POLSKA
RZEGZPOSPOLITA
LUDOWA

OPIS PATENTOWY
PATENTU TYMCZASOWEGO

14166

do patentu nr

Pierwszenstwo:

URZAD
PATENTOWY
PRL

Zgltoszono: 20.10.1971

Patent tymczasowy dodatkowy

Zgloszenie ogloszono 30.05.1973
Opis patentowy opublikowano: 28. 02. 1975

(P. 151118)

Kl. 42k,46/07

MKP GO1n 21/36

CZYTELNIA]

Urzedu Pobentom:.
Plstls]  Lscovpacprigy |

Twoércy wynalazku: Bogdan Sujak, Tadeusz Gorecki, Leon Biernacki

Uprawniony z patentu tymczasowego: Uniwersytet Wroclawski im. Bole-

stawa Bieruta, Wroctaw (Polska)
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zwlaszcza w cienkich warstwach
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Przedmiotem wynalazku jest spos6b wykrywania
przemian fazowych w ciatach statych, zwlaszcza
w cienkich warstwach, znajdujacy zastosowanie
w mikroanalizie chemicznej, materialoznawstwie,
metalurgii i w innych dziedzinach badawczych
i przemyslowych.

Badanie przemian fazowych w ciatach statych,
zar6wno w metalach jak i niemetalach, pozwala
okre§li¢ wartoSci temperatury, w jakiej zachodza
przemiany fazowe badanego materiatu, podczas kt6-
rych zmienia on swoje wlasno$ci fizyczne, co de-
terminuje przeznaczenie tego materialu. Badania
tego rodzaju sg szczegblnie istotne w odniesieniu
do metali i stop6w metali majacych zastosowanie
w szeroko pojetej technologii, np. hutniczej, gdzie
znajomo$§¢é temperatury przemiany fazowej moze
byé kryterium jakoSci wytopu poszczegbinych
szarz.

Dotychczas do wykrywania przemian fazowych
stosuje sie metode dylatometryczng, w ktbérej wy-
korzystuje sig skokowe zmiany wspoétczynnika roz-
szerzalno$ci termicznej w okolicy punktu przemia-
ny fazowej. Innym sposobem jest r6znicowa ana-
liza termiczna, wykorzystujaca efekty cieplne prze-
mian fazowych, podczas ktérych ciepto albo jest
wydzielane albo pochlaniane.

Metoda dylatometryczna
czula, a w przypadkach badania materialéw o nik-
tych zmianach wspétczynnika rozszerzalno$ci ter-
micznej w punkcie przemiany fazowej jest zupel-
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nie nieprzydatna. Metoda réznicowej analizy ter-
micznej nie nadaje sie do wykrywania przernian
fazowych II rodzaju, ktérym nie towarzysza zadne
efekty cieplne.

Znane jest réwniez z literatury wykrywanie
przemian fazowych za pomoca rentgenografii, elek-
tronografii i neutronografii, lecz sposoby te s bar-
dzo czasochlonne, wymagaja stosowania kosztow-
nej aparatury, a ponadto zawodza w przypadku
proces6w porzgdkowania wielu stop6w.

Wszystkie wymienione wyzej sposoby wykaqua
te podstawowg niezgodno§é, ze kazdorazowa préb-
ka badanego materialu wymaga odpowiedniego
przygotowania, np. sporzadzenia odpowiedniej
ksztaltki lub sproszkowania, w. wyniku czego préb-
ka taka nie moze by¢ pb6iniej wykorzystana tech-
nologicznie, tak wiec sposobami tymi mozna badaé
jedynie materiat, a nie element pracujacy wyko-
nany z tego materiatu. ‘

Celem wynalazku jest znalezienie takiego sposo-
bu wykrywania przemian fazowych w ciatach sta-
lych kazdego rodzaju, a wigc i we wszystkich ty-
pach stopbéw, zwlaszcza w cienkich warstwach bez
konieczno$ci specjalnego, niszczacego przygotowa-
nia prébek, ktéry jednoczeSnie gwarantowaltby
szybki i dokladny pomiar, a przy tym nie wyma-
galby korzystania z trudnodostepnych i kosztow-
nych urzgdzen.

W wyniku dlugotrwalych pr6b i badan okazalo
sie, Ze cel ten mozna osiagnaé umieszczajac bada-
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ny material pod detektorem no$nik6w ujemnego
tadunku elektrycznego i o$wietlajagc powierzchnig
tego materialu promieniowaniem ultrafioletowym
z lampy kwarcowej. W przypadku stosowania jako
detektora licznika Geigera lub licznika Geigera-

. =Miillera Zr6diem ultrafioletu dla osSwietlania po--

wierzchni prébki sg zjawiska towarzyszace genero-
waniu impulséw licznikowych, zachodzace w obje-
toSci czynnej licznika. Miedzy detektorem a préb-
kg przyklada sie napiecie przy$pieszajace i wpro-
wadzajace emitowane z prébki no$niki ujemnego
tadunku elektrycznego do objetosci czynnej detek-
tora, z tym ze warto$é tego napiecia zalezy od od-
legloSci prébki od detektora.

quzm wykrywania przemian fazowych w zalez-
nosci od temperatury badany material poddaje sie
mianom temperatury ze stalg szybkoS$cia, np. przez
ogrzewenie za pomocy pieca oporowego. Zliczania
erﬂi_to_wanych‘z badanego materialu no$nikéw tla-
dunku ujemnego dokonuje si¢ za pomoca znanego
w detekcji czastek jonizujgcych zestawu aparatu-
ry - elektronicznej, obejmujacej przedwzmacniacz,
miernik szybkosci zliczen, rejestrator itd. Aby wy-
kluczyé mozliwo§é zmian charakterystyki roboczej
licznika korzystne jest termostatowanie go za po-
mocg wymuszonego obiegu czynnika cieklego o usta-
lonej temperaturze.

W sposobie “wedlug wynalazku pomiar dokony-
wany jest szybko, z pelng powtarzalnoScig a bada-
ne prébki nie ulegajg zniszczeniu zachowujac swo-
je cechy funkcjonalne.

Przedmiot wynalazku jest blizej objasniony na
przykladach wykonania, ktére jednakze nie ogra-
niczajg zakresu wynalazku.

Przyktad I. Cienka elektrolityczng warstwe
stopu niklowo-cynkowego o gruboSci 7 um, nanie-
siong na podkladke mosiezng uklada sie na piecu
oporowym o mocy 350 Wat, zasilanym poprzez au-
totransformator z sieci pragdu zmiennego. Tempera-
ture pieca i prébki zmienia sie ze stalg predkos-
cig 50°C/min. Powierzchnie¢ prébki o§wietla sie
$wiatlem lampy kwarcowej z palnikiem Q 400 przez
caly czas trwania pomiaru. Nad pr6bka, w odleg-
toSci 3 cm umieszcza sie ostrzowy licznik Geigera
z nasycong parg gaszaca etanolu, przy czym tempe-

ratura kapieli termostatujgcej licznik wynosi 43°C.

Miedzy probke a licznik doprowadza sie napigcie
300 V z zasilacza lampowego, tak aby prébka znaj-
dowala sie na potencjale ujemnym wzgledem ka-

tody licznika. -

Licznik podiaczony jest do ukaldu rejestrujgce-
go zlozonego z integratora liniowego ZIL 4, kom-
pensatora rejestrujgcego KR 1 oraz zasilacza wy-
sokiego napiecia ZWN 4. Temperatura ferromag-
netycznego punktu Curie badanej warstwy stopu
niklowo-cynkowego wynosi 251°C, co odczytuje sie
z polozenia maksimum na wykreSlonej przez reje-
‘strator krzywej temperaturowej zaleznoéci nateze-
nia emisji ujemnych no$nikéw ladunku elektrycz-
nego, emitowanych z probki pod wplywem §wiatla
ultrafioletowego.

Przyktad II, Plaskg spiralke z drutu nowo-
srebrowego MZN 15 umieszcza si¢ na powierzchni
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pieca oporowego o mocy 250 Wat. Temperature
pieca i pr6ébki zmienia si¢ z predkoscig 12°C/min.
Powierzchnie prébki o$wietla sie §wiatlem lampy
kwarcowej z palnikiem HBO 50 przez caly czas

" trwania pomiaru. Nad prébka, w odleglosci 2 em

umieszcza sie otwarty licznik ostrzowy Geigera
Z nasycong para gaszacg etanolu. Miedzy proébka
a licznikiem przyklada sie z zasilacza lampowego
napigcie 200 V, tak aby prébka posiadala potencjal
ujemny wzgledem katody licznika. Licznik jest
potgczony z identycznym ukladem rejestrujgcym
jak w przykladzie I. Temperatura Curie procesé6w
porzagdkowania badanego stopu tréjskladnikowego
wynosi 330°C, co odczytujemy z polozenia maksi-
mum na wykreSlonej przez rejestrator krzywej
temperaturowej zalezmo$ci natezenia emisji noéni-
kéw ujemnego ladunku elektrycznego.

Przyktad III. Gladko tloczone kolo zebate z=»
stopu PA 4 uprzednio wygrzane w temperaturze
540°C w ciagu 2 godzin i zahartowane w wodzie
umieszcza sie w okienku ostrzowego licznika Gei-
gera z nasycong parg gaszaca alkoholu etylowegd.
Przez caly czas trwania pomiaru temperatura préb-
ki jest stala i ré6wna temperaturze otoczenia. Po-
wierzchnia prébki jest o$§wietlana §wiattem ultra-
fioletowym wytwarzanym w objetosci czynnej licz-
nika podczas generowania impulséw licznikowych.
Pomiaru dokonuje si¢ za pomoca identycznego uk-
ladu rejestrujacego jak w przykladzie I, ktéry wy-
kresla krzywa zaleznoSci natezenia emisji nosnikéw
ujemnego ladunku elektrycznego od czasu. Na krzy-
wej tej po uplywie 55 minut od momentu zahar-
towania prébki wystgpuje maksimum, §wiadczace
0 wydzieleniu sie z przesyconego roztworu statego
nadmiarowej fazy MgySi i zakoficzeniu pierwszej
fazy starzenia samorzutnego stopu PA 4.

Zastrzezenia patentowe

1. Spos6b wykrywania przemian fazowych w cia-
tach stalych, zwlaszcza w cienkich warstwach, zna-
mienny tym, ze badany materiat, ktérego po-
wierzchnie o$wietla si¢ $wiatlem ultrafioletowym,
umieszcza sie¢ w poblizu lub wewnatrz detektora
swobodnych no$nikéw ujemnego ladunku elektrycz-
nego, korzystnie termostatowanego, miedzy bada-
nym materialem a detektorem wytwarza sie pole
elektryczne . przy$pieszajace i wprowadzajace emi-
towane z tego materialu noéniki ujemnego tadunku
elektrycznego do objetosci czynnej licznika, ewen-
tualnie badany material poddaje sie zmianom tem-
peratury ze stalg szybko$cig a zaliczania emitowa-
nych z badanego materiatu noénik6w ujemnego
ladunku elektrycznego dokonuje sie za pomocg zna-
nej aparatury rejestrujgcej.

2. Sposéb wedlug zastrz. 1, znamienny tym, ze
powierzchnie badanego materialu o$wietla sie pro-
mieniowaniem ultrafioletowym o takim rozkladzie
spektralnym, ktéry nie powoduje klasycznej emisji
fotoelektronowej a zrédlem tego promieniowania
ultrafioletowego jest sam detektor lub dodatkowe
urzgdzenie, np. lampa kwarcowa.
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3. Sposéb wedlug zastrz. 1, zmamienny tym, ZzZe emitowane z badanego materialu no$niki ujemne-
warto$é napiecia przytozonego miedzy badanym ma- go ladunku elektrycznego do objetosci czynnej da-
terialem a detektorem celem wytworzenia pola tektora zalezy od odlegto$ci badanego materiatu

elektrycznego przyspieszajacego i wprowadzajgcego od detektora.



	PL74166B2
	BIBLIOGRAPHY
	CLAIMS
	DESCRIPTION


