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1ZVOD

U okviru ovog rada izvrSena su istrazivanja uticaja celijske strukture klice na
rastojanje izmedu primarnih dendrita, A,.

Istrazivanja su vrSena na monokristalima superlegure na bazi Ni , koji su dobijeni
rastom iz rastopa po metodi Bridgeman.

Kljuéne reci: Bridgeman metoda, superlegure na bazi Ni

ABSTRACT

This paper elaborates the investigations about influence of the cellular structure of
the seed to the distance between primary dendrites, A,. Investigations were performed
on superalloy single crystals based Ni which were obtained using Bridgman method.

Key words: Bridgman method, superalloy based on Ni

UVOD

Glavni parametri kristalizacije, koji bitno uti¢u na osobine materijala, kao
§to su mikrostruktura i fizicke osobine, su temperaturni gradijent na granici faza
¢vrsto/tecno (G), brzina kristalizacije (R) i koncentracija legirajuéih elemenata
©O).

Monokristali superlegure na bazi nikla nisu monokristali u klasi¢énom
smislu zbog uslova pod kojim kristaliu ove sloZene viSekomponentne, legure.
Struktura ovih kristala je dendritna, a po hemijskom sastavu je vrlo
nehomogena.
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Da bi se kontrolisale osobine materijala, neophodno je da se zna meha-
nizam nastajanja i rast dendrita.

Tacan prelaz Celijske na dendritnu strukturu u literaturi nije definisan. Neki
autori smatraju da je to trenutak kada na éeliji zapocne rast u kristalografskim
pravcima, dok drugi smatraju da je to onda kada je jasno uodljivo sekundarno
grananje. Medutim, uocena je pravilnost prelaza iz ¢elijskog u dendritni rast.

U literaturi postoji nekoliko izraza za kvantitativni kriterijum za prelaz sa
¢elijskog na denritni rast, uglavnom empirijskih i mogu se opisati jedna¢inama
(1-3) [1-3}.

R('D = R[)(‘/k(l (])
R(‘I) = ZR/)( (2)
Gi/(Rep)”” = A CJk, (3)

Gde je:

Rep - kriticna brzina prelaza Celijskog na dendritni rast,

R, - kriti¢na brzina iznad koje ravna grani¢na povr$ina postaje nestabilna,

G, - temperaturni gradijent u rastopu,

C, - poCetna koncentracija rastvorljive komponente,

k, - ravnotezni koeficijent raspodele,

A - koeficijent koji se odreduje eksperimentalno.

Validnost ovih jednacina zavisi od oblasti u kojoj se vrsi istrazivanje. Tako
je, na primer, pri ispitivanju o¢vr§¢avanja sistema Al-Cu, najbolji opis prelaza
sa Celijske na dendritnu strukturu dao izraz opisan jednacinom (1) [4].

U istraZivanjima drugih autora [5, 6] pokazano je da postoji zavisnost
izmedu rastojanja primarnih dendrita (A,), brzine rasta (R) i temperaturnog
gradijenta (G) tipa:

A= AG™ R” (4)

gde je: A parametar koji zavisi od sastava legure. Po jednim autorima [35, 6] m =
n = 0,5, a po drugim [6] je m = 0,5 an = 0,25. (Ova 1stra21vanja su uglavnom
vriena na dvokomponentnim legurama).

IzvrSen je veliki broj istrazivanja, eksperimentalnih i teoretskih, o mikro-
segregaciji kod ¢elijskog i dendritnog rasta [7-9], o velidini i obliku dendtrita
[8,10-12] kao i o utvrdivanju uslova rasta pri kojima ravan front prelazi u
¢elijski a zatim u dendritni [4,13].

EKSPERIMENT

Eksperimenti su vrSeni na aparaturi za dobijanje kristala po metodi
Bridgeman na slede¢i nacin: arZa superlegure 444 (tabela 1) u obliku valjka,
tezine 34 grama, stavlja se u proireni deo epruvete od kvarca, koja se zatim
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stavlja u peé tako da je gornja ivica epruvete za 4,1 cm niZa od gornje ivice
grejada. Posle vakuumiranja aparature (do najmanje P = 0,04 mbar), ukljuci se
grejad i zagrevanje se vrsi do temperature topljenja legure (T = 1306°C).

Tabela I - Sastav superlegure 444
Table 1 - The composition of the superalloy 444

EBlement | Ni w c oAl Ti Nb
Kolicina (tez.%) | 72,31 11,10 860 ) 5.10 1,98 091

Kada se $arza istopi dolazi do njenog izlivanja u suzeni deo epruvete. Pri
dodiru istopljene $arze sa hladnim delom epruvete zapoCinje nekontrolisana
kristalizacija. Kristal raste nekontrolisanom brzinom 3,5 cm, mereno od pocetka
kristala, i dobija se polikristalna klica.

Posle stabilizacije sistema, epruveta sa $arzom se podigne za 1 cm i na taj
nagin se otopi deo polikristalne klice sa krupnijom strukturom. Rast kristala
definisanom brzinom zapoéinje sa klice duzine 2,5 cm.

Prvih 4,5 cm $arze spusta se brzinom od 4,25 mm/mip, a ostali deo brzinom
Imm/min. Posle hladenja uzorak se vadi razbijanjem epruvete.

Dobijeni uzorci su zatim pripremani za metalografska ispitivanja. Ispitivan
je uzduzni 1 poprecni presek.

Posle mehani¢kog i hemijskog poliranja uzorci su selektivno nagrizani u
Marble's reagentu (10 g CuSOq, 50 ml HCI, 50 ml H;O ).

Istrazivanjem uzduznog preseka moze da se konstatuje promena strukture,
od sitnozrne, na pocetku, koja se postepeno ukrupnjava, promena oblika
graniéne povriine, kao i mesta promene strukture u trenutku promene brzine
rasta u toku eksperimenta (u ovom slucaju od 4,25 mm/min na | mm/min).
Ovim istrazivanjima, osim strukture moze da se odredi i pravac rasta kristala.

DISKUSIJA DOBIJENIH REZULTATA

Metalografskim ispitivanjem uzduznog i popre¢nog preseka naSih uzoraka
mogli smo nedvosmisleno da konstatujemo strukturu uzoraka od klice do kraja
uzorka, strukturu i mesto promene strukture prilikom promene brzine rasta u
toku eksperimenta (slike od 1 do 8).

Na slici 1 vidi se deo klice sa sitnozrnom polikristalnom strukturom koja
prelazi u krupnu ¢elijsku strukturu, $to se vidi i na poprenom preseku (sl. 7).

Prilikom izlivanja istopljenc SarZe u hladan deo epruvete, zbog velikog
pothladenja, pocetak oévrslog dela Sarze ima jako sitnozrnu strukturu. Medutim,
kako se front kristalizacije kretao navie i priblizavao ravnoteznoj temperaturi,
tako se menjala brzina rasta, koja je postajala sve manja, i u jednom trenutku
ona je postala dovoljno mala da se pojavi ¢elijska struktura.
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Slika I - Uzduzni presek kristala. Prelaz sa klice na deo kristala
koji je rastao brzinom R = 4,25 mm/min. (uvelicanje 24x)

Figure 1. The longitudinal section of the single crystal.
The transition from the seed 1o the part of the crystal grown
at the rate R = 4.25 mm/min. (magnification 24x)

Slika 2 - Uzduzni presek kristala. Deo koji je rastao brzinom
R =425 mm/min. (uvelicanje 24x)
Figure 2 - The longitudinal section of the single crystal.
The part grown at the raie R = 4.25 mm/min. ( magnification 24x)

Da li je doslo do pojave ravnog fronta kristalizacije mi to ne znamo posto

smo otopili jedan deo oévrsle Sarze podizanjem ampule.

Za razliku od nasih ranijih radova [10,11], gde smo rast kontrolisanom
brzinom zapocinjali sa sitnozrne polikristalne klice, u ovom slucaju je rast
zapoCeo sa klice koja je imala Celijsku strukturu, $to nam omogucéava da
ispitamo uticaj ¢elijske strukture na rastojanje izmedu primarnih dendrita (A,) i

da odredimo oblik fronta kristalizacije.
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Mozemo da konstatujemo da ¢elijska struktura nije uticala na veli¢inu A, za
oblast u kojoj je brzina rasta R = 4,25 mm/min, odnosno u slu¢aju kada se
brzina rasta menja sa manje na veéu. Dolazi samo do promene A, kada se
brzina menja sa veée na manju (sl. 3).

U naSim ranijim radovima [7, 10, 11] konstatovali smo da se A, ne menja
ukoliko se brzina rasta u toku eksperimenta promeni sa manje na ve¢u (u ovom
slucaju celijski rast ~dendritni rast), ve¢ samo ako je promena sa vece na manju
brzinu rasta (u ovom sluc¢aju sa brzine od 4,25 na 1 mm/min), §to su
konstatovali i neki drugi autori [12, 14, 5].Nasa kao i drugih autora [4, 7, 8, 10,
12], pokazuju da karakteristike dendritnog rasta odreduje difuzija rastvorljive
komponente i povriinska energija.

Slika 3 - Uzduzni presek kristala. Prelaz sa brzine rasta
, R = 4,25 mm/min na R = 1 mm/min. (uvelicanje 24x)
Figure 3 - The longitudinal section of the single crystal. The transition from the
grown rate R = 4,25 mm/min to R = 1 mm/min. (magnification 24x)

a4 S

Slika 4 - Uzduzni presek kristala. Deo koji je rastao
brzinom 1 mm/min. (uvelicanje 24x)
Figure 4 - The longitudinal section of the single crystal.
The part grown at the rate R = 1 mm/min. (magnification 24x)
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Slika 5 - Poprecni presek kristala. Sitnozrni deo klice. (uvelicanje 24x)
Figure 5 - The cross-section of the single crystal. The small
grain part of the seed. (magnification 24x)

Slika 6 - Poprecni presek kristala. Sitnozrni deo klice
na rastojanju 10 mm od pocetka. (uvelicanje 24x)
Figure 6 - The cross-section of the single crystal. The small grain part of the
seed at the distance of 10 mm from the beginning. (magnification 24x)

Uvodenjem Pecletovog broja [14] direktno je povezana brzina rasta sa
dimenzijom dendrita, pri ¢emu je uslov za transformaciju éelijskog u dendrltm
rast dP/0R=0, gde je P Pecletov broj, a R brzina rasta.

Sa povecanjem brzine rasta ne dolazi do promene A, odnosno ne dolazi do
smanjenja A, jer zbog povecanja koncentracije rastvorljivih komponenti u
medudendritnom prostoru ne mogu da se pojave novi dendriti u pravcu rasta.
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Slika 7 - Poprecni presek kristala na rastojanju 21 mm od pocetka.
Celijska struktura klice. (uvelicanje 24x)
Figure 7 - The cross-section of the single crystal. The cellular
structure of the seed. (magnification 24x)

Slika 8 - Poprecni presek kristala koji je rastao
brzinom R = 4,25 mm/min. (uvelicanje 24x)

Figure 8 - The cross-section of the single crystal
grown at the rate R = 4.25 mm/min. (magnification 24.x)

Uvodenjem Pecletnvog broja [14] direktno je povezana brzina rasta sa
dimenzijom dendrita, pri ¢emu je uslov za trausformaciju éelijskog u dendritni
rast 0P/0R=0, gde je P Pecletov broj, a R brzina rasta.

Sa povecanjem brzine rasta ne dolazi do promene A, odnosno ne dolazi do
smanjenja A, jer zbog poveanja koncentracije rastvorljivih komponenti u
medudendritnom prostoru ne mogu da se pojave novi dendriti u praveu rasta.

Ova istrazivanja su nam pokazala i da oblik fronta kristalizacije nije ravan
ve¢ ispupcen (sl. 1), i da pravac rasta kristala malo odstupa od pravca <100>.
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ZAKLJUCAK

Cilj ovog rada bio je da se odredi kako rast koji zapocinje sa klice koja
ima ¢elijsku struktura uti¢e na veligilnu dendrita, odnosno na veli¢inu A,.

Uzorct su dobijeni po metodi Bridgeman, a ispitivanja su vrSena na
uzduZnom i popreénom preseku.

I'u ovom sluc¢aju, kao i kod nasih ranijih istrazivnja, gde je kostatovano
da se velli¢ina A, ne menja sa promenom brzine sa manje na vecu, konstatovano
Je da cCelijska struktura ne utie na veli¢inu A,. Takode je konstatovano da je
front kristalizacije ispupcen, a da pravac rasta kristala malo odstupa od pravca
<100>.
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