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СТРУКТУРОУТВОРЕННЯ. ОПІР РУЙНУВАННЮ ТА ФІЗИКО-МЕХАНІЧНІ ВЛАСТИВОСТІ

S. V. Gayduk

INVESTIGATION OF STRUCTURE TRANSFORMATIONS DYNAMICS INFLUENCE ON
HIGH-TEMPERATURE CREEP STRENGTH OF NICKEL-BASE TANTALUM

CONTAINING  SUPERALLOYS
Оцінено вплив танталу в сплаві ЗМІ-3У на опір до високотемпературної повзучості, досліджена динаміка

структурних перетворень. Наведені результати порівняльних випробувань на довготривалу міцність
монокристалічних зразків модельних складів, що містять тантал у дослідженому діапазоні легування,
порівняно зі сплавом ЗМІ-3У без танталу. Оптимізовано вміст танталу в сплаві ЗМІ-3У за кращими
показниками характеристик міцності.

Ключові слова: жароміцні нікелеві сплави, спрямована (моно) кристалізація, термічна обробка,
високотемпературна повзучість, крива повзучості, довготривала міцність, час до руйнування, структурні
перетворення.

The tantalum influence on high-temperature creep strength has been evaluated for superalloy ЗМИ-3У. The struc-
ture transformation dynamics has been investigated. The comparative test results of long-term strength of the exper-
imental chemical compositions monocrystalline specimens containing tantalum within the investigated range of al-
loying in comparison with tantalum free superalloy ЗМИ-3У have been represented. The tantalum contant has been
optimized for superalloy ЗМИ-3У considering the best strength characteristics.

Key words: nickel-base superalloys, directional (mono) crystallization, heat treatment, high-temperature creepage,
creep curve, long-term strength, time to rupture, structure transformations.
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ВЛИЯНИЕ ТЕРМОВРЕМЕННОЙ ОБРАБОТКИ РАСПЛАВА НА
ФАЗОВЫЙ СОСТАВ Al-21,5 % Si СПЛАВА

При рентгенофазовом in-situ исследовании двойного Al – 21,5 масс. % Si сплава в полужидком состоянии
после охлаждения от 830 до 610 °С и длительной изотермической выдержке при 610 °С обнаружены рефлексы
от α-Al и β-Si кристаллических фаз, рассеянное отражение от жидкой фазы и интерференции от неизвестной
кристаллической фазы, которая идентифицирована как метастабильная тетрагональная L2a фаза. В сплаве,
нагретом до 610 °С из области твердого состояния, L2a фаза не обнаружена.
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Введение

Литейные сплавы на базе системы Al-Si в машино-
строении имеют важное значение и занимают боль-
шой сегмент рынка продукции. Однако процессы фор-
мирования их структуры на ранних этапах кристалли-
зации не нашли однозначной трактовки вплоть до
настоящего времени. Данные о присутствии метаста-
бильных фаз в двойных силуминах и о микрогетеро-
генном состоянии расплавов периодически публико-
вались в мировой прессе и ранее [1–5], однако одно-
значного подтверждения или опровержения эти
результаты не получили. В этой работе фазовый со-

став двойного заэвтектического силумина был иссле-
дован методом рентгенофазового анализа in-situ в по-
лужидком состоянии.

Методика эксперимента

Двойной сплав Al-21,5 Si приготовили с исполь-
зованием монокристаллического кремния (99,99 %)
и высокочистого алюминия (99,95 %) в печи сопро-
тивления с контролируемой гелиевой атмосферой при
1037 ± 5 °С в алундовом тигле.

Рентгенофазовый анализ проводили на Θ-Θ диф-
рактометре с Mo Kб излучением с длиной волны
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λ = 0,71069 Å с графитовым монохроматором. Пучок
с энергетическими параметрами 40kV, 30mA направля-
ли на поверхность образца под углом в интервале Θ =
10…60 °.

Температурно-временную обработку одного и того
же образца проводили по двум режимам. Первый из
них предусматривал плавление образца, перегрев
расплава до 1037 ± 2 °С, охлаждение со скоростью 10 К/с
до 830 ± 2 °С и последующую изотермическую вы-
держку в течение 120 мин. Затем образец охлаждали
до 610 ± 2 °С со скоростью 10 К/с, выдерживали изо-
термически еще 120 мин и снимали дифрактограмму
с пошаговым интервалом 0,02 ° и числом измерений в
каждом шаге не менее 12. Второй режим термовре-
менной обработки того же образца отличался от пер-
вого тем, что образец после обработки по первому
режиму охлаждали до комнатной температуры, затем
его нагревали до 610 ± 2 °С со скоростью 10 К/с в двух-
фазную область диаграммы состояния и после 120
минутной изотермической выдержки снимали дифрак-
тограмму. В целом экспериментальная процедура по-
добна описанной в [5]. Экспериментальные данные
обрабатывали с помощью программ CaRIne 3.1 и
PeakFit v4 с применением Фурье-преобразования для
снижения шума. Микроструктура образца была изу-
чена в закаленном состоянии для обоих режимов об-
работки. Скорость охлаждения при закалке составля-
ла 104 K/с. Микроструктурный анализ проводили на
металлографическом микроскопе Olympus GX-71,
фазовый анализ закаленных образцов осуществляли
стандартным рентгенофазовым методом.

Результаты и дискуссия

Дифрактограмма образца, обработанного по пер-
вому режиму, приведена на рис. 1, верхняя кривая. Она

содержит интерференции от обеих стабильных фаз и
рассеянное отражение от жидкой фазы.

Кроме рефлексов от α-Al и β-Si твердых раство-
ров [6], были обнаружены отражения, не принадлежа-
щие ни к одной из обеих стабильных фаз.

Теоретически можно предположить, что неизвест-
ные рефлексы могли быть отражениями от следующих
кристаллических обьектов:

- простые и комплексные оксиды алюминия и/или
кремния;

- поверхностно-модулированные ступенчатые
структуры обеих стабильных фаз;

- квазикристаллические обьекты;
- поверхностные 2-D фазы;
- трехмерные метастабильные кристаллические ре-

шетки, образованные атомами алюминия и/или крем-
ния.

Периодические поверхностные структурные моду-
ляции первичных кристаллов β-Si фазы могут быть
обнаружены рентгеноструктурным методом. Интерфе-
ренции от таких 2-D структурированных поверхнос-
тей имеют вид характерных расщеплений пиков, при-
надлежащих стабильным фазам и группирующихся в
плотные мультиплексы, но новые интерференции при
этом не возникают [7]. В данном эксперименте съем-
ку начинали при 2Θ = 10 °, вследствие чего большин-
ство возможных отражений от модулированных струк-
тур на поверхностях первичных кристаллов β-Si фазы
осталось вне регистрации, поскольку для стандартно-
го исследования поверхностных структур необходима
специальная малоугловая SAXS техника. Поэтому воз-
можные 2-D структуры, которые могли бы влиять на
результаты, не могут быть достоверно измерены в рам-
ках данного эксперимента.

Рис. 1. Дифрактограмма образца, обработанного по первому режиму: вверху – экспериментальная кривая;
внизу – расчетная кривая
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Формирование пограничного слоя между распла-
вом Al и поверхностью кристалла β-Si в системе Al-Si
исследовали in-situ [8] при нагреве в колонне микро-
скопа в работе при атомном разрешении. Установле-
но, что межплоскостное расстояние {111} в кристал-
ле β-Si не изменяется во время его изотермического
роста. Поэтому маловероятно, чтобы в подобных слу-
чаях, в частности, в настоящем исследовании, могли
бы появиться отражения, вызванные искажением меж-
плоскостных расстояний β-Si первичных кристаллов.
Авторы [8] отметили изменение фазового контраста
по мере удаления от исходной поверхности кристалла
β-Si в твердо-жидком слое, который менялся также с
течением времени эксперимента. Однако одни только
эти факторы не могут быть ответственными за фор-
мирование новых пиков на рентгенограмме.

Квазикристаллические структуры в двойных спла-
вах Al-Si к настоящему времени не обнаружены, и та-
кая гипотеза требует отдельного исследования.

При идентификации неизвестной фазы для выбо-
ра наилучшего соответствия расчетных и эксперимен-
тальных результатов были рассмотрены несколько
пространственных групп. Наилучшее соответствие
было получено в предположении о D1

4h– P4/mmm про-
странственной группе. Методом вариаций размерных
параметров гипотетической решетки и заполнением

Рис. 2. Тетрагональная L2a решетка с параметрами
a = 4,1981Å; c = 4,4352Å

ее узлов атомами Al, Si и вакансиями было установле-
но, что решетка неизвестной фазы может быть описа-
на как тетрагональная L2a структурного типа (д-TiCu)
с параметрами a = 4,1981Å, c = 4,4352Å (c/a = 1,056)
[10]. Заполнение узлов решетки: для {0,0,0} Al 0,85,
Si 0,15, и для {1/2,1/2,1/2} Si 0,50, вакансий 0,50 соот-
ветственно (рис. 2). Такой тип решетки типичен для
металлов и интерметаллических фаз.

Таблица 1 – L2a-фаза в Al-21,5 % Si сплаве при 610 °C

(hkl) 2Θ dhkl 2Θ L2aexp610 2Θ β-Siexp610 2Θ α-Alexp610 
(1 0 1) 13,39 3,049   
(1 1 0) 13,75 2,968 

}13,39 
   

(1 1 1) 16,56 2,467 16,60   
(0 0 2) 18,44 2,218 18,44   
(2 0 0) 19,49 2,099 19,50   
(1 0 2) 20,88 1,961 20,88 (220) 20,84  
(2 0 1) 21,59 1,897 21,40   
(2 1 0) 21,82 1,877 21,74   
(2 0 2) 26,96 1,524 26,90   
(2 2 0) 27,70 1,484 27,58  (220) 27,44 
(2 2 1) 29,25 1,407   
(3 0 0) 29,42 1,399 

}29,38 
     (400) 29,80  

(1 0 3) 29,53 1,394   
(3 0 1) 30,89 1,334 

}29,80 
       

(2 2 2) 33,49 1,233 33,28  (222) 33,36 
(3 2 1) 36,79 1,126 36,72 (422) 36,72 (422) 36,72 
(0 0 4) 38,72 1,072 39,14  (400) 39,14 
(1 1 4) 40,01 1,039 40,01   
(4 1 1) 41,97 0,992 41,97   
(2 0 4) 42,50 0,980 42,86  (331) 42,86 
(2 1 4) 43,70 0,955 43,68   
(4 2 0) 44,49 0,939 44,68   
(3 3 2) 46,31 0,904 46,14   
(2 2 4) 47,16 0,888 47,20   
(4 2 2) 48,54 0,864 48,44 (620) 48,44 (422) 48,41 
(3 1 4) 49,36 0,851 49,36   
(5 1 0) 51,14 0,823 51,26   
(2 1 5) 52,60 0,802 52,54 (444) 52,54  
(5 2 1) 55,14 0,768 55,18   
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Рис. 3. Дифрактограммы образца, обработанного по второму режиму:

вверху – экспериментальная кривая, внизу – расчетная кривая

В табл. 1 приведены экспериментальные и расчет-
ные угловые значения для отражений от соответству-
ющих атомных плоскостей тетрагональной решетки,
а также рефлексы от β-Si и α-Al, полученные в том же
эксперименте. Существенная концентрация вакансий
в решетке вызывает появление сверхструктурных ли-
ний, присутствующих как на расчетной, так и на экс-
периментальной дифрактограммах. Сравнение диф-
ракционных профилей экспериментально полученной
(верхняя кривая) и расчетной (нижняя кривая) диаг-
рамм для упорядоченной смеси β-Si, α-Al и L2a реше-
ток приведено на рис. 1.

В образце, обработанном по второму режиму, были
зарегистрированы отражения от кристаллических
плоскостей только двух стабильных фаз β-Al и α-Si.
Отражений от L2a-тетрагональной решетки зафикси-
ровано не было. Кроме того, дифрактограмма содер-
жала сверхструктурные отражения от известных струк-
турных дефектов типа дислокационных дисклинаций
(рис. 3, верхняя кривая). Нижняя кривая на рис. 3 со-

ответствует рентгеновскому профилю упорядоченной
смеси β-Si и α-Al и приведена для сравнения.

Микроструктура закаленных образцов показана на
рис. 4, а (первый режим) и б (второй режим). Темно-
травящиеся структурные составляющие являются про-
дуктами распада жидкой фазы в процессе закалки об-
разцов. Возможность существования кристаллической
α-Al-фазы с другими фазовыми составляющими ис-
следуемого сплава в условиях эксперимента и причины
этого исследованы в работе [6]. Как можно видеть, в об-
разце, обработанном по первому режиму (рис. 4, а),
первичные кристаллы β-Si имеют размеры порядка
сотен микрон. Размеры же α-Al зерен, растущих на
{111} поверностях β-Si первичных кристаллов, зна-
чительно меньше и не превышают 3 мкм. Падающий
на поверхность образца рентгеновский луч проникает
в него на глубину от 7 до 20 мкм в зависимости от угла
падения, поэтому в крупных первичных кристаллах
β-Si возбуждаются лишь поверхностные слои. С дру-
гой стороны, значительно более мелкие кристаллы дру-
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гих фаз, располагающиеся на поверхности первичных
кристаллов β-Si, равно как и приповерхностные слои
жидкости, возбуждаются во всем объеме. Поскольку
первичные кристаллы β-Si располагаются под повер-
хностью образца так, что плоскости их огранки {111}
ориентированы параллельно ей, то интенсивность
{111}-отражения будет значительно более низкой по
сравнению с расчетной (рис. 1) вследствие ослабле-
ния проникающей способности первичного луча при
малых 2Θ-углах (∼10–18 °). Этот эффект заметен на
обеих экспериментальных дифрактограммах.

Если светлая прослойка 1 между поверхностью
β-Si первичного кристалла и α-Al зернами (рис. 4, а)
является продуктом распада закаленной L2a фазы, то с
учетом данных табл. 2 можно предположить, что
L2a- фаза служит подложкой для зарождения и роста
α-Al зерен в условиях эксперимента.

Формирование силицидов алюминия Al3Si в двой-
ных Al-Si сплавах обнаружено в [1, 11, 12]. Силициды
Al4Si [2] и Al3.21Si0,47 [3] зафиксированы в быстроох-
лажденных (закаленных) образцах. Другим свидетель-
ством в пользу гипотезы о возможности существова-
ния силицидов алюминия могут служить результаты
работ [13, 14]. Методом электронного парамагнитно-
го резонанса было обнаружено, что при температуре
500 К алюминий способен диффундировать в октаэд-
рические поры в объемно-центрированной решетке
кремния, где один атом Si может замещаться двумя
атомами Al с образованием комплекса типа АА-15 [14].

Рис. 4. Микроструктура закаленных образцов, предварительно обработанных по первому (а) и второму (б) режимам:

1 – слой продуктов распада L2a-фазы в ходе закалки

Как следует из табл. 2, различия между параметра-
ми соответствующих пар атомных плоскостей L2a-фазы
и обеих стабильных фаз весьма малы и поэтому вы-
полняется принцип размерного и ориентационного
соответствия фаз. Следовательно, имеются кристал-
ло-геометрические предпосылки для зарождния
L2a-фазы на поверхности кристаллов β-Si и кристал-
лов α-Al на поверхности L2a-фазы.

Рентгенофазовый анализ образца, обработанного
по второму режиму, показывает существование в нем,
кроме жидкой фазы, только двух кристаллических фаз
б-Al и в-Si.

Известно, что расплавы двойных силуминов струк-
турно микронеоднородны и состоят из неупорядочен-
ной жидкости и кластеров различной стехиометрии.
Содержание кремния в жидкой фазе при 610 °C явля-
ется околоэвтектическим и не превышает 14,2 % даже
у поверхностей β-Si первичных кристаллов. В такой
жидкости возможно образование только кремниевых
кластеров типа Si4-Si4 [5]. Для образования же класте-
ров силицидной стехиометрии необходимо содержа-
ние кремния в расплаве выше 14,2 % [15]. Коль скоро
образование кластеров силицидной стехиометрии в
образце, обработанном по второму режиму, невозмож-
но, то невозможно и образование зародышей L2a-фазы.
Поэтому она и не обнаруживается дифрационным ме-
тодом в образце, обработанном по второму режиму.

Таким образом, силицидная L2a-фаза может обра-
зоваться только при охлаждении изначально полнос-

Таблица 2 – Пространственно-ориентационные соответствия решеток L2a-фазы с α-Al и β-Si

L2a 
hkl   dhkl, Å 

β-Si 
hkl  dhkl, Å 

α-Al 
hkl  dhkl, Å Δ, % 

(102)   1,961 (200)   1,965  0,20 
(220)   1,484  (220)   1,498 0,94 
(103)   1,394 (400)   1,389  0,36 
(222)   1,233  (222)   1,223 0,08 
(321)   1,126 (422)   1,134  0,71 
(400)   1,050  (400)   1,060 0,09 
(204)   0,980  (331)   0,972 0,82 
(422)   0,864 (620)   0,879 (422)   0,865         0,58     /     0,12 
(215)   0,802 (444)   0,802  0,00 
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тью расплавленного образца заэвтектического силу-
мина в полужидкое состояние и поэтому ее следует
рассматривать как метастабильную фазу.

Выводы

1. Методом in-situ рентгенофазового анализа по-
лужидкого двойного силумина Al-21,5 (масс) % Si, ох-
лажденного до 610 °C, обнаружены неизвестные ра-
нее рефлексы наряду с рефлексами от α-Al и β-Si ста-
бильных фаз и рассеянного отражения от жидкой фазы.

2. Показано, что наилучшим приближением для
описания неизвестных рефлексов является простран-
ственная группа D1

4h– P4/mmm, которой соответству-
ет тетрагональная решетка L2a типа (δ-TiCu) с пара-
метрами a = 4,1981Å, c = 4,4352Å (c/a = 1,056) и окку-
пацией ее узлов: для {0,0,0} Al 0,85; Si 0,15 и для
{1/2,1/2,1/2} Si 0,50, вакансии 0,50 соответственно.

3. Тетрагональная L2a-фаза может существовать
только в области полужидкого состояния в заэвтекти-
ческих силуминах. Она неустойчива в кристалличес-
ком состоянии.

4. L2a-фаза предположительно зарождается на базе
кластеров силицидной стехиометрии в исходном рас-
плаве, которые образуются только в заэвтектических
сплавах Al-Si.

5. В сплаве, нагретом до 610 °C из области твердо-
го состояния, L2a-фаза не обнаружена.
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INFLUENCE OF TEMPERATURE-TIME TREATMENT OF THE MELT ON THE PHASE
COMPOSITION OF Al-21.5% Si ALLOY

У перебігу рентгенофазового in-situ дослідження подвійного Al – 21,5 мас. % Si сплаву в напіврідкому
стані після охолодження від 830 до 610 °С та тривалого ізотермічного витримування при 610 °С виявлено
рефлексиї від α-Al и β-Si кристалічних фаз, розсіяне відбиття від рідкої фази та інтерференції від невідомої
кристалічної фази, яка ідентифікована як метастабільна тетрагональна L2a фаза. У сплаві, нагрітому до
610 °С  від твердого стану, L2a фазу не знайдено.

Ключові слова: термочасова обробка, рідкий стоп, фазовий склад, L2a фаза, кластер.

At X-ray in-situ research dual Al – 21,5 мас. % Si alloy in semi-fluid condition after cooling from 830 to 610 °С
and long isothermal endurance at 610 °С the reflexes from α-Al and β-Si crystal phases, diffuse reflexion from a liquid
phase and interferences from an unknown solid phase are found. An unknown crystalline phase is identified as meta-
stable tetragonal L2a phase. This phase is absent in alloy at 610 °С after heating from solid state area.

Key words: temperature- time treatment, melt, phase composition, cluster.




