень развития и влияния которых существенно зависят от способа, техники, режимов, условий сварки и т.п.

Уровень деформации при охлаждении сварного соединения определяется конструкцией сварного узла, порядком наложения швов, составом сварочных материалов, режимом сварки и т.д.

Следует отметить, что все указанные факторы находятся в тесной взаимосвязи и при разработке технологического процесса изготовления сварной конструкции желателен максимальный учет их.

Для повышения сопротивляемости сварных соединений образованию горячих трещин необходимо в процессе проектирования сварных узлов, разработки технологического процесса и на этапе изготовления сварной конструкции стремиться обеспечить такое сочетание конструктивного оформления узлов, свойств металла в ТИХе, технологических приемов и способов сварки, которое давало бы минимальный уровень деформаций при максимальной пластичности металла.

Обычно это обеспечивается следующими путями:

1) изменением химического состава;

2) выбором оптимального режима сварки;

3) применением рациональных типов конструкций и порядка наложения швов.

Одним из наиболее надежных способов исключения горячих трещин является  выбор металла с повышенной стойкостью против таких разрушений. Определяющим фактором при этом является химический состав металла. Снижение содержания в сварных швах вредных примесей (серы, фосфора, по возможности углерода), дополнительное легирование с целью связывания серы, фосфора в тугоплавкие соединения.
При сварке аустенитных сталей и сплавов на основе никеля сопротивляемость образованию горячих трещин значительно повышается при наличии в структуре металла шва второй фазы (обычно феррита, иногда карбидов). Ферритная фаза при этом измельчает структуру, растворяет вредные примеси, дополнительно скрепляет аустенитные зерна.

Режим сварки представляет собой основной фактор, определяющий форму шва, характер и схему кристаллизации и в значительной мере – время пребывания металла шва и околошовной зоны в области высоких температур, при которых происходит формирование как структуры, так и химической и физической неоднородности металла.

Узкие швы с глубоким проплавлением более склонны к горячим трещинам, чем широкие с меньшим проплавлением. Во многих случаях благоприятным считают коэффициент формы шва (отношение ширины шва к глубине провара) в пределах 1,5...3,0.

Конструкция сварного узла, порядок наложения сварных швов определяют значение деформации в ТИХе и поэтому влияют на сопротивляемость образованию трещин. Для уменьшения деформаций на практике применяют определенные приемы сборки. К ним относятся технологические планки, привариваемые в начале и в конце швов, жесткое закрепление изделия во время сварки для уменьшения его коробления, выведение кратера на технологические планки, иногда предварительный или сопутствуюший подогрев, многопроходная сварка и др.

У сталей и сплавов, склонных к дисперсионному твердению, выявлено снижение пластичности при температурах 500...700 0С. Этот температурный интервал называют третьим температурным интервалом хрупкости. При сварочном цикле он наблюдается лишь в сплавах с интенсивным дисперсионным твердением (типа ХН70ВМТЮ), а в остальных – лишь при термической обработке сварных соединений на этапе нагрева, что приводит к образованию трещин повторного нагрева. Иногда такие трещины также относятся к горячим, хотя чаще их рассматривают как самостоятельные. Они характерны как для низколегированных и легированных сталей, особенно для перлитных жаропрочных Cr-Мо-V сталей. Трещины представляют межкристаллическое разрушение в крупнозернистых участках зоны термического влияния.

Образование трещин повторного нагрева связывают с локальной пластической деформацией ползучести, в результате которой происходит релаксация (снятие) напряжений. Нагрев и выдержка в критическом интервале температур приводит к выделению мелкодисперсных частиц карбидов в теле зерен и упрочнению последних, что способствует развитию пластической деформации преимущественно в приграничных областях зерен. В результате относительного смещения зерен на их стыках появляются пики микронапряжений, которые и являются причиной зарождения очагов микротрещин. Загрязненность границ зерен примесями снижает прочность межзеренного сцепления и способствует образованию микротрещин.

Склонность к трещинам повторного нагрева зависит от состава стали, микроструктуры зоны термического влияния (ЗТВ) и величины остаточных сварочных напряжений. Наличие в составе стали хрома, молибдена, ванадия, меди, титана, ниобия, а также примесей фосфора, серы, олова, мышьяка, сурьмы и др. способствует появлению склонности к образованию трещин.

Мерами предотвращения трещин повторного нагрева служат выбор рационального легирования стали, особенно уменьшение возможного минимума содержания молибдена и ванадия, снятие уровня остаточных напряжений в сварных узлах и повышение температуры отпуска свыше 700 oС.

10.4 Холодные трещины при сварке

Выше отмечалось, что горячие трещины образуются в температурном интервале хрупкости. При охлаждении металла от ТИХ до нормальных температур пластичность металла оказывается достаточно высокой во всем интервале и вероятность возникновения трещин в этом интервале весьма мала.

В тех случаях, когда металл шва и околошовной зоны в процессе охлаждения претерпевает фазовые или структурные превращения, сопровождающиеся изменением его удельного объема и значительным снижением пластических свойств, трещины могут возникать и в области низких температур – ниже 200 0С. Подобные явления возможны, например, при сварке закаливающихся сталей. Такие трещины называются холодными.
Холодные трещины представляют собой локальное хрупкое межкристаллическое разрушение металла сварных соединений, часто возникающее при сварке углеродистых и легированных сталей, если при сварке они претерпевают частичную или полную закалку. Трещины могут возникать во всех зонах сварного соединения и располагаться параллельно или перпендикулярно оси шва. Место образования и направление развития трещин зависит от состава и структуры металла шва и основного металла, напряженного состояния в ЗТВ и других факторов.

Образование холодных трещин начинается с возникновения очага разрушения, как правило, на границах аустенитных зерен в крупнозернистом участке ЗТВ. Разрушение не сопровождается заметной пластической деформацией, поэтому может быть отнесено к межкристаллическому, хрупкому.

Дальнейшее развитие очага в микро- и макротрещину может носить смешанный или внутризеренный характер, т.е. трещина проходит как по границам, так и по телу зерна и сопровождается заметной пластической деформацией окружающего металла.

Характерными особенностями большинства случаев возникновения холодных трещин является наличие инкубационного периода до образования очага (очаг возникает по истечении некоторого времени после охлаждения сварного соединения до температур возникновения трещин) и то, что образование трещин происходит при значениях напряжений, меньших 0,9 кратковременной прочности материала в состоянии после сварки.

В связи с тем, что такие закономерности характерны для замедленного разрушения, холодные трещины относят к замедленному разрушению материала.

Замедленное разрушение происходит в результате снижения прочности материала под воздействием длительных статических нагрузок.

Замедленное разрушение свежезакаленной стали связано с мик​ропластическим течением металла по границам зерен благодаря наличию в структуре мартенсита такой стали высокой плотности незакрепленных, способных к легкому скольжению краевых дислокаций. Микропластическая деформация проявляется большей частью в виде сдвигов по границам и в приграничных зонах аустенитных зерен.

В настоящее время считают, что основными причинами образования холодных трещин являются следующие:

1) закалочные структуры в зоне сварного соединения, характеризующиеся пониженной пластичностью и придающие сталям склонность к замедленному разрушению;

2) диффузионно-подвижный водород в зоне зарождения и развития трещины;

3) сварочные напряжения 1 рода и напряжения от внешних нагрузок.

Известно, что структурное состояние металла во многом определяет его механические свойства. Формирование структуры металла зависит от его химического состава и условий теплового воздействия, главным образом – от скорости охлаждения в температурном интервале распада аустенита.  Характер теплового воздействия на металл при сварке определяется термическим циклом сварки (ТЦС), зависящим при прочих равных условиях от режима и условий сварки.
В зависимости от скорости охлаждения в сталях возможно образование различных структур: от феррито-перлитных до мартенситных. Термические циклы при сварке многих сталей характеризуется скоростью охлаждения, часто превышающей критическую для данной стали. В таких случаях в металле шва и зоны термического влияния возникают малопластичные закалочные структуры мартенситного типа. Стали с такой структурой оказываются малопластичными, запас их деформационной способности низок. Кроме того, в таком состоянии они оказываются склонными к замедленному разрушению. Оба эти фактора создают предпосылки для возникновения холодных трещин. Ориентировочно минимальная доля мартенсита в структуре перлитных сталей, при которой возможно образование холодных трещин, составляет 25–30 %.

Мартенситные превращения основной части аустенита обычно протекают при пониженных температурах (400–300 0С), когда металл уже приобрел значительную прочность, сопровождаются значительным увеличением объема, что приводит к возникновению структурных напряжений.

По сравнению с другими структурными составляющими мартенсит характеризуется высокой твердостью, прочностью и низкой пластичностью.

Углерод и большинство легирующих элементов повышают устойчивость аустенита, способствуют распаду его при более низких температурах с образованием мартенсита, повышая тем самым вероятность возникновения холодных трещин при сварке.

В образовании холодных трещин при сварке значительную роль играет водород. В начальный после сварки момент максимальная концентрация водорода оказывается в металле шва, куда он общеизвестными путями попал в период нахождения металла шва в жидком состоянии.

В металле водород может существовать в виде атомов, ионов и молекул. Ионы и атомы водорода, имея малые размеры, легко перемещаются (диффундируют) в твердом металле как при высоких, так и при комнатной температурах.

В связи с высокой концентрацией в металле шва водород диф​фузионным путем распространяется в области с меньшей концентра​цией: околошовную зону и далее в основной металл, через наружную поверхность шва в окружающую атмосферу. Если в околошовной зоне закалочных структур нет, водород перемещается вглубь основного металла. При наличии в околошовной зоне закалочных структур водород задерживается в ней, так как коэффициент диффузии его в мартенсите в несколько раз меньше, чем в ферритоперлитной структуре. Попадая в микронесплошности (поры, микротрещины), водород переходит в молекулярную форму, развивая постепенно в таких несплошностях высокие давления, приводящие к росту несплошностей, т.е. к развитию холодных трещин.

Содействие водорода развитию и росту трещин связывают также и с тем, что водород снижает поверхностную энергию, т.е. уменьшает работу развития трещины. Существуют и другие взгляды, объясняющие влияние водорода на склонность сталей к образованию холодных трещин при сварке.

Третьим фактором, определяющим образование холодных трещин, являются напряжения. Временные напряжения в сварном соединении возникают и непрерывно изменяются в процессе его охлаждения в результате усадки и фазовых превращений в металле шва и околошовной зоны. В зависимости от величины временных сварочных напряжений при температурах, близких к температуре начала мартенситного превращения, в околошовной зоне наблюдаются различные упруго-пластические деформации. Это оказывает заметное влияние на кинетику превращения переохлажденного аустенита в этой зоне и, следовательно, на конечную структуру и свойства металла.
Характер и уровень временных напряжений зависят от конструкции сварного узла, способа, режима, условий и техники сварки и других факторов, важная роль среди которых отводится химическому составу металла шва.

Практика показывает, что стойкость сварных соединений против образования трещин с аустенитными швами значительно выше, чем с ферритными. Водородная гипотеза этого факта не объясняет.

Исследованиями А.М.Макары установлено, что величина временных напряжений в сварных соединениях с аустенитными и ферритными швами различна. В сварных соединениях с аустенитными швами напряжения растяжения, возникающие к моменту охлаждения околошовной зоны до 500 0С, более высокие, чем в соединениях с ферритными швами, и вызывают превращение аустенита в этой зоне при более высоких температурах. Образующийся при более высоких температурах мартенсит подвергается самоотпуску, в результате чего обеспечивается некоторый уровень пластичности металла, достаточный для предупреждения возникновения трещин.

На развитие самоотпуска мартенсита в околошовной зоне существенное влияние оказывают также химический состав стали и термический цикл сварки. Чем меньше в стали углерода и легирующих элементов и чем меньше скорость охлаждения сварных соединений в мартенситном интервале температур, тем выше температурный интервал мартенситного превращения, и тем более полно происходит процесс самоотпуска мартенсита.

Считают, что влияние типа металла шва на стойкость сварных соединений против образования холодных трещин не сводится только к изменениям в превращении переохлажденного аустенита под воздействием упруго-пластических деформаций.

Благоприятное влияние аустенитной структуры металла шва связывают также с возможностью «залечивания» дефектов участков перегрева околошовной зоны на границе со швом. Эти дефекты образуются в результате частичного подплавления границ зерен, особенно на участках с легкоплавкими неметаллическими включениями. Эти дефекты имеют вид надрывов и могут впоследствии служить очагами возникновения холодных трещин. «Залечивание» дефектов возможно в связи с тем, что аустенитный металл имеет температуру плавления намного ниже, чем основной металл.

Кроме отмеченных факторов, на склонность сталей к образованию холодных трещин оказывают влияние количество, состав, характер распределения и форма неметаллических включений в основном металле. Наиболее неблагоприятной формой неметаллических включений является пленообразная. При неблагоприятной форме и цепочкообразном расположении включений в месте их расположения возможно зарождение надрывов (особый вид горячих трещин), которые могут служить очагами для последующего зарождения холодных трещин. С уменьшением количества и при более равномерном распределении включений вероятность образования нарывов уменьшается. Равномерное и мелкодисперсное распределение неметаллических включений затрудняет зарождение холодных трещин.

По внешним признакам и по некоторым факторам, определяющим их образование, близкими к холодным трещинам являются так называемые ламелярные (слоистые) трещины. Ламелярные трещины – это трещины в зоне термического влияния, образующиеся параллельно поверхности свариваемых листов и имеющие ступенчатый (каскадный) характер. Визуально наблюдаются после сварки и завершения охлаждения. Большая часть участков таких трещин имеет древовидный (вид расщепленного дерева) характер. Эти участки совпадают со слоистостью металла, образующейся в результате прокатки. Образуются трещины, как правило, в угловых и тавровых соединениях низколегированных сталей мартеновской и конверторной выплавки под влиянием сварочных напряжений, наплавленных по толщине свариваемых листов.

Установлено, что по мере увеличения содержания углерода возможно одновременное образование ламелярных и холодных в обычном понимании трещин. При содержании в стали углерода более 0,30 % преимущественно образуются холодные трещины, при этом сопротивляемость образованию холодных трещин значительно ниже, чем ламелярные.

Образование ламелярных трещин связывают с наличием в металле вытянутых неметаллических включений типа сульфидов и силикатов.

Предполагают следующий механизм разрушения при возникновении ламелярных трещин: неметаллические включения механически отделяются от металлической матрицы вследствие слабого их сцепления, отрываются в результате различной величины теплового расширения и сокращения металла и включений, охрупчивающего действия водорода, концентрирующегося на межфазной поверхности. Важная роль отводится концентрации напряжений у заостренных концов включений, отношению длины включений к их критической длине, при которой возможно дальнейшее распространение трещины, подкалке и охрупчиванию металлической основы в зоне термического влияния.
Для предотвращения появления ламелярных трещин используют конструктивные и технологические мероприятия: выбор рациональной конструкции сварного узла, при которой сварочные напряжения по направлению толщины листа минимальны, предварительный подогрев, наплавку на свариваемые кромки и т.п. Наиболее эффективным способом является повышение качества стали, главным образом за счет снижения содержания серы.

10.5 Хрупкие разрушения металла сварных соединений

Различают пластичное (вязкое) и хрупкое разрушение металлов.

Пластичное разрушение характеризуется значительной предшествующей разрушению пластической деформацией. Излом при этом имеет матовый оттенок и волокнистый характер. Пластичное разрушение требует значительных затрат энергии, поэтому при эксплуатации металлических конструкций случается сравнительно редко.

Хрупкое разрушение характеризуется тем, что оно не сопровождается заметной пластической деформацией и происходит при напряжениях, не превышающих предела текучести. Излом при хрупком разрушении практически нормален к поверхности и имеет кристаллический характер, а траектория разрушения близка к прямолинейной.

В большинстве случаев хрупкое разрушение носит внутрикристаллический характер. Разрушение в большинстве случаев происходит под действием нормальных напряжений и распространяется вдоль плоскости скола (отрыва), представляющей собой наименее упакованную кристаллографическую плоскость. В случае насыщения металла водородом разрушение может быть межкристаллитным. Часто хрупкое разрушение происходит внезапно и распространяется с большой скоростью при малых затратах энергии. В некоторых случаях разрушение носит катастрофический характер.

Вид разрушения в металлах и сплавах с ОЦК решеткой зависит от их состава, условий эксплуатации: температуры, скорости приложения нагрузки, вида напряженного состояния и т.п. Снижение температуры, увеличение скорости деформирования могут вызвать переход от пластичного разрушения к хрупкому. Примеси и легирующие элементы затрудняют подвижность дислокаций, способствуя тем самым хрупкому разрушению.

В общем случае процесс хрупкого разрушения происходит в три этапа: возникновение трещины, медленное (стабильное) ее развитие и лавинообразное (нестабильное) распространение разрушения. В зависимости от конкретных условий (материал, геометрия изделия, условия нагружения) этап медленного развития трещины может либо отсутствовать, либо быть весьма продолжительным. В последнем случае отдельные конструкции могут быть допущены к эксплуатации при наличии трещин или трещиноподобных дефектов при условии контроля за их медленным развитием и своевременного предупреждения лавинообразного разрушения.

Опыт эксплуатации показывает, что разрушение сварных соединений чаще зарождается в зоне термического влияния. В сварных соединениях низкоуглеродистых сталей хрупкому разрушению наиболее подвержены участки ЗТВ, нагреваемые до 200...500 оС, что связывают с деформационным старением таких сталей при этих температурах.

В соединениях легированных сталей наиболее склонными к хрупкому разрушению оказываются участки ЗТВ с крупным зерном. Охрупчиванию металла способствует также сегрегация примесей на границах зерен, обусловливающая межкристаллитное (межзеренное) разрушение. Это явление довольно часто имеет место при выполнении многослойных сварных швов на легированных сталях, подверженных отпускному охрупчиванию.

Сопротивляемость металла сварных соединений хрупкому разрушению может быть повышена технологическими и металлургическими мероприятиями. Технологическими мероприятиями для низкоуглеро​дистых сталей является ограничение погонной энергии (тепловой энергии, вводимой  в единицу длины шва), высокий отпуск сварных соединений, а для легированных мероприятия аналогичны применяемым для предупреждения холодных трещин. К металлургическим мероприятиям относится легирование сталей молибденом, никелем, снижение содержания вредных примесей и газов в металле. Так, стали, подвергнутые электрошлаковому и вакуумно-дуговому переплавам, способствующим снижению содержания в них вредных примесей и газов, характеризуются более высокой сопротивляемостью хрупким разрушениям.

10.6 Методы оценки свариваемости сталей

Внедрение в промышленность сталей новых марок и сплавов с высокими свойствами затруднено из-за сложности обеспечения технологической прочности и эксплуатационной надежности сварных соединений. Как правило, при прочих равных условиях повышение эксплуатационной прочности металла сварных конструкций сопровождается снижением показателей технологической прочности при сварке. Поэтому разработка эффективного технологического процесса сварки может быть осуществлена только с учетом комплекса сведений, ха​рактеризующих как технологическую, так и эксплуатационную проч​ность, то есть с учетом сведений о свариваемости данной стали, сплава.

Применяемые на практике методы оценки свариваемости используются для проверки свойств основного металла и выяснения пригодности данной технологии сварки или сварочных материалов (электродов, сварочной проволоки, флюсов, защитных газов) для изготовления конструкции, соответствующей требованиям эксплуатации.

Все испытания, проводимые для определения показателей свариваемости, условно делят на две основные группы. К первой группе относятся испытания, применяемые при разработке новых марок стали, новых способов сварки и сварочных материалов, новых типов конструкций и при выборе марки стали, которая при данной технологии обеспечивает возможность получения качественной конструкции. Эту группу испытаний проводят, как правило, исследовательские организации в лабораторных условиях. Ко второй группе относятся испытания, проводимые при проверке соответствия сертификату уже изученной марки стали или данного сварочного материала и при проверке пригодности изученной марки стали для изготовления новых конструкций.

Методы определения показателей свариваемости можно разделить на прямые, при которых оценку производят путем сварки образцов заданной конструкции, и на косвенные, при которых сварочный процесс заменяют другим, имитирующим его процессом. Косвенные методы испытаний являются предварительными и в большинстве случаев их результаты должны быть проверены прямыми испытаниями. Существует множество разнообразных методов определения показателей свариваемости. При испытаниях типы образцов обычно выбирают исходя из стремления максимально приблизить условия его испытания к условиям эксплуатации конструкции.

10.6.1 Методы оценки сопротивляемости сталей образованию горячих трещин

Зарождение и развитие горячих трещин в сварных соединениях определяются комплексом металлургических, технологических и конструкционных факторов. Их сложное совместное влияние создает большие трудности в разработке единого универсального способа оценки. Этим и объясняется многообразие методик и образцов для испытаний.

Все известные методы испытаний металлов на сопротивляемость образованию горячих трещин классифицируют следующим образом:

1) определение механических свойств в температурном интервале хрупкости;

2) испытания с принудительным деформированием образцов, подвергнутых сварочному нагреву;

3) технологические пробы, на которых деформации металла в температурном интервале хрупкости регулируются выбором конструк​ции, размеров образца, последовательности и режимов сварки. 

Первая группа испытаний предполагает определение границ температурного интервала хрупкости, прочности и пластичности металла при этих температурах. Испытания проводят в изотермических условиях, что может привести к несоответствию границ этого интервала в условиях непрерывного охлаждения при сварке. Методы испытаний по термическим циклам сварного шва не позволяют имитировать внутренние деформации при сварке реальных соединений, что сказывается на достоверности результатов.
При испытаниях методами принудительного деформирования кри​терием количественной оценки чаще всего служит критическая ско​рость внешней деформации. Эта группа испытаний имеет преимущества перед первой в том, что более полно учитывает и воспроизводит реальный характер изменения темпа внутренних деформаций при сварке.

Самым простым и производительным методом экспериментальной оценки являются технологические пробы, в наибольшей степени со​ответствующие условиям конкурентной технологии, но не позволяю​щие дифференцированно оценить прочность, пластичность, темпера​турный интервал хрупкости.

Косвенные методы определяют сопротивляемость сплавов обра​зованию горячих трещин по диаграммам состояния, по количеству ферритной фазы в аустенитных швах в соответствии с диаграммой Шеффлера, по эквиваленту углерода для сталей и по другим условным показателям. Эти методы пригодны лишь для приближенной оценки влияния состава сплава на его технологическую прочность.
10.6.2. Методы механических испытаний металлов в температурном интервале хрупкости

Одним из методов определения механических свойств сплавов в температурном интервале хрупкости является метод МВТУ. При этом методе плоский образец размерами 300х20х2...3 мм помещают на медный поддон печи специальной разрывной машины, нагревают до расплавления и охлаждают до заданной температуры, при которой испытывают на растяжение. В процессе испытаний определяют предел прочности и относительное удлинение в изотермических (при неизменной температуре) условиях. По результатам испытаний при различных температурах определяют температурный интервал хрупкости.
Метод ИМЕТ-1 предусматривает нагрев и охлаждение стержневых образцов по заданному термическому циклу в специальной машине ИМЕТ-1. В процессе нагрева или охлаждения образцы подвергают либо деформированию, либо быстрому разрыву при заданной температуре или в заданном интервале температур. Анализируя характер изменения механических свойств при различных температурах в процессе непрерывного нагрева и охлаждения, устанавливают температурный интервал хрупкости. Особое внимание обращают на температуру восстановления пластичности металла, когда в условиях сварки могут возникнуть значительные растягивающие напряжения.

Испытания по этому методу не учитывают влияния деформации усадки, накапливающейся в околошовной зоне при охлаждении, на запас пластичности металла в температурном интервале хрупкости и не исключают ошибки в определении температуры восстановления пластичности.
10.6.3. Определение сопротивляемости сталей образованию горячих трещин принудительным деформированием

Испытание швов статическим изгибом предусматривают изгиб стыкового сварного соединения в процессе сварки. Скорость деформирования металла шва задается специальной машиной. За показатель сопротивляемости швов образованию горячих трещин принимают максимальную скорость принудительной деформации, при которой трещины в сварном шве не возникают.

Образец для испытаний состоит из двух пластин с V–образными кромками и притуплением в корне шва. Толщина пластин 10...15 мм, величина притупления – не менее 3 мм. Высота шва меняется в зависимости от толщины образца от 5 до 10 мм. Деформацию образца начинают примерно на 1/3 длины сварного шва.

Недостатками этого метода являются непостоянство скорости принудительной деформации и неоднородность деформации по длине шва.

Существуют и другие методы этой группы испытаний (метод Мюрекс, метод Бланше, метод ЛПИ и др.), характеризующиеся своими достоинствами и недостатками.

10.6.4. Оценка сопротивляемости образованию горячих трещин с помощью технологических проб
Сущность таких испытаний заключается в том, что металл, в котором не возникают трещины в искусственно созданных жестких условиях (это достигается выбором геометрии проб, конструктивных размеров и методов закрепления элементов), не должен разрушаться и в реальных условиях.

Технологические пробы условно делят на количественные и качественные. К количественным пробам относятся те пробы, в которых изменение темпа нарастания деформаций в металле шва, то есть изменение условий, вызывающих образование горячих трещин, можно связать с каким-либо конструктивным параметром (размерами  образца, глубиной надреза и т.п.). Сравнение таких проб по изменяемому конструктивному признаку позволяет выделить сплавы с меньшей или большей сопротивляемостью образованию горячих трещин.

Качественные технологические пробы предусматривают выполне​ние сварных швов на образцах постоянной формы при соблюдении строго определенной последовательности и определенных режимов сварки. Сопротивляемость образованию горячих трещин оценивают по наличию или отсутствию трещин на поверхности, на шлифах или в изломах сварных швов.

10.6.5. Косвенные методы оценки сопротивляемости сталей образованию горячих трещин

Одним из косвенных методов оценки является расчетно-статистический метод, основанный на использовании параметрических уравнений и применимый только для сплавов определенного состава.

Второй недостаток этого метода сводится к невозможности учета неравномерного распределения примесей, а также отклонений по технологическим параметрам сварки, выходящим за исследованные пределы.
Таблица 10.6.5
Расчетно-статистические показатели склонности сталей к горячим трещинам

	Параметрические уравнения
	Вид оценки
	Область применения
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Окончание таблицы 10.6.5

	Параметрические уравнения
	Вид оценки
	Область применения
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	>1,5 при S+P=0,02……0,035 –
стойкая
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10.6.6. Методы оценки склонности сталей к образованию холодных трещин

Существующие методы оценки сопротивляемости (склонности) сталей образованию холодных трещин классифицируют по следующим основным признакам:

1) по характеру оценки – на прямые и косвенные;

2) по характеру показателей склонности – качественные, количественные и полуколичественные;

3) по характеру использования показателей склонности – сравни​тельные и прикладные.

Прямые методы оценки предусматривают сварку технологических проб, специализированные испытания сварных соединений или мате​риалов в условиях, имитирующих сварочные. Прямые методы сочетают с анализом фазовых и структурных превращений, протекающих в сварных соединениях при охлаждении, и изучением механических свойств металла околошовной зоны.

Критерии оценки, или показатели склонности, чаще выражают через характеристики одного или нескольких факторов, обусловливающих образование трещин. Критерии качественной оценки не имеют численного значения и лишь позволяют сделать вывод о склонности или несклонности металла к образованию трещин. Количественные критерии имеют численное значение, оценивающее влияние одного из факторов, определяющих образование холодных трещин. Если же критерий является числовой характеристикой одного из факторов, а при определении показателей склонности к  трещинам одновременно изменяется несколько факторов, то метод оценки считают полуколичественным.

Способы оценки, критерии которых позволяют лишь сопоставлять материалы или технологические варианты сварки по их склонности к трещинам или возможности образования их, считают сравнительными. Способы, количественные критерии которых могут быть использованы для оценки стойкости сварных соединений против образования трещин, относят к прикладным.

10.7. Методы специализированных механических испытаний сварных образцов

Эти методы, называемые также «машинными», основаны на создании в зоне термического влияния под воздействием внешней, длительно действующей, постоянной нагрузки условий, при которых в металле образуются холодные трещины. При проведении испытаний серию образцов нагружают различными по величине нагрузками непосредственно после окончания сварки и выдерживают их под нагрузкой в течение    20 ч. За показатель сопротивляемости сварных соединений образованию холодных трещин принимают минимальные напряжения, при которых происходит разрушение образцов или в них появляются трещины. Такие испытания являются сравнительными и не могут быть применены непосредственно для оценки стойкости сварных соединений против трещин, так как не учитывают величину действующих сварочных напряжений.

10.7.1 Оценка склонности сталей к образованию холодных трещин с помощью технологических проб
Преимущества испытаний на технологических пробах по сравне​нию со специализированными механическими испытаниями заключаются в возможности более детально моделировать весь технологический процесс, то есть в большей степени условия испытаний приближаются к реальным. Однако они не позволяют оценить запас технологической прочности и поэтому пригодны лишь для сравнительной оценки материалов.

Технологические пробы, как правило, представляют собой жесткое закрепление свариваемых элементов какой-либо формы. Испытания на холодные трещины требуют увеличения жесткости проб, так как это приводит к повышению напряжений и деформаций в области низких температур. В процессе испытания проб предусматривается возможность регулирования термических циклов сварки. Стойкость материалов оценивают по наличию или отсутствию трещин в образцах, по относительной протяженности трещин, по скорости охлаждения околошовной зоны и времени до появления первой трещины.

Технологические пробы по характеру использования получаемых результатов делят на лабораторные и отраслевые. Лабораторные пробы дают сравнительную оценку материалам или вариантам технологического процесса сварки безотносительно к какому-либо виду сварных конструкций. Пробы отраслевого назначения позволяют получать оценку материалов в условиях, максимально приближенных к конструктивным, технологическим и климатическим условиям изготовления сварных конструкций определенного вида и поэтому являются прикладными. С их помощью выбирают материалы и назначают технологии, обеспечивающие необходимую стойкость сварных соединений против образования холодных трещин.

Проба ЦНИИТС имеет отраслевое назначение применительно к судостроению и представляет собой натурный образец, воспроизводящий многослойное стыковое соединение судовых корпусных конструкций.

Сварку пробы выполняют по технологии, применяемой при изготовлении подобных конструкций. Через сутки после сварки пробу анодномеханической резкой разрезают на заготовки для продольных, послойных и поперечных шлифов. Шлифы травят и исследуют визуально с помощью лупы с увеличением х3 на наличие трещин.
Количественным показателем стойкости сварных соединений против образования трещин служит значение начальной температуры пробы (температуры перед сваркой), начиная с –25 0С, при которой уже не образуются трещины.

10.7.2 Расчетные методы оценки склонности сталей к образованию холодных трещин

Расчетные методы относятся к косвенным методам оценки и предполагают два основных методических подхода к решению задачи. Первый подход использует параметрические уравнения, полученные статистической обработкой экспериментальных данных. Эти уравнения связывают выходные параметры (показатель склонности к образованию трещин, температуру подогрева и др.) с входными параметрами, включающими в себя химический состав металла, режим сварки и другие, без учета физических процессов в металле при сварке, обуславливающих образование холодных трещин. В этой связи применение их ограничено областью, в пределах которой изменялись входные параметры при проведении экспериментов. Этот подход часто не учитывает всего многообразия факторов, оказывающих влияние на образование трещин.

Второй подход предусматривает анализ физических процессов в металлах при сварке, которые обусловливают образование трещин. В этом случае используют физические модели процесса разрушения при образовании трещин, законы металлофизики, учитывают характеристики и константы материалов. Эти методы более универсальны по сравнению с первыми и позволяют учитывать ряд металлургических, технологических и геометрических факторов. Расчеты выполняются с использованием ЭВМ.

Для пересчета содержания каждого элемента в эквивалентное количество углерода на основании статистической обработки экспериментальных данных устанавливаются соответствующие коэффициенты, значения которых зависят от системы и уровня легирования стали. В настоящее время известно более тридцати уравнений для расчета углеродного эквивалента. Степень применяемости этих уравнений различна. Следует отметить, что область применения оценки склонности сталей к образованию холодных трещин с помощью эквивалента углерода регламентируется редко, что затрудняет выбор формул и значительно снижает эффективность метода.

Одной из наиболее распространенных формул для подсчета углеродного эквивалента считают формулу вида (39)
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При использовании этой формулы содержание меди учитывается при Сu ( 0 0,5 %, а фосфора при Р > 0,05 %.

В случае если Сэ > 0,45...0,55 %, в зависимости от толщины металла, рекомендуется применять предварительный подогрев. При сварке низколегированных сталей повышенной прочности низководородистыми электродами (как правило, с основным покрытием по специальной технологии (многопроходная сварка, обеспечивающая прогрев предыдущего слоя при наложении последующего по всему сечению до температур выше Ас3)) критическое значение углеродного эквивалента может быть увеличено до 0,70 %.

В работе [5] приводится формула (40) с другими коэффициентами.
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Стали, у которых Сэ ( 0,45 %, считаются потенциально склонными к образованию холодных трещин, так как в этом случае становится возможным образование закалочных структур в металле сварного соединения, что при условии насыщения металла водородом и высоких сварочных напряжений может вызвать образование трещин.

Приведенные формулы для расчета углеродного эквивалента не учитывают толщину металла и содержание в нем водорода. Толщина металла оказывает влияние, как на термический цикл, так и на уровень сварочных напряжений, влияние водорода рассмотрено ранее. Это обстоятельство в значительной мере снижает объективность оценки.

Красовский А.И. приводит несколько иную формулу (41), учитывающую влияние толщины металла и рекомендованную в свое время для использования в странах бывшего СЭВ.
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где S – толщина металла, мм.

Согласно рекомендациям по использованию этой формулы для ответственных сварных конструкций может быть применена сталь с содержанием углерода не более 0,22 % и Cэ≤ 0,50 %.

Пользуясь формулой (41) и учитывая данные табл.10.7.2, устанавливают степень сложности технологии сварки углеродистых и низколегированных сталей перлитного класса, обеспечивающую отсутствие трещин в околошовной зоне сварного соединения.

При сварке изделий небольшой массы, или в условиях малой интенсивности отвода тепла указанная в таблице степень сложности технологии выполнения сварных соединений может быть снижена путем применения соответствующих повышенных режимов сварки. 

А.И.Красовский же считает достаточно проверенной и надежной несколько сокращенную формулу (42).
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Им проведена графоаналитическая обработка результатов многочисленных исследований, которая позволила представить графически зависимость допускаемой минимальной начальной температуры изделия из низколегированной стали от значения ее углеродного эквивалента, определенного по формуле (42), и толщины свариваемых деталей.

График построен для ручной дуговой сварки низколегированных сталей электродами диаметром 5 мм с основным покрытием при погонной энергии около 16000 Вт/см.

Таблица10.7.2

Условия сварки углеродистых и низколегированных сталей перлитного класса в зависимости от их химического состава

	Эквивалентное содержание углерода в стали, %
	Технологический процесс, обеспечивающий отсутствие холодных трещин

	Сэ ≤ 0,25
	Сварка в обычных условиях (без подогрева)

	0,25‹ Сэ ≤ 0,35
	Сварка с предварительным низким подогревом (150–200 оС) и с последующей термообработкой (нормализация или отпуск)


Окончание таблицы 10.7.2

	Эквивалентное содержание углерода в стали, %
	Технологический процесс, обеспечивающий отсутствие холодных трещин

	0,35‹ Сэ ≤ 0,5
	Сварка с предварительным высоким подогревом (500–600 оС), либо в некоторых случаях с сопутствующим подогревом и последующей термообработкой (нормализация или отпуск)


Формула Д. Сефериана для расчета эквивалента углерода связывает последний не только с химическим составом стали, но и с толщиной свариваемого металла. Им же предложена расчетная формула для определения температуры предварительного подогрева. Вся методика оценки разработана на основе обобщения экспериментальных данных по сварке различных марок сталей.

Согласно этой методике сначала рассчитывается значение эк​вивалента углерода без учета толщины металла по формуле (43).
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Влияние толщины свариваемого металла учитывается поправкой 
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Полный эквивалент углерода определяется выражением
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Температура предварительного подогрева определяется по формуле
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Значение Сэ определяется по формуле
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Предельное содержание элементов в стали не должно превышать значений 0,5 % C, 1,6 % Mn, 1 % Cr, 3,5 % Ni, 0,6 % Mo, 1 % Cu. Т.е. с увеличением степени легированности стали и толщины свариваемого проката температура подогрева возрастает.

10.8 Краткая характеристика свариваемости сталей различных классов
10.8.1Свариваемость углеродистых сталей

Углеродистые стали широко применяются для изготовления конструкций мостов, строительных сооружений, оборудования для нефтяной и газовой промышленности, сельхозмашин различного назначения и т.п. Температурные условия эксплуатации их находятся в интервале от –40 до +425 0С.

В составе углеродистых сталей, кроме основы – Fe и С, содержатся Mn (до 0,80 %), Si (до 0,37 %), а также примеси – S (до 0,05 %), P(до 0,04 %) и др. Помимо постоянных примесей в сталях могут находиться случайные примеси, содержание которых обычно не превышает 0,3 % Cu, 0,09 % As, 0,3 % Cr, 0,3 % Ni.

В зависимости от содержания углерода углеродистые стали разделяют на низко- (до 0,25 % С), средне- (0,26...0,45 % С) и высокоуглеродистые (более 0,45 % С).

Основными требованиями, предъявляемыми к свойствам сварных соединений из углеродистых сталей, являются обеспечение их равнопрочности с основным металлом и отсутствие дефектов в металле шва.

Низкоуглеродистые стали характеризуются  хорошей свариваемостью. Металл шва по своему химическому составу обычно несколько отличается от основного металла пониженным содержанием углерода и повышенным – марганца и кремния. Пониженное содержание углерода должно привести к снижению прочности сварного шва. Чтобы избежать этого, в металл шва дополнительно вводят кремний и марганец. Повышению прочности в некоторой степени способствует также ускоренное охлаждение шва. Поэтому при сварке низкоуглеродистых сталей обеспечить равнопрочность сварного шва основному металлу относительно легко.

Среднеуглеродистые стали вследствие повышенного содержания углерода обладают худшей свариваемостью. Это проявляется в склонности металла шва к образованию кристаллизационных трещин, в образовании в околошовной зоне и в шве малопластичных закалочных структур и холодных трещин.

Усиление чувствительности швов к кристаллизационным трещинам связано с тем, что углерод повышает неравномерность распределения серы и способствует выделению ее по границам в виде легкоплавких сульфидных включений, расширяющих температурный интервал хрупкости. Для получения качественного шва снижают содержание углерода в нем, одновременно легируя его кремнием и марганцем, уменьшают долю основного металла в металле шва.

Повышенное содержание углерода способствует также образованию мартенсита и холодных трещин в околошовной зоне. Для предотвращения этого явления необходимо замедлять охлаждение металла, регулируя режим сварки (увеличивая погонную энергию) или применяя предварительный подогрев изделия. В некоторых случаях после сварки назначают термическую обработку всего изделия или сварных изделий (закалку с отпуском, нормализацию).

Следует отметить, что использование среднеуглеродистых сталей для изготовления сварных конструкций часто оказывается нецелесообразным.

Высокоуглеродистые относятся к трудносвариваемым. Сварка их  затруднена по тем же причинам, что и среднеуглеродистых сталей, но еще в большей степени. Сварку высокоуглеродистых сталей, как правило, приходится выполнять при ремонтных работах и в инструментальном хозяйстве при изготовлении режущего инструмента. Для получения качественных сварных соединений рекомендуются те же приемы, что и при сварке среднеуглеродистых сталей.

10.8.2 Свариваемость низколегированных сталей

Низкоуглеродистые низколегированные конструкционные стали, в свою очередь, можно разделить на стали повышенной прочности и высокопрочные [1].

В сталях повышенной прочности (10Г2СД, 14ХГС, 10ХСНД, 09Г2ДТ и др.) содержание углерода не превышает 0,23 %. Эти стали используют в машиностроении и строительстве. Поставляют их преимущественно в горячекатаном состоянии.

Легирующие элементы растворяются в феррите, упрочняют его и измельчают перлит, в результате чего предел прочности таких сталей достигает 550 МПа. 

По своей свариваемости стали этой группы мало отличаются от нелегированных низкоуглеродистых. Однако они более склонны к росту зерна в околошовной зоне, а при высоких скоростях охлаждения в ней могут формироваться неравновесные структуры закалочного типа.

Такие элементы, как Al, Тi, Nв, интенсифицируют процесс распада аустенита при высоких температурах, способствуя увеличению числа центров кристаллизации и получению мелкозернистой структуры.

Высокопрочные стали (14Х2ГМР, 14ХМНДФР, 12ХГ2СМФ и др.) относят к термически упрочняемым сталям ((в ( 800 МПа), которые наряду с высокой прочностью характеризуются достаточно высокой пластичностью, вязкостью и повышенным сопротивлением хрупким разрушениям. Упрочнение этих сталей достигается сочетанием минимального легирования с термической обработкой – закалкой и отпуском.

Свариваемость высокопрочных сталей хуже свариваемости сталей повышенной прочности по следующим показателям:

1) в околошовной зоне сварных соединений возможно образование холодных трещин;

2) в зоне термического влияния возможно появление участка разупрочнения, снижающего прочность сварного соединения.

Следует отметить, что опасность возникновения холодных трещин при сварке высокопрочных сталей меньше, чем при сварке углеродистых конструкционных с повышенным содержанием углерода, так как мартенситное (или бейнитное) превращение из-за низкого содержания углерода протекает при относительно высоких температурах (> 350 0С) и сопровождается сравнительно низкими напряжениями второго рода. Кроме того, малоуглеродистый игольчатый мартенсит, или бейнитная структура, более пластичен. Уменьшение скорости охлаждения, ограничение содержания водорода в металле шва способствуют предотвращению образования холодных трещин.

Разупрочнение в зоне термического влияния может достигать 30 % и более и проявляется на участках, нагреваемых выше температуры отпуска при термическом упрочнении стали. Степень разупрочнения зависит от химического состава стали, режима предшествующей сварке термической обработки и режима сварки. С увеличением погонной энергии степень разупрочнения повышается.

Существенно уменьшить разупрочнение можно путем увеличения скорости охлаждения, однако в этом случае возможно появление закалочных структур. Поэтому при выборе режима и условий сварки (термического цикла) необходимо учитывать оба обстоятельства.

Жаропрочные низколегированные стали (15М, 15ХМА, 20ХМА, 20ХМФ и др.) обладают повышенной прочностью при высоких температурах. Эти стали применяют для изготовления конструкций в энергетическом, химическом и нефтехимическом машиностроении (корпуса турбин, аппаратов, паропроводов, поверхностей нагрева котлов и т.п.). Жаропрочность сталей достигается легированием их молибденом, ванадием, вольфрамом. Для повышения жаростойкости вводят хром. Применяют жаропрочные стали, как правило, после термообработки (нормализация с отпуском, закалка с отпуском и др.).

Стали этой группы обладают удовлетворительной свариваемостью. Однако при сварке необходимо обязательно получать металл шва, близкий по составу к основному. Даже при небольшом их различии в легировании карбидообразующими элементами происходит диффузия углерода в шов или наоборот, что приводит к образованию обезуглероженной прослойки по одну сторону линии сплавления и карбидной гряды по другую. В результате этого снижается длительная прочность и пластичность сварного соединения, что может привести к разрушению по зоне сплавления.

Жаропрочные стали характеризуются повышенной чувствительностью к закалке, поэтому в сварном соединении могут возникать холодные трещины. Для предупреждения трещин применяют предварительный подогрев. Обычно температура подогрева хромо-молибденовых жаропрочных сталей находится в пределах 200...300 0С. После сварки все изделия из жаропрочных низколегированных сталей подвергаются термической обработке для выравнивания структуры и снятия сварочных напряжений (чаще нормализации с отпуском, иногда – высокому отпуску).

Среднеуглеродистые низколегированные стали (25ХГСА, 30ХГСА, 35ХМ и др.) широко применяются в машиностроении и поставляются преимущественно в термообработанном виде. Такие стали обладают высокими механическими свойствами, особенно прочностью ((в = 800...1100 МПа).

Свариваемость среднеуглеродистых низколегированных сталей хуже, чем сталей ранее рассмотренных групп в связи с повышенной склонностью металла шва и околошовной зоны к образованию трещин. Свариваемость таких сталей близка к свариваемости среднелегированных сталей перлитного класса.

10.8.3 Свариваемость среднелегированных сталей

Эти стали, легированные одним или несколькими элементами, причем содержание каждого из них составляет 2...5 %, а суммарное содержание – 5...10 %.

Для изготовления сварных конструкций находят применение среднелегированные конструкционные стали (30ХГСНА, 42Х2ГСНМА, 40ХГСН3МА, 30Х2ГСНВМА и др.), содержание углерода в которых не превышает 0,5 % по верхнему пределу, а также жаропрочные стали (12Х5МА, 25Х3НМ и др.), в состав которых входит до 0,25 % С и обязательно до 15 % Сr. В зависимости от состава среднелегированные стали могут быть отнесены к перлитному или мартенситно-бейнитному классам.

Для среднелегированных сталей характерно, как правило, комплексное легирование, позволяющее обеспечивать высокие меха​нические свойства. Такие стали часто применяют в конструкциях в термически упрочненном состоянии, обеспечивающем предел прочности до 2000 МПа.

К сварным соединениям из среднелегированных сталей предъявляются требования по эксплуатационной прочности и специальные требования (например, коррозионная стойкость). Обеспечение выполнения этих требований часто вызывает затруднения, так как с повышением уровня легирования сталей свариваемость их ухудшается.

К основным причинам, ухудшающим свариваемость, относятся:

1) возможность возникновения холодных трещин в околошовной зоне из-за повышенного содержания углерода и легирующих элементов;

2) пониженная стойкость металла шва против образования кристаллизационных трещин, связанная с повышенным содержанием углерода, легирующих элементов и воздействием серы;

3) трудность обеспечения равнопрочности металла сварных со​единений основному металлу.

Причины образования холодных трещин при сварке среднелегированных сталей сводятся к общепризнанным для холодных трещин, однако эти стали к ним более чувствительны.

Повышенное содержание углерода и легирующих элементов в сталях увеличивает устойчивость аустенита и смещает мартенситное превращение в область пониженных температур. Образующийся в таких условиях крупноигольчатый мартенсит обладает высокой твердостью и низкими пластичностью и вязкостью. Его формирование сопровождается высокими напряжениями второго рода. Водород, диффундирующий из шва в околошовную зону, задерживается в ней (коэффициент диффузии водорода в мартенсите мал) и может оказывать сильное охрупчивающее действие.

Охрупчивающее действие водородом околошовной зоны зависит от состава металла шва. Если металл шва имеет аустенитную структуру, то трещины в околошовной зоне не возникают, несмотря на то, что в зоне сплавления резко возрастает концентрация водорода. Это связано с тем, что аустенит хорошо растворяет водород, но обладает плохой для него проницаемостью и служит как бы запорным слоем для перемещения водорода в околошовную зону.

Меры по предупреждению образования холодных трещин сводятся к ограничению насыщения металла шва водородом и к снижению скорости охлаждения в мартенситном интервале температур, а также к созданию условий для развития самоотпуска мартенсита.
Пониженная сопротивляемость швов образованию горячих трещин связана с необходимостью сохранения в них повышенного содержания углерода и легирующих элементов для получения требуемых свойств металла шва. Образованию межкристаллитных легкоплавких прослоек (эвтектик) способствуют С, Si и Р,  в результате чего снижается сопротивляемость горячим трещинам. Добавки в металл шва Сr, Мо, W, V, Тi оказывают благоприятное воздействие, повышая стойкость против трещин. Поэтому при сварке среднелегированных сталей следует тщательно выбирать сварочные материалы, стремясь обеспечить как легирование, так и рафинирование, и модифицирование металла шва. Одновременно используют и технологические меры, применяя режимы сварки, обеспечивающие высокий коэффициент формы провара, а также меры по снижению темпа нарастания деформаций в температурном интервале хрупкости (например, предварительный подогрев).
Не менее важной проблемой при сварке среднелегированных сталей является получение равнопрочных сварных соединений. Трудность решения этой проблемы связана с высокими механическими свойствами сталей, получаемыми в результате различных видов обработки их перед сваркой (электрошлаковый переплав, обжатие слитков перед прокаткой, термическая обработка проката). Металл сварных швов, будучи литым, таким операциям не подвергается, поэтому свойства его и крупнозернистых и разупрочненных участков зоны термического влияния неравноценны свойствам основного металла. Способы получения равнопрочных сварных соединений зависят от того, применяется ли после сварки термообработка.

Если сварные соединения не подвергаются термообработке после сварки, то необходимый уровень свойств обеспечивают путем получения в шве перлитных структур дисперсного (тонкого) строения за счет подбора термического цикла и измельчения первичной и вторичной структур металла. Последнее достигается модифицированием металла шва элементами-модификаторами (Тi, Аl и др.) и увеличением скорости кристаллизации сварочной ванны путем создания меньшего объема ее или применения многослойной сварки.

При изготовлении особо ответственных конструкций обеспечивают получение менее прочных аустенитных швов, а равнопрочность соединения достигают увеличением сечения швов. Такие соединения характеризуются повышенной стойкостью против образования холодных трещин.

В случае сварных соединений, подвергающихся термической обработке после сварки, при металле шва, близком по составу к основному металлу, все соединения рекомендуется подвергнуть полной термической обработке – закалке с высоким отпуском. Этим достигается равноценность сварного соединения основному металлу по всему комплексу свойств.

Если наплавленный металл по составу несколько отличается от основного (этот случай в практике бывает чаще), то назначают режим термической обработки, установленный для свариваемой стали, но с корректировкой параметров применительно к сварным соединениям.

Иногда термическая обработка сводится лишь к высокому отпуску, позволяющему получить более равновесные структуры и более полно снять сварочные напряжения.

Во всех случаях термообработка должна производиться своевременно в период до возможного образования трещин.

10.8.4 Свариваемость высоколегированных сталей

Высоколегированными называют стали, в которых содержание одного из легирующих элементов составляет не менее 5 %, а суммарное содержание всех превышает 10 %.

Большинство высоколегированных сталей характеризуются пониженной теплопроводностью, большим коэффициентом теплового расширения, высоким электрическим сопротивлением. Такие стали находят широкое применение при изготовлении оборудования для химической, нефтяной промышленности, в энергетическом машиностроении, в атомной, ракетной технике.

По структуре высоколегированные стали условно делят на мартенситные, мартенситно-ферритные, ферритные, аустенитные, аустенитно-ферритные, аустенитно-мартенситные, мартенситно-стареющие.
Свариваемость сталей перечисленных классов имеет свои особенности, детальное описание которых в данном пособии невозможно в связи с ограниченностью его объема. По этой причине в пособии дана лишь краткая характеристика свариваемости некоторых из указанных классов сталей.

Стали мартенситного класса содержат в своем составе до          0,20 % С, 11–12 % Сr, 1...3 % Мо, Ni, V, Cu и в небольших количествах некоторые другие элементы. К сталями этого класса относят стали сварок 15Х11МФ, 15Х12ВНМФ, 13Х11Н2В2МФ, 06Х12Н3Д и др.

Основной проблемой свариваемости сталей мартенситного класса является обеспечение стойкости металла шва и, в особенности, околошовной зоны против образования трещин, так как эти стали обладают повышенной склонностью к хрупкому разрушению в состоянии закалки.

Вследствие структурных особенностей сталей холодные трещины в сварных соединениях могут наблюдаться в процессе непрерывного охлаждения при температурах ниже температуры начала мартенситного превращения (( 360 оС), а также в процессе выдержки при нормальной температуре.

Предотвращение образования холодных трещин возможно в случае сварки с предварительным или сопутствующим подогревом до  200...450 0С. Лучшие свойства соединений получаются при подогреве в интервале температур начала и окончания мартенситного превращения.

Стали мартенситно-ферритного класса содержат до 0,25% С (чаще до 0,18 %), 12...14 % Сr, до 1 % Si, Мn. К сталям этого класса относят стали марок 08Х13, 12Х13, 20Х13, 08Х14МФ, применяемые в химическом и энергетическом машиностроении.

Мартенситно-ферритные стали склонны к подкалке в зоне сварного соединения, вследствие чего возможно образование холодных трещин. Избежать образования холодных трещин можно путем предва​рительного подогрева до 150...250 оС и последующего отпуска при 680...700 оС для сталей с содержанием С  ( 0,10 %, подогрева до температуры  Т ( 300 оС и отпуска при 700...720 оС для сталей с содержанием С > 0,10 %. При этом время от момента термообработки для сталей первой группы не ограничивается, а для сталей второй группы не должно превышать два часа.

Дополнительное легирование стали 08Х14МФ карбидообразующими элементами позволяет сваривать эту сталь без подогрева. Перспективным конструкционным материалом являются высокоуглеродистые ферритные стали (08Х17Т, 15Х25Т, 08Х23С2Ю, ЭП882-ВИ, ЭП904-ВИ), которые по сопротивляемости коррозии не уступают хромоникелевым аустенитным сталям, но превосходят их по стойкости к коррозионному растрескиванию.

Поскольку стали однофазны, то они не закаливаются, поэтому образование холодных трещин не имеет ничего общего с замедленным разрушением. Ухудшение свариваемости этих сталей связано также с повышенной склонностью их к росту зерна, последствия которого не устраняются термической обработкой, склонностью к охрупчиванию и межкристаллитной коррозии. Температура перехода в хрупкое состояние сталей, подвергнутых термическому циклу сварки, находится в пределах 120...300 0С. Возможно охрупчивание ферритных сталей при    475 0С.

Сварку сталей 08Х17Т, 15Х25Т производят с подогревом до 150...200 0С без последующей термообработки, а стали 08Х23С2Ю до 200...250 0С с немедленным отжигом при 900 0С.

Стали с пониженным содержанием примесей (ЭП882-ВИ, ЭП904-ВИ) отличаются высокой пластичностью и ударной вязкостью, обладают хорошей свариваемостью и свариваются без подогрева.

Стали, имеющие после высокотемпературного нагрева преимущественно аустенитную структуру, называют аустенитными. Такие стали в большинстве случаев легированы хромом (17...19 %), никелем     (9...11 %, иногда 20 %), некоторые из них – марганцем (до 16 %), кремнием (до 7 %). По системе легирования стали подразделяют на хромоникелевые (08Х18Н10, 08Х18Н10Т, 12Х18Н10Т, 08Х18Н12Б и др.), хромомарганцевые и хромоникелевые (10Х14Г14Н4Т, 10Х14АГ15, 07Х21Г7АН5), хромоникельмолибденовые (08Х17Н13М2Т, 08Х17Н15МЗТ, 03Х21Н21М4ГБ и др.) и высококремнистые (02Х8Н22С6, 15Х18Н12С4ТЮ). Все эти стали используют в конструкциях, работающих в контакте с агрессивными средами, как при нормальной, так и при повышенной температурах, вплоть до температуры кипения концентрированной азотной кислоты (высококремнистые стали).
Основными факторами, ухудшающими свариваемость аустенитных сталей, являются следующие:

1) низкая стойкость металла шва против образования горячих трещин;

2) возможная потеря коррозионной стойкости металла;

3) усиление охрупчивания сварных соединений при эксплуатации;

4) возникновение пор в наплавленном металле.

Повышенная склонность к образованию горячих трещин связана с пониженной теплопроводностью и высоким коэффициентом теплового расширения аустенитного металла, транскристаллитным строением металла шва и наличием легкоплавких эвтектик на границах столбчатых кристаллов.

Причиной транскристаллитного строения металла шва является отсутствие структурных превращений в затвердевшем металле, поэтому кристаллы каждого последующего слоя становятся продолжением кристаллов предыдущего.

Предупреждение образования горячих трещин достигается следующими мероприятиями:

1) введением в шов второй фазы, чаще всего, феррита;

2) дополнительным легированием некоторыми элементами;

3) повышением чистоты металла по вредным примесям;

4) технологическими мерами.

В большинстве случаев для обеспечения стойкости против горячих трещин оказывается достаточно 2...5 % феррита. Большее его содержание еще повысит стойкость, но может привести к высокотемпературному охрупчиванию при эксплуатации.

Двухфазное строение металла обеспечивается его химическим составом. Для этого повышают содержание в шве элементов-ферритизаторов (Cr, Мо, Si, Ti, V, Al и др.) или ограничивают содержание элементов-аустенизаторов (Ni, С, Мn, Сu и др.). Установив предварительно состав металла шва, можно в первом приближении оценить его микроструктуру по диаграмме Шеффлера.

При необходимости сохранения чисто аустенитной структуры металла шва его дополнительно легируют элементами, способствующими измельчению первичной структуры (Мо, V, Ni и др.). При этом одновременно снижают содержание углерода до 0,2...0,3 %.

К технологическим мерам относят выбор рациональных способов и режимов сварки, снижающих темп нарастания деформаций в ТИХе и обеспечивающих благоприятную форму шва.

При сварке хромоникелевых сталей в металле шва непосредственно у границы сплавления и в основном металле на некотором расстоянии от шва может наблюдаться межкристаллитная коррозия (МКК).

МКК в металле шва может быть вызвана наличием карбидов хрома на границах зерен. Создание двухфазной аустенитно-ферритной структуры в шве препятствует выпадение таких карбидов; диффузионный отжиг после сварки (850 0С; 2,5 ч; охлаждение на воздухе) снижает склонность металла шва к МКК.

МКК вблизи границы сплавления происходит в узкой полоске металла, нагреваемой до 1200...1250 0С, и называется ножевой коррозией. Обычно она наблюдается в сталях, содержащих Тi, Nв, Та, карбиды которых при нагреве до указанных температур растворяются в аустените, захватываются движущимися границами растущих зерен. Это приводит к ослаблению межатомных связей. Диффузионный отжиг и повышенные скорости охлаждения околошовной зоны значительно повышает стойкость границы сплавления.

МКК в основном металле (в ЗТВ) связывают с длительным пре​быванием металла при температурах 400...850 0С, при которых образуются комплексные карбиды железа и хрома, обедняющие хромом периферийные участки зерен аустенита, в результате чего происходит потеря коррозионной стойкости и разрушение по границам зерен.

Наиболее эффективными мерами борьбы с МКК в этой зоне сварного соединения являются следующие:

1) закалка на гомогенный твердый раствор, в процессе нагрева при которой выпавшие карбиды хрома растворяются в аустените; в процессе последующего быстрого охлаждения фиксируется однородный аустенит;

2) стабилизирующий отжиг при 850...900 0С в течение 2...3 ч с последующим охлаждением на воздухе, способствующий выравниванию содержания хрома в объеме зерен;

3) термический цикл сварки должен исключать перегрев металла.

Охрупчивание металла шва и сварного соединения в процессе эксплуатации происходит под действием рабочих температур в интервале 400...550 0С (475-градусная хрупкость), а также в интервале 500...875 0С, приводящем к сигматизации с образованием хрупкой твердой составляющей. Нагрев до 1000...1150 0С с выдержкой в течение одного часа и последующим быстрым охлаждением приводит к исчезновению как сигматизации, так и 475-градусной хрупкости, обеспечивая дальнейшую невосприимчивость швов к воздействию опасных температур.
Наличие водорода в хромоникелевых сталях, связанное с его высокой растворимостью и незначительной скоростью диффузии в аустените, является основной причиной образования в них пор.

Предупреждение порообразования в аустенитных швах достигается  введением в зону сварки небольших количеств кислорода, который связывает водород в нерастворимые в металле соединения. Для этого к безкислородному флюсу добавляют TiO2 (для аустенитно-ферритных швов) или высшие окислы марганца и железа (для аустенитных швов). Важным средством борьбы с пористостью является предупреждение попадания водорода в зону сварки и в металл шва.

Вопросы для самопроверки
1. Понятие свариваемости. Что такое физическая и технологическая свариваемость?

2. Опишите основные показатели свариваемости.

3. Что такое горячие трещины при сварке?

4. Что такое холодные трещины при сварке?

5. Что такое ламелярные трещины?

6. Охарактеризуйте хрупкие разрушения металла сварных соединений.

7. Какие методы оценки свариваемости сталей вы знаете?

8. Какие методы оценки сопротивляемости сталей образованию горячих трещин вы знаете?

9. Какие методы оценки сопротивляемости сталей образованию холодных трещин вы знаете?

10. Свариваемость углеродистых сталей.

11. Свариваемость низколегированных сталей.

12. Свариваемость среднелегированных сталей.

13. Свариваемость высоколегированных сталей.

14. Как осуществляется выбор способа сварки сталей в зависимости от их свариваемости?
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Рис.1.1 Схема металлографического микроскопа
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