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Mikrostruktura, duktilnost in spinodalno razmes$anje
v zlitinah Fe28Cr10-16Co

Microstructure, Ductility and Spinodal Decomposition
in Fe28Cr10-16Co Alloys

Vodopivec F., IMT Ljubljana

Kljub razmeroma enostavni osnovni sestavi so tehniéne zlitine Zeleza, kroma in kobalta
za permanentne magnete kompleksen material.- V njih je mogoce le s kontrolo necistoé
In dodatkom sekundarnih legirnih elementov preprediti nastanek v in ¢ faze in doseci
mikrostrukturo iz faze a, ki omogoca doseganje magnetnih lastnosti. Toplotna obdelava
daje najbolj primerno spinodalno strukturo, ustvari najboljso duktilnost, z vie¢enjem pa

se ustvari magnetna anizotropija in izbolj$ajo se magnetne lastnosti. Zlitine so pri
temperaluri ambienta krhke, deformacija z viecenjem je mogoca le pri povisani

temperaturi, kjer drsenje zamenja dvojcéenje.

Kliucne besede: FeCrCo zlitine, mikrostruktura, duktilnost, spinodalna premena,

magneltne lastnosti

In spite of the relatively simple basic composition technical iron-chromium-cobalt alloys
for permanent magnets are a complex material. Only with a careful control of impurities
and the addition of secondary alloy elements the formation of phases vy

and a is prevented and a microstructure of ferromagnetic phase a is obtained.

A proper combination of thermal treatment for spinodal decomposition and a wire
drawing deformation producing magnetic anisotrophy gives the best magnetic
properties. The alloys are brittle by room temperature and the deformation is performed
at increased temperature, where twinning is replaced by shearing deformation,

Key words: FeCrCo alloys, microstructure, ductility, spinodal decomposition, magnetic

properties

1. Uvod

Te zlitine dobijo sposobnost za zadrzanje magnetizma, torej
permanentno magnetnost s spinodalnim  razmeSanjem, pri
katerem se trdna raztopina kroma in Kobalta v Zelezu, torej fero-
magnetna a faza, razdeli v dve fazi. Obe ohranita osnovno
knstalno mreZo. vendar se ena obogati s kobaltom (. ). druga -
matnks, pa s kromom'' ", Zaradi spremembe sestave se spre-
meni parameter kristalne mreZe, 1o ustvari notranje napetosti, ki
ohranijo usmerjenost elementarnih magnemih (Weissovih)
domen doseZeno z zunanjim magnetenjem. Anizotropnost v
magnetmih lastnostih. torej boljie lastnosti v aksialni kot v radi-
alni smeri, dosezemo s hladno deformacijo ali pa 2 ohlajanjem
v magnetnem polju. kar spremeni obliko faze a,. Podatki iz lite-
rature kaZejo, da z zelo pocasnim ohlajanjem dosezemo zclo
dobre magnetne lastnosti. Nade izkudnje kazejo, da dobi zlitina
Fe28Cr16Co pri ohlajanju v magnetnem polju. ki se industrijsko
uporablja za AINiCo zlitine, nekajkrat slable lasinosti kot pri
kombinaciji Zarjenje za spinodalno razmeSanje-deformacija-
staranje. Zato prve variante nismo upoStevali pri naSih
raziskavah. Zadovoljive magnetne lastnosti je mogoce dosedi le,
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Ce je zafetna mikrostruktura izkljuéno iz feromagnetne fuze ¢ in
ima zliting zadostno duktilnost. Pri temperaturah, ki so potreb-
ne za Zarjenje za dosego magnetnih fastnosti, je pri zlitinah
Fe28Cr16Co obstojna feromagnetna o fuza. Kobalt Siri polje
stabilnosti neferomagnetne y faze. podoben vpliv imajo tudi
nedistoce v tehnicnih zhitinah, npr. ogljik, mangan in dusik. Po
drugi strani pa je zitina Fe28Cr16Co naravno malo duktilng in
obcutljiva za nastanck popolnoma neduktilne o faze. Zato je
potrebno zlitine legirati z element, ki odpravijo moZnost na-
stanka y in o faze. Clanek je pripravijen kot povzetek osnovnih
spoznanj o mikrostrukturi, spinodalnem razmeSanju in duktil-
nosti. Poleg podatkov iz literature' '™ so uporabljeni nekateri Ze
objavljeni podatki™ ™ pa tdi Se neobjavljeni izsledki.

2. Mikrostruktura

V padrocju temperature predelave zlitine z mikrostrukturo iz
a faze staticno rekristalizirajo le, &e parcialna deformacija pre-
sega ca, 50%'*. To je pri valjanju prakti¢no nemogoce dosedi,
je pa mogote doseci pri ekstruziji, kjer so aktivni tudi dinamicni
procesi odprave deformacijske energije. Zato je mikrostruktura
po vrofem valjanju s temperature 1200°C iz velikih podolgo-
vatih zrn (slika 1), Slika 2 kaZe, da s temperaturo Zarjenja mocno
raste remanenca, koercitivinost pa se do ca, 800°C, ko Zarjenje
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Shika 1: pov. 50x. Mikrostrukturna zlitne Fe29Cr1 1Co po vrodem
valjangu s temperature 1200°C iz ingota 2 debeling 60 mm v lamelo

z debelino 14 mm
Figure 1: S0x. Microstructure of the alloy Fe28Cr 1 1Co after hot
rolling with imtial temperature 200°C from 4 &0 mm bloc 1o a 14 mm
plate
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Stika 2: Vpliv 'emperature 30 min. Zargenja na trdoto (HV 100,
remanenco {Br) in Koercitivno silo (HC), Tzhesdno stanje. zhitina na sliki |
Figure 2: Influence of 30 min. anncaling on hardness (HV 10,
remanence (Bry and coerceve force (He). Initial state alloy on figure 1

odpravi vso deformacijsko utrditev, zmanjSa na konstantno
vrednost, Ker je mogode koercitivnost povedati z utrditvijo s
hladno detormacijo, je razumljivo. da je zateina faza toplotne
obdelave homogenizacija pri 1200°C. ki je Se tehnolodko spre-

» ” .‘ . ’
U s _»
. S . ‘
. 3 N ‘i
-
« \ '
5 « 3
4
- -
L
. | : { '
N o < 2 \\. /
-t -~ e / :
& s !

Slika 3: pov, 200x, Zlinna Fe28Cr16Co po 30 mun. 2arjenju pn 1250°C
in gadenju, Opna y faze po mejah nekwenh zm o faze
Figure 3: 200x. Alloy Fe28Cr16Co after 30 min. annealing at 12507
and quenching. A laver of y phase on the boundirnies of grains of phase a
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annealed 30 min, at 700°C. Featherlike o and 4 thin

Mikrostruktura. duktilnost in spinodalno razmesanje v zhitinah Fe28Cr10-16Co

tinath

katerih sta npr. ogljiik in mangan omejena 2 0.03% oziroma

jembjivic. Faza vy se v tehnicnth tinkomponentnih

0.2%, pojavija Ze pri temperaturi okoli 8O0°C, pri 950°C obsega
do 1/3 mikrostrukture. pri 1200°C pa jo najdemo Kot fino opng
po mejah poligonalnih zm a faze (slika 3). v katere je reknsta
hzirala mikrostrukturs iz slike 1. Prisotnost i stabilnost te opne
razlagamo z izcejanjem elementov, ki stabilizirajo v fazo po
kristalnih mejah. Ze 12 zelo majhna kolicina v faze pod 1%, pa
zmanjSa magnetne lastnosti za skoray 20%. zato je skodljiva. pa
ceprav je ta faza konstna za duktilnost. Od veljesa Stevila
preizkusenih, se je kot najbolj uCinkovita zivora nastanka y taze
pokazal dodatek ea. 1% aluminija

Faza o se pojavija v vedp men v zhinm Fe28Crl6Co Kot s
zhtim Fe28Cr10Co. Nastaga pri temperaturah od ca. 625 Jdo
HOOOC. Pri nayniZpih temperaturah se Kaze kot
tvorbe po mejah zm (slika 4). ki pri vedji povecavi pokazejo

pahljacaste

spaeno mikromorfologijo lamelarmega cutektorda (slika 5). Py
temperatuni 850°C je mikrostruktura pretezno iz o faze. nekaj 1
.
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Slika 4: pov. St Zlitina Fe28Cr16Co, gadena s 1200°C in 2anen
0 min. pn 700°C. Peresasta o faza in tanka opna v faze po mepuh zm

1 {uze
Figure 4: S0, Alloy Fe28Cr16Co quenched from 12000°C an

the boundianes of grains of phase

Slika 5: pov. 2000x. Spacens eviektoidm habitus o fuze ni shiki 4
Figure 5: 2000x. Degencrated eviectonde habitus of phase o in figure 4
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Slika 6: Zlitina veste Fe29Cr 1 1Co vrode valjana. 2arjena 30 min. pri
razhicnih temperaturah v razponu 800 do 1200°C in gasena. Vplis
femperature Zanens na raztezek in Kontrakeno
Figure 6: Alloy Fe29Cr1 1Co hot rolled. annealed 30 min. in
lemperature range 800 to 12000C and guenched. Influence of
anneahing temperature on elongation and reduction of area

Shika 7: pov, 2008, Zliting veste Fe29Cr] 1Co Zarjena 30 mn, pn

1200°C, gasena in pretrgana 2 nateznim preizkusom. Deformascijski

dvoicks ob povesing preloma

Alloy Fe29Cr 1 1 Co annealed 30 min, at 1200°C,

Guenched and fractured by tensile test. Deformation twins at the
fracture surface

Figure 7: 200y

fuze nupdemo v zrih in kot opno po mejah, Z dodatkom silici-
Ja. molibdena in verjeno wdi titana se stabilnost o faze celo
poveca, dodatek ca. 1% aluminija pa jo popolnoma odpravi,

3. Duktilnost

Po vro¢em valjanju. ki ustvari mikrostrukturo podobno kot
na sliki 1, ima zlitina kontrakeijo nad 40%, kar omogoca
doseganje zadostne deformacije pri hladnem vlecenju, vendar
pa daje taka mikrostruktura slabe magnetne lastnosti. Pri tem-
peraturt med 1000 in 1150°C se i1zvrsi rekristalizacija v poligo-

nitlno mikrostrukturo (slika 3), duktilnost pa se mocno zmanjsa
(slika 6). Vzrok je nagnjenost zlitine k deformaciji z dvaojée
njem, ki ga kaze slika7. Sirina prehodnega podrocia in duktilnost
po popolni rekristalizaciji sta odvisna od prisotnosti y faze. Ce
je v mikrostrukturi ni. zlitini Fe28Cri0Co in Fe28Cr16Co pri
sobnt temperatun po Zarjenju pri 1200°C prakticno nimata kon-
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Slika 8: Zhitine veste Fe28Cr16Co 2 dodatks sihena, molibdena. titana
n aluminijs. Trdot po 30 mim. Zaggenya pri 1200°C, gasenju. 30 min
Zarjenju v razponu emperature SO0 do 1100°C in gadenju, Nad
ci, 700°C je trdoty povedana zavadi nastanka o faze, pod pa zaradi
spinodalnega razmesanja
Figure 8: Allovs Fe28Cr16Co with addition of silicon. molybdenum,
titanium and aluminium. Hardness after 30 min. annealing at 1200°C,
quenching, 30 min. annealing in temperature range 300 to 1100°C and
quenching, Above 700°C the hardness is increwsed becanse of the
tormation of phase «, below it because of the spinodal decomposition
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Slika 9: Zhiting veste Fe28Cr16Co. Vpliv stopnje deformacije 2
vieCengem na magnetne Lastnosti po delnem spinodalnem razmesaniju
pri 620 in 630°C in gaSenju,

Figure 9: Alloy Fe28Cr16Co, Influence of deformation with wire
drawing on magnetic properties after partial spinodal decomposition m
630 and 620°C and quenching
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trakcije, Na duktilnost vpliva wudi temperatura spinodalnega
razmesanga, Pri zlinni Fe28Cri6Co pomembno zraste. e se
spinodalna temperatura povisa od 610 na 620°C. Magnetne last-
nosti rastejo s stopnjo deformacije pri viecenju (slika 94 in v z1i-
tim Fe2RCr16Co pri dosezeni ca. 48% deformaciyi e niso
dosegle maksimuma. Ta je prn zhitimi Fe28Crl0Co pri ca.
65-70% deformaciji. Krhkosti se je mogoce izogmiti in dosedi
primemo duktilnost z deformacijo nad temperaturo, pn kateri se
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Slika 10: Zhitina Fe29Cr 1 1Co, Vpliv temperature preizkudanja na
raztezek in Kontrakeno. Toplotna obdelava: 30 min. 1200°C, gusenje
Figure 10: Alloy Fe29Cr11Co, Influence of testing temperature on

clongation and reduction of arca. Heat trestment: 30 min, annealing
1200°C and quenching

aktivira mehanizem deformacije 2 dvojéenjem (slika 10). Ta
temperatura znasa 150 do 250°C, odvisno od sestave zlitine in od
velikost zm.

4. Spinodalno razmesanje

Spmodalno razmesanje je temeljnia znacilnost zhtin te vrste,
ker jim daje lastnost permanentnega magnetizma. Temperatur-
no podro¢je spinodalnega razmesanja je mogode opredelitt po
povecanju trdote pri temperaturi pod 650°C (slika 8). najlaze
pa z dilatometnjo. Na dilatometrskem zapisu se pokaze v zliti-
m z monofazno @ mikrostrukturo razmesanje kot zastoj v
enakomernosti spremembe specifiéne prostomine (slika 11). Z
dilatometrijo dolocena temperatura spinodalnega razmesanja
za zhtme Fe28Cr s 5 do 25% Co na sliki 12 se zadovoljivo
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Slika 11: Zliting vrste Fe28Cr16Co. zarjena 30 min. pri 1200°C in
gadena. Dilatometrijski zapis pn segrevanju in ohliaganju
Figure 11: Alloy Fe28Cr16Co annealed 30 min. at 1200°C and
guenched. Dilmometric recording by heanng and cooling
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Slika 12: Zlitine vrste Fe29Cr 1 1Co, Vpliv vsebnost kobalia na
temperaturo zadetka spinodalnega razmesanga doloceno po razhicnih
metodah
Figure 12: Alloy Fe29Cr11Co.Influence of the cobalt content on the
spinodal decomposition temperature determined by difteren

Slika 13: Zlinna vrste Fe29Cr1 1Co. Spinodalng struktura po
homogenizaciji pri 1200°C, gasenju, 15 min. Zargenju pn 615°C in

gasenju
Figure 13: Alloy Fe29Cr i 1Co. Spinodal structure after
homogenisation at 1200°C, quenching. |5 min. annealing at 615
and guenching
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Slika 14: Zlitina vrste Fe29Cr1 1Co. Vpliv trajanja Zarjenja pri 6157
na Sinno &rte 1 10O) na polovic) njene
Figure 14: Alloy Fe29Cr11Co. Influence of annesling at 615°C on the
width of the [ 110) line at half height
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ugema s tisto, ke je bila dolodena z bolj zapleteno termomig -
netng metodo. Kot je bilo z¢ omenjeno, nastaja pri spinodal-
nem razmesanju fing struktura. pri Kateri so sfenéne domene
fuze w obogatene s kobaltom enakomemo porazdeljene v
matriksu @2 (slika 13). Te domene poimenujemo zrma. Cepray
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Slika 15: Zlitina veste Fe29Cr | 1Co, Zarjena pri 1200°C in gasena,
Vpliv trajania 2arjenga pri treh temperaturah na irdoto
Figure 15: Alloy Fe29Cr11Co annealed at 1200°C and quenched,
Influence of kength of anncaling by three lemperatures on hardness
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Slika 16: Zliting Fe29Cr1 1Co. Odvisnost med hitrostjo ohlajunga
v dilatometru in temperaturo zadetka spinodilnega razmesanga
Figure 16: Alloy Fe29Cr 1 1Co. Relationship cooling rate in
dilitometer versus the spinodal decomposition temperature

to niso, ker od matriksa niso lodene s fazno mejo. temved le z
nekaj 10 nm Sirokim gradientnim podro¢jem kroma in Xobalta,
Velikost zm « je odvisna predvsem od temperature in manj.
vendar ne nepomembno, od trajanja segrevanja ter pomembno
selektivno vpliva na magnetne lastnosti. Velja pravilo. da visja
temperatura spinodalnega razmesanja Koristi remanenci in duk-
tilnosti, nizju pa koercitivnosti. Spinodalne razmesanje
povetuje trdoto. Vzrok je sprememba mreZnega parametri
zaradi prerazdelitve kobalia in kroma med obe spinodalni fazi,
zaradi Katere rastejo prilagoditvene elastiéne napetosti. Znak
teh napetosti je na primer sprememba Sirine B110) (slika 14).
Spinodalno naras&anje trdote (AH) zaradi trajanja Zarjenja
opisuje podobna parabols AH=K+t"~ kot kinetiko 1zotermne
rasti velikosti spinodalnih faz (slika 15). Evolucija trdote pri

izotermnem Zagienju pa je odvisna tudi od wvorbe kromovih
karbidov in nitridov. ki so se raztopili pri homogenizaciji pri
1200°C.

Velja posebej omeniti nekoliko presenetljivo znacilnost
spinodalnega razmeSanja v teh zlitinah. Kot pri vseh procesih v
trdni fazi, je zacetna temperatura rizmeSania odvisna od hitrost
ohlajanja. Presenctliivo pa se temperatura razmedanja znizuje,
torej raste podhladitey, ko se znizuje hitrost ohlaganja (slika 16).
Razlaga je naslednja: spinodalna reakeija ni reakeija z nastajan-
Jemoan rastjo kali, Kot so alotropske premene in izlodilni proce-
st je statisticno razmesanje. V zatetku reakcije so razlike v se-
stavi med obema fazama majhne in nestabilne. zato je aktiven
tudi nasproten proces, ponovia homogenizacija. Zelo verjetno
je pri pocasnem ohlajanju proces ponovae homogenizacije bolj
ucinkovit, zato nastane stabilno rmazmesanje Sele pri nizji tem-
peraturi, ko je gonilna sila vecja, zato je tudi vedja podhladitev,

5. Sklep

V Clanku so kratko opisani dejavniki, ki vplivajo na
mikrostrukturo in duktilnost in predstavljene so osnovne
znadilnosti procesa spinodalnega razmesanja trdne raztopine
kroma in kobalta v ¢ Zelezu. Kljub razmeroma enostavni se-
stavi so tehniéne zlitine Zelezs, kroma in kobalta za perma-
nentne magnete zapleten material. V njih je mogode le s kon-
trolo neCistod in dodatkom sekundarnih legimih clementoy
prepreCiti nastanck nezelenih y in o faze. Sprejemljive mag-
netne fastnosti je mogoce dosei pri mikrostrukiuri iz faze o s
pravo kombinacijo toplotne obdelave in deformacijo 2 viecen-
Jem. Zlitine so zaradi osnovoe fazne sestave krhke pri temper-
aturi ambienta. zato je deformacija z vieéenjem mogoda le pri
povisani temperaturi,

Pri raziskovanju so sodelovali: B. Arzensek, B. Breskvar,
D. Gnidovec. F. GreSovnik, Z, Lengar. M. Pristavec, M. Torkar
in J. Zvokelj. ki se jim za pomot zahvaljujem.Zushvaljujem se
tudi Ministrstvu za znanost in tehnologijo. ki je raziskovanje
materialno padprio.
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