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Wykres rekrystalizacp antymonu

Diagramme de la récristallisation de l‘antimoine

TRESC: Odlane probki antymonu o s$rednicy 13 mm,
wysokosci 15 mm, wkladano do szczelnie do-
pasowanych pier§cieni miedzianych (grubosé
$cianek 3 mm) i poddawano zgniotowi na zim-
no, zmniejszajac ich wysokosé o 1 do 70%.
Po wyzarzeniu w ciagu 2 godziny w rozmai-
tych temperaturach (300 do 610°) prébki po-
lerowano, trawiono i mierzono wielko$é zia-
ren, otrzymujac w ten sposéb dane dla ustale-
na wykresu rekrystalizacji (rys. 1). Mimo pé6i-
metalicznego charakteru antymonu otrzymany
wykres posiada ksztalt typowy, zblizony do
wykresow rekrystalizacji metali takich jak
cyna, zelazo, aluminjum lub t. p.

Zbadanie wykresu rekrystalizacji antymonu
wydawalo sie szczegélnie pozadane ze wzgledu
na to, ze pierwiastek ten posiada wlasnosci po-
§rednie miedzy metalami i metaloidami. Rzeko-
me istnienie przemiany alotropowej oraz nie-
zmiernie mala plastycznosé antymonu pozwala-

ty rowniez oczekiwaé anormalnego jego zacho-

wania sie przy zgniocie i1 regeneracji ziaren.

Ze wzgledu na krucho$é antymonu zastoso-
wano nieco odmienny sposéb odksztalcania ani-
zeli w dotychczasowych badaniach '), wzorowa-
no sie natomiast w pewnej mierze na metodyce,
uzytej przez Karman‘a?) przy zgniataniu mar-
muru i piaskowca.

Do prac stuzyt antymon techniczny ,,Regulus”
wyrobu firmy Schering-Kahlbaum. Analiza, wy-
kohana przez Chemiczny Instytut Badawczy, wy-

1) J ‘Czochralski, Z. Metallographie, 8, 1 (1916);
I. Feldman, Wiad. Inst. Met., 1, 21 (1934); J. Czochralski
i I'. Miazga, Wiad. Inst. Met., 2, 3 (1935) i inni.

2) Th. Karman, Z. Ver. d. Ing., 35, 1749 (1914).

kazala nastepujace zanieczyszczenia: 0,15 S,
0,129/9 As i slady Fe. Materjal ten, po przetopie-
niu i odlaniu do form zeliwnych, wykazywatl bu-
dowe igietkowa przy brzegach i nieuporzadkowa-
na, grubokrystaliczng w $§rodku odlewu; przy od-
ksztalcaniu na zimno pekal juz po przekrocze-
niu 0,5%/0 zgniotu. Celem uzyskania nieuporzad-
kowanej, drobnokrystalicznej budowy w calym
przekroju proébek, przetapiano antymon w ilosci
60 ¢, przegrzewajac go nieznacznie ponad tem-
perature topnienia, i odlewano do formy zeliw-
nej o Srednicy wewnetrznej 13 mm, wysokosci
200 mm, grubosci scianek 8 mm. W ten sposéb
otrzymywano prébki o niewielkich wymiarach
ziaren ($rednio 0,07 mm) 1 nie wykazujace budo-
wy transkrystalicznej; dawaly sie one odksztal-
caé¢ na zimno do 2%¢ zgniotu. Celem osiggniecia
wiekszych odksztalcen zastosowano metode $ci-
skania w plaszczu miedzianym. Prébki odlanego
antymonu o s$rednicy 13 mm, wysckosci 15 mm
obtaczano i spitowywano tak, aby ciasno wchodzi-
ty do pierscieni miedzianych o s$rednicy we-
wnetrznej 12 mm, zewnetrznej 18 mm, wysokosci
15 mm. Plaskie powierzchnie starannie polero-
wano celem osiggniecia réwnoleglosci, poczem
Sciskano je na 50-tonnowej prasie hydraulicznej.
Dzigki duzej ciagliwos$ci miedzi zdotano w ten
spos6b osiagnaé odksztalcenia az do 70 Jak
widaé na fotografji 1 (Pl. XVII) probki przybie-
raly przy zgniocie ksztalt beczkowaty. Po wyje-
ciu z pierscieni nie rozpadaly sie, dawaly sie
przecina¢, polerowaé i t. d. bez pekania.

Zgniecione probki ré-kry'sitaliz-owa'no' w ciggu
2 godziny w {emperaturach 300, 400, 450, 500 i
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610°, nastepnie przecinano je wzdluz osi walca
i starannie polerowano. Jako odczynnik trawig-
cy stuzyt kwas solny rozciericzony woda w sto-
sunku 1:3, zawierajacy siarczan sodowy w ilo-
éci potrzebnej do nasycenia oraz drobng ilos¢
bezwodnika kwasu chromowego. Odczynnik ten
dziala glé6wnie na granice ziaren nie atakujac pol.
Linje poslizgéw, ktére powstaja na powierzchni
probek antymonu juz pod minimalnym naci-
skiem, usuwano przez jednoczesne polerowanie i
trawienie stezonym roztworem kwasu solnego z
dodatkiem Cr0..

Wyniki pomiaréw wielkosci ziaren w praéb-
kach odksztalconych o 1, 5, 10, 25, 50 1 70%/¢ i re-
krystalizowanych w rozmaitych temperaturach
pcedane sa na wykresie (rys. 1).

Fot. 2 do 5 (Pl. XVII) przedstawiaja mikro-
grafje kilku prébek, zas tabl. I. zawiera wyniki
pomiaréw twardosci (aparat Vickers'a, stozek
diamentowy, obcigzenie 5 kg).
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TABLICA L

Twardo$§é zgniecionych i rekrystalizowanych

prébek antymonu.

A Twardosé w stopniach Vickers’a
e | 2giecone | Wizone b fodsey
;

8.4 75,1 ' 42,4

12,1 | 82,1 43,0

19.0 83.1 45,8

30,9 95,6 59,1

70,0 99,0 67.6

Warszawa, 1936,
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Rys. 1. Wykres rekrystalizacji antymonu. z — stopien zgniotu; { — temperatui‘a; d — érednie linjowe wymiary
ziaren.
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Das Rekristallisationsdiagramm des Antimons

von J, CZOCHRALSKI und E. PRZYJEMSKI

Zusammenfassung

Aus technischem Antimon (,,Regulus’ der
Firma Schering-Kahlbaum) wurden Proben von
13 mm Durchmesser und 15 mm Héhe gegossen,
in Kupferringe gut eingepasst und bei Zimmer-
temperatur  gestaucht. Die Hoéhenabnahme
der Proben beim Stauchen betrug -etwa
1, 5, 10, 25, 50 und 70%¢. (Proben nach der
Stauchung sind auf Fot. 1. (Pl. XXVII)
abgebildet). Das Ausgliihen erfolgte bei ver-
schiedenen Temperaturen (300 bis 610°); die
Gliihdauer betrug 30 Minuten. Die Proben wur-
den aus den Ringen herausgenommen, sorgfdltig
poliert und mit Salzsdure (1:3, mit Natriumsultat
desdttigt und mit geringem Chromsdurezusatz)

gedtzt. Die Ergebnisse der Korngrossenmessun-
gen (d in mm) sind auf der Textabbil-
dung 1 (Seite 114) als Funktion der Tem-
peratur (t) und der Hoéhenabnahme der Pro-
ben (Z) dargestellt. Das erhaltene Rekristallisa-
tionsdiagramm zeigt gegeniiber den bisher be-
kannten keine grundsdtzlichen Unterschiede auf.
In Tabelle I (Seite 114) sind die Hdrtegrade (Vic-
kers-Hdartepriifer, Diamantkegel, 5 kg Belastung)
der kaltgestauchten und bei 400° rekristallisier-
fen Proben angegeben. '

| Warszawa, 1935,
Institut tiir Metallurgie und Metallkunde

der T'echnischen Hochschule.




