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1ZVOD

Ispitivan je uticaj brzine océvr§¢avanja, temperaturnog gradijenta i pocetne
koncentracije rastvorljive komponente na razvoj oblika granice faza tokom ocvr§éavanja
iz rastopa. Uoena je zavisnost mikrostrukture uzoraka od parametra G/(RC;). Sa
opadanjem vrednosti ovog parametra dolazi do postepene promene oblika granice faza
od ravne, preko ¢elijske do dendritne. Odredjenom opsegu vrednosti parametra G/(RCg)
odovara i odredjena mikrostruktura.

Kljuéne reé€i: Vertikani Bridgman, struktura granica faza

ABSTRACT

Influence of the solidification rate, temperature gradient and initial cocentration of
the solute on the interface shape was investigated during solidification from the melt.
The dependence of the microstructure on the parameter G/(RCy) was observed. As the
value of G/(RCy) was lowered the shape of the interface was changed from the plane to
the cellular and than to the dendrites. Specific microstructure correspond to the particular
range of the G/(RC,) value.
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UvOD

U okviru ovog rada ispitivan je uticaj uslova o¢vr§¢avanja na oblik granice
faza teCno- Cvrsto tokom odévrSéavanja iz rastopa sistema Al-Cu metodom

' Rad je predstavljen na Simpozijumu: "Deformacija i struktura metala i legura”,
26-27. jun, 2002., Beograd, Jugoslavija
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Vertikalni Bridgman. Parametri &iji je uticaj ispitivan su brzina ocvrS¢avanja,
prenos toplote konvekcijom i pogetna koncentracija rastvorljive komponente u
rastopu. Tokom procesa o¢vriCavanja legura, sa povecanjem sadrZaja ras-
tvorljive komponente granica faza te¢no-¢vrsto menja svoj oblik od ravne
povriine do éelijske i dendritne strukture. Isti efekat ima i povecanje brzine
o¢vr$¢avanja. Naime, neuniformna raspodela izlu¢enih rastvorljivih komponenti
u teénosti uz i duz granice faza izaziva neuniformno napredovanje delova
granice faza.

Prvu sistematsku studiju procesa o¢vri¢avanja dali su Chalmers i saradnici
[1,2]. Zavisnost morfologije grani¢ne povr§ine te¢no-Cvrsto od parametara rasta
ispitivana je na legurama na bazi olova. UoGeno je da ravna granica faza postaje
nestabilna iznad kriti¢ne brzine date izrazom tzv. kriterijumom Kkonstitu-
cionalnog pothladenja:

GL DL kO
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gde je D, koeficijent difuzije u te¢noj fazi, k, ravnotezni koeficijent raspodele i
m nagib likvidus linije na odgovarajuem ravnoteZznom dijagramu. Ako brzina
rasta (o&vr§éavanja) poraste preko vrednosti Rpc granica faza postaje nestabilna,
zatim se pojavljuju &vorovi, a potom se preko niza prelaznih formi razvija
¢elijska i dendritna struktura [3].

Ukoliko se posmatra kvantitativni kriterijum za pocetak nestabilnosti
grani¢ne povrsine (jed. 1) moZe se uoditi da su povezani na jednoj strani uslovi
rasta kristala (G, R,Cy), a na drugoj osobine datog sistema (m, ko D) Ciji
medusobni odnos rezultira odredenom mikrostrukturom Cvrste faze. PoSto
osobine sistema ostaju nepromenjene oligledno je da se sa promenom odre-
denog parametra moZe povezati promena mikrostrukture dobijenih uzoraka. U
svojim istrazivanjima Biloni i saradnici [3,4] su uocili i ispitivali zavisnost
strukture uzoraka od parametra rasta G;/{RCy).

EKSPERIMENT

Eksperimenti su izvedeni metodom normalnog o¢vrS¢avanja Bridgman sa
vertikalnom konfiguracijom koja se skraceno naziva Vertikalni Bridgman.
Jedino se mora uvek naznaditi pravac kretanja suda, koji je u ovom radu bio na
dole. Spustanjem suda u toku eksperimenta do odvrS¢avanja je dolazilo u
donjem delu suda, a zatim se granica faza pomerala naviSe do kraja uzorka.

Aparatura se sastoji od pe¢i ( elektrootporno zagrevanje ) koja je predvidena
za temperature do 1350°C sa dva termo sprega. Jedan u samom grejacu, koji
sluzi za odrZavanje konstantne temperature, a drugi meri temperaturu u zoni gde
se nalazi ampula sa $arzom. Uredaj takodje poseduje sinhronizovani motor sa
reduktorom brzine.
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U eksperimentalnom delu je izvedeno ocvrscavanje legure Al-Cu razli¢itih
pocetnih koncentracija Cu (Tabela I) u opsegu brzina od 1,45%10°-8,71x10° m
/'s. Svi eksperimenti su izvedeni u zastitnoj atmosferi azota. Dobijeni uzorci su
podvrgnuti metalografskom ispitivanju makro i mikrostrukture.

Tabela I - Pocetne koncentracije Cu serija uzoraka
Table I - The initial concentration of Cu in the samples series

Serija I 11 11 v \% VI
Co (%) 0,47 1,00 1,40 2,20 2,60 2,86
REZULTATI I DISKUSIJA

Na samom pocetku eksperimentalnog rada ucinjene su odredene pretpo-
stavke. Zanemarena je difuzija u ¢vrstoj fazi. Zbog malih brzina rasta pretpo-
stavljeno je da je temperaturni gradijent u rastopu jednak temperaturnom
gradijentu u peéi. Takode, pretpostavljeno je da je brzina rasta jednaka brzini
kretanja ampule.

Na osnovu kvantitativnog kriterijuma za podetak nestabilnosti granice faza
(jed. 1) izraCunata je kriticna brzina prelaza ravne granicne povrSine ka
¢elijskom rastu (Rpc) za svaku seriju uzoraka

Podaci kori§¢eni u proracunu prikazani su u Tabeli II pri ¢emu su vrednosti
za Dy [5] 1 ky [6] uzete iz literature. Vrednost parametra m je izracunata iz
ravnoteznog dijagrama Al-Cu, a za G, je usvojena vrednost temperaturnog
gradijenta izmerena u peci [7].

Tabela Il - Podaci koriséeni u proracunu Rpc
Table Il - Data used in calculation of the Rpc
m( °C/%) Dy, (cm/s?) G,°Clem) ko
-34 2,2x10° 14,5 0,153

Rezultati proracuna, t.j izraCunate vrednosti Rpe za svaku seriju date su u
Tabeli I1I. Uoceno je da do promene oblika grani¢ne povrSine dolazi pri
vrednostima brzina ve¢im i za dva reda veli¢ine od izraCunate Rpc prema
jednalini (1) [8-14]. Razlog za ovo odstupanje treba traZiti pre svega u prisustvu
konvekcije koja u teorijskom modelu nije pretpostavljena. Pored toga, kao §to je
veé receno, prelaz sa ravne graniéne povrSine u ¢elijsku strukturu se odvija u
nekoliko faza. Kvantitativni kriterijum odreduje kritiénu brzinu za prvu fazu-
fazu morfoloske nestabilnosti grani¢ne povrsine, $to je eksperimentalno vrlo
tesko uociti. Metalografskim ispitivanjem moguée je uoditi tek kasnije faze -
pojavu c¢vorova, povezivanje celija, dvodimenzionalnu i pravilnu celijsku
strukturu. U ovom eksperimentalnom radu kao pocetak celijskog rasta usvojen je
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trenutak povezivanja celija, pa je i logi¢no da se ova brzina, nazvana
eksperimentalna Rpc™P, razlikuje od izraCunate. Zbog toga je u okviru
eksperimentalnog dela preliminarno izvrSena korekcija izraCunate Rpc za dva
reda veli¢ine (Rpc™ ). Izveden je veliki broj eksperimenata - oGvr§¢avanja
binarne legure u oblasti brzina rasta oko vrednosti Rpc™ Cilj je bio da se u
okviru eksperimentalnih brzina rasta uo¢i promena oblika grani¢ne povrsine i
ispita uticaj parametara rasta. Korigovane vrednosti, Rpc"”, su takode prikazane
u Tabeli I11.

Tabela 111 - Izracunate (Rpc) i korigovane ( Rpc) vrednosti brzina rasta (cm/s)
Table 11I- The calculated (Rpc) and corrected (Rpc™) values of the growth rates
Co (%) 0,47 1,00 1,40 2,20 2,60 2,86
Rec | 3,59x10° | 1,71x10° | 1,21x10° | 7,72x10° | 6,55x10° |5.90x10°
Rpc™ | 3,59x107 | 1,71x10° | 1,21x107 | 7,72x10* | 6,55x10°* |5,90x10™

Po ugledu na Audera i Bilonija,Tabela IV daje pregled vrednosti
parametra G,/(RCp) dobijenih uzoraka. U skladu s tim dati su i podaci za
brzinu (R) u cm/s. Isti pregled je dat i na dijagramu na slici (1).
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Slika 1 - Zavisnost mikrostrukture uzoraka od vrednosti parametra G /(RCy)
Figure I - Dependence of the sample microstructure on the value
of GL/(RCy) paramete
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Tabela 1V -Vrednosti parametra G/(RCy) u (s °Clem’ %)
Table IV- The values of the G/(RCy) parameter in (s °Clem* %)

Co% — 0,47 1,00 1,40 2,20 2,60 2,86
R (cm/s)

l
1.45x10* 212 765 71 428 | 45 479 | 38 461 | 34 965
2.90x10™ 106 382 22 739 17 482
4.35x10™ 70 921 33 333 15 159 | 12 820 | 11 654
8.71x10™ 11 890 6 402 | 5 802
1.75x107 17 235 8 100 | 5 785
3.48x107 2 976
4.35x107 7 091 3 333
8.71x107 3 541 1 664 | 1188 755 640 582

Moze se uoliti da sa snizenjem vrednosti parametra G;/RC, dolazi do
postepene promene oblika grani¢ne povrSine od ravne do CEelijske i dendritne
strukture. Za ispitivani sistem Al-Cu uoceno je da se ravna granica faza odrzava
do vrednosti parametra G;,/RC, od 50 000. Od 50 000- 30 000 se javljaju
¢vorovi (tacke) nestabilnosti. Sa sniZzenjem vrednosti do oko 17 500 dolazi do
pojave nepravilnih éelijskih struktura. [ u ovom slucaju postoji velika sli¢nost
struktura. Ovaj trend se nastavlja 1 sa daljim sniZzenjem vrednosti ovog
parametra. U oblasti od 17 500-8 000 uo&ene su Rpc™" za sve serije
mikrostrukture koje odgovaraju pocetku povezivanja Celija.

Ispod vrednosti od 8 000- 4 000 se razvija ¢elijska struktura. Preko celijsko-
dendritne (4 000-2 000) oblasti, dolazi do razvoja dendritne strukture (za
vrednosti 1spod 2 000). Uzorci sa vredno$éu G;/(RCy) manjom od 2 000 imaju
dendritnu strukturu.

Navedeni rezultati su u skladu sa istraZivanjima Audera i Bilonija [3] koji su
ispitivali sistem Zn-Sn. Zbog toga se mozZe usvojiti jedinstveni kriti¢ni parametar
G1/(RCy) koji u sebi objedinjuje uticaj sve tri veli¢ine. Tako je za neki sistem
potrebno prvo ispitati zavisnosti oblika grani¢ne povrSine od G,;/RC,) kao u
ovom radu i odrediti kriticne vrednosti ovog parametra vezane za promene
oblika grani¢ne povrSine i karakteristi¢ne strukture. Sada je moguce da se za
zeljenu strukturu uzorka izabere moguéa kombinacija procesnih parametara R,
G, 1 Cy koje bi zadovoljile kriti¢ni kriterijum G/(RC)). Prednost ovog nacina je
takode da ukoliko nije mogude na datoj aparaturi da se ostvari neka od potrebnih
vrednosti procesnog parametra, Zeljena struktura se moze dobiti korekcijom
drugog procesnog parametra u okviru G;/{RCy). Na primer, ako nije moguce da
se postigne odredeni temperaturni gradijent, moZze se kompenzovati novom
vredno$éu brzine rasta u okviru G/(RC)).
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ZAKLJUCAK

U okviru ovog rada ispitivan je uticaj uslova kristalizacije na oblik granice
faza te¢no- &vrsto tokom rasta iz rastopa sistema Al-Cu metodom Vertikalni
Bridgman. Parametri &iji je uticaj ispitivan su brzina rasta (kristalizacije), prenos
toplote konvekcijom i po¢etna koncentracija rastvorljive komponente u rastopu.
U tom cilju izveden je niz eksperimenata procesa rasta metodom Vertikalni
Bridgman sa Sest serija uzoraka razli¢itih pocetnih koncentracija Cu. Ekspe-
rimenti su izvedeni u opsegu brzina od 1.45%10°-8.71x10”m/s, u zastitnoj
atmosferi azota.

Na osnovu kvantitativnog kriterijuma izradunata je Rpc za sve serije uzo-
raka, a na osnovu metalografskih ispitivanja strukture uzoraka odredena je
eksperimentalna vrednost Rpc™”. Pri tom je za Rpc™” usvojena ona brzina pri

exp

kojoj dolazi do poetnog povezivanja éelijske strukture. Vrednosti za Rpc i Rp¢
se razlikuju i do dva reda veli¢ine. Razlozi za ovo odstupanje su: prisutna
konvekcija koja u teorijskom modelu nije pretpostavljena i definicija za Rpc™,
koja o¢igledno nije brzina pri kojoj dolazi do pocetnog poremecaja granice faza.

Medusoban uticaj uslova rasta kao i njihovo zbirno delovanje na oblik
granice faza ogleda se kroz povezanost vrednosti parametra G,;/(RC)) i strukture
uzorka. U okviru eksperimentalnog rada uofeno je da odredenom opsegu
vrednosti ovog parametra odgovara odredena mikrostruktura uzorka. Vrednost
ovog parametra se moZe preliminarno usvojiti kao kritiéni kriterijum za promenu
oblika grani¢ne povr§ine.
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