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Metodyka badan mikrostruktury
I podstawowych wtasnosci
weglikow spiekanych

Nie wystepujacy w naturze
weglik wolframu zostat po
raz pierwszy wytworzony
ok. 1895 r. we Francji przez
H. Moissan, lecz nie znalazt
wtedy przemystowego za-
stosowania. W 1914
H. Lohman i H. Voigtlander
w Niemczech opatentowali
sposéb wytwarzania matryc
ze spiekanego weglika wol-

roku

framu lub molibdenu, ale ze
wzgledu na jego porowatos$¢
i krucho$¢ nie udato sie upo-
wszechni¢ wynalazku. Mimo
wielu prac rozwijajacych kon-
cepcje wytwarzania twardych
weglikéw, dopiero w 1922 r.
H. Baumhauer z firmy Siemens
i — niezaleznie - w 1923 r.
K. Schroter z firmy Osram, pro-
wadzac prace nad narzedzia-
mi stosowanymi w produkgcji
wtoékien zarowych, opracowali
materialy na bazie weglikow
wolframu z dodatkiem fazy
wigzacej z zelaza, niklu i ko-
baltu. Przelomowa koncepcja
opierata sie na zastosowaniu
procesu spiekania z udziatem
fazy ciektej, co nie tylko znacz-
nie zredukowato porowatos¢
i podwyzszyto udarnos¢ tych
materiatow, ale takze umozli-
wito stosowanie nizszych tem-
peratur w stosunku do spie-
kania ceramiki narzedziowej
w fazie statej. W 1926 r. patent
Schrétera zostat zakupiony na
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wytacznos¢ przez niemiecka
firme Krupp Hartmetall, ktéra
z duzym sukcesem wprowa-
dzita ten materiat na rynek
pod nazwa WIDIA (z jezyka
niemieckiego ,Wle DIAmant”
czyli,jak diament”) [1].

Obecnie wegliki spiekane sg
materiatami kompozytowy-
mi sktadajacymi sie z wegli-
kow metali trudno topliwych,
gtéwnie wolframu (WC), ale
takze tytanu (TiC), tantalu
(TaC) i niobu (NbC) o udziale
objetosciowych siegajacym
nawet 95% oraz metalu wigza-
cego, ktérym najczesciej jest
kobalt, rzadziej nikiel, molib-
den, zelazo lub ich stopy z ko-
baltem. Wiasnosci uzytkowe
weglikow spiekanych zaleza
przede wszystkim od ich skta-
du chemicznego i fazowego,
ale takze od ksztattu i wielko-
sci ziarn fazy weglikowej oraz
jej udziatu objetosciowego.
Wegliki spiekane stosuje sie na
ostrza narzedzi skrawajacych,
narzedzia do obrébki plastycz-
nej, narzedzia goérnicze i na
naktadki koncéwek narzedzi
pomiarowych. Narzedzia skra-
wajace z ostrzami z weglikéw
spiekanych pozwalaja na sto-
sowanie duzych predkosci
skrawania i moga obrabiac
twarde materiaty (rys. 1). Klasy-
fikacje i oznaczenia gtéwnych
grup twardych materiatéw

Btazej Tomiczek, Grzegorz Matula, Klaudiusz Gotombek*

Rys. 1. Plytki skrawajace z weglikow spiekanych

skrawajacych przedstawiono
w tablicy 1.

Oprécz gatunkéw weglikéw
wymienionych w tablicy 1T wy-
réznia sie jeszcze dwie grupy:
gatunki stosowane do obrébki
plastycznej i na elementy urza-
dzen odpornych na Scieranie
(G) oraz gatunki stosowane do
zbrojenia narzedzi gérniczych
(B). Wegliki spiekane charakte-
ryzuja sie odpornoscia na dzia-
tanie wysokiej temperatury, co
umozliwia ich stosowanie do
skrawania z duza szybkoscia.
Wytrzymato$¢ na zginanie
weglikow spiekanych zalezy
przede wszystkim od udziatu
osnowy kobaltowej oraz wiel-
kosci ziarna weglikow. Przyje-
to, ze wraz ze zmniejszeniem
wielkosci ziarna fazy wegliko-
wej i zmniejszeniem udziatu
osnowy kobaltowej rosnie

twardos¢, odpornosé na zu-
zycie $cierne oraz wytrzyma-
tos¢ na sciskanie weglikéw
spiekanych, ale wytrzymatos¢
na zginanie oraz odpornosc
na obcigzenia dynamiczne
maleje (rys. 2).

Klasyczne wegliki spiekane
WC-Co, przy niskim udziale
kobaltu sg stosunkowo kru-
che i podatne na zmeczenie.
Aby ograniczy¢ te problemy
i umozliwi¢ zastosowanie tych
weglikéw na narzedzia do
obrébki stali z duzymi pred-
kosciami skrawania, a takze
w wyzszych temperaturach,
materiaty te zostaty wzboga-
cone dodatkiem weglika tyta-
nu. TiC wykazuje w poréwna-
niu do WC wiekszg twardos¢
i odpornos¢ na $cieranie oraz
znacznie mniejszg sktonnos¢
do zgrzewania z materiatem



Tablica 1. Klasyfikacja gtéwnych grup weglikow spiekanych [2]

Grupa Gatunek Udziat masowy skiadnikéw, % | wytrzymatoéé | Twardosé | Srednia wielko$é
i zastosowanie WwWC TiC+TaC+NbC Co na zginanie, MPa HV3o ziarna, pm
S10S 56 35 9 1600 1600 2+3
S10 78 16 6 1400 1600 2+3
S (P) - gatunki .
stosowane S20S 58 31,5 10,5 1600 1550 2+4
do obrobki S20 78 14 8 1600 1500 2+3
skrawaniem SM25 69,5 21 9,5 2000 1550 1:2
materiatéw
dajacych dtugi widr, S30S 79 13 8 1800 1500 2+3
gtownie stali 30 87 5 8 1700 1450 2:3
i staliwa
S35S 78 12 10 2300 1400 2+3
S40S 79 7 14 2400 1200 2+3
U (M) - gatunek
stosowany do
obrobki skrawaniem .
materiatéw dajacych u10s 84,8 9,7 5,5 1700 1600 1+2
zaréwno diugi,
jak i krotki widr
HO3 94 - 6 1100 1650 1
H (K) - gatunki H10S 91 4,5 4,5 1100 1650 1+2
stosowane .
do obrobki H10 94 - 6 1800 1600 1+2
skrawaniem H15X 92,5 0,5 7 1900 1550 1+2
materiatow H20S 92 2,5 5,5 1800 1550 12
dajacych krotki
widr gtéwnie zeliwa H20 94 - 6 1900 1450
H30 91 - 9 2000 1380 2
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Rys. 2. Wptyw udziatu fazy wigazacej na podstawowe wtasnosSci mechaniczne weglikéw spiekanych [4]

obrabianym. Kolejne ulepsze-
nie stanowito opracowanie
weglikéw spiekanych zawie-
rajacych dodatek TaC oraz
NbC, polepszajacych twar-
dos¢ i wytrzymatosci na zgi-
nanie, takze w podwyzszonej
temperaturze [3].

Zaleznos¢ miedzy wielkoscig
ziaren weglikébw a udziatem
fazy wiazacej ma decydujacy
wplyw na wykorzystanie dane-
go gatunku weglika w poszcze-
golnych gateziach przemystu,
co przedstawiono w postaci
mapy zastosowan (rys. 3).

Wiasciwa analiza jakoscio-
wa weglikéw spiekanych
niezaleznie od zastosowan
powinna opierac sie na me-
talograficznej ocenie mi-
krostruktury oraz pomiarze
wybranych wiasnosci mecha-
nicznych.

Oznaczenie wielkosci ziarna
weglikow

Metoda pomiaru wielko-
$ci ziarna WC w weglikach
spiekanych zostata przedsta-
wiona w normie PN-EN ISO
4499-2 zatytutowanej Wegli-
ki spiekane. Metalograficzna
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Rys. 3. Mapa zastosowan weglikdw spiekanych w zalez-
nosci od wielkosSci ziarna WC i udziatu fazy wigzgcej [5]
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ocena mikrostruktury. Czes¢ 2:
Oznaczenie wielkosci ziarna
weglikéw chromu (tytut zawie-
ra btedne ttumaczenie skrétu
WC” oznaczajacego weglik
wolframu z anglojezycznej
Normy Europejskiej EN 1SO
4499-2 Hardmetals. Metallo-
graphic determination of micro-
structure. Part 2: Measurement
of WC grain size). W normie tej
dokonano klasyfikacji wielko-
$ci ziarna weglikéw wolframu
na 7 podstawowych grup ze-
branych w tablicy 2.

Rekomendowana metoda
pomiaru wielkosci ziarna we-
glikéw spiekanych - jako ma-
terialéw wielofazowych - jest
metoda liniowa, zwana tez
metodg siecznych lub prze-

Rys. 4. Mikrostruktura a) drobnoziarnistego i b) supergruboziarnistego weglika spie-
kanego WC-Co; mikroskop elektronowy, detektor elektronéw wstecznie rozproszonych

Tablica 2. Klasyfikacja weglikow spiekanych w zaleznosci od wielkosci ziarna weglika

Nazwa w jezyku angielskim Nazwa w jezyku polskim?1) Wielkos¢ ziarna, pm
Extra coarse Supergruboziarnisty > 6,0
Coarse Gruboziarnisty 2,5+6,0
. Srednioziarniste .
Medium (lub normalne, standardowe) 1,3+2,5
Fine Drobnoziarniste 0,8+1,3
Submicron Bardzo dropnomarmste 0,5:0,8
(lub submikronowe)
Ultrafine Ultradrobnoziarniste 0,2+0,5
Nano Nanoziarniste < 0,2

1 W normie PN-EN ISO 4499 znajduja sie tylko anglojezyczne nazwy poszczegdlnych grup okreslajacych wielkos¢ ziar-
na weglika wolframu. Nazwy polskie zamieszczono na podstawie wycofanej normy PN-H89500:1988 oraz terminologii

z katalogéw branzowych.
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krojow liniowych (ang. linear-
-intercept method). Opisana
w tym miejscu metoda do-
tyczy gtéwnie pomiaru wiel-
kosci ziarna WC, ale mozna ja
stosowac takze do badan TiC
czy Ti(C,N). Materiat do badan
w postaci przekroju poprzecz-
nego spieku powinien zostac
wyszlifowany, wypolerowany
i wytrawiony tak, aby ujawnic
dwufazowa mikrostrukture
przy uzyciu metod mikrosko-
pii Swietlnej lub w mikroskopii
elektronowej (rys. 4). Reko-
mendowanym odczynnikiem
do trawienia weglikow spieka-
nych jest odczynnik Murakami
(100ml wody + 10g K3[Fe(CN)g]
+ 10g KOH) - zgodnie znorma
PN-EN ISO 4499-1. Optymalny
czas trawienia zalezy przede
wszystkim od wielkosci ziarna
i wynosi od 30 (dla weglikéw
nano- i drobnoziarnistych)
do 360 s (dla gruboziarnistych
weglikow). Wykorzystywane
powiekszenie mikroskopowe
powinno by¢ tak dobrane,
aby widoczne w jednej linii
byly od 10 do 20 ziaren WC.
W przypadku wystepowania
duzych réznic w wielkosci ziar-
na (szerokiego rozktadu) nale-
zy dobra¢ tak powiekszenie
mikroskopu, aby najwieksze
widoczne ziarno nie przekra-
czato 1/3 pola widzenia (za-
chowujac zasade 10+20 ziaren
w linii). Zdjecia mikrostruk-
tury nalezy wykonac¢ w loso-
wo wybranych miejscach na
badanym przekroju, tak aby
zachowa¢ odpowiednig re-
prezentatywnos¢. Na wyko-
nanym zdjeciu mikrostruktury
nalezy przeprowadzi¢ 3 lub
4 sieczne w taki sposéb, aby
zadne z mierzonych ziaren nie
zostato przeciete wiecej niz
raz. Nastepnie wzdtuz kazdej



z wyznaczonych linii nalezy
dokonac¢ pomiaru poszczegdl-
nych ziaren, ktére w catosci sa
widoczne. Rekomendowana
liczba wykonanych zdjec¢ to co
najmniej 4, tak aby zmierzy¢
co najmniej 200 ziarn.

W przypadku weglikéw spie-
kanych zawierajacych Ti(C, N),
TiC lub TaC sposéb realizacji
badan jest analogiczny (zgod-
nie z norma PN ISO 4499-3)
Z tg roznicy, ze zgtad metalo-
graficzny przed obserwacjami
mikroskopowymi powinien
zosta¢ odpowiednio wytra-
wiony (rys. 5). Aby ujawni¢ mi-
krostrukture weglikéw spie-
kanych zawierajacych Ti(C,N)
wypolerowang powierzchnie
probki nalezy wytrawi¢ w od-
czynniku Murakami w tempe-
raturze 20°C przez 30+60s. Pra-
widtowo wykonane trawienie
powinno pozwoli¢ uwidoczni¢

EHT = 15004
WD =17.7 mm

Signal A = SE2
Mag= 1D0KX

f:r

Rys. 5. Mikrostruktura drobnoziarnistego
weglika spiekanego WC-Co z dodatkiem
TiC i TaC; mikroskop elektronowy, detek-

Rys. 6. Odcisk na powierzchni weglika
spiekanego po badaniu twardosci metodg
Vickersa

tor elektronéw wstecznie rozproszonych

nierozpuszczone czastki Ti(C,
N); faze wtorng (Ti, W)(C, N)
0 zmiennym stezeniu wolfra-
mu oraz - najczesciej — kobal-
towg faze wigzacg. Natomiast
wegliki spiekane zawierajace
TiC i/lub TaC, nalezy podda¢
kilkuetapowemu trawieniu,
na ktére sktada sie trawienie

przez 3 minuty w odczynniku
Murakami, nastepnie przez
10 s w roztworze wody oraz
stezonego kwasu solnego,
po czym powierzchnie trzeba
przemy¢ kolejno woda, alko-
holem i wysuszy¢. Ostatni etap
to ponowne trawienie w od-
czynniku Murakami przez 20 s.

Obserwacje mikroskopowe na
prawidlowo przygotowanej
prébce z weglika zawieraja-
cego regularne fazy TiC i/lub
TaC powinny ujawni¢ — oprocz
typowej kobaltowej fazy wia-
z3cej i weglika wolframu - we-
gliki ztozone z kontrastujacego
rdzenia i otoczki.

Uniwersalny tester proszkow FT4 Powder Rheometer®

Wszechstronny aparat firmy Freeman Technology do pomiaru wiasciwo$ci ptyniecia materiatéw sypkich.
Daje mozliwos¢ uzyskania danych o parametrach proszkéw takich jak energia ptyniecia, Scisliwos¢, prze-
puszczalno$¢ czy napowietrzanie. Oprocz opatentowanych metod dynamicznych, w ktorej mierzony jest
opdr przeptywu w proszku podczas jego ruchu, FT4 umozliwia pomiar wytrzymato$ci proszkéw na napre-
zenia Scinajace, kohezyjno$¢ czy efektywny kata tarcia wewnetrznego (zgodny z normg ASTM D7891). Tak
szeroki zakres pomiarowy sprawia, ze aparat FT4 jest zdecydowanie najbardziej uniwersalnym na $wiecie
przyrzadem do pomiaru wtasciwosci i zrozumienia zachowania substancji proszkowych.

FT4 znajduje zastosowanie we wszystkich gateziach przemystu, w ktérych mamy do czynienia z materiata-
mi proszkowymi, gtéwnie w przemysle farmaceutycznym, kosmetycznym, czystych chemikaliow, zywnosci,
ceramicznym, produkcji cementu i dodatkdw, tonerdw, powtok proszkowych.

Aparat pomaga w rozwigzywaniu problemoéw z zakresu:

+ Produkciji tabletek, wypetnienia grawitacyjnego
+ Okreslania punktéw koficowych granulacji na mokro
+ Doboru i optymalizaciji przeptywu, wptywu wilgoci

+ Mieszania/rozdrabniania

+ Segregacji proszkow

+ Zbrylania, tarcia, transportu proszkow
oraz przyczepnosci do cian

+ Projektowania zbiornikow

OFICIJALNY DYSTRYBUTOR W POLSCE

AW & ANT

N [/:s7iruments

Aparatura naukowo-badawcza
i kontrolno pomiarowa

Niewiesze /k. Gliwic
ul. Pyskowicka 12 fax. 32 230 33 01
44-172 Niewiesze e-mail: inffo@sylant.pl

WWW.SYLANT.PL

tel. 32 230 32 01

rok 25, nr 1 LA\S

29



i
ﬁg
I =

Analiza porowatosci, wegla
niezwigzanego oraz wyste-
powania fazy eta

Analize porowatosci i wegla
niezwigzanego wykonuje sie
na wypolerowanych, ale nie-
trawionych zgfadach metalo-
graficznych (zgodnie z PN-EN
ISO 4499-4). Porowato$¢ wegli-
kéw spiekanych okresla sie na
podstawie poréwnania uzyski-
wanych obrazéw mikroskopo-
wych (przy powiekszeniu 100x
lub 200x) do wzorcowych mi-
krofotografii zamieszczonych
w normie. W zaleznosci od
wielkosci zidentyfikowanych
porow i ich ilosci, dokonuje sie
klasyfikacji badanego wegli-
ka spiekanego wg przyjetych
w normie oznaczen np. A02
(pory o wielkosci mniejszej niz
10 um) lub BO2 (pory o wielko-
$ci z zakresu 10+25 pm). Nie-
zwigzany wegiel identyfikuje
sie przy powiekszeniu 100x
i rébwniez na podstawie po-
réwnania z wzorcem zamiesz-
czonym w normie dokonac
nalezy klasyfikacji typu, np.
C06. Jezeli w badanej prébce
nie stwierdzono porowatosci
ani niezwigzanego wegla, to
przyjmuje sie oznaczenie A0O,
B0O0 i CO0.

Zawartos¢ fazy eta (h) w posta-
ci duzych wydzieleh w ksztat-
cie rozet zbada¢ mozna na
zgtadach poddanych krétkie-
mu trawieniu w 10% roztworze
odczynnika Murakami. W przy-
padku duzego rozdrobnienie
ziaren fazy eta, podobienstwo
do pozostatych weglikéw spra-
wia, ze identyfikacja jest utrud-
niona. Po delikatnym wytra-
wieniu w podanym wczesniej
roztworze faza ta moze zostac
ujawniona za pomocg metod
mikroskopii $wietlnej w posta-
ci drobnych wydzielen w ko-
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lorze pomaranczowym lub
bragzowym. Zastosowanie 5%
roztworu zabarwia faze eta na
biato, co kontrastuje z szarymi
czastkami weglikéw wolframu.
W przypadku wystepowania
rozdrobnienia wspomnianej
fazy konieczne staje sie uzycie
metod skaningowej mikro-
skopii elektronowej (SEM), mi-
kroskopii orientacji (IOM) lub
dyfrakcji wstecznie rozproszo-
nych elektronéw (EBSD).

Okreslenie twardosci wegli-
kow spiekanych

Twardos$¢ weglikéw spieka-
nych wyznacza sie najczesciej
metoda Vickersa przy obcia-
zeniu 30 kG. Badanie polega
na wcisnieciu w powierzchnie
weglika spiekanego diamen-
towego ostrostupa o podsta-
wie kwadratu i kacie miedzy
przeciwlegtymi $cianami réow-
nym 136°. Nastepnie za pomo-
¢ mikroskopu optycznego do-
konuje sie pomiaru przekatnych
powstatego odcisku (rys. 6) i na
tej podstawie oblicza sie twar-
dos¢. Wartos¢ liczbowa twardo-
$ci — wyrazang w skali Vickersa
HV - otrzymuije sie dzielac site
wyrazong w kilogramach sity
przez pole powierzchni bocz-
nej odcisku w milimetrach
kwadratowych.

Okreslenie wytrzymatosci
na zginanie

Aby okresli¢ wytrzymatos¢ na
zginanie weglikow spiekanych
nalezy wykona¢ prébe troj-
punktowego zginania zgodnie
z norma PN-EN ISO 3327:2009.
Istota badania polega na zfa-
maniu probki, ktéra w sposéb
swobodny zostata utozona na
dwéch podporach przez przy-
fozenie statycznej sity w poto-
wie odlegtosci miedzy podpo-

rami. Narzedzie przenoszace
site oraz podpory powinny by¢
w postaci watkéw (rolek) o tej
samej $rednicy (3,2+6 mm),
wykonanych z weglika spie-
kanego na bazie WC o chropo-
watosci R, nie przekraczajacej
0,63 um. Alternatywnie sita
moze by¢ przytozona za po-
moca kulki o $rednicy 10 mm,
co moze mie¢ zastosowanie
tylko w przypadku ptaskich
powierzchni. Do badar nale-
zy wykorzysta¢ prébki wol-
ne od widocznych peknigé
i wad strukturalnych, o prze-
kroju poprzecznym: kwadra-
towym 5x5 mm i dtugosci
35 mm (typ A), prostokatnym
6,5x5,25 mm i dtugosci 20 mm
lub kotowym o srednicy 3,3 mm
i dtugosci 25 mm. Ze wzgledu
na to, ze jakos¢ powierzchni
stanowi wazny czynnik zwigza-
ny z powtarzalnoscia pomiaru,
zaleca sie, aby réwnolegte do
dtugosci prébki powierzchnie
zostaty przed badaniem wy-
szlifowane, tak aby chropo-
watos¢ R, wynosita nie mniej
niz 0,4 pum. Podpory powinny
zosta¢ ustawione réwnolegle
w odlegtosci 30 mm od siebie
dla prébek kwadratowych typu
Ai 14,5 mm dla prébek prosto-
katnych i okragtych (typ B i C).
Po wykonaniu préby na co naj-
mniej 5 probkach, na podstawie
zarejestrowanej
maksymalnej sity potrzebnej
do ztamania probki, nalezy obli-
czy¢ wytrzymato$¢ na zginanie,
podajac $Srednig arytmetyczng
z wykonanych pomiaréw. Dla

kazdorazowo

prostopadtosciennych prébek
do badan (typ A i B) wytrzyma-
toé¢ na zginanie Ry, wyrazona
w MPa okresla sie rGwnaniem:

_3-k-F-1
bm= 5 b n2

gdzie:

F - sita potrzebna do ztamania
probki, N;

[ - odlegto$¢ miedzy podpora-
mi, mm;

b - szerokos¢ prébki, mm;

h — wysokos¢ probki, mm;

k — wspotczynnik korekcyjny
kompensujacy zaokraglenia
probki (fazki), ktory wynosi 1,0
dla fazek od 0,15 do 0,2mm.
Natomiast w przypadku pro-
bek o przekroju okragtym
(typ C) wytrzymatos¢ na zgi-
nanie Ry, okresla sie réwna-

niem:
8-F-1
Rbm - - d3
gdzie:
F - sita potrzebna do ztamania
prébki, N;

- odlegtos¢ miedzy podpora-
mi, mm;
d - $rednica prébki, mm.
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