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Введение 
В конце 80-х годов прошлого века разработан 

ряд сплавов, которые после проведения термообра-
ботки приобретают нанокристаллическую структу-
ру [1–3]. В результате исследования влияния ма-
лых добавок меди и переходных металлов на 
структуру и магнитные свойства аморфных спла-
вов системы Fe–Si–B, прошедших отжиг при тем-
пературе выше температуры кристаллизации, по-
лучен ряд сплавов со смешанной аморфно-
кристаллической структурой, обладающих непре-
взойденным до сих пор комплексом магнитных, в 
первую очередь гистерезисных, свойств [4, 5]. Раз-
работчики назвали эту группу сплавов Finemet. 
Состав сплавов обеспечивает высокую скорость 
образования зародышей кристаллической фазы и 
задержку их роста, что позволяет при отжиге 
аморфного сплава получить аморфно-кристалли-
ческую структуру. Отечественным аналогом спла-
вов Finemet является сплав 5БДСР. 

Знание термодинамических и кинетических 
особенностей кристаллизации сплава 5БДСР по-
зволит оценить влияние элементов, входящих в 
состав сплава, на процесс его кристаллизации [6]. 
При этом важным критерием оценки процесса яв-
ляется химический и фазовый состав кристалличе-
ской фазы. 

 
Целью работы является исследование фазо-

вых превращений и определение возможных кри-
сталлических фаз при кристаллизации сплава 
5БДСР.  

 
Методика 
Для определения температуры фазовых пре-

вращений воспользовались методом дифференци-

альной сканирующей калориметрии (DSC) с при-
менением прибора NETZCH STA 409 PC/PG Luxx. 
При этом в качестве эталонов использовали чис-
тую медь и чистое серебро. В качестве образцов 
использовали аморфную ленту в исходном состоя-
нии и после отжига при 590 °С. 

Для исследования превращений при нагреве 
кристаллические образцы сплава нагревали до 
температуры 800 °С и выдерживали в течение 30 и 
60 минут. Из монолитных образцов исходного 
сплава и образцов после отжига приготовили мик-
рошлифы, которые исследовали при помощи ме-
таллографического микроскопа ML-8500, а также 
сканирующего электронного микроскопа JEOL 
JSM-7001F, c энергодисперсионным анализатором 
состава в микрообъемах NCA oxford X-max 80. 
Рентгенографические исследования проводили на 
дифрактометре ДРОН-4-07 в кобальтовом излуче-
нии, снабженном аппаратно-программным ком-
плексом для автоматического управления и реги-
страции результатов измерений. 

 
Результаты 
На рис. 1 представлены кривые DSC при на-

греве аморфной ленты сплава 5БДСР и образца 
этой ленты после предварительного отжига при 
температуре 590 °С. Видно, что процесс кристал-
лизации аморфного сплава протекает в две стадии, 
которые проявляются в виде двух экзотермиче-
ских тепловых эффектов [7, 8]. Первая стадия кри-
сталлизации реализуется в температурном интер-
вале 507–630 °С, тепловой эффект при этом со-
ставляет 77,26 Дж/г, вторая – в интервале темпера-
туры 680–780 °С с тепловым эффектом 39,41 Дж/г. 
В случае предварительного отжига при температуре 
590 °С в течение 15 минут на кривой DSC наблюда-
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торых проводилось определение элементного со-
става (площадь анализа – порядка 2 мкм). 

Серая составляющая с мелкими выделениями, 
занимающая большую часть площади микрошлифа, 
содержит в основном Fe, Si и О (рис. 3, спектр 1) и, 
по-видимому, представляет собой α-твердый рас-
твор Si в Fe [8]. Более светлая составляющая 
сложной формы содержит Fe, Si и Nb в количестве 
8,2 ат. %, что соответствует α-твердому раствору 
Si и Nb в Fe (рис. 3, спектр 2). Самые светлые со-
ставляющие, располагающиеся по границам серо-
го α-твердого раствора, кроме Fe и Si содержат 
углерод (точность определения которого невысо-
ка), а также небольшое количество меди и сравни-
тельно высокую концентрацию (до 17–18 ат. %) 
Nb (рис. 3, спектр 3). Такая же концентрация нио-
бия обнаружена и в светлых составляющих четы-
рехугольной формы (рис. 3, спектр 4). Реже встре-
чающиеся более мелкие выделения округлой фор-
мы, расположенные в светлых участках, представ-
ляют собой либо чистый ниобий, либо карбид 
ниобия, по-видимому, нерастворившийся в рас-
плаве при выплавке (рис. 3, спектр 5). На рис. 3 
(спектр 6–8) представлена микроструктура при 
большем увеличении. Химический состав большой 
серой области, кроме отмеченных ранее концен-
траций Fe, Si и О, дополнительно содержит угле-
род и медь (рис. 3, спектр 6) и также представляет 

собой α-твердый раствор. Состав двойной эвтек-
тики рассмотрен на примере микрообъемов 7 и 8 
(рис. 3). Наблюдаются светлые и серые состав-
ляющие, различающиеся по химическому составу: 
светлая содержит больше ниобия, чем серая, и до-
полнительно обнаруживается бор, концентрация 
которого тоже определена с большой ошибкой. 
При этом в составе обнаруживаются кислород и 
углерод, которые, по-видимому, попадают в сплав 
либо в процессе выплавки, либо при изготовлении 
микрошлифа (табл. 1). 

Еще более отчетливо структурные состав-
ляющие выявляются после отжига образцов ис-
ходной заготовки сплава 5БДСР при температуре 
800 °С в течение 30 мин (рис. 4, 5). 

Приведенные данные по составу фаз в термо-
обработанном образце (табл. 2) являются схожими 
с результатами исследования фаз в исходной не-
термообработанной заготовке. 

Самые светлые составляющие структуры 
(рис. 4) содержат повышенную до 16–17 ат. % 
концентрацию ниобия (спектры 1, 2 и 3). Более 
серые составляющие содержат меньше ниобия  
(6–10 ат. %), но больше железа (спектры 4 и 9).  
В основной серой матрице кроме железа, содержа-
ние которого находится на уровне среднего ма-
рочного состава сплава 65–75 ат. %, присутствует 
также кремний, концентрация которого составляет 

 
а) б) в) 

Рис. 3. Структура исходного сплава и элементный состав фазы в точке анализа 
 

Таблица 1 
Химический состав фаз в исходной кристаллической заготовке сплава 5БДСР 

№ 
Содержание элементов, ат. % 

B С O Si Ti Fe Cu Nb 
1 – – 11,64 17,80 – 70,56 – – 
2 – – – 16,24 – 75,54 – 8,21 
3 – 15,82 – 18,22 – 47,11 0,53 18,33 
4 – 14,63 – 18,65 – 48,62 – 18,09 
5 – 14,58 – – 0,77 2,37 – 39,51 
6 – 6,14 9,47 16,68 – 67,27 0,45 – 
7 34,29 6,95 – 9,29 – 45,12 – 4,36 
8 – 14,58 17,88 13,00 – 51,84 – 2,70 
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19 ат. % (спектр 5), что немного выше среднего 
состава (14 ат. %).  

Структурные составляющие (рис. 4, спектры 
7 и 8) отличаются по составу от рассмотренных 
выше областей, и лишь в области 6 дополнитель-
но обнаружен бор. Заметим, что практически во 
всех областях регистрируется повышенное со-
держание углерода, а в области спектра 7 еще и 
кислорода.  

В образцах после получасового отжига при 
800 °С на сканирующем электронном микроскопе 
обнаружены и новые сложные структурные со-
ставляющие (рис. 5). 

Судя по химическому составу спектра, снято-
го с серой полосчатой области, ее можно иденти-
фицировать как карбид железа (рис. 5, а), а по со-
ставу спектра, полученного с серой области с ря-
бью (рис. 5, б) – как α-твердый раствор кремния в 
железе с выделениями меди. Для идентификации 
сложной структурной составляющей снимали 
спектры с разных ее участков (рис. 5, в). При этом 
светлые пластины можно было бы отнести к Fe3Si, 
если не считать присутствия в спектре углерода.  
В серой же области содержится много Fe и C и 
незначительное количество Si и Nb (табл. 3). 

Отжиг в течение одного часа при температуре 
800 °С не выявил новых особенностей структуры, 
и лишь дополнительно в серой основной матрице 

обнаружены выделения борида железа разной 
морфологии, формулу которого можно записать 
как Fe1,73B. Толщина пакета боридных пластин, 
выявленного на микрофотографии, составляет 
примерно 7 мкм. При этом ширина более узких 
пластин, входящих в пакет, лежит в пределах  
1 мкм, а широкой пластины – 5 мкм. В серой об-
ласти с более сложной морфологией, отличной от 
основной матрицы, присутствуют Fe, B и С, то 
есть образовался карбоборид железа, формулу ко-
торого можно записать как Fe(B,C). 

На дифрактограммах (рис. 6) можно выделить 
два комплекса интерференционных линий, один из 
которых характеризует основную матрицу α-твер-
дого раствора кремния в железе (рис. 6, пик 1), не 
содержащую ниобий, а второй – α-твердый рас-
твор Si и Nb в железе с концентрацией ниобия от 
6–10 ат. % до 16–18 ат. % и большим параметром 
кристаллической ОЦК решетки (рис. 6, пик 2). 
Идентификация выделившихся избыточных фаз 
свидетельствует о присутствии уже в исходной 
заготовке интерметаллидов Nb4FeSi и боридов 
железа переменного состава Fe3,5B, обнаруживае-
мых и после кристаллизации аморфной ленты это-
го сплава. В результате отжига исходной заготов-
ки при 800 °С из твердого раствора дополнительно 
выделяются Fe3Si, NbC, Cu, карбобориды Fe(B,C) 
и бориды, включая FeB. 

Рис. 4. Микроструктура и энергетические спектры 
отраженных электронов в точках анализа кристал-
лической заготовки сплава 5БДСР, отожженной при 
800 °С в течение 30 минут 

 
Таблица 2 

Химический состав фаз в кристаллической заготовке сплава 5БДСР,  
отожженной при 800 °С в течение 30 минут 

№ 
Содержание элементов, ат. % 

В С О Si Fe Nb 
1 – 24,45 – 18,50 40,82 16,24 
2 – 23,45 – 18,80 41,40 16,36 
3 – 22,11 – 18,92 42,17 16,80 
4 – – – 19,23 71,03 9,74 
5 – 16,48 – 19,09 64,43 – 
6 40,19 28,26 – – 31,56 – 
7 – 18,41 14,70 14,74 50,33 1,82 
8 – 37,10 – 4,61 58,28 – 
9 – 17,28 – 16,28 59,91 6,53 
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собой α-твердый раствор кремния в железе, из ко-
торого при отжиге могут выделяться пластины 
боридов или карбоборидов. Светлые области, рас-
полагающиеся по границам основной матрицы и в 
двойной эвтектике, содержат повышенную кон-
центрацию ниобия в количестве до 16–18 ат. % и 
меньше кремния и железа по сравнению с боль-
шими серыми областями, то есть представляют 
собой α-твердый раствор Si и Nb в Fe, в котором 
также могут находиться медь и бор. 

Рентгеноструктурные исследования также 
свидетельствуют о наличие двух основных струк-
турных составляющих: α-твердый раствор крем-
ния в железе и α-твердый раствор Si и Nb в железе 
с концентрацией ниобия до 16–18 ат. %. Присутст-
вие в теле слитка частиц ниобия и карбида ниобия 
можно объяснить нарушением режима при вы-
плавке сплава. 

Данные по исследованию микроструктуры 
кристаллических образцов сплавов могут быть ис-
пользованы для идентификации фаз, образующихся 
при кристаллизации твердых образцов аморфных 
сплавов в виде ленты толщиной 20–30 мкм. 

 
Выводы 
Кристаллизация аморфного сплава 5БДСР 

протекает в два этапа: при температуре 500–
630 °С с тепловым эффектом 77,26 Дж/г и при 
температуре 680–780 °С с тепловым эффектом 
39,41 Дж/г. 

При кристаллизации сплава 5БДСР происхо-
дит образование двух основных фаз: α-твердого 
раствора кремния в железе и расположенного по 
его границам α-твердого раствора Si и Nb в Fe. 
Кроме того, при отжиге возможно выделение из 
обоих растворов пластин боридов и карбобори-
дов. 
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Рис. 7. Изменение параметра кристаллической решетки заготовки (1)  
и ленты (2) сплава 5БДСР от времени выдержки при температуре 800 °С 
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