
ENERGETIKA. 2007.  T. 53. Nr. 3. P.  77–83
© Lietuvos mokslų akademija, 2007
© Lietuvos mokslų akademijos leidykla, 2007

Perlitinio karščiui atsparaus plieno 12X1MF karbidinės 
fazės elektrocheminio atskyrimo parametrų nustatymas

Straipsnyje pateikiami perlitinio karščiui atsparaus 12X1MF plieno, naudojamo šiluminių 
elektrinių energetiniuose įrenginiuose, karbidinės fazės elektrocheminio atskyrimo elektrolitų 
tirpaluose parametrai, parinktas tinkamiausias elektrolitas ir patikslinta jo koncentracija. 
Naudojant elektrocheminį ėsdinimą ir rentgeno spinduliuotės difrakcinius tyrimus, buvo atli-
kta pradinio ir eksploatuoto 12X1MF plieno karbidinių junginių kokybinė analizė. Optinės ir 
skenuojančios elektroninės mikroskopijos metodais įvertinta eksploatuoto ir laboratorinėmis 
sąlygomis sendinto plieno paviršiaus mikrostruktūra. Nustatyta, kad eksploatacijos metu plieno 
legiruotasis feritas ir perlitas visiškai suyra, sudarydami specialiuosius legiruotuosius karbi-
dus. Tyrimai parodė, kad elektrochemiškai atskirtos karbidinės fazės rentgeno spinduliuotės 
difrakcinė analizė yra spartus ir informatyvus plieno eksploatacinės būklės įvertinimo būdas.

Raktažodžiai: perlitinis karščiui atsparus plienas, karbidinė fazė, anodinė poliarizacija, elektro-
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1. ĮVADAS

Lietuvos šiluminių elektrinių energetiniai įrenginiai (garotiekiai, 
katilai) dažniausiai yra pagaminti iš perlitinių karščiui atsparių 
12Х1MF ir 15Х1M1F plienų [1]. Jie eksploatuojami 500–580°C 
temperatūroje 200 000 ir daugiau valandų, garo slėgiui siekiant 
iki 15 MPa. Tokios ilgalaikio terminio ir mechaninio poveikio 
sąlygos keičia plieno struktūrą bei atsparumą karščiui [2, 3]. 
Vienas svarbiausių ilgą laiką eksploatuotų karščiui atsparių plienų 
kokybinių rodiklių yra karbidų dispersiškumas ir jų cheminė 
sudėtis [1]. Todėl, vertinant energetinių įrenginių detalių ir mazgų 
liekamąjį eksploatacinį išteklių ir numatant priemones jam pail-
ginti, yra atliekami ilgalaikiai periodiniai liekamųjų deformacijų 
tyrimai, kristalinės struktūros ir mikrostruktūros, karbidų 
dispersiškumo, legiruojančių elementų kiekio kitimo karbidinėje 
fazėje bei karbidinių fazių susidarymo sekos tyrimai [2].

Pradinę garotiekių vamzdžių plienų (12X1MF ir 15X1M1F) 
struktūrą sudaro legiruotas feritas (legiruojantys elemen-
tai – Cr, Mo, V ir Mn), legiruotas perlitas ir smulkūs karbidai [2]. 
Legiruotas feritas dėl stiprių tarpatominių ryšių yra kietesnis ir 
pasižymi karščiui atspariomis savybėmis, o smulkūs karbidai 
trukdo judėti dislokacijoms [1]. Ilgainiui, veikiant aukštoms 
temperatūroms ir pastoviems įtempiams, vyksta legiruojančių 
elementų difuzija iš feritinės matricos. Legiruotas feritas ir 
perlitas ima irti, o legiruojantys elementai ir pradinė karbidinė 
fazė – cementitas (Fe3C) ferito grūdelių ribose pradeda sudaryti 
stambius specialiuosius, termodinamiškai patvaresnius karbi-
dus [2, 4]. Įvairūs metalotyriniai tyrimai parodė, kad net nedide-
lis kiekis karbidinės fazės, išsiskiriančios eksploatuojant karščiui 
atsparius plienus, turi didelę įtaką lydinio mechaninėms, fizi-

kinėms ir cheminėms savybėms. Dėl to susilpnėja dislokacinės 
struktūros stabilumas (sumažėja dislokacijų tankis, didėja 
vakansijų skaičius), grūdelių ribose susidaro 0,05–0,20 µm 
mikroporos, kurios vėliau susilieja ir atsiranda mikroįtrūkiai, 
sąlygojantys tolesnį plienų irimą [3]. Norint geriau suprasti ir 
kontroliuoti lydinių savybes, pageidautina turėti išsamią infor-
maciją apie plieno struktūrą, karbidų susidarymo eigą ir dėsnin-
gumus. Karščiui atsparaus plieno kristalinės struktūros ir mik-
rostruktūros pokyčiai buvo tiriami optinės mikroskopijos [2], 
skenuojančios elektroninės mikroskopijos [5–7], Ožė elektronų 
spektrometrijos [7, 8], energinės dispersijos rentgeno spektro-
metrijos [5–8], peršviečiančiosios elektroninės mikroskopijos 
[6–12] ir rentgeno spinduliuotės difrakcinės analizės [11–14] 
metodais.

Rentgeno spinduliuotės difrakcinės analizės metodas išsi-
skiria galimybe kokybiškai ir kiekybiškai nustatyti legiruojančių 
elementų kitimą karbidinėje fazėje bei karbidinių fazių susi-
darymo seką. Deja, šio metodo jautrumas yra nepakankamas, 
esant nedideliems karbidinių junginių kiekiams pliene. Todėl, 
siekiant tiriamajame mėginyje padidinti karbidinės fazės kon-
centraciją, plieno bandinius reikia elektrochemiškai ėsdinti, 
selektyviai atskiriant įvairias fazes [15]. Cheminių junginių at-
skyrimas paremtas skirtingu jų atsparumu agresyviai aplinkai 
vykstant elektrocheminiams procesams. Heterogeniniuose ly-
diniuose kiekviena fazė aprašoma tik jai būdinga poliarizacijos 
kreive, o jos tirpimo greitis priklauso nuo elektrolito sudėties, 
elektrolizės sąlygų, srovės tankio ir t. t. [3].

Darbo tikslas – nustatyti karščiui atsparaus perlitinio plieno 
12X1MF karbidinės fazės atskyrimo tirpalus ir elektrocheminio 
ėsdinimo parametrus. 
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1 pav. Plieno anodinės poliarizacijos įrangos schema (a) ir anodinės poliarizacijos kreivė (b)

2. TYRIMŲ METODIKA

Nustatant karščiui atsparaus 12X1MF plieno elektrocheminio 
ėsdinimo tirpalus ir sąlygas, užrašytos šio plieno anodinės polia-
rizacijos kreivės naudojant potenciostatą PI-50-1 ir programa-
torių PR-8. Plieno bandiniai (6 × 0,2 × 0,2 cm, darbinis plotas 
2,2–2,5 cm2) buvo pamerkiami į 20°C elektrolito tirpalą ir atlie-
kami srovės matavimai pagal sidabro chlorido lyginamąjį elek-
trodą (EVL–1M3.1), kai bandinio potencialas nuo stacionarios 
reikšmės iki 1,2 V kinta 5 · 10–3 V/s greičiu. 1 paveiksle parodyta 
plieno poliarizacijos įrangos schema ir tipinė anodinės poliari-
zacijos kreivė.

Anodiniams procesams (procesai, vykstantys ant tiriamojo 
bandinio) aiškinti naudojamos anodinės poliarizacijos kreivės, 
t. y. elektrodo potencialo priklausomybė nuo anodinio srovės 
tankio. Kreivės atkarpa ABC apibūdina anodinį metalo tirpimo 
procesą:

Me-2e– → Me2+.

Taškas B atitinka potencialą, kuriame, vykstant elektroche-
miniam procesui, gali susidaryti chemiškai sorbuota oksidinė 
plėvelė [16]:

Me + H2O – 2e– → MeO + 2H+.

Nuo šio taško aktyvus anodinis procesas vis lėtėja, kol (at-
karpa CD) pradeda vyrauti oksidinės plėvelės susidarymas ir 
pasiekiama metalo pasyvi būsena (atkarpa DE), t. y. anodinio 
proceso greitis (srovės tankis) jau nepriklauso nuo potencialo. 
Vėliau pasiekiamas deguonies išsiskyrimo potencialas (atkarpa 
EF), vyksta transpasyvacija, t. y. pasyvinančioji plėvelė palaips-
niui tirpsta [16]. Pasyvinančiųjų sluoksnių susidarymas ne tik 
turi didelę įtaką anodiniam plieno tirpimui, bet ir keičia kitų 
elektrodinių procesų dėsningumus. Autoriai tyrinėjo kreivių AB 
sritis, kuriose tirpsta metalas.

Rentgeno spinduliuotės difrakcinė analizė buvo atlikta ben-
dros paskirties rentgeno difraktometru ДРОН-УM1 (pagamin-
ta Rusijoje). Rentgeno spinduliuotės CuKα1,α2 spektrui išskirti 
naudotas grafito monochromatorius (difrakcijos plokštuma
d(002) = 0,3352 nm), kuris panaikina foną, atsirandantį dėl 
nekoherentinės rentgeno spinduliuotės sklaidos plyšiuose ir 
bandinio laikiklyje, bei panaikina fluorescencinę spinduliuotę.

Tai ypač svarbu tiriant CuKα spinduliuote geležies junginius. 
Difrakcinės kreivės buvo užrašomos, detektoriui judant 1°/s 
greičiu, intensyvumą matuojant kas 0,02°. Karbidinių fazių iden-
tifikavimui panaudota PDF – 2 duomenų bazė [17].

Atsparaus karščiui plieno rentgeno spinduliuotės difrakcinių 
tyrimų rezultatai palyginti su metalografiniais bandinių pa-
viršiaus mikrostruktūros ir morfologijos tyrimais (bandiniai 
buvo 2–4 min. ėsdinti 4% Nitalio tirpalu), kurie atlikti optiniu 
mikroskopu „Olympus“ su videokamera Sony DXC-151 AP ir 
NIH Image 1,61 kompiuterine programa bei skenuojančiu elek-
troniniu mikroskopu JSM 5600, kurio skiriamoji geba 3,5 nm, 
greitinančioji įtampa 30 kV.

Anodinės poliarizacijos kreivės buvo užrašomos 0,5 ir 2,0% 
oksalo rūgšties; 0,05% druskos rūgšties; 0,5% azoto ir kalio chlo-
rido; 0,5 ir 2,0% citrinos rūgšties tirpaluose.

3. REZULTATAI IR JŲ APTARIMAS

Elektrodinio potencialo kitimas per elektrodą pratekant srovei va-
dinamas poliarizacija. Plieno 12X1MF anodinė poliarizacija tirta 
įvairių koncentracijų neorganinių rūgščių, organinių rūgščių ir 
kalio chlorido tirpaluose. 2 paveiksle parodytos plieno anodinės 
poliarizacijos kreivės mažos koncentracijos rūgščių tirpaluose.

Elektrocheminius procesus, vykstančius oksalo rūgšties tir-
pale (2 pav., 1 kreivė) galime suskirstyti į 3 etapus: AB – metalo 

2 pav. Plieno 12X1MF anodinės poliarizacijos elektrolitų tirpaluose kreivės: 1 –  
0,5% oksalo r., 2 – 0,05% druskos r., 3 – 0,5% citrinos r. (ϕ matuojamas pagal 
Ag / AgCl lyginamąjį elektrodą)
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tirpimas, BC – oksidinės arba druskos plėvelės formavimasis, 
CD – nestabili pasyvi būsena. Procesus, vykstančius pirmaisiais 
dviem etapais, galime aprašyti tiesės lygtimis:

AB ϕ1 = 0,0194i – 0,4679, R2 = 0,99

BC ϕ2 = –0,0331i – 0,1496, R2 = 0,95.

2 kreivės priklausomybė ϕ = f (i) aprašoma polinomu:

ϕ = –0,0176i2 + 0,2083i – 0,5615, R2 = 0,98.

3 kreivės priklausomybė ϕ = f(i) yra tiesinė: 

ϕ = 0,0632i – 0,4624, R2 = 0,98.

Nustatyta, kad perlitinį 12X1MF plieną galima ėsdinti drus-
kos ir citrinos rūgšties tirpaluose, kadangi elektrocheminio pro-
ceso metu plienas nesipasyvina. Tuo tarpu oksalo rūgšties tir-
pale anodinis plieno tirpimas vyksta labai siaurame potencialų 
intervale (–0,45––0,35 V), todėl darbo metu būtų sunku išlaiky-
ti tokias sąlygas.

Plieno 12X1MF anodinės poliarizacijos kreivės taip pat už-
rašytos azoto rūgšties, kalio chlorido ir 2% citrinos rūgšties tir-
paluose (3 pav.).

Rūgščių tirpalų elektrocheminis aktyvumas priklauso nuo 
jų rūgštingumo konstantos pKα, kuri yra lygi [18]:

rūgštys: druskos azoto oksalo citrinos
pKα: –6,0 –1,32 1,27 3,10

Kuo neigiamesnė konstantos pKα reikšmė, tuo didesnė tiki-
mybė, kad anodinis plieno tirpimas vyks nuolat, t. y. nesusidarant 
pasyvinančiajai plėvelei. Tačiau plieno kritinis srovės tankis ir pa-
syvavimo srovė priklauso taip pat ir nuo jo mikrostruktūros.

Elektrocheminius procesus, vykstančius elektrolitų tirpaluo-
se (3 pav., 1–3 kreivės), galima suskirstyti į kelis etapus. Juos ap-
rašantys duomenys pateikti 1 lentelėje.

Ištyrus anodinės poliarizacijos kreives, nustatyti 12X1MF 
plieno elektrocheminiai parametrai elektrolitų tirpaluose 
(2 lentelė). Nustatyta, kad plienas pasiekia pasyvią būseną 0,5% 
oksalo (2 pav., 1 kreivė) ir 0,5% azoto rūgšties (3 pav., 1 kreivė) 
tirpaluose, bet ir juose metalas tirpinamas (ėsdinamas), tik 
siauresnėse potencialų ribose. Mažėjant tirpalo pH ir didėjant 
Cl– jonų koncentracijai, plieno pasyvios būsenos sritis siaurėja 
ir gali visiškai išnykti [19]. Tai ir pastebime plieno anodinės po-
liarizacijos druskos rūgšties tirpale kreivėje (2 pav., 2 kreivė). 
Pasyvios būsenos plieno elektrodinis potencialas padidėja, kartu 
pasikeičia ir plieno savybės.

Kritinis potencialas apibūdina plieno potencialo ribą, iki ku-
rios dar vyrauja tirpimo procesas, o viršijus – oksidinės plėvelės 
formavimasis. Efektyviausiai plieno bandiniai ėsdinami dar ne-
pasiekus minėtos ribos, o, žinant kritinį srovės tankį, galima ap-
skaičiuoti ėsdinimo (plieno tirpimo) potencialą.

Dažnai poliarizacijos kreivės vaizduojamos kaip ϕ = f(lgi), o 
gaunamos kreivių tiesinės sritys vadinamos Tafelio tiesiosiomis:

η = a + b lgi.

3 pav. Plieno 12X1MF anodinės poliarizacijos elektrolitų tirpaluose kreivės: 1 – 0,5% 
azoto r., 2 – 0,5% kalio chlorido, 3 – 2% citrinos r. (ϕ matuojamas pagal Ag / AgCl 
lyginamąjį elektrodą)

1 lentelė. Karščiui atsparaus 12X1MF plieno anodinės poliarizacijos įvairių elektrolitų tirpaluose duomenys

Kreivės nr. Potencialų intervalas V Lygtis Determinacijos koeficientas R2

1
–0,5–0,0 ϕ

1
 = 0,0064i – 0,301 0,99

0,0–0,25 ϕ
2
 = –0,0002i2+ 0,0019i + 0,2289 0,96

2

–0,45 – –0,20 ϕ
1
 = –0,0043i2 + 0,0882i – 0,4534 0,97

–0,20 – –0,15 ϕ
2
 = 0,0008i – 0,2041 1,0

–0,15–0,05 ϕ
3
 = –0,0006i2 + 0,0833i – 2,7008 1,0

3 –0,5–0,0 ϕ
1
 = 0,0069i3 – 0,0629i2 + 0,1914i – 0,4471 0,98

2 lentelė. Plieno elektrocheminiai parametrai elektrolitų tirpaluose 

Nr.
Elektrolito

tirpalas
Pradinis potencialas 

V
Kritinis potencialas 

V
Kritinis srovės tankis 

mA/cm2

Konstanta 
a

Konstanta 
b

1 2% citrinos r. –0,50 0,05 81,8 –0,34 0,10

2 0,5% citrinos r. –0,45 – – –0,38 0,12

3 0,5% oksalo r. –0,49 –0,35 6,2 –0,43 0,16

4 0,05% druskos r. –0,53 – – –0,48 0,08

5 0,5% azoto r. –0,35 –0,05 38,5 –0,33 0,12

6 2% kalio chlorido –0,51 –0,15 66,3 –0,31 0,13
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Jos galioja didesnėms poliarizacijos reikšmėms (η > 30–
50 mV), o, esant labai mažiems srovės tankiams, Tafelio for-
mulė nebegalioja, nes viršįtampis η → ∞ [20]. Plieno anodinės 
poliarizacijos įvairiuose tirpaluose kreivėms Tafelio lygties 
koordinatėse nustatytos priklausomybės, kurių konstantos a 
ir b pateiktos 2 lentelėje. Konstanta a priklauso nuo elektrodo 
medžiagos, jo paviršiaus būklės ir nuo elektrolito priemaišų. 
Didžiausia Tafelio konstantos a absoliuti reikšmė gauta plieno 
bandiniams, ėsdintiems druskos rūgšties tirpale.

Plieno 12X1MF paviršiaus mikrostruktūros pokyčiai jo se-
nėjimo metu stebėti taikant optinės mikroskopijos ir skenuojan-
čios elektroninės mikroskopijos metodus. Rezultatai parodyti 
4 paveiksle.

Neeksploatuoto plieno optinės mikroskopijos nuotraukose 
(4 pav., 1a) stebimi perlito ir ferito grūdeliai, tačiau sunku iden-
tifikuoti smulkius karbidų darinius. Aukštose temperatūrose
ferito ir perlito grūdeliai pradeda irti, ir jų ribose susiformuoja 
legiruotųjų karbidų grandinėlės (4 pav., 2a ir 3a). Nustatyta, kad 
bandinių, ėsdintų Nitalio tirpalu, legiruotuosius karbidus sunku 
identifikuoti optinės mikroskopijos metodu dėl per mažos jos
skiriamosios gebos. Tolesniuose darbuose eksperimentiškai par-
inksime efektyvų karbidines fazes išryškinantį tirpalą. 

Neeksploatuoto 12X1MF plieno SEM nuotraukoje 
(4 pav., 1b) aiškiai matyti ferito ir perlito grūdeliai. Išlaikius 
plieno bandinį 16 val. 700°C arba 227000 val. 550°C tem-
peratūroje, perlito grūdeliai visiškai suyra, susiformuoja 
dideli ferito grūdeliai, kurių ribose išsidėsto specialūs legi-
ruotieji karbidai (4 pav., 2b ir 3b). Plieno, sendinto 16 parų  
700°C temperatūroje laboratorinėmis sąlygomis, struktūros po-
kyčiai panašūs į jo pokyčius eksploatacijos sąlygomis.

Karbidų susidarymui plienuose jų senėjimo metu patvir-
tinti buvo panaudota rentgeno spinduliuotės difrakcinė anali-
zė. Įvairiems tirpalams pagal nustatytą plieno ėsdinimo kritinį 
srovės tankį buvo pasirinktas plieno ėsdinimo „darbinis“ srovės 
tankis, atitinkantis maždaug pusę kritinio srovės tankio. Kadangi 
realiems bandiniams dėl apie 10 kartų didesnio paviršiaus ploto 
ištirtos tirpalų koncentracijos buvo per mažos (tirpimo procesas 
labai greit pasibaigdavo, nespėjus išsiskirti pakankamam kiekiui 
karbidinės fazės), tai visų tirpalų koncentracijos buvo padidin-
tos iki 5%. 

Ėsdintų bandinių rentgeno spinduliuotės difrakcinės kreivės 
pavaizduotos 5 ir 6 paveiksluose. Plieno, ėsdinto 5% druskos 
rūgšties tirpale, kai srovės tankis 3,5 mA/cm2, difrakcinėje 
kreivėje karbidinės fazės nepavyko nustatyti (5 pav., 1 kreivė), 

4 pav. Plieno 12X1MF bandinių, ėsdintų 4% Nitalio tirpalu, paviršiaus mikrostruktūra, nustatyta optine mikroskopija (a nuotraukos) ir SEM (b nuotraukos). Bandiniai: 1 –  
neeksploatuotas plienas, 2 – 16 val. 700°C, 3 – 227 000 val. 550°C temperatūroje
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nes, matyt, geležis ėsdinama vyksta lėtai ir jo laikas per trum-
pas, kad galėtume pastebėti esminius struktūros pokyčius. Tik 
padidinus srovės tankį 10 ir daugiau kartų, difraktogramoje atsi-
randa plieno karbidinės fazės difrakciniai maksimumai (5 pav., 
2 ir 3 kreivės) ir galima identifikuoti kai kuriuos karbidinius
junginius (junginių atpažinimo rezultatai parodyti virš kreivių). 
Gautus rezultatus galima paaiškinti tuo, kad, kaip minėta, 
12X1MF plienas druskos rūgšties tirpale neturi pasyvios srities, 
todėl, didinant anodinės srovės tankį, potencialas (viršįtampis) 
didėja ir metalas tirpsta.

Plieno, ėsdinto azoto rūgšties, kalio chlorido ir druskos 
rūgšties tirpaluose, difraktogramos panašios (6 pav., 2–4 
kreivės), jose išryškėja karbidinė fazė. Geriausias rezultatas 
pasiekiamas ėsdinant 12X1MF plieną druskos rūgštimi, be to, 
ėsdinant azoto rūgštimi ir kalio chloridu, elektrolitų tirpalai grei-
tai užsiteršia įvairiomis nuosėdomis. Tęsiant darbus, į elektrolitų 
tirpalus bus pridedama organinių rūgščių ar jų druskų, kurios 
su Fe jonais sudaro kompleksinius junginius ir taip išvengiama 
elektrolitų tirpalų užteršimo. Ėsdinimas citrinos rūgšties tirpale 

nėra toks veiksmingas (6 pav., 1 kreivė) ir, kitaip nei su druskos 
rūgštimi, šiuo atveju negalima didinti srovės tankį (kai citri-
nos rūgšties koncentracija ≥ 2%, 3 pav., 3 kreivė), nes bandinys 
pasyvuojasi. 

Ėsdinant plieną oksalo rūgšties tirpale nepavyko išskirti 
karbidinės fazės. Esant mažai oksalo rūgšties koncentracijai 
(pvz., 0,5%) ir vykstant anodinei bandinio poliarizacijai, vyrauja 
anodinis Fe tirpimas. Padidinus rūgšties koncentraciją iki 2%, 
elektrolito tirpale padidėja C2O4

2– jonų koncentracija, susida-
ro Fe oksalatai [21]. Plieno 12X1MF paviršiuje susiformuoja 
pasyvinančioji geležies oksalato plėvelė, todėl elektrochemiškai 
ėsdinant sunku išskirti karbidus.

Plieno 12X1MF, eksploatuoto 227 000 val., rentgeno 
spinduliuotės difrakcinė analizė (5 ir 6 pav.) parodė, kad visas 
cementitas (Fe3C) jau suiręs, o legiruojantys elementai su angli-
mi sudarė specialiuosius legiruotus karbidus.

Elektrocheminio karbidinės fazės atskyrimo elektrolitų tir-
paluose parametrai parinkti naudojantis 2 ir 3 paveikslų duo-
menimis.

6 pav. Plieno 12X1MF, eksploatuoto 227 000 val. 
550°C temperatūroje, rentgeno spinduliuotės dif-
rakcinės kreivės. Bandiniai elektrochemiškai ėsdinti 
1 val: 1 – 5% citrinos rūgšties tirpale, esant srovės 
tankiui 3,5 mA/cm2, 2 – 5% HNO

3
 tirpale, esant 

srovės tankiui 20 mA/cm2, 3 – 5% KCl tirpale, esant 
srovės tankiui 35 mA/cm2, 4 – 5% HCl tirpale, esant 
srovės tankiui 40 mA/cm2

5 pav. Plieno 12X1MF, eksploatuoto 227 000 val. 
550°C temperatūroje, rentgeno spinduliuotės dif-
rakcinės kreivės. Bandiniai elektrochemiškai ėsdinti 
1 val. 5% HCl tirpale, esant srovės tankiui, kreivės: 
1 – 3,5 mA/cm2, 2 – 35 mA/cm2, 3 – 40 mA/cm2
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Eksploatuoto karščiui atsparaus plieno karbidinė fazė 
buvo išskirta taikant ir tradicinį metodą, t. y. elektrochemiškai 
ėsdinant bandinį kelias paras, surenkant indo dugne susikaupu-
sias nuosėdas (legiruotuosius karbidus) ir atliekant jų rentgeno 
spinduliuotės difrakcinę analizę. Eksperimento rezultatai paro-
dyti 7 paveiksle. Pradinio neeksploatuoto bandinio difrakcinėje 
kreivėje matyti tik geležies karbidai (7 pav., 1 kreivė). Plieno 
12X1MF, eksploatuoto 227000 val. 550°C temperatūroje ir 
elektrochemiškai ėsdinto druskos rūgšties tirpale (2 kreivė), 
bandinio paviršiaus difrakcinėje kreivėje ir surinktų nuosėdų 
difraktogramoje (3 kreivė) išryškėja specialieji legiruotieji kar-
bidai. Tai patvirtina, kad legiruotas feritas ir perlitas suiro, o 
legiruojantys elementai ir pradinė karbidinė fazė – cementitas 
(Fe3C) sudarė specialiuosius legiruotuosius karbidus.

Legiruotųjų karbidų difrakcinių smailių intensyvumas 
abiem atvejais labai panašus (2 ir 3 kreivės), bet gerokai skiriasi 
eksperimento trukmė. Ėsdinant bandinio paviršių elektrolito, 
išryškinančio karbidinę fazę, tirpalu ir tiriant paviršių, pakanka 
1 val., tuo tarpu renkant išskirtų karbidų nuosėdas ir jas anali-
zuojant – bent 4 parų. 

Ateityje numatome pagerinti karščiui atsparaus 12X1MF 
plieno elektrocheminio ėsdinimo tirpalų sudėtį, ištirti senėjimo 
kinetikos priklausomybę nuo temperatūros ir laiko.

4. IŠVADOS

1. Karščiui atsparaus perlitinio 12X1MF plieno anodinės polia-
rizacijos metodu nustatyti jo karbidinės fazės išryškinimo tirpa-
lai ir elektrocheminio atskyrimo parametrai, t. y. kritinis srovės 
tankis, kritinis potencialas, elektrolito koncentracija.

2. Nustatyta, kad, vykstant plieno anodinei poliarizacijai ok-
salo, azoto ir citrinos rūgšties tirpaluose, jo paviršiuje susidaro 
pasyvinančioji oksidinė arba druskos plėvelė.

3. Perspektyviausias 12X1MF plieno karbidinės fa-
zės elektrocheminio atskyrimo tirpalas yra druskos rūgš-
tis, kurioje, vykstant bandinio anodinei poliarizacijai (iki  
ϕ = 1,2 V), nesusiformuoja pasyvinančioji plėvelė.

4. Elektrochemiškai atskyrus 12X1MF plieno, eksploatuoto 
227 000 val. 550°C temperatūroje, karbidus nustatyta, kad feritas 

ir perlitas suiro, o legiruojantys elementai ir pradinė karbidinė 
fazė sudarė specialiuosius legiruotuosius karbidus.

5. Nustatyta, kad elektrochemiškai atskirtos karbidinės fazės 
rentgeno spinduliuotės difrakcinė analizė yra spartus ir infor-
matyvus karščiui atsparaus 12X1MF plieno eksploatacinės būk-
lės įvertinimo metodas.
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DETERMINATION OF PARAMETERS OF 
ELECTROCHEMICAL SEPARATION OF PEARLITE HEAT 
RESISTANT STEEL 12X1MF CARBIDE PHASE

S u m m a r y
The parameters of carbide phase electrochemical isolation in electro-
lyte solutions of pearlite heat resistant steel 12X1MF, used in thermal 
power plant power facilities, are presented. The best electrolyte was
chosen and its concentration was specified. Using electrochemical et-
ching of samples and X-ray diffraction research, the qualitative analysis
of carbide compounds of the initial and exploited steel 12X1MF was 
carried out. The surface microstructure of exploited steel and also of
steel aged under laboratory conditions was evaluated by the methods 
of optical and scanning electron microscopy. During exploitation, steel 
alloy ferrite and pearlite were found to completely decompose, forming 
specific carbides. Electrochemically separated carbide phase X-ray dif-
fraction analysis is a rapid and informative method for evaluating the 
conditions of steel exploitation.

Key words: pearlite heat resistant steel, carbide phase, anodic po-
larization, electrochemical separation, X-ray diffraction analysis

Римантас Левинскас, Арунас Балтушникас, Ирена Лукошюте

ОПРЕДЕЛЕНИЕ ПАРАМЕТРОВ 
ЭЛЕКТРОХИМИЧЕСКОГО ВЫДЕЛЕНИЯ 
КАРБИДНОЙ ФАЗЫ ЖАРОПРОЧНОЙ ПЕРЛИТНОЙ 
СТАЛИ 12Х1МФ

Р е з ю м е
В статье представлены параметры электрохимического выделе-
ния в растворах электролитов карбидной фазы перлитной жаро-
прочной стали 12Х1МФ, используемой в энергетических установ-
ках тепловых электростанций, подобран наиболее подходящий 
электролит и уточнена его концентрация. С использованием 
электрохимического травления и рентгеноструктурного анализа 
выполнен качественный анализ карбидных соединений исходных 
и эксплуатированных образцов стали 12Х1МФ. Методами опти-
ческой и скенирующей электронной микроскопии оценена микро-
структура поверхности эксплуатированной, а также состаренной в 
лабораторных условиях стали. Установлено, что при эксплуатации 
стали легированный феррит и перлит полностью распадаются, об-
разуя специальные легированные карбиды. Рентгеноструктурный 
анализ электрохимически выделенной карбидной фазы является 
быстрым и информативным методом оценки эксплуатационного 
состояния стали.

Ключевые слова: перлитная жаропрочная сталь, карбидная 
фаза, анодная поляризация, электрохимическое выделение, рент-
геноструктурный анализ


