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WPLYW WIELOKROTNEGO WYZARZANIA NA MIGRACJE GRANIC ZIARN

Streszczenie. Badano wplyw wielokrotnego wyzarza-
nia na przemieszczanie sie granic ziarn aluminium i
cynku. Stwierdzono, ze wielokrotne wyzarzanie probek
poddanych wstepnie zgniotowi prowadzi, do przemie-
szczenh granic ziarn, ujawnionych zastosowang metodg
elektrolitycznego polerowania i trawienia przed lub
po pierwszym cyklu wyzarzania. Prébki nie poddane
odksztatceniu plastycznemu przed obrébka cieplng wy-
kazuja migracje granic na mate odlegtosci. Wielkosc
przemieszczenia granic zalezy od ksztattu granic i
szybkos$ci nagrzewania.

Przeglad pismiennictwa

Migracja ziarn jest samodyfuzyjnym aktywowanym cieplnie pro-
cesem wyrazajacym daznosé metalu do osiggniecia najnizszej e-
nergii swobodnej. Wmetalach wyzarzanych sitg napedowg jest swo-
bodna energia powierzchniowa. Zmiany jej nastepujg przede wszyst-
kim poprzez zwiekszanie sie promienia krzywizny granic ziarn
[1.2,3,4].

Granice ziarn najczes$ciej stykajg sie po trzy w jednym punk-
cie. Sg one tylko wtedy stabilne, gdy posiadaja jednakowe napie-
cia powierzchniowe. Warunek ten spetniajg ziarna (rozpatrujac
je na ptaszczyznie) o ksztatlcie szeSciokgta, majgcego proste bo-
ki i katy rowne 120°. Najczesciej jednak pomiedzy sgsiadujgcymi
granicami ziarn katy sa ro6zne i przez migraoje beda dazyty do
stanu bardziej stabilnego.

Podczas wyzarzania maleje ilos¢ ziarn na jednostke objetosci,
w wyniku czego zwieksza sie Srednia wielko$s¢ pozostatych ziarn.
Sita napedowa rozrostu ziarn jest stosunkowo duza, gdy powierz-
chnia catkowita wszystkich granic ziarn na jednostke objetosci
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metalu jest znaczna. Ruchliwo$¢ granic ziarn ro$nie ze wzro-
stem temperatury [5].

Przyczyng migracji ziarn moze by¢ takze rdéznica swobodnej
energii objetosciowej pomiedzy ziarnami. Zjawisko takie wyste-
puje woéwczas, gdy po obu stronach granicy istniejg rézne ge-
stosci defektéw struktury krystalicznej. Granice przesuwaja
sie wolwczas od swego Srodka krzywizny. Przykiadem ruchu granic
ziarn w wyniku zmiany energii zatrzymanej w czasie odksztatce-
nia na zimno jest przesuwanie istniejacych granic w odksztatco-
nym polikrystalicznym aluminium podczas wyzarzania [6,7]. Prze-
sunieta granica pozostawia za sobg obszar, ktéry w zasadzie
jest wolny od dyslokacji i posiada identyczng orientacje z
ziarnem, od ktdérego sie ona oddalita..W czasie rekrystalizacji
migrujgca granica jest powierzchnig rozdziatu pomiedzy zrekry-
stalizowanym ziarnem a odksztatcong osnowg. Istnieje poglad,
ze ruchliwos$é granicy okreslona jest tylko przez jej atomowg
strukture [7].

Silnie hamujace dziatanie na proces migracji ziarn moga wy-
wiera¢ atomy obce rozpuszczone w roztworze statym oraz dysper-
syjne czgstki drugiej fazy. Wplyw stopnia dyspersji wzrasta z
obnizeniem sity napedowej migracji ziarn. Jezeli w czasie mi-
gracji sita napedowa ziarna zrownowazy sie z hamujgcym oddzia-
tywaniem dyspersji, to rozrost ziarn ustaje [8],

W obszarach o matej ilosci czgstek dyspersyjnych ziarna mo-
ga sie znacznie powiekszy¢. Wzrost napiecia powierzchniowego,
powodowany réznicowaniem sie wielkos$ci ziarn, moze doprowadzié
do zaniku ziarn matych. Rozros$niete w wyniku takiego przemie-
szczenig granic ziarna sg 102 f 103 razy wieksze od ziarn osno-
wy.

Grubos$¢ prébki wpltywa takze na ruchliwo$¢ granic ziarn. Pod-
czas wyzarzania, wskutek dziatania napiecia powierzchniowego,
powstajg zagtebienia wzdtuz linii przeciecia sie granic ziarn
z powierzchnig prébki. Wczasie rozrostu ziarn te granice, kté-
re dochodzg do powierzchni probki, majg sktonno$¢ pozostac w
swych zagtebieniach, az do wyrwania ich do wnetrza przez wedréw-
ke granic ziarn [9].
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W pracy [10] wykazano, ze podczas wyzarzania aluminium mate
ziarna moga pozosta¢ nie pochloniete przez otaczajace je ziar-
na zrekrystalizowane. Moze to nastgpi¢ wtedy, gdy sasiadujgce
ziarna posiadaja potozenie blizniacze lub zblizong orientacje.
Wykazano réwniez, ze istniejg wzajemne orientacje sieci dla
ktorych ruchliwos¢ granic jest duza [11, 12],

Mechanizm migracji granic ziarn oraz jego zalezno$¢ od réz-
nych parametréw nie jest dotychczas dostatecznie wyjasniony.
Dlatego podjeto badania nad opracowaniem metody ujawniania
przemieszczen granic ziarn oraz okres$lenia wplywu szybkos$ci na-
grzewania na migracje granic.

2. Badania wtasne

Do badan uzyto aluminium o czystosci 99,985% oraz cynku o
czystosci 99,99%- Przed obrébka cieplng metale wyzarzano lub
odksztatcono na zimno z 30,70 i 90% stopniem zgniotu.Cykl wy-
zarzania obejmowat dla aluminium nagrzewania z szybkos$cig 10,
150 i 2000°C/s do temperatury 550°C z nastepnym chiodzeniem
w wodzie lub na powietrzu. Cynk nagrzewano z szybkoscig 10 i
500°C/s do zakresu temperatury 250 4 350°C oraz chiodzono w
wodzie lub na powietrzu. Czas trwania cyklu wyzarzania konwen-
cjonalnego aluminium wynosit 4 do 900 s,oraz 90 do 300 s.dla
cynku. Dla wyzarzania udarowego 0,23 s dla aluminium oraz 0,36s
dla cynku.

Opis urzadzenia wraz z rejestratorem temperatury zamieszczo-
no w pracy [13]* Zgtady do badan metalograficznych wykonano me-
todg elektrolitycznego polerowania i trawienia na probkach przed
lub po pierwszym cyklu wyzarzania. Skiady chemiczne elektroli-
tow oraz parametry polerowania i trawienia zestawiono w tabli-
cy 1.

Zmiany strukturalne rejestrowano za pomocg badan metalogra-
ficznych.
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Tablica 1
Metal ) Nateze- Napige- Czas Rodzaj
pole- Sktad chemiczny (rjne pra- cie obrobki
rowa- ; u
elektrolitu [s]
ny [A] [v]
Kwas nadchlorowy 50cm”™ 3004450 30440 40460 polero-
AL wanie
alkohol metylowy 850 " trawie-
woda destylowana 100 ” 15420 547 142 nie
45% kwas fosforowy 1204150 2,5 2004300 polero-
wanie

Zn

20430 0,440,6 243 trawie-
nie

3. Wyniki badan i ich dyskusja

Zastosowana metoda elektrolitycznego polerowania i trawie-
nia probek przed lub po pierwszym cyklu wyzarzania pozwolita
na ujawnienie i obserwacje kolejnych potozen granic ziarn po
wielokrotnych cyklach obrobki cieplnej. Najkorzystniejszy
obraz strukturalny migrujacych granic otrzymano na tle zgtadow
wykonanych po wyzarzaniu rekrystalizujgcym uprzednio zgniecio-
nych prébek (rys. 1 i 2). Slady przemieszczajacych sie granic
sg wtedy wyrazniejsze niz na tle struktury zgniecionej (rys.
314).

Granice ziarn po rekrystalizacji charakteryzujg sie jasno
trawigcymi obszarami przygranicznymi (rys. 5). Uwaza sie [7],
ze sg to obszary wolne od dyslokacji, powstajgce za przemie-
szczajaca sie granica.

Ujawnienie migrujgcych granic ziarn jest zwigzane z powsta-
waniem na powierzchni zgtadu raikrostopni w wyniku matych de-
formacji plastycznych, spowodowanych duzym gradientem tempera-
tury wewngtrz prdébki podczas oziebiania w wodzie, co prowadzi
do procesow rekrystalizacji przy nastepnym wyzarzaniu. Fakt
istnienia mikrostopni potwierdza mozliwo$¢ nastawienia obrazu
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w mikroskopie na kazdy ze $sladow przemieszczajgcej sie granicy
ziarna.

Przemieszczanie sie granic ziarn na okre$long odlegtos¢ przy
kazdym cyklu wynika z niejednorodnego odksztatcenia w obrebie
ziarna. Najwieksze odksztatcenie wystepuje w obszarze przygra-
nicznym, gdzie przy nastepnym wyzarzaniu moga przybiega¢ pro-
cesy rekrystalizacji. Istnienie warunku oksztatcenia w obrebie
granic ziarn potwierdzajg proby cyklicznego wyzarzania z chito-
dzeniem na powietrzu, ktére nie ujawnily migrujacych granic.
Stad wniosek, ze dla obserwacji przemieszczeh granic konieczne
Jest mate odksztatcenie, szczegdlnie obszaréow przygranicznych
i nastepna rekrystalizacja, co okres$la Jednoznacznie temperatu-
re wyzarzania cyklicznego-, Jako wyzszg od temperatury rekrysta-
lizacji.

Kolejne potozenie granic ziarn nie mogg by¢ Jednak traktowa-
ne Jako wzrost powierzchniowy ziarn lecz Jako rozrost ziarn w
uktadzie trojwymiarowym. Obserwacje dotyczg wiec wyjscia na
powierzchnie granic znajdujgcych sie wewnagtrz. Jeden z mozli-
wych wariantdw takiego rozrostu przedstawia schemat na rys. 6
oraz odpowiadajacy temu obraz metalograficzny na rys. 7«

Rys. 6. Mechanizm ujawniania potozenia granic ziarn pod powierz-
chnig zgtadu



44 tucja CiesSlak, Danuta Szewieczek, Jan Marciniak

Ilo$¢ $Sladoéw tej samej granicy jest rowna iloSci przepro-
wadzanych cykli obrobki cieplnej i okres$la potozenie granicy
po kazdym cyklu.

Na szybko$¢ migracji granic ziarn wplywa ksztatt granicy,
szybko$¢ nagrzewania, czas wygrzewania oraz ilo$¢ cykli. Gra-
nice krzywoliniowe przemieszczajg sie na wieksze odlegtosci
niz prostoliniowe (rys. 8).

Czesto z dwu granic tego samego ziarna jedna przesuwa sie
na odlegtos¢ wielokrotnie wieksza anizeli druga (rys. 9). Ze
wzrostem czasu wygrzewania odlegtosci miedzy $Sladami migruja-
cych granic ros$nie, natomiast wzrost ilosci cykli i szybkosci
nagrzewania zmniejsza odlegtosci (rys. 10). Niektére granice
ziarn juz po kilku cyklach sg stabilne i dalsze wyzarzanie nie
powoduje zmiany ich potozenia. Po wielu cyklach obrobki ciepl-
nej, szczegb6lne dla aluminium ziarna majg z reguty granice pro-
stoliniowe i katy zblizone do 120° (rys. 11). Wnieodksztatco-
nym wstepie metalu $lady przemieszczanych granic ziarn sg nie-
liczne, za$ ich odlegtosci bardzo mate (rys. 12).

Z przeprowadzonych badan wyciggnieto nastepujgce wnioski:

1. Zastosowana metoda wielokrotnego wyzarzania cyklicznego
pozwala na ujawnienie potozenia ziarn pod powierzchnia oraz
Sledzenie wpltywu parametrédw wyzarzania na mechanizm i szyb-
kos¢ migracji granic.

2. Slady przemieszczajgacych sie granic ziarn odwzorowujg de-
formaoje powierzchni zgtadu (tworzenie sie mikrostopni), w
wyniku odksztatcenia plastycznego podczas oziebiania i re-
krystalizujg przy nastepnym wyzarzaniu.

3. Migracja granic zalezy od ksztattu granicy, czasu wygrzewa-
nia, ilosci cyklu i szybko$ci wygrzewania.
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Nr Obrobka i Zgniot Powigk-
rys. cieplna Opis struktury % szenie

Rekrystali- Slady granic ziarn aluminium

zacja kon- przemieszczajace sie w Kkie-

wencjonal- runku $rodka swojej krzywiz-

1 na przy ny po czterokrotnej rekry- 30 100x

temperatu- stalizacji na tle struktury

rze po pierwszym cyklu wyzarza-

550 C nia.

V=10°C/s

Rekrystyli- $lady przemieszczonych granic

zacja kon- ziarn cynku po dziesieciokro-

wencjonalna tnej rekrystalizacji na tle
przy tempe- struktury po pierwszym cyklu.

2 raturze Granice ziarn przemieszczone 70 100x
o w kierunku $rodka swojej
350°C krzywizny.
V = 10°C/s
Rekrystali- $lady nowych granic ziarn alu-
zacja kon- minium po dziesieciokrotnej
3 wencjonalna rekrystalizacji na tle 30 100x
przy tempe- struktury pierwotnej.
raturze
550°c
V = 10°C/s
Rekrystyli- Slady przemieszczonych gra-
zacja kon- nic ziarn cynku po trzy-
wencjonalna Kkrotnej rekrystalizacji na 70 100x
4 przy tempe- tle struktury po pierwszym
raturze cyklu wyzarzania.
350°C
V = 10°C/s

Rekrystali- $slady rownolegle przemie-
zacja kon- szczonych granic ziarn alu-
wencjonalna minium po czterokrotnej re-

5 przy tempe- krystalizacji na tle struk- 70 100x
raturze tury po jednorazowej rekry-
550°C stalizacji.
V = 10°C/s
Rekrystali- Slady przemieszczonych gra-
zacja kon- nic ziarn aluminium po czte-
wencjonalna rokrotnej rekrystalizacji
7 przy tempe- na tle struktury po pierw- 30 100x
raturze szym cyklu wyzarzania. Ujaw-
550°¢ nienie potozenja ziarna

znajdujgcego sie wewnatrz.
V = 10°Cl/s
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Nr Obrébka Zgniot Powiek-

Opis struktury

rys. cieplna % szenie
Rekrystali- Fragment rys. 5» Duze prze-
zacja kon- mieszczenie granicy ziarna
wencjonalna w kierunku 1" i Zznaczne
8 przy tempe- mniejsze w kierunku "2”. 70 500x
raturze
550°c
V = 10°C/s
Rekrystali- §lady przemieszczonych gra-
zacja k0r|1- nic aluminium po czterokrot-
wencjonalna nej rekrystalizacji na tle
9 przy tempe- struyktury po pierwszym cy- 30 100x
raturze klu wyzarzania® granice
550°¢ ziarn przemieszczajgce sig
. w kierunku $rodka swojej
V = 10°C/s  krzywizny i nieprzemienia-
jace sie granice prostoli-
niowe ”17.
Rekrystali- $lady przemieszczonych gra-
zacja udaro- nic ziarn na tle struktury
10 wa przy tem- po pierwszym cyklu wyzarza- 70 500x
peraturze nia.
550°c
V = 2000°C/a
Rekrystali- Struktura aluminium po czte-
zacja kon-  rokrotnym wyzarzaniu rekry-
wencjonalna stalizujgcym.
przy tempe-
11 raturze 30 100x
550°C
VvV = 10°C/s
Rekrystali- Slady réwnolegle przemie-
zacja kon- szczonych granic ziarn alu-
wencjonalna minium po trzykrotnej re-
12 przy tempe- krystalizacji na tle struk- 30 500x
raturze tury pierwotnej.
550°c

V = 150°c/s
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BIMIHHME MHOrOKPATHOrO OTffiirA HA MMrPAIJMD TPAHMU 3EPEH

Pe 3 b me

MccjiesoBaHO bjiwHHKe mhoroKpaThoro oTjsciira Ha nepeMemeHze rpannu
3epeH ajIMMKHHH H UHHKa. y6e”"HJIHCb B TOM, VTO MHOTOKpaTHUJ* OTSKHF
0(5pa3U0B, nosBeprHyrax npesaapHTejitHOMy Haiuieny, Be”er Kk nepe-
MemeHHB rpaHMii 3epeH, BUHBJieHHUx npHMeaiieMIJM Meto”om ojieKTpo-
JIHTHHeCKOH HOJIHpOBKH H TpaBJle HHH RO HJIK nOCJie nepBOTO UHKlJia

OT3Knra. 0<5pa3Hti He no”~BeprHyTue xojioflHoii ruiacTHHecKOii je$opMa-
HKH so xepMHnecKoi5 o06pa6oTKH o6HapyjKHBaBT MurpapHB rpaHMi; Ha

oneHb Majiue paccTOHHHS. BemuHHa nepeMemeHKH rpaHKp 3hbhcmt ot

$opwbi rpaHwu h CKopocTH HarpeBa.

INFLUENCE OF MANIFOLD ANNEALING ON MIGRATION OF THE GRAIN
BOUNDARIES

Summary

The influence of manifold annealing on migration of the grain

boundaries in Al an Zn specimens has been investigated. It was
stated that manifold annealing of cold worked specimens leads

to migration of the grain boundaries, revealed by means of e-

lectrochemical polishing and etching before or after the first
cycle of annealing. Specimens unstrained before heat treatment
show out migration of the grain boundaries for short distances.
Migration is affected by the shape of boundary and the rate of
heating.



