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Głównym celem niniejszej pracy jest zaprezentowanie wyników bada� nad struktura 
elektroosadzanych stopów Ni-Mo przeprowadzonych za pomoc� programu Rietvelda [1,2]. 
Korzystaj�c z dwóch wersji programu: DBWS [1] oraz z softwarowego programu Philips 
X’Pert Plus dopasowano struktur� badanych stopów, policzono stałe sieciowe, wielko�ci 
krystalitów oraz zniekształcenia sieciowe stopów po wygrzewaniu w temperaturach 300, 500, 
700, 900, 1100ºC. 

 
 

1. WPROWADZENIE 
 

Stopy Ni-Mo nale�� do powszechnie stosowanych materiałów ze wzgl�du na ich dobre 
elekrokatalityczne wła�ciwo�ci w procesie otrzymywania wodoru [3]. Prace prowadzone nad 
tymi stopami dotycz� mi�dzy innymi poprawienia tych własno�ci poprzez zmian� struktury 
mikrokrystalicznej na nanokrystaliczn�. Podstawowym problemem otrzymywania stopów Ni-
Mo jest słaba stabilno�� struktury co prowadzi do zmiany własno�ci tego materiału. Jedn� z 
wielu metod otrzymywania jest, poza metalurgi�, mechanicznym stopowaniem, plazmowym 
napylaniem etc, otrzymywanie na drodze elektroosadzania. Tak otrzymane stopy 
charakteryzuj� si� jednorodnym składem chemicznym, struktur�  typu roztworu stałego 
molibdenu w niklu [4]. W pracy tej przedstawiono wyniki badania zmian struktury 
elektroosadzanych stopów Ni-Mo wywołanych wygrzewaniem. 
 
 
2. MATERIAŁ BADA�  
 
 Materiałem bada� były elektroosadzane stopy Ni-Mo o grubo�ci 30-40 [µm]. Zawarto�� 
molibdenu w stopach wynosiła 13, 18, 22, 26 % at. w zale�no�ci od g�sto�ci pr�du osadzania: 
100, 200, 250, 300 mA/cm2.  Stopy były wygrzewane w temperaturach 300, 500, 700, 900, 
1100 °C w atmosferze argonu. 
 
3. METODYKA BADA� 
 
 Pomiar rozpraszania promieniowania rentgenowskiego wykonano na dyfraktometrze 
Philips X’Pert (PW 3040/ 60) przy zastosowaniu promieniowania lampy o anodzie Cu (CuKα 
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= 1.5418 Å), monochromatora grafitowego na wi�zce ugi�tej metod� step-scaningu w 
zakresie pomiarowym 30-155 °2θ, krokiem 0.04° i czasem zlicze� 2.5 sek. Dopasowywanie 
struktury i analiza profilu linii została przeprowadzona za pomoc� programu Rietvelda – 
wersja DBWS [1] oraz programu softwarowego Philips – X’Pert Plus. Stałe sieciowe 
wyznaczono procedur� Rietvelda a wielko�ci krystalitów i zniekształcenia sieciowe, zgodnie 
z powszechnie znan� procedura Williamsona-Halla [5] bazuj�c na analizie profilu linii 
przeprowadzonej za pomoc� programu X'Pert Plus. 
 

4. WYNIKI I DYSKUSJA 
 
Otrzymane warto�ci parametrów komórki elementarnej wygrzewanych stopów Ni-Mo 
wskazuj� na obecno�� roztworu stałego molibdenu w niklu. Stałe sieciowe, wraz ze wzrostem 
temperatury wygrzewania malej� o około 0.04 Å (Rys.1). Ich warto�ci zmieniaj� si�  od 3.62  
do 3.58 Å dla 13  % at. Mo, 3.63 do 3.59 Å dla 18  % at. Mo, 3.65  do  3.61 Å dla 22  % at. 
Mo i 3.66 do 3.62 Å dla 26  % at. Mo. Zmniejszanie si� stałych sieciowych zwi�zane jest z 
wydzielaniem si� molibdenu i tworzeniem bardziej stabilnej struktury roztworu. 

Rys. 1. Parametry stałej sieciowej stopów Ni-Mo 
�

Zmiana poszerzenia linii dyfrakcyjnych badanych stopów wskazuje na wzrost 
krystalitów ze wzrostem temperatury wygrzewania. Wyra�ny skok warto�ci nast�puje w 
granicach temperatury 700 do 1100 ºC (Rys.2). Poni�ej temperatury 700 ºC stopy 
charakteryzuj� si� struktur� nanokrystaliczn� (5-100 nm) a powy�ej tej temperatury materiał 
przechodzi do struktury mikrokrystalicznej (1100 ºC) (Tabela 1). 
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Tabela 1. Wielko�ci krystalitów stopów Ni-Mo w funkcji temperatury wygrzewania�
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Rys. 2. Wielko�ci krystalitów - D i zniekształce� sieciowych - <∆a/a>  stopów Ni-Mo w  
funkcji  temperatury wygrzewania.�
�

�
�

Rys. 3. Przykładowe dyfraktogramy (krzywa eksperymentalna i ró�nicowa) w dopasowaniu Rietvelda dla  
stopu Ni-Mo o zawarto�ci 13 % at. Mo wygrzewana w temperaturze 700 ºC (a)  i 1100 ºC (b). 

�

 wielko�� krystalitów [nm]
temperatura
wygrzewania

[°°°°C]

13 at.% Mo 18 at.% Mo 22 at.% Mo 26 at.% Mo

25 2 2 5 3
300 3 5 5 7
500 7 10 14 15
700 6 10 17 20
900 55 55 45 130
1100 110 325 340 730
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Analiza Rietvelda została przeprowadzona dla wszystkich stopów. Otrzymane warto�ci 
parametrów dopasowania s� porównywalne do warto�ci podawanych w literaturze [6,7]. I tak 
osi�gaj� one warto�ci: Rwp = 8.2 – 21.7 %, Rexp = 5.2 – 8.9 %, goodness-of-fit S = 1.5 – 2.6. 
Typowe wykresy dopasowania Rietvelda wraz z krzywymi ró�nicowymi, które graficznie 
wskazuj� na jako�� dopasowania przedstawiono na Rys.3. 

 
PODSUMOWANIE 

 
   Podsumowuj�c: i) elektrolitycznie osadzane stopy Ni-Mo posiadaj� struktur� roztworu 
stałego molibdenu w niklu; ii) stałe sieciowe roztworu malej� ze wzrostem temperatury 
wygrzewania o około 0.04 Å;  iii) wielko�ci krystalitów rosn� od 3 nm (dla stopów 
wyj�ciowych) do 500 nm (dla stopów wygrzewanych w temperaturze 1100 ºC); iv) 
zniekształcenia sieciowe zmieniaj� si� w zakresie: 4.5 – 1.5 x 10-3 

 

Praca została wykonana w ramach projektu badawczego nr.: PBZ/KBN - 013/T08/10 
finansowanego przez Komitet Bada� Naukowych.�
�
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