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WPŁYW WYŻARZANIA DYNAMICZNEGO
NA ZMIANY STSUKTURAINE DRUTÓW ZE STOPU FeiJi29Co16

Streszczenie. Zbadano wpływ szybkości nagrzewania w zakresie 350 
do 1000°K/s na strukturę drutu ze stopu FeNi29Col6 przeciąganego z 
90$ stopniem gniotu. Określono temperaturę rekrystalizacji przy 
nagrzewaniu dynamicznym. Po rekrystalizacji uzyskano jednofazową, 
drobnoziarnistą strukturę fazy f bez tekstury rekrystalizacji.któ- 
ra korzystnie wpływa na własności plastyczne stopu.

1. Wstęp

Badaniem wpływu nagrzewania dynamicznego na kinetykę rekrystaliza
cji metali i stopów poświęca się ostatnio wiele uwagi. Większość ba
dań dotyczy głównie podstawowych zjawisk tego procesu. Jak dotąd nic 
prowadzono prac badawczych dotyczących zmian zachodzących podczas szyic
kiego nagrzewania stopów, w których zjawiskiem towarzyszącym rekry
stalizacji fazy jest odwrotna przemiana oj w f o charakterze marten- 
zytycznym. Dc tej grupy stopów zalicza się stop Fe!:±29Col6.

Charakter zmian strukturalnych w tych stopach związany jest ściśle 
ze strukturą uzyskaną w czasie odkształcenia plastycznego, a także ze 
sposobem przeróbki plastycznej. W drutach ze stopem FeNi29Col6 pod
czas ciągnienia pojawia się struktura dwufazowa + c( z podwójną tek
sturą włóknistą <111> + <100> w fanie oraz<110> w f azicr(|l, ¿J .

Pomiędzy fazą £ i «( stwierdzono zależność krystalografieenr Iii— 
shiyamy. Można więc przyjąć, że podczas ciągnienia drutu w .'-topie rea
lizuje się przemiana martenzytyczna ?.c-Uur ir.ee na:, izmu zaprą, en cwanego 
przez Nishiyamę ^3^. Wassermann i Gre.w ;. [i] , a także Dorokin [o]ujaw
nili podobne zmiany w ciągnionyc:. drut ,e: : :topu FeN.3'ż.
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Przemiana martenzytyczna towarzysząca rekrystalizacji w zakresie 
do ok. 673°K realizuje się według mechanizmu poślizgowego [t>] i po
krywa się z przemianą magnetyczną* Przy wyższych temperaturach domi
nują procesy dyfuzji i dalsza przemiana przebiega według mechanizmu 
Nishiyamy [Y]. Zgodnie z tym mechanizmem z fazy oC o teksturze <110> 
tworzy się faza fi o teksturze <111>. Całkowite zakończenie przemia
ny odwrotnej ot w fi zaobserwowano przy temperaturze 973°K, przy któ
rej stop posiada tylko strukturę fazy fi z teksturą

Chłodzenie stopu z temperatury 973°K powoduje ponowne tworzenie sdę 
fazy o! , prawdopodobnie w wyniku atermicznej przemiany martenzytycz- 
nej [2]. Obecność w strukturze fazy ot , jak również zróżnicowanie wie 1 
kości ziarn oraz tekstura < 111> fazy fi obniżają własności plastycz
ne i utrudniają formowanie elementów przeznaczonych do wtopienia w 
szkło [2] •

W badaniach nad wpływem parametru szybkości nagrzewania na proces 
rekrystalizacji stopu FeNi30 ujawniono, że wzrost szybkości z 0.05°K/s 
do 4°K/s zaznacza się ze wzrostem temperatury przemiany odwrotnej fa
zy c( w fi o 25°K [7]. Natomiast w stopach kobaltowych FeCo8 i FeCo15 
zmiana szybkości nagrzewania z 20 do 10 000°K/s przesuwa temperaturę 
przemiany o ok. 20°K [8].
Celem pracy jest wyjaśnienie zmian strukturalnych zachodzących w pro- 
oesie wyżarzania dynamicznego.

Optymalne parametry wyżarzania dynamicznego stopu FeNi29Col6 oraz 
własności uzyskane po tym zabiegu podano w pracy [10J.

2. Badania własne

Badania przeprowadzono na drucie ze stopu'FeNi29Col6.(PH-65/H-93844) 
o średnicy 1,0 mm przeciąganego z 90# stopniem gniotu, o następującym 
składzie chemicznym: 28, 72# Ni, 17,0# Co, 0,03# C reszta Fe.Struktu
rą stopu w tym stanie składa się z fazy fi o sieci A1i fazy ą' o sieci 
A2. Ziarna obu faz posiadały wydłużenie w kierunku przeróbki plastycz
nej. W fazie fi ujawniono włóknistą strukturę <111 > + <100>, zaś 
w faziĄti <  110 >.
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Wyżarzanie rekrystalizująoe dynamiczne przeprowadzono przy zasto
sowaniu pieca indukcyjnego GIK-1 o mocy 1 kW i częstotliwości 2MHz.

Parametry nagrzewania ustalono po dobraniu optymalnej impedanoji 
układu wzbudnik - drut.

Druty nagrzewano z szybkościami 350 do 1000°K/s. Zakres temperatur 
nagrzewania wynosił 973 do 1273°K. Temperaturę drutu przy nagrzewaniu 
mierzono przy pomocy pirometru monochromatycznego z dokładnością ±20°K.

Zmiany strukturapne w drucie po obróbce cieplnej rejestrowano sto
sując mikroskopię świetlną i elektronową, rentgenografię strukturaIną 
i badania fizyczne.

Badania metalograficzne przeprowadzono na zgładach wzdłużnych tra
wionych wodą królewską nasyconą chlorkiem miedzi.
Badanie struktury Cienkich folii przeprowadzono w mikroskopie elektro
nowym JEM-6A przy napięciu przyśpieszającym 100 kV.

Analizę fazową, badanie tekstur i kinetyki rekrystalizacji,jak rów
nież pomiar wielkości bloków i zniekształceń sieciowych wykonano na 
aparacie rentgenowskim TUR-M61, stosując filtrowane promieniowanie a- 
nody kobaltowej, ffielkośó bloków oraz zniekształcenia sieciowe okre
ślono metodą aproksymacji. Pomiary tych wielkości przeprowadzono w o- 
parciu o poszerzenie linii ^(111) i (311)* Zarejestrowano po 10 pro
fili dyfrakcyjnych każdej linii. Dla opisania linii interferencyjnej 
wzorca i badanej próbki użyto najbardziej prawdopodobne funkcje roz
kładu natężenia linii £9] o następującej postaci:

(1 + ccx2)2 

gdzie
F(x) - funkcja rozkładu natężenia uwzględniająca jednoczesny wpływ 

mikronaprężeń i dyspersyjności bloków} 
ot - parametr funkcji.

Pole powierzchni pod krzywymi planimetrowano.
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Odchylenie standartowe 6 od ¿rodni.-; arytmetycznej wielkości bio
tów 3 i zniekształceń sieciowych o'.'lisema z zależności

6

gdzie
X. - wartość średniej arytmetycznej,1>L'
XJi - wartość poszczególnych pomiarów, 
n - ilość pomiarów.

Przyjmując, że dla zastosowanej ilości pomiarów zclenna losowa t pod
lega rozkładowi r.tudenta oraz przy założonym prawdopodobieństwie 0,95 
poziom ufności 0,5 wyznaczono przedziały ufności według oru

I = Xsr +   ,

gdzie
t - zmienna Studenta.
Przy ściśle zachowanych warunkach reometrycznych wykonywania dy- 

fraktogra mów błąd procentowy nie przekraczał dla wielkości bloków D =
- L 1-, zaś dla zniekształceń sieciowych = +. 0,5# przy precyzji
metody 3©.

Uadania dylatometryczne i termomagnetyczne przeprowadzono na apa
racie firmy Chevenard.

3. J/ynikl badań

Drut w stanie zgniecionym posiada strukturę fazy f + # o ziarnach 
wydłużonych w kierunku przeróbki plastycznej i teksturze <111>+<100> 
vi fazie f oraz <110> w fazis cf .

llagrzowanie dynamiczne drutu do temperatury 973 K z następnym chło
dzeniem ■:> powietrzu powoduje zanik fazy c( przy zachowaniu tekstury fa
zy f Irys. 1 i 2. .
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Rys. 1. Rentgenogram wykonany 
metodą Debye’a-Sherrera. Roz
myte prążki od płaszczyzn fazy 
f . Widoczna teksturą. Nagrze
wanie dynamiczne z szybkością 
100 0Ti/s do temperatury 973 K

Rys. 3 . Wydłużone w kierunku prze
róbki plastycznej ziarna fazyjf 
z nielicznymi ziarnami zrekrystali- 
,zowanymi. Nagrzgwanie dynamiczne z 
szybkością 1000 K/s do temperatu

ry 1073 K* Pcw. 500 x

Rys. 2. Wydłużone w kierunku 
przeróbki plastycznej ziarna 
fazyf. Nagrzewanie dynamiczne 
z szybkością 1000 K/s do tempe- 
raturzy 973 K. Pow. 500 x

Rys. 4. Drobne jednorodne ziar
na fazy f z licznymi bliźnia
kami wyżarzania. Nagrzewanie
dynamiczne z szybkością'
1000 K/s do temperatury 1173°K 

Pow. 500 x
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Podwyższenie temperatury wyżarzania dynamicznego do 1073°K powodu
je zapoczątkowanie procesu rekrystalizacji ujawniający się utworze
niem obszarów ziarn zrekrystalizowanyoh o średnicy ok. 3,5^zm (rys.3 ).

Wzrost temperatury zabiegu wyżarzania dynamicznego do 1173°K wpły
wa na przebieg rekrystalizacji w całej objętości stopu. Uzyskuje się 
jednorodną wielkość ziarn o średnicy ok. 6,0^xm (12 klasa A5IM)z licz
nymi bliźniakami wyżarzania (rys. 4). Wyżarzanie w temperaturze 1273% 
wpływa na zróżnicowanie wielkości ziarn fazy f do 9,5,Mm (10 klasa 
ASTM) (rys. 5). Zmiany szybkości nagrzewania w zakresie 350 do1000°K/fe 
nie wpływa w sposób istotny na wielkość ziarn [l»2̂ .

Bys. 5. Ziarna fazy f zmiennej Bys. 6. Ziarna fazy f z charak-
wielkości z bliźniakami wyżarza- terystycznymi układami dysloka-
nią. Hagrzewanig dynamiczne z cji. Nagrzewanie dynamiczne z
szybkością 1000 K/s do tempera- szybkością 1173°K/s do tempera
tury 1273 K. Pow. 500 x tury 1173 K. Cienka folia, pow.

21000 x

Badania struktury cienkich folii, wykonanych ze stopu zgniecione
go i wyżarzonego dynamicznie przy temperaturze 1.173°K ujawniły jedno
fazową strukturę fazy f o charakterystycznych układach dyslokacji 
(rys. 6).

Po wyżarzaniu drutu w temperaturze 973°K zachowuje się w fazie^ 
tekstura zgniotu (rys. 1). Podwyższenie temperatury obróbki dynamicz
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nej do 1073°K powoduje osłabienie tekstur zgniotu (rys. 7 ) 1 zaś po wy
żarzaniu w temperaturze 1173°K i wyższych całkowity zanik (rys.8 i 9)-

Rys. 7« Rentgenogram wykonany me
todą Debye’a-Scherrera. liągłe 
prążki od płaszczyzn fazy f z nie
licznymi refleksami punktowymi.Na- 
grzewanie dynamiczne z szybkością 
1000 K/s do temperatury 1073°K

Rys. 8. Rentgenogram wykonany 
metodą Debye’a-Scherrera. Punk
towe prążki od płaszczyzn fazy^ 
Brak wyraźnej tekstury. Nagrze
wanie dynamiczne z szybkością 
1000°K/s do temperatury 1173°K.

Wielkość zniekształceń sie
ciowych po przeprowadzonej obrób
ce cieplnej zmniejsza się w mia
rę wzrostu temperatury wyżarza-

-3nia dynamicznego z ok. 9 10
-3do ok. 3 . 10 , przy czym wy

raźny spadek zniekształceń zaz
nacza się w zakresie 973°K do 
1073°K oraz 1173°K (rys. 10). 
Wzrost temperatury zabiegu sprzy
ja także zwiększehiu wielkości 
bloków z ok. 80 nm po wyżarza
niu w 973°K do ok. 150 nm po re
krystalizacji dynamicznej przy 
1273°K. W zakresie temperatur 
1073°K do 1173°K zaznacza się 
niewielki wzrost wielkości blo

ków (rys. 11). Po wyżarzaniu dynamicznym stop posiada mniejszą wialf- 
kośó bloków i większe zniekształcenia sieciowe niż po dotychczas sto

Rys. 9. Rentgenogram wykonany me
todą Debye’a-Scherrera. Punktowe 
refleksy mniej liczne o zróżnico
wanej wielkości od płaszczyzn fa
zy f . Brak wyraźnej tekstury.Na- 
grzewanie dynamiczne z szybkością 
1000°K/s do temperatury 1273 K
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sowanej rekrystalizacji konwencjonalnej przy temperaturze 973 K przez 
5 godzin (rys. 10 i 11).

Rys. 10. Wpływ temperatury wyża
rzania i szybkości nagrzewania do 
wielkości i zniekształceń sieoio-

Ąs_wyoh stopu PeNi29Col6

1 - nagrzewanie dynamiczne z szybr 
kością 350°K/s, 2 - nagrzewgnie 
dynamiczne z szybkością 1000 K/s 
3 - wyżgrzanie konwencjonalne 

973 K przez 5 godzin

Rys. 11. Wpływ temperytury wy
żarzania i szybkośoi nagrzewa
nia na wielkości bloków D sto

pu FeNi29Col6
1 - wyżarzgnie dynamiczne z szyb
kością 350 K/s, 2 - wyżarzgnie 
dynamiczne z szybkością 1000 K/s 
3 - wyżarganie konwencjonalne' 

973 K przez 5 godzin

Wpływ szybkośoi nagrzewania w badanym zakresie temperatur na sub- 
strukturą osnowy zrekrystalizowanej jest nieznaczny.

Analiza termcmagnetyozna wykazała obecność jednej fazy ferromagne
tycznej w stopie wyżarzonym dynamicznie tj. fazy o temperaturze Cu
rie ok. 420° (rys. 12).

Krzywa dylatometryczna stopu wyżarzonego dynamicznie (rys. 1 3) od
powiada praktycznie przebiegowi krzywej różnicowej stopu obrobionego 
konwencjonalnie £2] za wyjątkiem niewielkiego zakresu temperatur w o-



toczeniu 650°K, gdzie występuje wyraźne zmniejszenie objętości prób
ki.
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4* Dyskusją wyników badań

Wyżarzanie dynamiczne zmienia przemiany fazowe zachodzące podczas 
rekrystalizacji i następującego po nim chłodzenia stopu w powietrzu, 
co prowadzi do zmian własności stopu.

Podczep nagrzewania przyspieszonego z szybkościami 350 do 1000°K/s 
do temperatury 973°K następuje zanik fazy <* , natomiast nie zachodzą 
istotne zmiany strukturalne w fazie f w stosunku do stanu zgniecio
nego (rys. 1 i 2). Zachowują się tekstury <111>jŁi <100>j((rys.l). 
Stop w tym stanie posiada wysokie własnośoi wytrzymałościowe [1], wy
wołane umocnieniem zgniotowym.

rn jww iw m  <e> kh jo» *so u

fiys. 12. Wpływ temperatury na zmia
nę magnetyzacji stopu FeNi29Col6 
po 90$ gniocie i wyżarzaniu dyna- 
miczynm przy temperaturze 973 K

Rys. 1 3. wpływ temperatury na 
zmianę krzywej dylatometrycznej 
stopu FeNiCo16 po 90# gniocie i 
wyżarzaniu przy temperaturze 

973°K
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Zanik fazy ci występującej w stopie po odkształceniu plastycznym 
obok fazy f zachodzi już przy nagrzewaniu przyspieszonym do tempera
tury 973°K w wyniku odwrotnej przemiany ci, \t f . Przemiana ta wyprze
dza rekrystalizację fazy f . Wyjaśnienia przyczyn przebiegu odwrotnej 
przemiany <ł w w tak krótkim czasie należy doszukiwać się w proce
sach towarzyszących nagrzewaniu przyspieszonemu.

Podczas nagrzewania przyspieszonego zaobserwowano tłumienie proce
sów dyfuzyjnych przemiany odwrotnej cf wflf*[ll] , co wskazywałoby, że 
realizuje się ona według mechanizmu poślizgowego. Mechanizm ten odgry
wa niewątpliwie dominującą rolę, bowiem jak wykazały badania Kurdiumo- 
wa i Pierkasa [12] w stopach Fe-Ni nagrzewanie z szybkościami powy
żej 200°K/s powoduje całkowite tłumienie procesów dyfuzyjnych odwrot
nej przemiany martenzytycznej. Niezależnie jednak od tego czy odwrot
na przemiana c( w f przebiega według tego mechanizmu, czy też końcowe 
jej stadium ma oharakter dyfuzyjny, można wykazać, że charakter na
grzewania przyspieszonego sprzyja obu procesom.

Czynnikiem przyspieszającym przemianę <t w ̂  jest zachowanie podwyż
szonej energii wewnętrznej stopu, wynikające z tłumienia procesu zdro
wienia przy udarowym nagrzewaniu [l3]« Ponadto duża dyspersyjność blo
ków i ziarn stopu odkształconego plastycznie sprzyja dyfuzji po gra
nicach ziarn oraz wzdłuż linii dyslokacji [14] • Silny wpływ na prze
bieg dyfuzji wywiera także szybki lokalny wzrost temperatury na gra
nicy międzyfazowej f~ c(, związany z przewodnictwem elektrycznym obu 
faz [15].

Wydzielanie ciepła w wymienionych obszarach zwiększa szybkość dy
fuzji procesu. Odwrotna przemiana of w f przy nagrzewaniu przyspieszo
nym może więc zachodzić zarówno według mechanizmu poślizgowego, jak i 
dyfuzyjnego.

Wzrost temperatury nagrzewania przyspieszonego do 1073°K zapocząt
kowuje rekrystalizację fazy (rys. 3 ), Tworzą się ziarna o średniej 
średnicy ok. 3 ym. Zachowuje się przy tym tekstura <111>3‘’przy osła
bieniu tekstury <1<X» jHrya. 7 ).

Postępujący proces rekrystalizacji zaznacza się wyraźnym obniże
niem własności wytrzymałośckYoti-i i twardości przy jednoczesnym wzroś
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cie ilości przegięć i skręceń drutu M -  Podwyższenie temperatury 
zabiegu do 1173°K umożliwia zakończenie rekrystalizacji pierwotnej fa
zy t (rys. 4)• Tak szybki przebieg tego procesu można, wytłumaczyć 
tłumieniem zdrowienia i przegrzaniem silnie ,zdefektowanej fazyÿ do 
znacznie wyższych temperatur niż temperatura rekrystalizacji konwen
cjonalnej. Zostaje przy tym zachowana niejednorodność odkształcenia»! 
plastycznego, charakterystyczna dla dużych stopni zgniotu różnicująca 
znacznie czasy inkubacji tworzenia zarodków rekrystalizacji w różnych 
obszaraoh stopu [16]. Nagły wzrost temperatury przy nagrzewaniu przy
spieszającym zmniejsza te różnice i przyspiesza powstanie zarodków; 
przy jednoczesnym zwiększeniu szybkości ich wzrostu. Stwierdzono bo
wiem, że stosunek tych wielkości zwiększa się ze wzrostem szybkości, 
nagrzewania, zaś energia tworzenia zarodków zmienia się silniej w po
równaniu z energią ich wzrostu. Prowadzi to do wzrostu ilości zarod
ków rekrystalizacji i tworzenia jednorodnej i drobnoziarnistej struk
tury stopu. Zrekrystalizowana metodą dynamiczną fazaf nie wykazuje na
tomiast tekstury (rys. 8). Zanik tekstury w czasie rekrystalizacji dy
namicznej można wyjaśnić korzystnym wpływem szybkości nagrzewania na 
procesy zarodkowania i wzrostu ziarn o przypadkowej orientacji krysta-1 
lograficznej. Zanik tekstury w czasie rekrystalizacji dynamicznej za
obserwowano także w pracy [17]. Ponadto w fazie ^zachowuje się znacz
ną ilość dyslokacji (rys. 6).

Obserwowany wzrost wielkości bloków z podwyższeniem temperatury wy
żarzania związany jest ze zmniejszeniem ogólnej energii na jednostkę 
objętości i warunkuje zwiększenie stabilności termodynamicznej stopu. 
Wzrost wielkości bloków zostaje zahamowany przebiegiem rekrystaliza
cji osnowy, która niszczy substrukturę. Wpływ szybkośoi nagrzewania 
w badanym zakresie temperatur na substrukturę osnowy zrekrystaliaawmej 
jest nieznaczny.'

Wyżarzanie dynamiczne przy temperaturze 1273°K powoduje nierówno
mierny rozrost ziarn (rys. 5), spadek wielkości zniekształceń (rys.10) 
oraz zwiększenie wielkości bloków (rys. 11). Towarzyszy temu obniże
nie wytrzymałości na rozciąganie i twardości.
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Zastosowanie rekrystalizacji dynamicznej jako zabiegu międzyopera- 
cyjnego lub końcowego umożliwia wyeliminowanie niekorzystnych zmian 
strukturalnych, a przede wszystkim tworzenia się fazy cf i tekstury re
krystalizacji osnowy.

Proponowana metoda zapewnia łatwość prowadzenia zabiegu i automaty
zację procesu technologicznego, a zastosowanie atmosfery ochronnej u- 
możliwić może także uzyskanie czystej, nieutlenionej powierzchni wyro
bów.

5« Wnioski

Na podstawie przeprowadzonych badań stwierdzono:

1. Zjawiskiem towarzyszącym rekrystalizacji stopu PeNi29Col6 jest od
wrotna przemiana typu martenzytycznego, wyprzedzająca proces rekry
stalizacji.

2. Stop wyżarzony metodą dynamiczną posiada strukturę jednofazową i 
drobnoziarnistą bez tekstury rekrystalizacji, co w porównaniu z 
drutem rekrystalizowanym konwencjonalnie (1,10) warunkuje wyższe 
własności plastyczne.

3. ?/yższą-niż po wyżarzeniu konwencjonalnym wytrzymałość i twardość 
zapewnia strukturą jednofazowa i drobnoziarnista fazy jf" o znacznej 
gęstości dyslokacji, wyższej dyspersji bloków i większych znie
kształceniach sieciowych.

4. wyższe własności mechaniczne i technologiczne przy jednoczesnym' 
skróceniu obróbki cieplnej i możliwości włączenia wyżarzania /re- 
krystalizującego w ciągły proces technologiczny wytwarzania drutu, 
a także łatwość zastosowania atmosfery ochronnej stanowią o przy
datności przemysłowej tej metody.
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THE INFLUENCE OF ACCELERATED ANNEALING ON THE STRUCTURE 
OF WIRES OF FeN129Col6 ALLOT.

S u m m a r y

The investigation of the influence of the rate of heating of about 
350 - 1000°K/s after 9C% cold working plactic deformation on the struc 
ture of FeNi29Col6 wires had been carried cut.

The recrystallization temperature was over abound 973°K to 1273°K. 
After this treatment monophase and finegrain structure without re- 
crystalization texture has been obtained.

The homogenity of rains and structure of subgrains influences on 
the use and plactic properties of the alloy.


