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cic badan metali. Przy ich pomocy oriento-
wano monokrysztaly metaliczne z wystarcza-

Jaca dla wielu dogéwiadczen dokladnoscia.

Slreszczenic.

Wykonano préby oznaczania oricntacji
pojedynczych krysztatéw metali z ominig-
ciem metod rentgenowskich.

Postugiwano sie trawieniem na refleksje
dyslokowana 1 figury wytrawione, wyznacza-
niem plaszczvzn tupliwoéel 1 przebiegu
warstw krysztatow blizniaczych, powstajacych
na skulbek odkszlalcenia mechanicznego.

Proby przeprowadzono na krysztatach
miedzi, glinu, antymonu, ze szczegdlnym
uwzglednieniem cynku.

Literatura.

E. Schmid i W. Boas, Kristallplastizitit, Berlin, 1935.

1. Czochralski, Moderne Metallkunde, Berlin, 1924.

Goler i G. Sachs, Z. techn. Physik, 8, 386, (1927).

E. Schmid i G. Wasserman, Z. Physik, 46, 653,

(1927).

E. Schmid, Z. Metallkunde, 20, 69, (19238).

W. Fahrenhorst 1 E. Schmid, Z. Metallkunde 20,

323, (1928).

W. Boas i E. Schmid, Z. techn. Physik, 2, 71, (1931).

W. Boas 1 E. Schmid, Helvetica Physica Acta, 7,

628, (1934).

W. Boas, Helvetica Physica Acta, 8, 674, (1935).

W. Boas, Schweizer Archiv angew. Wissenschaft

Techn., 12, 1, (1935).

11. J. Czochralski 1 S. Brunne, Wiad. Inst. Met., 3,
180, (1936).

12, G. Tamman i G. Midiller, Z. Metalikunde, 18, 69,

(1926).

W

S v

—
v o

PRZEMYSL CHEMICZNY 71

13. K. Hausser1P. Scholz, Wissenschaftliche Veréffentli-
chungen Siemenskonzern, 5, (1927).

14. J. Czochralski i O. Lubinkowski, Wiad. Inst.
Met., 3, 177, (1936). :

15. E. Schmid i G. Wasserman, Handb. d. Physik u.
Techn. Mechanik, 4, 344, (1931).

16. Michitochi Ichihara, J. Inst. Metals, 43, 422, (1930).

17. E. Schmid i G. Wasserman, Z. Physik, 48, 371,
(1928).

18. R. Gross, Z. Metallkunde, 344, (1924).

19. H. Baumhauer, Die Resultate der Aetzmethode in der
Kristallographischen Forschung, Lipsk (1894).

ZUSAMMENFASSUNG.

Bestimmung der Lage von Kristallachseu
in Metalleinkristallen

Es wurden Versuche zur Bectimmung der Lage von Kri-
stallachsen in Zink-, Aluminium , Kupfer- und Antimon-
Einkristallen mit Ausschluss der réntgenographischen Me-
thode, durchgefithrt. Um zu den gewtinschten Ergebnissen
zu gelangen, wurde die Wirkung des Aetzens auf dislo-
zierte Reflexion und Aetzfiguren gepriift, sowie die Spalt.
flichen- und Zwillings-Bildung von Kristallen beobachtet.
Die Ergebnisse dieser Untersuchungen sind in den Licht-
bildern 3 bis 11 und 13 bis 20 dargestellt (Aetzfiguren auf
Zinkkristallen: Fig: 5 und 6, 8 bis 11 und 15; auf
Antimon: Fig. 20; Reflexe auf Aluminiumeinkristallkugeln :
Fig. 16 und 17; auf einer Kupfereinkristallkugel: Fig. 18-19).

Die geometrische Vollkommenheit der erzielten Figuren
zeigt, dass die dem Gebiete der Mineralogie entlehnten
Methoden auch fiir die Metallkunde von gewisser Be-
deutung sind, da durch diese Versuchsart die ILage der
Kristallachsen in Metalleinkristallproben mit einer Ge-
nauigkeit. bestimmt werden konnte, die in vielen Fillen
als ausreichend angeschen werden kann.

Warszawa, 1937,

_ Metallurgische Abteilung des
Chemyjschen Forschungs-Instituts.

Uszlachetnianie siluminu za pomoca potasowcow
Sur l'affinage de I'alpax par les métaux alcalins
J. CZOCHRALSKI 1 J. KACZYNSKI
Chemiczny Instytut Badawczy — Dzial Melalurgiczny
Komunikal 79

Nadeszlo 19 slycznia 1937

I. Wstep.

Uszlachelnienie siluminu za pomoca do-
datku Nal’ w roku 1920 przez A. Pacza
otworzylo droge zastosowaniu technicznemu
Lego stopu. Data ta jednoczesnie rozpoczyna
okres badan nad siluminem w laboratoriach
naukowych i przemystowych niemal calego
cywilizowanego $wiata. Powodem tego za-
interesowania byly nie tylko wilasnoscl tech-
niczne stopu, ale przede wszystkim niespo-
tykane wowezas zjawisko zmiany gruboziar-
nistej struktury stopu, ktory wedhig analizy
termiczne] powinien skladaé si¢ z czystego
eulektyku, przez dziatania znikomo male]
iloéci metalu alkalicznego na strukture bar-
dzo drobnoziarnista, euteklycznag.

7. posrod opublikowanych prac dotycza-
cych jedynie samego procesu uszlachetnia-
nia, podstawowe znaczenie maja badania

J. Czochralskiego!) 1 pdiniejsze E.
Scheuera?). Stwierdzono, Ze¢ istotnym czyn-
nikiem uszlachetniajacym jest séd, kLory mo-
7¢ by¢ wprowadzony do cieklego stopu w
postaci metalicznej lub w postaci zwiazkow
nieorganicznych. Struktura siluminu zalezy
jedynie od zawartoéci sodu w skrzeptym sto-
pie. CGatkowity efekt wuszlachetniania, L.j.
zmiany struktury i zwiazane z tym osiagnig-
cie maksymum wartosci wihasnosci mecha-
nicznych otrzymuje sig przy zawarlosci sodu
w granicach od 0,0089, do 0,015%. W jakie]
postaci wystepuje soéd zawarty w uszlachel-
nionym siluminie dolychezas nie wyjasniono.
Badania mikrostruktury stopu nie ujawnity

1 J. Czochralski. Z. Metallkunde 13, 507, (1921);
15, 200, (1923); 18, 50 (1926); 19, 14, (1927).

2) E. Scheuer. Z. Metallkunde 25, 139, (1933); 27,
83, (1935).
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sodu jako odrgbnego skladnika strukturalne-

go, rownicz badania renlgenograficzne nie

wylkazaly roznic migdzy sLnlmm normalnyvm
a uszlachelnionym  G. Shinoda3®) Il. Ko-
oY), Pewne podstawy do dalszych rozwa-
zan daja spostrzezenia 5. Scheucra®) do-
Lvezace stopow o wigksze] zawartosel sodu,
gdzie zauwazonn nowe formy kryszlatow
1 prawdopodobnic tam sod Lworzy zwiazki #
podstawowymi skiadnikami stopu np. krze-
mek sodowy lub krzemelk aluminiowo-sodo-
WYy.

Z Lym wigze si¢ bezposrednio zagadnienie
nmiechanizmu dzialania nszlae hC[nldeH'”ﬁ 80-
du, ktore niestety nie zoslalo dolyvchezas w
sposob dostateczny rozwiazane. Nie ulega
watpliwosel, jalk to juz wykazat Czochral-
skil), ze dzialanie sodu ma miejsce w no-
mwencle krystalizacji stopu. Wythimaczenicin
Lego dzialania zajmowali sie rozni aulorzy.
Guillett) sadzit, ze s6d dziala oczyszezajaco.
B. Otani?) praypuszezajac istnienic polréjne-
2o monoleklykl, upatrywal przyczyne uszla-
Chcrmama w hamujaceym dzialaniu cleczy za-
wierajacej sod. Gwyeri Phillipss) praypisy-
wali zdrobnienie struktury zatrzymaniu stanu
koloidalnego stopu przez sod wystepujaey w
stanie cieklym w charaklerze koloidu ochron-
nego, zas Archeri Kempf®) oraz Edwards
I Archer'®) uwazaja, zc s6d wplywa na
szybkoé¢ kryslalizacji krzemu, albo przez mme-
chaniczne oddzialywanic koloidalnych czq-
steczek sodu, albo przez adsorbeje cienkich
blonek sodu na p()\\l(‘rlthnl wydzielonych
juz krysztatow Si. M. Gayler') uwaza, 7c
dodatek sodu poworluje przechlodzenie slo-
pu, wywolujace powslrzymanie picrwolne]
krystalizacji krzemu 1 spontaniczng krystali-
zacj¢ w Lemperaburze nizszej, przy czym ma
miejsce przesunigeie punklu eutektyc/nufro
w sbrone wyzszej zawartodcl krzemu, co
jest zgodne z obserwacjami licznych badaczy.

Zastapienie sodn jako czynnika uszla-
chetniajacego przez inne melale o podobnych
wilasnosciach chemicznych 1 fizycznych, a
wige w pierwszym rzedzic przez potasowce,
miato dla tego problemu wielkie znaczenie.
To tez juz w 1921 roku zostal opatenltowany
przez Aluminium Co. of Americal?) sposob
uszlachetniania siluminu za pomoca metali

3 G. Shmudd J. Inst. Metals, 41, 441, (1929).

) H. Koté, Mem. Coll. Sct. Kyoto. Imp. Univ. 18,
17, (1935).

) E. Scheuer. Schweiz. Archiv. 2, 85, (1936).

%) L. Guillet. Rev. Métall. 19, 303, (1922).

7 B. Otani. J. Inst. Metals, 36, 243, (1926).

5 A. Gwyer 1 H. Phillips. J. Inst. Metals, 36, 269,
(1926). i

%) R. Archer i L. Kempf. Trans. Am. Inst. Mining
nMet. Engrs, 453, (1926). _

10y J. Edwards i R. Archer. Chem. Met. Eng. 31,
504, (1924).

my M. Gayler. J. Inst. Metals, 38, 157, (1927).

12y Aluminium Co. of America, pat. franc. 543712, (1921).
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alkaticznych. Opis patenlowy w rzeczywi-
sloder dotyczy sodu 1 polasu, nalomiast lit,
rubid i cez zoslaly zastrzezonc ale nic opra-
cowane. Tenze palent w uwadze, dolvezace]
litu, zawiera zdanie, ze plPI‘WlEl%lOl\ ten po-
(lohny w swych wlasnosciach do wapniowcow
nic daje wlaiciwego uszlachetnienia.

M. Pelit!®) w 1926 roku polwicrdzil
ll\]la(lh tniajace dzialanie polasu na silumin

- postacl cdodalku wynoszacego okolo 29,.
Ukla(l Al—K, podany przez D.P. Smilha'?)
jest zupelnie podobny do ukiadu Al — Na
.. Mathewsona!®). H. Koto!) podaje, zc
lil wilosci 0,1%, powoduje zmiane strultury
siluminu analogiczna do dziatania sodu; wighk-
sze ilosel litu wywoluja pojawienie sig na
zmmodyfikowanej strukturze, krystaliczne] fa-
7y prawdopodobnic zwiazku LigSi,; co lenze
aulor stwierdzil na drodze badan rentgeno-
graficznych. Niestely, brak pomiarow wia-
sno$ci mechanicznych siluminu, zawierajyce-
oo lit, nie pozwala wyciagaé wnioskow na Le-
matb uszlachetniajacego dzialania litu.

Oproécz tego nalezy zanotowad patent K.
Schmidta'®) wedlug ktérego dodatek 0,19
Li do siluminu zwigksza wytrzymaltosé od-
lewu w wyzszych Llemperaturach.

Jezeli chodzi o odpowiednie uklady po-
(lwojne, to w przeciwicnstwie do sodu i potasu,
Jit. Lworzy z aluminium zakres roztworu sla-
fego granicznego do 3,5% Li. W H98% wedlug
Assmannat?) w cieklym aluminium roz-
puszcza sie Jib w kazdym stosunku, przy
20,4% Li tworzy zwiazek chemiczny AlLL
Ulklad Li-— Si nie jest opracowany, jednak
wyodrebniono zwiazek Li,Si, (LizSi), ktory
zreszta zostal zauwazony przez H. Kotot)
w siluminie zawierajacym wigksze ilosci litu.

Wplyw rubidu 1 cezu na silumin nie byl
dotychezas zbadany, z wyjatkiem wyzej
wzmiankowanego zastrzezenia z pateniu Alu-
minium Co. of Ameuca”) Nieznane sa row-
nicz uklady podwéjne rubidu i cezu ze sktadni-
kami siluminu L.j. z aluminium 1 z krzemen.

II. Czes¢ doswiadezalna.

Celem pracy bylo zbadanie dziatania po-
tasowcow niebadanych tub tez niedostalecz-
nie zbadanych na uszlachelnianie siluminu.
Wykonano pr()b\ wstepne z czystym silumi-
nem, zawierajacym do 0.1 /0 Fe oraz z lech-
nicznym, zawierajacym 0,39% Fe, jak row-
niez z uszlachetnionym za pomoca Na me-
talicznego. Naslepnie pr7epr0\\ad/ono proby
11\/]4('h0tmama za pomoca Li, Rbi Cs. Bada-
no mikrostrukturg i mierzono wytrzymatosé
na rozcigganie 1 wydtuzenie w stanie odlanym.

18y M. Pem Rev. metall. 23, 418, (1926).

4y D. P. Smith. Z. anorg. Chem. 56, 113, (1908).
15) C. Mathewson. Z. anorg. Chem. 48, 193, (1906).
18) K. Schmidt, pat. niem. 598548 (1934).

11 Assmann, Z. Metallkunde, 18, 51, (1926).
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Warunki badania.

Stop wyjdciowy (stlunin) wylopiono =z
alumimium 99,9929 1 2 krzemu Lechnicznego
Kahlbauma. W Len sposéb wykonany silu-
min zawicrat do 0,19, Ie. Slopu Lego uzyto
do seril wytopoéw z Na, K, Li, Rb i Cs.
Nastepnic wykonano silumin z aluminium
Lechnicznego 99,59, 1 rownies z krzemu Lech-
nicznego IKahlbauma; stop Llen zawicral do
0,3%, I'e i zostal zuzyly do wykonania badan
poréwnawczych z Na 1 K. Uszlachetnianic
siluminu przeprowadzano w sposob nastepu-
jacy: rozlapiano stop wyjsciowy w tyglu pot-
szamotowym 1 po osiggnigciu odpowiedniej
temperatury wprowadzano do stopu dodatek
metalu alkalicznego. Jezel dodalek wprowa-
dzano w postact metalicznej, uzywano do
tego celu dzwonu zelaznego; jezell za$ w po-
slaci soli, to zawijano obliczona ilos¢ soli w
folig aluminiowa i szezypcami wprowadzano
do cieklego melalu. Odlewano naslepnic w
Lemperaturze 670° do 700° do forny piasko-
wej na dwie probki wytrzymalosciowe d =
=8 mm. [ =10 d. Badanie stopu z odpo-
wiednimi dodalkami polegato na zbadaniu
jego mikrostruktury, 1 pomiarze wlasnosci
mechanicznych: wytrzymalosci na rozciaga-
nie R, 1 wydluzenie A. Pomiarow wytrzyma-
fosciowych dokonano na maszynie uniwer-
salnej Amslera na 3000 /g z sitomierzem na
2000 kg na probkach w stanie odlanym
o $rednicy 8 mnti dlugosci pomiarowej 80 mm,
po dwie probki dla kazdego wytopu.

Silumin probowano uszlachetnié za po-
mocyg Li, Na. K 1 I?b metalicznego oraz soli
12’(1]2‘(703; Li,COy RbO,CO4 CsyCOy4 ROUF;

st

Wyniki;

1) Wiasnodcl stopu wyjsciowego.
Silumin wyjsciowy, sporzadzony z najczyst-
szego Al, zawilerajacy 139, St sprawdzono na
obecnosé domieszek szkodliwych. Wedlug
analizy chemicznej dla trzech wytopéw po
2,5 kg zawartosé Fe wahata sig w granicach
od 0,089, do 0,19, zawartoé¢ Ca od sladow
do 0,0229%,. Stwierdzono, ze na wlasnosel
mechaniczne normalnego siluminu maja wiel-
ki wplyw: temperatura przegrzania stopu,
Lemperatura odlewania, wilgotnosé formy
1 caly szereg przypadkowych czynnikow,
ktorych wplywu w czasie pracy trudno unik-
ng¢. Wszystkie proby odlewano w Lempera-
turze 670° do 6800,

Wytrzymaloié na rozcigganie wahata sig
w granicach 14,5 do 155 kg/mm?, a wydhu-
zenie od 1,89, do 2,39%,. Prayjeto do porow-
nan wartosci $rednie dla Rp=15 Lkg/mm?
1 . 4=2,09, dla siluminu normalnego, zawie-
rajacego do 0,19, [Fe. Mikrostrukbure tego
siluminu przedstawia rycina 1.
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e

Silumin, sporzadzony z Al technicznego
przy 139% Si, zawieral 0.3% [Fe. W mikro-
struklurze zadnyvceh rdznic nie zauwazono.
Natomiasl srednia wytrzyvmalosé na rozceig-
ganie w slanie odlanym wynosita 15,8 kg/mimn?
przy wydtuzeniu 2,19,.

et O 1 T r ” o "
b e AN, e ‘:'i:'f't\r e q!;". s IS
\.vk\ b 3 ,-f’/'/:‘\ 7/'&’»“

N ::""r_t,\‘“\ o/ "\ J
RPN A

Rycina 1.
Mikrofotografia probki siluminu normalnego,
(< 150), nie lrawiona.

Siluniin, zawierajacy 0,19, I'e, uszlachet-
niony za pomoca dodatku Na 0,19, posiadal
R,=20,4 kg/mm? i A=9Y,.

Silumin, zawierajacy 0,39%, Fe, uszlachet-
niony w ten sam sposob, posiadal srednia
wytrzymatosé ina Trozcigganie R, =g20.05
kg/fmm?® 1 wydluzenie 4=5,6%,. W obu przy-
padkach mikrostruktury nie réznily sig. Za-
tem zawarto$¢ Fe do 0,3% nie ma dostrze-
galnego wplywu na strukture i wytrzymatosé
na rozciaganie, natomiasl zmniejsza wydlu-
zenie siluminu.
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Rveina 2.
Wytrzymalos¢ na rozeiaganie () 1 wydiuzenie (1)
siluminu w zaleznosci od dodalku Li w procentach,
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2) Proby uszlachetnicnia
ca Li. Wplyw dodatku |
wlasnosct  mechaniczne sbopu  przedslawia
Lablica 1. Zmiany strukluralne, zachodzyce
przy Lym, sq opisane szczegdlowo mize).

Za l')()lll(')—
zawarloscel Li na
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ziarmisly culekbyl o roznym stopnmiu zdro-
bnienia oraz dendryvly Al; ale na tym tle
sq jeszeze dosé rzadko rozsiane bardzo duze
kryszlaly pierwolne Si, co pokazuje rycina 6.
Préba Nr. D posiada strukiure drobno-eutek-

TABLICA 1.

Wplyw Li na wlasnos$ci mechaniczne silumi-
nu przedstawiony jesl na rysunkach: 2 we-
dtug dodatku Li: 1 3 wedlug zawartobel Li
w stople na podstawie analizy chemicznej.

K I

Rycina 3.
Wytrzymalo$é na rozciaganie (17,)) i wydtuzenie (1)
siluminu w zalezno$ci od analilyeznie sl wierdzonej
zawartosci Li w procentach.

Mikrostruktury stopow, badane na szli-
fach mnietrawionvch oraz trawionych 0,19,
roztworem I,F,, przedslawiaja si¢ nastepu-
jaco: l)ml)a Nr.'l posiada struklure normal-
n 1, niezmieniony; proba Nr. 2 wykazuje
zwigkszenie ilosci iglastych malych kryszta-
Iow pierwolnych 8¢, miedzy ktorymi widoczne
sq zarysy dendrylow Al (rycina 4). Proba
Nr. 3 w \'l\d/l]|(‘ zdrobnienie igl: isbyeh 1 wielo-
katnych krysztatow Si i zarysy dendrytow
(rycina D). W probie Nr. 4 wystepuje drobno-

% Li Temperatura .
zawartosé Czas od wpro-| o A
L. p. | wprowa- | w stopie | wprowa- | odle- _wadzeria do L /me‘z o Struktura
dzonego | wedlug dzania wania odlania 8 0
analizy |
| | . | . .
1 0,045 — 8000 - 690V 53 min 15,1 2,0 niezmienion 1
2 0,1 0,02 800" G90° " 155 3,4 . Rycina 4
3 0,2 0,01 RO00 GO0 N 16,2 3,1 " Rycina 5
4 0,36 - 300° 690° . 16,55 3,7 zmientona Rycina 6
5 0,33 0,14 8000 690" . 16,52 3,7 ., Ryciny 7, 8
6 0,67 0,20 800" 690° " 12,4 1,4 " Rycina 9
7 0.3 | 0,18 8007 | 6900 " 12,15 1,4 Ve Rycina 10

Lyczna z wydzielonymi dendrylami Al (rycina
7). Jednak stopien zdrobnicnia eutektyku nie
jest na cate] powicrzchni jednakowy; na po-
wierzchni szlifu wystepuja niejsca, w kto-

Algisyw . ) 43,
s;:‘g“x_ > .4,’\ ’f_ : }k‘fﬁx
A ?| Ve 2 “& )t\‘ ==
JL_'-§~’\-4_'\}~¢L‘1;"'“ ! ,u >

A ./!\d.‘\ “v vﬁ"f

o x\f' /2
e
R A ,;"%
of A S R
TS S

%

Rycina 4.
Mikrofotografia probki siluminu wytopionego
0,1 Li (x150) nie trawiona.

z dodalkiem

Ryeina 5.
Mikrofotografia probki siluminu :wytopionegp
z dodalkiem 0,2% Li (x150) nie trawiona,.
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rych struklura jest meco grubsza, miejsea te
sqa  widoczne nawel na zlomic w poslact
ciemnych plam (rycina 8). Proba Nr. 6 po-
siada slrukture niejednorodna: na Lle drobno-
ziarnislego eutekbyku 1 dendrytow Al rozsia-
ne sa plamy o struklurze iglastej, gdzie mie-

CHEMICZNY 75

Aozpatrujae mikrostrukbure stopow lqcz-
nic z ich wlasnosciami mechanicznymi, stwier-
dzono daleko idaca zgodnosé wynikow, mia-
nowiciegnajlepsze wlasnosci mechaniczne ma-
ja proby 4 1 O, klorveh mikrostrukbura jesl
najbardziej ‘zdrobniona, a szczegdlniej proba

Rycina 6.
Mikrofolografin probki siluminu wylopioucgo
v dodatkicm 0,36 Li (<150} lrawiona 0,1%, Hy Iy,

dzy krysztatami iglasbymi mozna zauwazyc
(robne kryszlatki nowej fazy (rycina 9).
W probie Nr.;7 plamy o grubszej strukturze
iglaste) wystepuja wyrazniej niz w stopie 6,
oraz okragle kryszlalki nowej fazy, wyrdi-
niajace si¢ zolbawy barwa od tha, wyslbepuja
nietyllko na Lle grubszej struktury, ale
rownicz wérod drobnoziarnistego eutelktyku
(rycina 10).

Ryeina 7. =
Mikrofolografin probki siluminu wylopionego
z dodatlkiem 0,05%, Lijpodlug anahzy 0,14%
(%250), lrawiona 0,19, Hs Fa.

Nalezy rowniez zwrécié uwage na fakt,
ze ze wzrostem dodalku Li powierzchnia od-
lewu staje si¢ clemniejsza az do catkowitego
pokryeia powierzchni odlewu gruba warstwa
ciemnoszarego nalotu tlenkow, jak Lo za-
uwazono w probkach 6 i 7 przy duzej za-
wartoscei Li.

Ryvcina 8.
Ztom rozerwaneji.probki gsiluminu. wytoplonego
7 dodalkiem 0,50 Li (xX5])

Rycina 9.
Mikrofolo grafia probki siluminu wylopionego
7 dodalkiem 0,67°, Li (<1H0), nie lrawiona.

Rycina 10,
Mikrofologralia “probki 'siluninu wylopionego
7 dodalkiem 0,89 i (<150), nie lrawiona.
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Nr. b, Zalem Ll dziala uszlachelniajaco na
silunmiin (do zawartoser Lo 0.149,). Pordwna-
niec mikrostrukbury stopu D 7z odpowiedniy
struklura siluminu uszlachelnionego za po-
mocy Nu, prrzeprowadzone przy powighksze-
nin - kX700, nic wykazato roznic. Niemnic]
jednak sbwicrdzié nalezy, ze dzalanie lilu
jest znacznie slabsze niz sodu, gdyz podwyz-
szenie wiasnoéei mechanicznych osiga sig
w bardzo nieznacznym slopniu (£, = 16,5
Lg/mm?, A = 3,79%,) a zdrobnicnie slruklary
za pomoca Li nic daje Lak pewnyeh wynikow
jok za pomocy Na. Gwaltowne obnizenie
wlasnosct me chanicznyvelh silominu na sku-
Lek wigkszego dodatku Li ma najprawdopo-
dobniej przyezyne w wyslapicniu 1 lworze-
niu sie nowej fazy kryslalicznej, klorg jest
swigzek LigSits)

3) Préoby wuszlachelniania za po-
moca K. Préby uszlachebniania siluniinu po-
tasem wykonano w dwoch seriach: wjednej
uzylo siluminu, zawicvajgcego 0.1% Fe, w
drugie] silumiinu Lechnicznego o zawarlosel
do 0,329% Ie. Wyniki prob sa zeslawione
w lablicach 2 1 3.

Poniewaz polas, dodawany do kapieli me-
ltalicznej, bardzo szybko sig wypalat (L. L.
65,39, L. w. 7629, koniccznym bylo obnizenie
Lemperatury wprowadzania dodatku do 7:20°

18) Assmann, Z. Metallkunde 18, 236 (1920).

1 jak najszybsze naslepnic odlewanie stopu
o formy.
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Rycina 11.

Wylrzymalos¢ na rozciaganic (/2,) i wydtuzenie
(A) siluminu w zaleznosci od dodatku /<
w procenlach.

TABLICA 2.
Wplyw K na wlasnos$ci siluminu o zawartosci 0,19 Fe.
o K Temperatura Czas od wpro- R A
7o i : r X
L. p. dodanego | Wprowa- odle- wadczl«lamg do kg/mm? o Struktura
dzania wania odlania ‘
1 0,25 720° 700° natychmiast 16,6 2,3 Czgéciowo zmieniona. Rycina 12.
2 0.3 720" 7007 . 18,7 7.7 Zmieniona. Rycina 13.
3 0,62 720° 700 . 19,15 6,0 - Rycina 14.
4 1,04 7200 700° . 18,4 5,2 ,
TABLICA 3.
Wplyw K na wltasnosct siluminu o zawartosci 0,32% Fe
% K Temperatura Czas =
"I — T ... 1. i | od wprowa- Y Ko Struk
3 4 &l 3 . . ¥ ot kt
Lp dodanego zawartosC | Wprowa- | ajoania dzenia kg/mm? A% i
= wedlug analizy| dzania do odlania
5 0,3 0,01 7200 7000 natychmiast 18,2 3.8 zmieniona, niejednorodna
6 0,4 — 7200 7000 " 17,9 33 " ’
7 0,54 0,01 7200 700" " 19,1 4,7 zmieniona
3 0,61 0,02 720" 7000 " 19,05 4,6 ,
Q 0,63 0,01 7200 700" " 18,35 3,2 zmieniona o réznym stop-
niu ziarnistoscl eutektycz.
10 0,64 0,01 720Y 7000 ,, 18,4 3,55 7 A
L1 0,7 I — 7200 7000 ’ 18,5 3,45 37 ”
12 0,8 0,01 720" 700" ) 19,87 5,45 lzmieniona (Rycina 15)
l 13 0,9 I 0,01 720¢ 700" " 19,3 5,0 i
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Wplyw dodatku [ na wlasnosel mecha-
niczne siluminu, zawierajacegoy 0,1% [,
przedstawia rycina 11,

Mikrostrukbury odpowicdnich stopow sy
nastepujace:

Proba Nr. 1 wykazuje slrukbure czedcio-
wo zmieniona: obok drobnoziarnistego cutek-

Rycina 12.
Mikrofotografia probki siluminu wytopionego
z dodaltkiem 0,259% K (x250), nie trawiona.

tyku wystepuja na tle dendrytycznych plam
Al pojedyncze wielokatue 1 iglaste pierwolne
krysztaly Si (rycina 12). Proba Nr 2 posiada
strukture zmieniona, slopien zdrobnienia
cutektyku jest nieco mmniejszy niz w nastep-
nych probach z wyzszym dodatkiem [, oraz
na powicrzchni szhifu (okoto 40 mm?) znajduje
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wlaznogci mechanicznyeh oraz z badania mi-
kroslruklury, sa zupetnie zgodne. Maksymum
wylrzymatosel 1 najdrobniejszy  strukbure
wykazala proba Nr. 3, do Ktédre) dodano
0,62%, K.

W drugiej serii prob z siluminem, zawiera-
jacym 039 ['¢, nic uzyskano takich rezul-

Ryecina 14.
Mikrofolografia probki siluminu wylopionego
z dodatkiem 0,62°, K [ x250); nic Lrawiona.

Latow, ktoreby mozna przedstawic wykreslnie,
nicmniej zgodnos¢ mikrosbruktnry z wynika-
mi prob wyblrzymaltosei na rozeiaganie 1 w fe]
serii zostala zachowana. Maksymum wartosci
na I, i . wykazala préba Nr. 12, klora row-
niez miala najsilniejsze zdrobnienie struklu-
ry (rycina 15). Dodatek K w bym stopie wy-

Rycina 13.
Mikrofolografia probki siluminu wylopionego
7 dodatkiem 0,5% K ([ =250), nie lrawioni.

sie kilka duzych wiclokalnych kryszlalow Si
(rycina 13). Proba Nr. 3 posiada strukture
o drobnoziarnistym euleklvku z wydziela-
niem dendrytdow A (rveina 14). Proba Nr. -
posiada struktur¢ podobna do poprzedniej;
oprocz tego zauwazono na lle eutektvku
pasma, w klorych ziarna euleklyku sa nie-
co wicksze, Wyniki, olrzymane z badania

Ryecina 15.

Mikrofolografia probki siluminu zawierajacego
0,320, I'e. wylopionego z dodalkiem 0,8% K
(#2D0); trawiona 0,1° Hal%.
nosit 0,89, a zawartos¢ K wedlug analizy
chemicznej 0.019,. Przedstawienie graficzne
olrzymanych wynikow (tablica 3) na pod-
stawie analizy chemicznej nie bylo mozliwe
wskutek zbyt malej dokladnosei metod ozna-
czania tlosciowego K w slopie (dokladnosé
0,029, 7 wynikow analizy mozna wyciagnaé
Lyiko jeden wniosek, ze niezaleznie od «lo-
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dalku tylko mala tlosé I zoslaje zalrzymana
w sbopic, reszta bardzo szybko si¢ wypala.
Ta dosé K, jak wykazuje analiza, 0,01% do
0,029, ma, wphyw na zdrobnienie struklury
slopu. Dzialanic /$ w Lej iludel jesl wystar-
czajace do zmiany &lrul\lury, lecz slopien
zdrobnienia jej jest bardzo rozny. Jak wy-
kazalo badanic mikrostruklur stopow 6, 7,
8,9,10, 11, nawelna jo dn)mlIymmm)nh/ll—
le‘ obok calkowicic drobnoziarniste o eubek-
tyku wystepujy Illll“]%l,d, odzie stru]\lum
(umI\Lyl\u jest grubsza i rzadsza. Przyczyny
lej nierdownomiernosei moze byé obecnosd
wigksze] niz w serii pierwszej ilosci F'e lub tez
zbyt krotki okres czasu dzialania dodalku.
To ostatnic przypuszezenic ma polwicrdze-
nic w fakeie, ze proby Nr. 12 1 13, Lraklowane
duzym nadmiarem /£, daly najwyisze war-
toser wilasnosci mechanicznych, rownolegle
z zadowalajaca drobnoziarnistoscia struktury.

Ogélnic stwierdzono, ze polas dziata
uszlachelniajaco na silumin tak jak Na. Ze
wzgledn jednak na nizsze temperatury to-
pnienia i wrzenia K, ktore powoduja szybkie
\\ypalamo 51¢ w czasie operacyj uszlac hebnia-
nia siluminu za pomocy KX, nalo/y stosowarc
wieksza niz w przypadku Ne doze dodallku:
okolo 0,6% do 0,89, oraz nalezy go wpro-
wadza¢ w lemperaturze okolo 720°% po do-
daniu A" nalezy niezwiocznie stop odlewac.
Wiclkosd dozy K moze byé zmniejszona i czas
wystawania stopu przed odlaniem moze byé
przedluzony  przy  zastosowaniu  warstwy
ochronnej stopionych soli.

4) Proby uszlachetniania za po-
moca Rb. W lablicy 4 zestawiono wyniki
prob ulepszania siluminu ezystego, zawiera-
jacego Fe do 0,19%, za pomoca Rb metaliczne-
go 1 jego soli Rb,CO4 1 REF. W poszukiwa-
niach tych, a takze i przy nastepnych pro-
bach z s w celu stwierdzenia obecnoscl
tych mctali w slopie, postugiwano sie anali-
za speklrograficzna.

Rubid melaliczny, ktorego uzyto do slo-
pu Nr. [, postada t.t. 3801 L. w. 696° Doda-
lek ten wprowadzono do kapieli metaliczoe)
w 680°. Proba La nie data pozytywnyvceh rezul-
latéw ani we wlasnosciach mechanicznych
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ani w strukburze siluminu, réwniez analiza
spektrograficzna data wynik negatywny. Wo-
bec wysokicj ceny 1?h metalicznego dalszych
prob z nim zanicchano. Poniewaz, wedlug da-
nyvch z likeratury, dodalek N, 603, wprowa-
dzony do stopu w 10000, (luahl uszlachetnia-
jaco na silumin, usifowano wywolaé ten sam
efekl za pomocq [ib,C0O4 1w nastepnych pro-
bach Cs,C0,. Jak sie okazato, w wyniku ba-
dan wstepnyech dla olrzymania uszlachelnic-
nia za pomoca Na,CO, w iloscl okoto 29,
konicczna jest Lemperatura okolo 9009 dla
KyC0, — okolo 950°  natomiast reakeja
z B1)0C03 wymaga juz Lemperalury wyzszej
od 1000°, okoto 1050% Lo samo odnosi sie do
Cs,C05 Tak w yso]\a temperatura reakeji
powoduje, 1z oswobadzony Rb wzglednie s
bardzo szybko si¢ wypala, Lo Lez stop Nr. 2
nie wykazal zmiany slruktury, ani nie slwier-
dzono w nim obecnosci 1. Wzglednie wyso-
kie wartosci R, 1 A tego stopu sa wvnikiem
przegrzania stopu oraz tego, ze wskatek w
dy odlewu probki \\yluvnlalosuo\\c musia-
ty bvé obtoczone do érednicy 6 mm i diugo-
$c1 60 nun, a wiec nie moga hyé poré\vnanc
7 inpymi wynikami.

Do nastepnych prob uzylo ROIT. Wprowa-
dzenic tej soli do stopu w 7800 w ilosei 1,19,
(stop 3) nie dalo zadnych” wynikéow. W pro-
bic nastepnej (Nr. 4) obnizono lemperature
wprowadzania do 700° i zwigkszono doze
ROIT do 29,. Otrzymano podwyzszenie wla-
snosci mechanciznych R,=16,7 kg/mm? A=
3,2%; analiza spektralna wykazala $lady
linii Rb, a przy badaniu mikrostruktury spo-
strzezono w drodkowej cze$el szhifu micjsca,
gdzie obok pierwotne] struktury wystepowat

. drobnoziarnisty eutektyk, ktorego fragment
pokazany jeslt na rycinie 16.

W probie nastepne] Nr. © obnizono tem-
peraturg wprowadzania dodatku do 6600,
jednak w tej temperaturze reakcja uwolnie-
nia Rb 7 jego soli nie zaszla i, jak to jest wi-
doczne w Lablicy 4, wyniki te] proby sa ne-
gatywne.

Na podstawie wyzej opisanych prob, mi-
mo, Ze nie osiagnielo z nich catkowitego efek-
tu uszlachetnienia, mozna jednak wniosko-

TABLICA +.
. ] "l'cmpcratura
] 0 R 1V Al
it Rodza)] dodatku '“l-l\_'b ,\\ ,ylr-]vlk C,ms R, Ao
p. i ilosé w © przeliczo-| analizy | ynhrowa- .| wystawa- kg fmm? A, Struktura
78 ny spektr. Araia odlewania nia =
Ll Rboer 01% . . 0,1 ujemny 680" 6700 1 15,8 2,3 niezmieniona
2 | RbsCO; 2%, . . 0,48 5 10309 720" 7 16,6 1,0 +
3 | RbF G A 0,8 g 7800 | 200 3’ 15,8 2,6 4
4 | RbFF ) A R 1,63 lady 700" | 690° natych- 16,7 3,2 czesciowa modyfika-
linti Rb miast cja w Srodkowej cze-
$ei prébki (Ryce. 16)
5 | REF iRoRel 1, 1,9 ujemny 660° 6500 ¥ 15,4 1,7 niezmieniona
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wad, ze Ab posiada rowniez zdolnosé uszla-
chelniania stluminu, Czvnnikiem, ulrudnia-
jaeym  dzialanie Rb, jest weglednie niska
Lemperatura wreenia fih i wiclka szaybkose je-
wo wypalania sie. Jezeli chodzl o osiagnieeie
efeklu za pomocy B, jak Lo wynika z pray-
Loczonyeh doswiadezen, temperalura wpro-
wadzania dodatku pie moze bye nidsza ol
7000 gdyi inaczej reakeja redukeji soli
przez stop_niclzachodzi; nalomiast doza RBb1
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mechaniezne, ale zmian w slrukturze ani
obecnosei Cs za pomocy analizy spektralne]
nie sbwisrdaono, W probie Neo 1 obnizono
Lemperabure u'lurhu';nilmniu dodatku o 7000
araz ewickszono doie soli, w wyniku czego
olreymano  podwyzszenic wlasnosei mecha-
nicenyel, oraz w frodkowe] czedel selifu za-
uwazonn miejsea o drobnej  enleklyvezne]
strukturze obok pierwotnyveh krysztalow Si,
jak to jest widoczne na ryeinie 17 pray po-

HRyelna 1.
Mikrofotogralin probki siluminu wylopionego
7 dodatkiem 29 fhf 02000 nie trawiona.

powinna byé wyisza, prawdopodobnie w gra-
nicach 3% do 5%, vzego w doiwiadezeniach
nie stosowano ze wzgledu na koszl malerialu,

n) Praby uszlachelniania za  po-
mociy Cs, Wyniki prob oz Cs, 004 i (sl
preedstawia tablica b,

Fiyeing 17,
Mikralologrealia probki siluming wylopionego
£ ododalkiem 29 Gsf [%7H), nie frawion.

wigkszenin 7o-krotnym. W prdbie nr. 5 obni-
#ono Lemperalure wprowadzania do G800 | fy
tej temperaturze reakeja rozkladu soli zasala,
a wlasnogei mechaniczne jak rowniez i struk-
Lura stopu byly podobne jak w prabie Ny, 4,
Woabu n.«-l_rnn'u'll prevpadkach stwierdzono

TABLICA 5.

Do badania dzialania Cs, nie stosowano o
w postaci metalicznej # powodu jego zapal-
nosci na powielrzu, Poczalkowo usilowano
traklowaé stop Cs, 000, podobnie jak w prﬁ—
bach z Ih, lecz 2 powodo zhyt wyzokiej tem-
eratury reakeji rozkladu soli wyniki prob
Nr. 1 1 2 nie daly resultatdw, Nuﬁltplu‘ po-
sgukiwania przeprowadzonn  prey pomocy
CsF. W probie Nr. 3 wprowaidzono okolo
19, CsF w lemperaturze S00° do stygngeej
kapieli, Odlew wykazal dosé dobre wlasnosa

: 9 Cs | Wynik Temperatura Cus | R
L.p Rﬂd'm] :dﬂd:&u p:zlu:liu:mv analizy -'n.'-' m'“:q'_ | | wysta- X . A Struktum
i ilodd w B ny s-p-fklr. Ez:nia ocdlewania] wania f‘.q'-'m-""'

1 Cs, 00y 1.1% 0,89 ujemny 1100 750 T 15.7 3.0 nigzmieniona
2 | euco, 22 | 18 ofHedrleil giop | gsge 7 | 159 22 3
3 CsF 1% 0,57 ujemny LTI T 2 16,2 3,7 *

) - dlady lingi ] natyeh- ) crediciowa  modyfika-
4 CsF 20 L.74 Cs 7000 GO0Y ;‘niﬂﬁt 15,2 28 | cjn w drodkowej cags
5 | € , 401 i |slady bnii| " bei-palin W 1)
A sF 3408 212 Cs Gaot 67 r 16,3 26 i

zo pomocy analizy speklralnej Slady linii Cs.
Wynika z tego, ze ilos¢ OUs w stopie jest zbyt
mala, by mogla wywrzed decydujacy u.'piprw.
nia zmiang strukbury, jednak tak samo jak
woprey padko Hb nalezy sqidzié, 2e Cs poziada
silolnosé uszlachetniania siluminu, Poza tym
GsF reaguje z cicklyny siluminem juz w 650°
i falwie) niz RBF, nalezy wiee spodaiewand
sig, 2e pray wigkszym dodalku CsF mozna-
by olrzymaé efekt calkowilego uszlachetnic-
nii.
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Wnioski:

Zdolnose nszlachelniama siluminu posia-
dajy wszyslkie plerwiasthi, nalezqce do
grupy polasowcow, jednak zalezna jest
ona od wlasnoscl lizyeznych 1 chemicznych
danego picrwiaslka. Duzg role odgrywajq:
temperalura wrzenia, szybkodé wypalania
sig w wysokich Lemperalurach i zdolnose

Lworzenia zwigzkow chemicznych ze sklac-

nikami siluminu L.j. AL 1 Si

Najsilntejsze pn Na dziatanie uszlachet-

niajace na silumin wywiera IC, przy czym

w opisanych warunkach doswiadezenia

dodatek K powinien lezed w granicach

0,6% do 0,8%, Lemperalura wprowadza-

nia dodatku 7200, W calkowicie nszlachel-

nionym stopie zawarlo$é K lezy w grani-

cach 0,01% do 0,029%.

Czesciowo dziafanic uszlachetniajace RD

1 Cs, slwierdzone w doswiadczeniu, mnzna

uogonic¢ z nastepujacej dyskusji wynikow

1 warunkow doswiadezen:

a) probki, posiadajace czgsciowo zdrob-
niona struklure, wykazaly wedlug ana-
lizy spektralnej élady lLinit odpowied-
nich pierwiastkow,

b) im nizsza temperatura wprowadzania
(warunkicm koniecznym przy probach
z fluorkanit tych metali jest wywolanie
reakeji rozkladu soli przez stop) tym
wickszy obszar szlifu zajmuje czgsé o
zmicnione] struklurze.

Wynika stad, ze olrzymane zdrobnienie

struktury jest zwigzane z obecnoicia w

stopic pewnych, bardzo malych ilosei 1)

1 Cs. Zalrzymanie w stopie wigkszych

losel tych pierwiastkow powinno dadé w

elekcie catkowite uszlachetnienie, czego

nie zdolano w doswiadczeniach przepro-
wadzi¢ wskulek szybkiego wypalania sig
dorlalku.

Li w swvm dzialaniu na silumin \\\m/nm

s1e pu\m(l potasowcow. Catkowila zmia-

ne strukbury osiagniglo przy zawartoscl

Liwslopie = 0,149, Przy tej zawartoscl

Li whasnosel mechaniczne siluminu wzra-

slaja, osiagajac maksymum, ale podwyzsze-

nie wyltrzymatoéci 1 wydtuzenia (R,

21 (1937)

?

= 16,5 hg/mm? A = 3,7°%) w pordowna-
niu do efektu dziatania Na lub K jest nie-
znaczne. Dalsze zwiekszenic zawartosct Li
wywoluje gwaltowny spadek wilasnoscl
mechanicznych ponizej odpowiednich war-
togcl siluminu nie uszlachetnionego oraz
zmiany w strukburze Llakic, jak wyslepo-
wanie plam o grubszej ziarnistosci cutek-
Lyku 1 zjawienie si¢ nowej lazy krysta-
licznej prawdopodobnie zwigzku Li,St.
W tworzeniu si¢ zwigzku Li z Si nalezy
upatrywac przyczyne zmian wlasnosci nic-
chanicznych 1 struktury slopu. Zupelnie
podobne C(‘(']IV zaobserwowano z silumi-
nen z rozna zawarlosciy Cal?). gdzie przy-
(;zynq zmian strukturalnych® i obnizenia
wlasnosei mechanicznych bylo powstawa-
nic zwiazku Si z Ca.

Résumeé.

1. On a exécuté des essals ayant pour sujet l'affinage
de l'alpax contenant 13% Si, 0,1°, Fe, Ca traces, le reste
Al, en ajoutant des doses mmimales des métaux Li, K et
des fluorures: RbF, CsF. 1'étude des alliage affinés a été
réalisé au moyen d’analyses métalographiques et d’essais
mécaniques sur des échantillons coulés en sable.

2. On a pu constater que tous les métaux alcalins in-
fluent sur la structure et les propriétés mécaniques de I'al-
pax, mais leur action depend de leurs propriétés physiques
et chimiques, tels que les températures de fusion, d’ébul-
lition et la capacité de formation des composés definis avec
les constituant de J'alpax.

3. On a obtenu les résultats suivants: Le potassium
agit d'une facon semblable au sodium. Les résultats des es-
sals mécaniques: la charge de rupture R; et I'allongement A
par rapport a Ja quantité ajoutée du K, sont representés
sur la figure 11 tandis que la structure microgra-
phique est reproduite sur les fotos 12, 13, 14, 15. L'ef-
fet total de l'affinage a été obtenu en ajoutant 0,69, K (d’a-
prés l'analyse le montant est 0,01Y;). Le lithium agit d’une
autre facon que ‘le sodium et le potassium. Les résultats
des essais mécaniques, la charge de rupture Ry et l'allonge-
ment A par rapport a la quantité ajoutée du Li(figure 2), et & sa
teneur dans 'échantillon d’aprés I'analyse chimique (figure
3) et les structures des alliages (fotos: 4, 5, 6, 7, &, 9,
10) montrent que l'action du lithium sur l'alpax est sem-
blable 4 celle du calcium!). Le maximum de la modifica-
tion, on a obtenu en ajoutant 0,559, Li correspondant le
contenu 0,14°, Li d'aprés l'analyse. Le rubidium et le
céstum ajouté en quantité de 2%, fluorures dans une tempé-
rature 700° ont donné des effets partiels (foto 16, RbF
et foto 17 CsF), mais il faut supposer, que I'augmentation
des quantitées, des fluorures de Rb ou Cs donnera une mo-
dification complLLL

19)] Czochralski i J. Kaczynski, Wiad. Inst. Met,,
3, 173, (1936).
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