J. CZOCHRALSKI i J. RUDNY

Badania nad rekrystalizacja bizmutu

Sur la récristallisation du bismuth

TR E S C:. Badano rekrystalizacje bizmutu. Probki zgnie-
cione o 5, 10, 15, 20, 25, 50 1 70%, wyzarzo-
ne w réznych temperaturach (od 68 do 2509
1 po
Trawiono stezonym roztworem HNO,, szlifo-

przecieciu badano metalograficznie.

wano 1 ponownie trawiono rozcienczonym
HNO,.

ziarna skonstruowano wykres przestrzenny

Na podstawie pomiarow wielkosei

rekrystalizacji bizmutu.

Wstenp.

Brak systematycznych badan nad rekry-
stalizacja oraz brak wykresu rekrystalizacji
bizmutu uzasadnial celowo§é zbadania rekry-
stalizacji tego metalu. Wnioski co do prze-
biegu rekrystalizacji bizmutu byly dotych-
czas wyclagane nie na podstawie Scistych
badan rekrystalizacji, lecz na podstawie wy-
nikow badan, prowadzonych w kierunku
stwierdzenia istnienia odmian allotropowych
bizmutu, lub w kierunku praktycznym — wy-
znaczenia najodpowiedniejszych warunkow
przetlaczalnoSci bizmutu. 1 tak np. stwier-
dzono!), ze obrobke plastyczna mozna pro-
wadzi¢ w temp. od 30° do 260° przy czym
w temp. 230°—260° bizmut posiada plastycz-
no$¢ wosku 1 da sie wycigga¢ na druty
o $rednicy 0,02 mm.

W innym rodzaju badan Drucker?)i Schul-
ze?) stwierdzili, ze anomalie w przebiegu
krzywej, wyrazajacej zalezno$¢ wspoélezynni-
ka oporu elektrycznego od temperatury, zwia-
zane sa z temperatura prasowania drutu biz-
mutowego. Anomalie te mozna czeSciowo
usunacC przez wyzarzanie drutu powyzej tem-
peratury prasowania, co tlumacza autorzy
rekrystalizacja lub zdrowieniem, a nie istnie-
niem odmiany allotropowej, jak to udowad-
niali Cohen i Moesveld*) swoimi badaniami
pikno- 1 dilatometrycznymi.
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W metalach posiadajacych rézne odmia-
ny allotropowe, zwigzane ze zmiang ziarni-
stoSci, plaszczyzna przedstawiajaca graficzny
obraz tunkcji ¢ = (Z.T.) (zalezno§é wielkoSci
ziarna od zgniotu 1 temperatury wyzarzania)
powinna wykazywaé zatlamania. Gdy odmia-
ny allotropowe nie wystepuja, plasczyzna -
jest ciagla.

Czesé doswiadczalna.

Do badan uzyto bizmutu o zawartoSci
zanieczyszczen ponizej 0,014°/,, w tym w/g
analizy: Fe —0,004%,, S nizej 0,005%,, As ni-
zej 0,005°/,. Probki do badan przygotowano
w nastepujacy sposob: metal odlano do gru-
boSciennej kokili zelaznej o wymiarach 61 X
X 20,5 X 140 mm, otrzymany blok poddano
zgniotowi 50°/, na prasie hydraulicznej, zmie-
niajac grubos§é jego z 20,5 mm na 10,5 mm,
nastepnie wyzarzano w temperaturze 220°
w ciggu 6 godz. W ten sposob otrzymano
bizmut drobnokrystaliczny, ktéory uzyto jako
material wyj$ciowy do badan.

Inne sposoby otrzymywania drobnoziar-
niste] budowy nie daty pozadanych wynikéw.
Stosowano odlewanie i wyzarzenie pod wy-
sokim ci$nieniem (fot. 5, Pl. XII). Nastepnie
odlewano do kokilki mosieznej i mieszano
ciecz w czasie krzepniecia, co mialo na celu
przeszkodzenie powstajacym krysztalom w ich
naturalnym wzroscie. Postepowanie to nie
dalo pozadanych wynikéw, bowiem budowa
zakrzeplego metalu sktadala sie ze sfery
drobnych krysztalkow 1 czeéci transkrysta-
licznej (fot. 6, Pl. X1I). Sposéb szybkiego chto-
dzenia krzepnacego odlewu réwniez zawiodl,
poniewaz budowe drobnoziarnista miala wow-
czas tylko cienka warstwa powierzchniowa.
Po mocniejszym trawieniu odstaniala sie bu-
dowa gruboziarnista (fot. 4 i 7, Pl. XI i XII).

W celu zbadania zdolno$ci bizmutu do
rekrystalizowania, wycieto probki z materialu
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eruboziarnistego, rownolegle do plaszczyzn
fupliwoéci. Na otrzymanych powierzchniach
wykonano odciski kulka $§rednicy 3 mm, przy
obciazeniu 24 kg i czasie 30 sek. (fot. 8 Pl. XII).
Probki z odciskami wyzarzono w temperatu-
rze 245° w ciagu '/, godziny. Dookola wgle-
bionej czaszy powstata sfera nowych kry-
sztatkow. Nastepnie przygotowano odlew bar-
dzo wolno studzony. W wyniku otrzymano
blok o bardzo duzych krysztatach, na kto-
rych wykonano odeciski (fot. 1 Pl. XI) i wyza-
rzono w clagu '/, godziny w temperaturze

mm

ksztalconej przez szlifowanie, ponownie szli-
fowano i lekko trawiono rozcienczonym HNO,
(c. wl. 1,20). Wyniki pomiaréow wielkosSci zia-
ren w probkach odksztalconych o 5, 10, 15,
25, 50 i 70°/, 1 rekrystalizowanych w r6znych
temperaturach podane sa na wykresie (rys. 1).
fot. 9 (Pl. XII) przedstawia budowe serii pro-
bek rekrystalizowanych w réznych tempera-
turach. Wiedzac, ze poczatek rekrystalizacji
cechuje zalamanie krzywej twardo§ci, ozna-
czono twardo§¢ zgniecionych probek i wyza-
rzonych w réznych temperaturach. Opierajac

10

-

Rys. 1.

242° Na fot. 2 1 3 (Pl. XI) wida¢ nowe kry-
sztaly, rozrastajace sie wzdluz linii poélizgu.
Otrzymany przez obrobke plastyczna i wy-
zarzenie blok bizmutu drobnokrystalicznego
pocieto na szeSciany o boku rownym 10 mm
i poddano zgniotom na maszynie czterotono-
wej Amsler'a. Wykonano, bez widocznych
peknie¢, serie zgniotow: 5, 10, 15, 20, 25, 50
i 70°/,. Bizmut, pomimo swej kruchos$ci, da-
wal sie zgniataé do 80°,.
metalu wyzarzono w ciagu !/, godziny w tem-
peraturach: 68, 105, 150, 200, 250°. Wyzarzo-
ne probki przecinano wzdluz plaszczyzny
rownoleglej do kierunku sily zgniatajacej,
polerowano, silnie trawiono stezonym HNO,

(c. wl. = 1,242) celem zdjecia warstwy od-

Zgniecione probki

Wykres rekrystalizacji bizmutu. Na osiach odmierzano wielkos§é¢ ziarna w mm, zgniot w %/, i temperature w 2 C.

sie na przebiegu krzywych twardoSeci 1 eks-
trapolacji wykresu rekrystalizacji, oznaczono
temperature poczatku rekrystalizacji na 47°.
Wykres przestrzenny rekrystalizacji bizmutu,
sporzadzony na podstawie otrzymanych wy-
nikow, nie wykazuje zalaman na krzywych,
przedstawiajacych zalezno$¢ wielkoSci ziarna
od temperatury wyzarzania 1 stopnia od-
ksztalcenia. Wskazuje to na brak odmian
allotropowych, wystepujacych w temperatu-
rach rekrystalizacji bizmutu, a wiec 1 w tem-
peraturze 75° nie istnieje punkt przemiany:

Warszawa, 1938.

Laklad Metalurgii i Metaloznarostmwa
Politechniki Warszaroskiej.
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Rekristallisationsdiagram des Wismuts

von J. CZOCHRALSKI und J. RUDNY

Zusammenfassung

Fiir die Aufstellung des Rekristallisations-
diagrammes mwurde Wismut vermwendet, dessen
Gehalt 0,014°%/, Fremdmetalle enthielt. Das
Ausgangsmaterial rourde nach dem Vergiessen
gestaucht, mwobei die Hohenabnahme 50°/, be-
trug. Nach 6-stiindigem Ausglithen bet 200°
wurde ein feinkorniges Ausgangsmaterial er-
halten, das sich fiir die Durchfiihrung der
Versuche als geeignet erries. Andere Lrstel-
lungsverfahren fiihrten nicht zum Ziele, na-
mentlich Vergiessen unter hohem Druck (Fot.
5. Pl. XI1I), intensives Riihren méahrend der Er-
starrung (lI'ot. 6, Pl. X11), somwie Giessen mit ho-
her Abkiihlungsgeschmindigkeit (Fot. 4, Pl. XI
und Fot.?, Pl. X1I). An Hand von Orientierungs-
versuchen mwurde der Rekristallisationsverlauf
an Proben verfolgt, auf denen ein Kugelein-
druck erzeugt rwurde und zroar an natiirlichen

Spaltflachen (Fot. 8, Pl. XII). Probe an grob-

kristallingeschliffenen Blockchen vor der Re-
kristallisation mit Kugeleindriicken und Gleit-
bandern: (Fot. 1, Pl. XI). Gefiige detail am (Fot.
2, Pl. X1I), der bei 245° mwéahrend 30 Min. ausge-
glithten Probe Stérke vergrossert; (Fot. 3, Pl. X1),
des gleichen mit Kugeleindruck; (Fot. 8, Pl. X11)
gibt die Kugeleindriicke auf den natiirlich ge-
schliffenen. Spaltflachen roieder.

Das feinkristalline Ausgangsmaterial rour-
de in Wiirfeln zerteilt, die dem Handversuch

unterzogen murden. Die Hoéhenabnahmen be-
trugen 5, 10, 15, 25, 50, 70°/,. Die Proben
urden bei 68, 105, 150, 200 und 250° ausge-
glitht. Die Proben rourden parallel zur Druck-
richtung geteilt, poliert und in konzentrierter
Salpetersédure (sp. gemw. 1,4) geétzt. Die Struk-
tur einer rekristallisierten Probe ist in Fot. 9
(Pl. XII) mwieder gegeben (Stauchgrad 15, 25,
50°/,. Rekristallisationstemperatur 250°).

Die Ergebnisse der Korngrossemessung
sind in dem Raumdiagramm (Rys. 1) veran-
schaulicht. Die untere Rekristallisationstempe-
ratur rourde auf Grund von Hérteproben Ta-
belle somwie durch Extrapollation ermittelt; sie
liegt bei 47°, Das Rekristallasiondiagramm zeigt
normalen Verlauf. Von einigen Autoren mwird
angenommen, dass Wizmut einen Ummwand-
lungspunkt bei 75° aufroeist. Die Ummwandlung
miisste sich im Diagramm durch Unstetigkeit
der Oberfliche kennzeichnen, vorausgesetzt,
dass die Ummwandlung durch eine Unterkiihlung
nicht hintangehalten rourde. Eine Diskontinui-
tiat der Fldche, die den Kornigkeitsgrad des
rekristallisierten Metalls kennzeichnet, rourde
nicht beobachtet.

Warszawa, 1938.

Institut fiir Metallurgie und Metallkunde
der Technischen Hochschule.




