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Ñòàòüÿ ïîñòóïèëà 26 ÿíâàðÿ 2015 ã.

Ïðåäñòàâëåíû ðåçóëüòàòû èññëåäîâàíèÿ âëèÿíèÿ ñòðóêòóðû ìàòåðèàëà íà àíàëèòè÷åñêèé ñèãíàë

ïðè àòîìíî-ýìèññèîííîé ñïåêòðîñêîïèè íà ïðèìåðå èíñòðóìåíòàëüíîé øòàìïîâàííîé ñòàëè

ìàðêè Õ6ÂÔ. Àíàëèç ïðîâîäèëè íà ñåðèè ïðîá, âçÿòûõ îò îäíîãî îáðàçöà íîæîâî÷íîãî ïîëîòíà,

íà ïðèáîðàõ AtomComp 81 è ARL 4460 ñ âîçáóæäåíèåì âûñîêîâîëüòíîé èñêðîé â ðàâíûõ óñëîâè-

ÿõ. Ïîêàçàíî, ÷òî ïðîáû äî òåðìîîáðàáîòêè è ïðîáû ïîñëå òåðìîîáðàáîòêè ïðè òåìïåðàòóðå

800 °C â òå÷åíèå 20 ìèí ñ îõëàæäåíèåì â ïå÷è äàþò ñòàòèñòè÷åñêè ðàçëè÷àþùèåñÿ ðåçóëüòàòû.

Äëÿ ðàñ÷åòîâ èñïîëüçîâàëè îòíîøåíèå èíòåíñèâíîñòè ëèíèè àíàëèçèðóåìîãî ýëåìåíòà ê èíòåí-

ñèâíîñòè ëèíèè îñíîâíîãî êîìïîíåíòà ïðîáû (Fe2599). Îöåíêó äîñòîâåðíîñòè ðàçëè÷èé ïðîâîäè-

ëè ìåòîäîì ñðàâíåíèÿ ñðåäíèõ. Íà îñíîâàíèè ïîëó÷åííûõ ðåçóëüòàòîâ ïðåäëîæåí ñïîñîá êîíò-

ðîëÿ èçìåíåíèé ñòðóêòóðû ñòàëè ìåòîäîì ñïåêòðàëüíîãî àíàëèçà.

Êëþ÷åâûå ñëîâà: àòîìíî-ýìèññèîííûé ñïåêòðàëüíûé àíàëèç; ñòàëü; ñòðóêòóðà.

Íåîáõîäèìîñòü ñîâåðøåíñòâîâàíèÿ ñóùåñòâóþùèõ

ìåòîäîâ àíàëèçà ñòàëè è ñïëàâîâ è ðàçðàáîòêè íîâûõ

ïîäõîäîâ âûçâàíà ðàñòóùèìè òðåáîâàíèÿìè ê êîíòðî-

ëþ êà÷åñòâà ìàòåðèàëîâ. Îäíî èç òàêèõ íîâûõ íàïðàâ-

ëåíèé — ìåòîä êîíòðîëÿ ñòðóêòóðû ñïëàâîâ ñ ïðèìå-

íåíèåì àòîìíî-ýìèññèîííîé ñïåêòðîñêîïèè [1 – 4].
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Ñóùíîñòü åãî çàêëþ÷àåòñÿ â òîì, ÷òî ñïëàâû ñ îäèíà-

êîâûì õèìè÷åñêèì ñîñòàâîì, íî ðàçíîé ñòðóêòóðîé

ïðè àòîìíî-ýìèññèîííîé ñïåêòðîñêîïèè (òâåðäàÿ ïðî-

áà) äàþò ðàçëè÷íûå àíàëèòè÷åñêèå ñèãíàëû.

Âëèÿíèå ñòðóêòóðû íà àíàëèòè÷åñêèé ñèãíàë

ðàññìàòðèâàëîñü â 60 – 80-õ ãîäàõ ïðîøëîãî ñòîëåòèÿ

êàê ôàêòîð, èñêàæàþùèé ðåçóëüòàòû õèìè÷åñêîãî

àíàëèçà. Ïðèìåíÿëè ðàçëè÷íûå ñïîñîáû, ÷òîáû èç-

áàâèòüñÿ îò ýòîãî âëèÿíèÿ [5, 6]. Â íàñòîÿùåé ðàáîòå

òîò æå ôàêòîð âëèÿíèÿ èñïîëüçîâàí äëÿ õàðàêòåðèñòè-

êè ñòðóêòóðû ñòàëè è ðàññìàòðèâàåòñÿ êàê ðàñøèðÿ-

þùèé èíôîðìàöèîííûå âîçìîæíîñòè àòîìíî-ýìèññè-

îííîé ñïåêòðîñêîïèè.

Ñòðóêòóðà ëþáîãî ìàòåðèàëà íà óðîâíå ìåæàòîì-

íîãî âçàèìîäåéñòâèÿ — ôóíêöèÿ õèìè÷åñêîãî ñîñòàâà

è âíóòðåííåé ýíåðãèè ñèñòåìû.

Ïðè òåðìè÷åñêîé îáðàáîòêå ìåòàëëà îáùèé õè-

ìè÷åñêèé ñîñòàâ âåùåñòâà íå ìåíÿåòñÿ, à îòëè÷èå

ñâîéñòâ îáðàáîòàííîãî è íåîáðàáîòàííîãî ñïëàâà âîç-

íèêàåò çà ñ÷åò èçìåíåíèÿ ýíåðãîñîäåðæàíèÿ ñèñòåìû.

Ôèêñèðóåìûå ïðèáîðîì ðàçëè÷èÿ àíàëèòè÷åñêîãî

ñèãíàëà äëÿ òåðìîîáðàáîòàííûõ è èñõîäíûõ îáðàçöîâ

îäèíàêîâîãî õèìè÷åñêîãî ñîñòàâà ïîçâîëÿþò îöåíèòü

èçìåíåíèå âíóòðåííåé ýíåðãèè ñèñòåìû, ïðîèñõîäÿ-

ùåå ïðè ñòðóêòóðíîé ïåðåñòðîéêå.

Ýíåðãîñîäåðæàíèå ñèñòåìû îïðåäåëÿåòñÿ â òåðìî-

äèíàìèêå êàê

U = G + TS

è ñîñòîèò èç ýíòðîïèéíîé ÷àñòè (TS ) è ýíåðãèè Ãèáá-

ñà (G ), çàâèñÿùåé îò õèìè÷åñêîãî ïîòåíöèàëà âõîäÿ-

ùèõ â ñèñòåìó àòîìîâ è êîëè÷åñòâà âåùåñòâà.

Â ðàáîòàõ [1, 2, 4, 7, 8] íà ïðèìåðå àëþìèíèåâûõ

è òèòàíîâûõ ñïëàâîâ è ëàòóíè ïîêàçàíî âëèÿíèå

ñòðóêòóðû ìàòåðèàëà íà ðåçóëüòàò õèìè÷åñêîãî àíàëè-

çà òâåðäûõ îáðàçöîâ ìåòîäîì àòîìíî-ýìèññèîííîãî

ñïåêòðàëüíîãî àíàëèçà (ÀÝÑÀ).

Ñòðóêòóðíûå ïàðàìåòðû, ðåãèñòðèðóåìûå èíñòðó-

ìåíòàëüíî, íàãëÿäíåå è äîñòóïíåå ïîíèìàíèþ ïî

ñðàâíåíèþ ñ êàëîðèìåòðè÷åñêèìè, áîëåå àáñòðàêòíû-

ìè è òðóäíåå ïîääàþùèìèñÿ èíòåðïðåòàöèè.

Àíàëèçèðóÿ îáðàçöû îäíîãî è òîãî æå õèìè÷å-

ñêîãî ñîñòàâà, íî ñ èçìåíåííûìè ñòðóêòóðíûìè ñîîò-

íîøåíèÿìè ïðè ðàâíûõ óñëîâèÿõ âîçáóæäåíèÿ ìîæíî

ïîëó÷èòü ñòàòèñòè÷åñêè ðàçëè÷èìûå àíàëèòè÷åñêèå

ñèãíàëû ñ âîçìîæíîñòüþ èõ èíòåðïðåòàöèè.

Öåëü ðàáîòû — îöåíèòü âîçìîæíîñòü êîíòðîëÿ ñ

ïîìîùüþ ÀÝÑÀ èçìåíåíèé ñòðóêòóðû ñòàëè ìàðêè

Õ6ÂÔ.

Äëÿ âûÿâëåíèÿ âëèÿíèÿ ñòðóêòóðû íà ðåçóëüòàò

àòîìíî-ýìèññèîííîãî àíàëèçà èç òâåðäîé çàãîòîâêè

èíñòðóìåíòàëüíîé øòàìïîâàííîé ñòàëè ìàðêè Õ6ÂÔ

â âèäå íîæîâî÷íîãî ïîëîòíà ïîñëå ïðåññîâàíèÿ, äàâ-

ëåíèÿ è çàêàëêè èçãîòîâèëè øåñòü îáðàçöîâ äëèíîé

îêîëî 50, òîëùèíîé 0,6 è øèðèíîé 14 ìì. Ïîâåðõ-

íîñòü îáðàçöîâ îáðàáàòûâàëè íàæäà÷íîé áóìàãîé.

ÀÝÑÀ ïðîâîäèëè íà ïðèáîðå AtomComp 81 ñ âîç-

áóæäåíèåì âûñîêîâîëüòíîé èñêðîé. Ãåíåðàòîð ïðèáî-

ðà ðàáîòàåò íà òèðàòðîíå 5Ñ22. Ïîëÿðíîñòü èñêðû îä-

íîíàïðàâëåííàÿ. Ãåíåðàòîð âûïîëíÿåò äâå ôóíêöèè:

ïðåâðàùàåò îáðàçåö â ïàð, ñîñòîÿùèé ïðåèìóùå-

ñòâåííî èç ñâîáîäíûõ àòîìîâ è èîíîâ, è çàñòàâëÿåò

ýòîò ïàð èñïóñêàòü èçëó÷åíèå, õàðàêòåðèçóþùåå òèï è

êîëè÷åñòâî àòîìîâ, èç êîòîðûõ îí ñîñòîèò.

Ïðèáîð AtomComp 81 êîìïàíèè Thermo Jarrel

AshCorp. — ýìèññèîííûé ñïåêòðîìåòð ïðÿìîãî ñ÷è-

òûâàíèÿ — îñíàùåí îïòè÷åñêîé ñèñòåìîé Ïàøåíà –

Ðóíãå ñ ôîêóñíûì ðàññòîÿíèåì 0,75 ì. Äåòåêòîðû —

ôîòîóìíîæèòåëè òèïà Hamamatsu ñ áîêîâûì îêíîì

äèàìåòðîì 1,3 ñì. Îáðàçöû ïðè îáûñêðèâàíèè îáäó-

âàëè àðãîíîì. Âðåìÿ ïðåäâàðèòåëüíîãî îáæèãà ñî-

ñòàâëÿëî 10 ñ, îáæèã — 20 ñ.

Äëÿ ñíèæåíèÿ âëèÿíèÿ ôëóêòóàöèé óñëîâèé âîç-

áóæäåíèÿ íà èíòåíñèâíîñòü ëèíèé îïðåäåëÿåìîãî ýëå-

ìåíòà èñïîëüçîâàëè òàê íàçûâàåìûé âíóòðåííèé

ñòàíäàðò èëè ýëåìåíò ñðàâíåíèÿ. Àíàëèòè÷åñêèì ñèã-

íàëîì ñëóæèëî îòíîøåíèå Iàí�Iñð, ãäå Iàí è Iñð — èíòåí-

ñèâíîñòè àíàëèòè÷åñêîé è ñïåêòðàëüíîé ëèíèé îïðå-

äåëÿåìîãî ýëåìåíòà è ýëåìåíòà ñðàâíåíèÿ ñîîòâåòñò-

âåííî. ×àùå âñåãî çà ëèíèþ ñðàâíåíèÿ ïðèíèìàþò ëè-

íèþ, ïðèíàäëåæàùóþ îñíîâíîìó êîìïîíåíòó ïðîáû

(â íàøåì ñëó÷àå Fe2599).

Àíàëèç õèìè÷åñêîãî ñîñòàâà â ïðåäåëàõ ïîãðåø-

íîñòè ìåòîäà ïîêàçàë îäèíàêîâûå ðåçóëüòàòû äëÿ âñåõ

øåñòè îáðàçöîâ ïî âñåì õèìè÷åñêèì ýëåìåíòàì, ÷òî

äîêàçûâàåò îäíîðîäíîñòü è íåðàçëè÷èìîñòü âñåé

ãðóïïû îáðàçöîâ.

Ïðîèçâîëüíûì îáðàçîì èç îáðàçöîâ îòîáðàëè òðè

è ïîäâåðãëè èõ òåðìîîáðàáîòêå (ÒÎ) ïðè òåìïåðàòóðå

800 °C â òå÷åíèå 20 ìèí ñ ïîñëåäóþùèì îõëàæäåíèåì

â ïå÷è (îòæèãîì).

Îáðàçöû (ïîñëå ÒÎ è èñõîäíûå) ñíîâà àíàëèçèðî-

âàëè íà ïðèáîðå AtomComp 81. Êàæäûé îáðàçåö èçìå-

ðÿëè ïÿòü ðàç. ×òîáû èñêëþ÷èòü âëèÿíèå òðåíäà, îá-

ðàçöû ïðè èçìåðåíèÿõ ÷åðåäîâàëè â ïîñëåäîâàòåëüíî-

ñòè «èñõîäíûé», «îòîææåííûé» è ò.ä.

Ðåãèñòðèðîâàëè èíòåíñèâíîñòü ëèíèé Si3905,

Cr2989, Mn2933, Ni3414, Ni2253, V3102, Cu2961, à òàêæå ëèíèè

îò ìàòðè÷íîãî ýëåìåíòà — æåëåçà. Äëÿ êàæäîé àíàëè-

òè÷åñêîé ëèíèè èíòåíñèâíîñòü îïðåäåëÿëè ïÿòü ðàç.

Ïîëó÷åííûå çíà÷åíèÿ ðàçáèâàëè íà ïàðíûå ãðóïïû —

äëÿ òåðìîîáðàáîòàííûõ è èñõîäíûõ îáðàçöîâ, çàòåì

îáðàáàòûâàëè ìàòåìàòè÷åñêè.

AtomComp 81 íå îñíàùåí êàíàëàìè äëÿ èçìåðå-

íèÿ ìîëèáäåíà è âîëüôðàìà. Äëÿ íèõ èñïîëüçîâàëè

ïðèáîð ARL 4460 (Øâåéöàðèÿ), èìåþùèé âàêóóìíûé

ïîëèõðîìàòîð ïî ñèñòåìå Ïàøåíà — Ðóíãå â ÷óãóí-

íîì êîðïóñå è ïðîäóâàåìûé àðãîíîì øòàòèâ ñ çàìêíó-

òîé ñèñòåìîé âîäÿíîãî îõëàæäåíèÿ. ARL 4460 ðàáî-

òàåò íà èñòî÷íèêå ñ êîíòðîëèðóåìûì òîêîì (CCS),

âðåìÿ àíàëèçà ñîñòàâëÿåò ìåíåå 40 ñ (äâà ðàçðÿäà).

Ðåæèìû îáæèãà çàäàåò ïðîãðàììíîå îáåñïå÷åíèå,

âõîäÿùåå â êîìïëåêò. Îíè íå ìîãóò áûòü èçìåíåíû
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îïåðàòîðîì, ÷òî, ñ îäíîé ñòîðîíû, ãàðàíòèðóåò ñòàí-

äàðòíîñòü àíàëèòè÷åñêîé ïðîöåäóðû, à ñ äðóãîé — íå

ïîçâîëÿåò äî êîíöà ðåøèòü èññëåäîâàòåëüñêóþ çàäà÷ó

ïî óâåëè÷åíèþ ÷óâñòâèòåëüíîñòè ïðèáîðà ê ñòðóêòóð-

íûì èçìåíåíèÿì îáðàçöà.

Ìàòåìàòè÷åñêóþ îáðàáîòêó ðåçóëüòàòîâ ïðîâî-

äèëè ìåòîäîì ñðàâíåíèÿ ñðåäíèõ, ïðèíÿòûì â äèñïåð-

ñèîííîì àíàëèçå, è, èñïîëüçóÿ êðèòåðèé Ôèøåðà,

äåëàëè çàêëþ÷åíèå î òîì, êàêèå õèìè÷åñêèå ýëåìåíòû

â äàííîì ñïëàâå èçìåíèëè ñâîå âçàèìîäåéñòâèå ñ ìàò-

ðè÷íûì ýëåìåíòîì (æåëåçîì).

Â òàáë. 1 ïðåäñòàâëåíû ðåçóëüòàòû èçìåðåíèé

Iàí�Iñð (Iñð — èíòåíñèâíîñòü ëèíèè Fe2599) èññëå-

äóåìûõ îáðàçöîâ äî ÒÎ (èñõîäíûõ) â ñðàâíåíèè

ñ îòîææåííûìè (ïîñëå ÒÎ).

Äëÿ ïÿòè ïàð çíà÷åíèé êðèòè÷åñêîå çíà÷åíèå

Ôèøåðà ïðè äîâåðèòåëüíîé âåðîÿòíîñòè 0,95 ðàâíî

5,32, à ïðè äîâåðèòåëüíîé âåðîÿòíîñòè 0,99 — 11,3

[18]. Íèæå êðèòè÷åñêîãî çíà÷åíèÿ îáðàçöû ñ÷èòàþòñÿ

íåðàçëè÷èìûìè.

Ðàçëè÷íûå èíòåíñèâíîñòè ëèíèé îäíîãî è òîãî

æå õèìè÷åñêîãî ýëåìåíòà ïî-ðàçíîìó ÷óâñòâèòåëüíû

ê ñòðóêòóðíîé ïåðåñòðîéêå. Òàê, èíòåíñèâíîñòü ëèíèè

Ni3414 çíà÷èòåëüíî ÷óâñòâèòåëüíåé èíòåíñèâíîñòè ëè-

íèè Ni2253 (ñì. òàáë. 1).

Ãðàôè÷åñêîå ñîïîñòàâëåíèå ïîëó÷åííûõ ñðåäíèõ

ðåçóëüòàòîâ àíàëèçà ïðåäñòàâëåíî íà ðèñ. 1.

Èç âñåõ èññëåäóåìûõ ýëåìåíòîâ òîëüêî çíà÷åíèÿ

èíòåíñèâíîñòåé îòîææåííûõ îáðàçöîâ ïî ëèíèè Si3905

âûøå èíòåíñèâíîñòåé òîé æå ñïåêòðàëüíîé ëèíèè èñ-

õîäíûõ îáðàçöîâ (ñì. ðèñ. 1). Ýòî ìîæíî îáúÿñíèòü

òåì, ÷òî êðåìíèé â îòîææåííûõ îáðàçöàõ ñëàáåå ñâÿ-

çàí ñ ìàòðè÷íûì æåëåçîì. Ïðî÷íîñòü è òâåðäîñòü îòî-

ææåííûõ îáðàçöîâ, êàê ïðàâèëî, íèæå ÷åì ó èñõîä-

íûõ. Ýòî îçíà÷àåò, ÷òî ïåðåìåùåíèå îäíèõ ñòðóêòóð-

íûõ åäèíèö îòíîñèòåëüíî äðóãèõ â íèõ ïðîèñõîäèò

ëåã÷å.

Èíòåíñèâíîñòè ëèíèé Cr2989, Mn2933, Ni3414, Ni2253,

V3102 è Cu3961 â îòîææåííûõ îáðàçöàõ íèæå, ÷åì â èñ-

õîäíûõ, ÷òî ìîæíî èíòåðïðåòèðîâàòü áîëåå ñëàáîé

ñâÿçüþ ýëåìåíòîâ ñ ìàòðèöåé (æåëåçîì) â èñõîäíûõ

îáðàçöàõ ïî ñðàâíåíèþ ñ îòîææåííûìè.

Èçìåðåíèÿ èíòåíñèâíîñòåé ìîëèáäåíà è âîëüôðà-

ìà ïðîâîäèëè íà ARL 4460, ÷åðåäóÿ èñõîäíûå îáðàç-

öû ñ òåðìîîáðàáîòàííûìè. Ðåçóëüòàòû ïðåäñòàâëåíû

â òàáë. 2. Òàêèì îáðàçîì, âñåãî èìåëè äåâÿòü ïàð

èçìåðåíèé. Äëÿ ýòèõ ïàð êðèòè÷åñêîå çíà÷åíèå Ôèøå-

ðà ïðè äîâåðèòåëüíîé âåðîÿòíîñòè 0,95 ðàâíî 4,49,

à ïðè äîâåðèòåëüíîé âåðîÿòíîñòè 0,99 — 8,53 [18].

Íèæå êðèòè÷åñêîãî çíà÷åíèÿ îáðàçöû ñ÷èòàþòñÿ

íåðàçëè÷èìûìè.

Ãðàôè÷åñêîå ñîïîñòàâëåíèå ïîëó÷åííûõ ñðåäíèõ

ðåçóëüòàòîâ àíàëèçà ïðåäñòàâëåíî íà ðèñ. 2. Âèäíî,

÷òî ñðåäíèå çíà÷åíèÿ èíòåíñèâíîñòåé äëÿ ìîëèá-

äåíà è âîëüôðàìà ó îòîææåííûõ îáðàçöîâ íèæå,

÷åì ó èñõîäíûõ. Ýòî ìîæíî îáúÿñíèòü áîëåå ñèëüíûì

âçàèìîäåéñòâèåì ýòèõ ýëåìåíòîâ ñ æåëåçîì â îòî-

ææåííûõ îáðàçöàõ ïî ñðàâíåíèþ ñ èñõîäíûìè íà

óðîâíå äîâåðèòåëüíîé âåðîÿòíîñòè 0,95. Äëÿ óðîâíÿ

0,99 âçàèìîäåéñòâèÿ âîëüôðàìà è ìîëèáäåíà ñ æå-

ëåçîì íåðàçëè÷èìû ìåæäó èñõîäíûìè è îòîææåííû-

ìè îáðàçöàìè.

Òàêèì îáðàçîì, ïîëó÷åííûå ðåçóëüòàòû (ñì.

òàáë. 1, 2) ñâèäåòåëüñòâóþò î òîì, ÷òî îòæèã ñèëüíî

èçìåíèë èñõîäíóþ ñòðóêòóðó.

Äîïîëíèòåëüíî ïðîâåäåííûé êîíòðîëü ýëåìåíò-

íîãî ñîñòàâà îáðàçöîâ ìåòîäîì ÀÝÑÀ ñ èíäóê-

òèâíî-ñâÿçàííîé ïëàçìîé (ïðîáû â âèäå ðàñòâîðîâ)

ïîêàçàë íåèçìåííîñòü õèìè÷åñêîãî ñîñòàâà ñïëàâà äî

è ïîñëå ÒÎ.

Â ïðåäëàãàåìîì ñïîñîáå îöåíêè ñòðóêòóðû ìàòå-

ðèàëà (ÀÝÑÀ ñ òâåðäîé ïðîáîé) èñïîëüçîâàëè îñîáåí-

íîñòü àëëîòðîïè÷åñêîãî á � ã-ïðåâðàùåíèÿ æåëåçà è

6(��+784�9:��;+<��+<�9):���=�+8��4�:,��	<���+�>:? @) 3A.B):�+, C3 H.

Òàáëèöà 1. Ðåçóëüòàòû èçìåðåíèé îòíîñèòåëüíûõ èíòåíñèâíîñòåé (Iàí�Iñð) äëÿ ñòàëè Õ6ÂÔ íà ïðèáîðå AtomComp 81 è ðàññ÷èòàí-

íûå çíà÷åíèÿ êðèòåðèÿ Ôèøåðà (F )

Si3905 Cr2989 Mn2933 Ni3414 Ni2253 V3102 Cu3961

0,0143�0,0339 0,0092�0,0057 0,0805�0,0397 0,0136�0,0102 0,0431�0,0288 0,0142�0,0093 0,0280�0,0145

0,0166�0,0300 0,0076�0,0048 0,0640�0,0313 0,0127�0,0107 0,0343�0,0237 0,0126�0,0087 0,0222�0,0116

0,0166�0,0238 0,0085�0,0068 0,0744�0,0545 0,0133�0,0097 0,0382�0,0326 0,0140�0,0103 0,0258�0,0192

0,0150�0,0185 0,0101�0,0074 0,0928�0,0623 0,0149�0,0107 0,0460�0,0363 0,0159�0,0116 0,0314�0,0216

0,0148�0,0272 0,0101�0,0068 0,0940�0,0548 0,0148�0,0104 0,0475�0,0331 0,0157�0,0105 0,0317�0,0189

Ñðåäíåå 0,0154�0,0266 0,0091�0,0063 0,0811�0,0485 0,0138�0,0103 0,0418�0,0309 0,0144�0,0100 0,0278�0,0171

Êðèòåðèé F 17,57 17,5 16,6 56,5 11,1 31,2 17,69

Ïðèìå÷àíèå. Â ÷èñëèòåëå óêàçàíû äàííûå äëÿ èñõîäíûõ îáðàçöîâ, â çíàìåíàòåëå — îòîææåííûõ.
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Ðèñ. 1. Ñðåäíèå ðåçóëüòàòû èçìåðåíèÿ îòíîñèòåëüíûõ èíòåí-

ñèâíîñòåé (Iàí�Iñð) äëÿ ñòàëè Õ6ÂÔ íà ïðèáîðå AtomComp 81:

1 è 2 — èñõîäíûé è îòîææåííûé îáðàçåö



åãî ñïëàâîâ. Ïðè âûäåðæèâàíèè îáðàçöîâ ïðè òåìïå-

ðàòóðå 800 °C ñ òå÷åíèåì âðåìåíè ïðîèñõîäèò äèññè-

ïàöèÿ ýíåðãèè, â ðåçóëüòàòå ÷åãî íàáëþäàåòñÿ ôèêñà-

öèÿ ñòðóêòóðû ñ óâåëè÷åíèåì á-ìîäèôèêàöèè ñòàëè.

Â ðåàëüíûõ óñëîâèÿõ ýìèññèîííîãî àíàëèçà çàâè-

ñèìîñòü ìåæäó èíòåíñèâíîñòüþ ëèíèè è êîíöåíòðà-

öèåé ýëåìåíòà ìîæåò íàðóøàòüñÿ èç-çà ðàçëè÷íûõ ïî-

áî÷íûõ ýôôåêòîâ êàê îïòè÷åñêîé, òàê è ôèçèêî-õèìè-

÷åñêîé ïðèðîäû. Ïîýòîìó ðåøàþùåå âëèÿíèå íà òî÷-

íîñòü è äîñòîâåðíîñòü ðåçóëüòàòîâ èìååò âûáîð óñëî-

âèé àòîìèçàöèè (ïðè âîçäåéñòâèè èñêðû) è èçìåðåíèÿ

àíàëèòè÷åñêîãî ñèãíàëà.

Ðàíåå óæå îòìå÷àëàñü çàâèñèìîñòü ðåçóëüòàòîâ îò

ôèçèêî-õèìè÷åñêèõ îñîáåííîñòåé ñòðóêòóðû ïðîáû â

çîíå îáûñêðèâàíèÿ [5, 6, 9].

Äëÿ êàæäîãî õèìè÷åñêîãî ýëåìåíòà õàðàêòåðåí

îïðåäåëåííûé íàáîð ñïåêòðàëüíûõ ëèíèé, ÷òî ïîçâî-

ëÿåò ïî ñïåêòðó îïðåäåëèòü ýëåìåíòíûé ñîñòàâ ñïëà-

âà. Ïðèíÿòî ñ÷èòàòü, ÷òî ÷åì áîëüøå ñîäåðæàíèå ýëå-

ìåíòà â ïðîáå, òåì èíòåíñèâíåå åãî ëèíèè. Îäíàêî â

ðÿäå ñëó÷àåâ ïðè ðàâíîì õèìè÷åñêîì ñîñòàâå, íî ðàç-

ëè÷íîé ñòðóêòóðå, èíòåíñèâíîñòè ëèíèé ìåíÿþòñÿ.

Òàêèì îáðàçîì, àòîìíî-ýìèññèîííûé ñïåêòð òâåð-

äîé ïðîáû — ôóíêöèÿ íå òîëüêî õèìè÷åñêîãî ñîñòàâà,

íî è ñîñòîÿíèÿ, ò.å. ñòðóêòóðû. Ëèíèè ñïåêòðà, ðàçëè-

÷èå èíòåíñèâíîñòåé êîòîðûõ ðåãèñòðèðóåòñÿ ïðèáî-

ðîì, òâåðäûõ îáðàçöîâ ðàâíîãî õèìè÷åñêîãî ñîñòàâà,

íî ðàçëè÷íîé ñòðóêòóðû ìîãóò õàðàêòåðèçîâàòü âçàè-

ìîäåéñòâèå ëåãèðóþùèõ ýëåìåíòîâ è ìàòðèöû.

Ïðè ðàâíîì õèìè÷åñêîì ñîñòàâå ðàçëè÷èÿ â ñâîé-

ñòâàõ ìàòåðèàëîâ îïðåäåëÿþòñÿ îòëè÷èåì èõ ñòðóê-

òóð. Ñðàâíèâàÿ çàêàëåííûé è îòîææåíûé ñïëàâû,

ïîäðàçóìåâàåì, ÷òî çàêàëåííûé ñîäåðæèò áîëüøå

ýíåðãèè (â âèäå ýíòðîïèéíîé ñîñòàâëÿþùåé), ÷åì îòî-

ææåííûé. Ýòî ïðîÿâëÿåòñÿ â òîì, ÷òî ïëîòíîñòü âû-

ñîêîòåìïåðàòóðíîé ñòðóêòóðíîé ìîäèôèêàöèè íèæå

ïëîòíîñòè íèçêîòåìïåðàòóðíîé (èñêëþ÷åíèÿ — îëîâî

è âîäà). Íàïðèìåð, ìàðãàíåö â á-ôîðìå èìååò ïëîò-

íîñòü 7,475 ã�ñì3 (êàðòî÷êà 32-0637), à âûñîêîòåì-

ïåðàòóðíàÿ åãî â-ôîðìà — 7,257 ã�ñì3 (êàðòî÷êà

33-0887) [11].

Äëÿ æåëåçà èçâåñòíî íåñêîëüêî àëëîòðîïíûõ ìî-

äèôèêàöèé (òåìïåðàòóðû ïåðåõîäîâ äëÿ á � ã — 910,

à äëÿ ã � ä — 1390 °C [10]). Ïðè ýòîì êàæäàÿ ïîñëå-

äóþùàÿ ìîäèôèêàöèÿ èìååò ïëîòíîñòü íèæå ïðåäû-

äóùåé, è ÷åì áîëåå âûñîêèé óðîâåíü ìîäèôèêàöèè

çàôèêñèðîâàí, òåì áîëüøå ýíåðãèè àêêóìóëèðîâàíî

ñèñòåìîé.

Ýíåðãèÿ, çàôèêñèðîâàííàÿ â âûñîêîòåìïåðà-

òóðíîé (çàêàëåííîé) ñòðóêòóðíîé ôîðìå è àêêóìó-

ëèðîâàííàÿ íà ýëåêòðîíàõ, ïðè îòæèãå äèññèïèðóåò,

è ïëîòíîñòü ìàòåðèàëà âîçðàñòàåò.

Ñòðóêòóðà ìàòåðèàëà ìîæåò áûòü ïðåäñòàâëåíà

â âèäå èåðàðõè÷åñêîé ïîñëåäîâàòåëüíîñòè ïîäñòðóê-

òóð, íà÷èíàÿ ñ ñóáàòîìàðíîãî (íàïðèìåð, ïðè ðàññìî-

òðåíèè ýëåêòðè÷åñêèõ, ìàãíèòíûõ ñâîéñòâ), àòîìàðíî-

ãî (ïðè ðàññìîòðåíèè êðèñòàëëè÷åñêèõ ìàòåðèàëîâ),

ìîëåêóëÿðíîãî (äëÿ ïîëèìåðîâ) è çàêàí÷èâàÿ ìèêðî-

è ìàêðîñêîïè÷åñêèìè ìàñøòàáàìè [9].

Â ðàáîòå [12] ïðåäñòàâëåíà åäèíàÿ ìíîãîóðîâíå-

âàÿ ìîäåëü ñòðóêòóðû, îäèíèç ïîäóðîâíåé êîòîðîé —

ýëåêòðîííî-ÿäåðíàÿ ñòðóêòóðà.

Èñïîëüçóÿ îñîáåííîñòü àëëîòðîïè÷åñêîãî á � ã-

ïðåâðàùåíèÿ æåëåçà è åãî ñïëàâîâ, òåðìè÷åñêîé îáðà-

áîòêîé ìîæíî ïåðåñòðàèâàòü ñòðóêòóðó ñòàëè, ÷òî

ïðîÿâèòñÿ â èçìåíåíèè åå ñâîéñòâ, êîòîðûå, â ñâîþ

î÷åðåäü, ÿâëÿþòñÿ ñëåäñòâèåì èçìåíåíèÿ ñòðóêòóðû.

Îäíàêî íóæíî ó÷èòûâàòü, ÷òî íå âñå ëåãèðó-

þùèå ýëåìåíòû ðåàãèðóþò íà ïåðåñòðîéêó ñòðóêòóðû

îäèíàêîâî.

Ïðè íåèçìåííîì õèìè÷åñêîì ñîñòàâå ñòðóêòóðà

ìàòåðèàëà íà óðîâíå ìåæàòîìíîãî âçàèìîäåéñòâèÿ,

îïðåäåëÿþùàÿ ðàçëè÷èÿ â åãî ñâîéñòâàõ, ïðåòåðïå-

âàåò èçìåíåíèÿ ïîä âëèÿíèåì âíåøíèõ ôàêòîðîâ,

âûçûâàþùèõ èçìåíåíèå ýíåðãîñîäåðæàíèÿ ñèñòåìû

[13 – 17].

Ðàññìàòðèâàåìûé ìåòîä äàåò âîçìîæíîñòü èññëå-

äîâàòü âçàèìîäåéñòâèÿ ìåæäó àòîìàìè ëåãèðóþùèõ

ýëåìåíòîâ è ìàòðè÷íîãî ìåòàëëà.

Â ðåçóëüòàòå ïðîâåäåííûõ èññëåäîâàíèé óñòàíîâ-

ëåíî, ÷òî, âàðüèðóÿ òåìïåðàòóðîé è âðåìåíåì òåðìî-

îáðàáîòêè, ìîæíî âûÿâèòü ïîñëåäîâàòåëüíîñòü äâè-

æåíèÿ õèìè÷åñêèõ ýëåìåíòîâ è îáúÿñíèòü ïåðåñòðîé-

êó ñòðóêòóðû ìåòàëëà. Ïîëó÷åííûå äàííûå ïðèìåíè-

H3 6(��+784�9:��;+<��+<�9):���=�+8��4�:,��	<���+�>:? @) 3A.B):�+, C3

Òàáëèöà 2. Ðåçóëüòàòû èçìåðåíèÿ îòíîñèòåëüíûõ èíòåíñèâíî-

ñòåé (Iàí�Iñð) äëÿ ñòàëè Õ6ÂÔ íà ïðèáîðå ARL 4460 è ðàññ÷èòàí-

íûå çíà÷åíèÿ êðèòåðèÿ Ôèøåðà (F )

Mo W

0,04651�0,04370 0,02696�0,02475

0,04447�0,04716 0,02505�0,02663

0,05006�0,04364 0,02802�0,02519

0,04669�0,04319 0,02629�0,02506

0,04500�0,04678 0,02597�0,02657

0,04802�0,04351 0,02768�0,02482

0,04788�0,04792 0,02708�0,02717

0,04794�0,04320 0,02746�0,02444

0,04687�0,04365 0,02660�0,02495

Ñðåäíåå 0,04704�0,04475 0,02679�0,02550

Êðèòåðèé F 7,22 7,98

Ïðèìå÷àíèå. Â ÷èñëèòåëå óêàçàíû äàííûå äëÿ èñõîäíûõ îá-

ðàçöîâ, â çíàìåíàòåëå — îòîææåííûõ.

1

1

2

2

Î
ò
í

î
ñ
è

ò
å
ë
ü
í

û
å

è
í

ò
å
í

ñ
è

â
í

î
ñ
ò
è

Ðèñ. 2. Ñðåäíèå ðåçóëüòàòû èçìåðåíèÿ

îòíîñèòåëüíûõ èíòåíñèâíîñòåé (Iàí�Iñð)

äëÿ ñòàëè Õ6ÂÔ íà ïðèáîðå ARL 4460:

1 è 2 — èñõîäíûé è îòíîñèòåëüíûé

îáðàçåö



ìû äëÿ êîíòðîëÿ ñîñòîÿíèÿ ñòàëè ïðè äèàãíîñòèêå åå

êà÷åñòâà. Ìåòîä îáåñïå÷èâàåò âûñîêóþ òî÷íîñòü è èí-

ôîðìàòèâíîñòü îöåíêè íå òîëüêî ýëåìåíòíîãî ñîñòàâà

ñïëàâà, íî è åãî ñòðóêòóðû.

Òàêèì îáðàçîì, èçìåíåíèå ñòðóêòóðû ìàòåðèàëà

âëèÿåò íà ðåçóëüòàòû àòîìíî-ýìèññèîííîé ñïåêòðî-

ñêîïèè òâåðäûõ îáðàçöîâ. Ïðåäëîæåííûé ïîäõîä

ïîçâîëÿåò îöåíèòü èçìåíåíèÿ ñòðóêòóðû ïî àíàëèçó

ñèãíàëà ïðè àòîìíî-ýìèññèîííîé ñïåêòðîñêîïèè. Ðàç-

ëè÷èÿ ñèãíàëîâ â ñïåêòðàëüíîì àíàëèçå ïðè ðàâíûõ

óñëîâèÿõ âîçáóæäåíèÿ è ãðàäóèðîâêè ìîæíî èñïîëü-

çîâàòü äëÿ îïèñàíèÿ ñòðóêòóðíîé ïåðåñòðîéêè â èñ-

ñëåäóåìîì îáðàçöå.
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