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рекристаллизации в титане ВТ1-0 с субмикрокристаллической структурой

Проведено исследование влияния интенсивной пластической деформации на процессы рекристаллизации
титана ВТ1-0. Установлено, что температура начала рекристализации составляет 385 °С. При этом
зафиксированно значительное возрастание микронапряжений II рода после проведения винтовой экструзии,
которые  можно уменьшить проведением дорекристаллизационного  отжига при температуре
t = 300 °С в течение 1 часа.

Ключевые слова: титан ВТ1-0, рекристаллизация, винтовая экструзия, микронапряжения.

Tkach D., Stepanova L., Olshanetskyi V., Greshta V. Х-ray diffraction analysis of recrystallization processes in
titanium vt1-0 submicrocrystalline structure

The influence of intensive plastic deformation on the recrystallization process in titanium VT1-0 investigated.
The temperature of recrystallization beginning is 385 ° C. A considerable increase in the type II microstrain after
twist extrusion is fixed that can reduced by using before-recrystallization annealing at t = 300 °C for 1 hour.
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НАГРЕВЕ Al-Si СПЛАВОВ

На основании данных дилатометрии и ДСК сплавов Al-(0,8…22)% Si построена низкокремнистая область
диаграммы фазовых превращений. По результатам закалочно-микроструктурного анализа установлены
закономерности фазовых превращений при нагреве, которые согласуются с расчетной диаграммой
равновесий, включающей промежуточную ГЦК-фазу.
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Введение

Известно, что некоторые экспериментальные эф-
фекты, отмечаемые в процессе затвердевания, а также
при высокотемпературной эксплуатации алюминий-
кремниевых сплавов не всегда находят объяснения на
основе общепринятой диаграммы фазовых равновесий.
Это, прежде всего, относится к одной или нескольким
метастабильными фазам, зафиксированным в отлив-
ках этих сплавов. Анализ фазовых превращений с по-
мощью диаграммы фазовых равновесий не предпола-
гает участия метастабильных фаз, что накладывает су-
щественные ограничения на возможность применения
диаграммы к анализу термодинамических стимулов и
кинетики фазовых переходов [1]. Термодинамические

расчеты диаграмм фазовых равновесий предполагает
анализ термодинамических свойств заданных фаз и не
учитывают временной фактор. В реальных условиях,
например в технологиях литья под давлением, полужид-
кой штамповки, горячего прессования, когда образу-
ются метастабильные фазы и состояния, актуальными
становятся исследования метастабильных равновесий
в этой системе и микроскопической кинетики фазовых
переходов с участием метастабильных фаз.

Материалы и методика исследований
Из компонентов высокой чистоты были выплавле-

ны кокильные отливки с содержанием кремния от 0,8
до 36 % масс. кремния. Температура разливки состав-
ляла 830…850 °С, температура стального кокиля перед
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разливкой – 20…50 °С. Образцы для дальнейших иссле-
дований изготавливали из этих отливок методами реза-
ния с охлаждением. Исследования дифференциальной
сканирующей калориметрии (ДСК) и дилатометрии
были проведены на приборах Netzsch STA449C Jupiter
и Netzsch DIL 402 C. При анализе экспериментальных
кривых по методике, описанной в [2], выделяли темпе-
ратурные интервалы тепловых эффектов. Отличитель-
ной особенностью методики являлось то, что интег-
ральный тепловой эффект разлагали на парциальные
тепловые эффекты от нескольких стадий этого превра-
щения, например, образования и распад метастабиль-
ных фаз, выделение стабильной фазы как из жидкой
фазы, так и из распадающейся метастабильной фазы.

Закалочно-микроструктурный анализ (ЗМА) про-
водили в электропечи с закалкой в солевой раствор.
Нагреву подвергалась серия образцов, при достиже-
нии температуры закалки нагрев останавливали и осу-
ществляли длительную выдержку. Далее образцы на-
гревали до следующей температуры закалки. Темпера-
туры контролировали хромель-алюмелевой
термопарой, подключенной к высокоточным цифро-
вым вольтметрам Щ1516 и UNI-T 70. Точность контро-
ля температуры выдержки – не хуже 2 °С. Испытания
микротвердости проводили на микротвердомере ПМТ-
3М с нагрузкой 0,2 Н (и 0,7 Н – для кристаллов крем-
ния). Для рентгеноструктурных исследований исполь-
зовали дифрактометр ДРОН-3 с монохроматизирован-
ным Cu-K α - излучением. Микроструктуру изучали на
Neophot-30 и LEO 1450 с системой LINK EDS, откалиб-
рованной по эталонным Si и Co.

Теория и анализ полученных результатов

Как показывают расчеты [3], в заэвтектических си-
луминах после кристаллизации и ускоренного охлаж-
дения до комнатной температуры возникают напряже-
ния, растягивающие α - фазу и сжимающие кремне-
вые пластины и стержни. Учитывая, что в таком
состоянии алюминиевый твердый раствор упрочнен
1,5…3 % атомов кремния, а также масштабный фактор
(характерный размер сечения кристаллов фаз – это не-
сколько микрометров в кокильных отливках), можно
предположить, что кристаллы обеих фаз могут выдер-
жать такие напряжения не разрушаясь и без пластичес-
кой деформации. Но даже если происходит пластичес-
кая деформация алюминиевой фазы, то и после этого
состояние α - фазы следует считать предельно напря-
женным. И это – существенный термодинамический
фактор структурных превращений, происходящих при
последующем нагреве образцов литого силумина. Его
выражением является дифференциал функции Гиббса.
В общем случае для системы с конденсированными
связанными кристаллическими фазами, выражение
этого дифференциала может быть записано в следую-
щем виде:
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где R – число фаз в системе, r
mdN  – количество m-гоо

компонента приходящего в фазу r; r
bX  – интенсивный

силовой параметра b и соответствующее изменение
экстенсивного свойства r

bda  в фазе r; qdA  – изменение
площади межфазной границы типа q (включая свобод-
ные поверхности фаз), а qγ  – удельная поверхностная
энергия такой межфазной границы; rV  – объем крис-
талла фазы r; который упруго деформируется в ходе
структурных превращений на r

ijdε  – изменение тензо-
ра деформации этого кристалла (следует суммировать
отдельный значения всех кристаллов фазы r), r

ijσ  – тен-
зор напряжений, которые связаны с тензором дефор-
мации через тензор упругих постоянных фазы r в виде

∑ ε⋅=σ
kl

klijklij C .

Межфазные напряжения могут релаксировать тре-
мя путями: 1) пластической деформацией одной из фаз
(или нескольких) путем скольжения, двойникования или
диффузионной ползучестью; 2) разрушением одной из
фаз с образованием разрывов; 3) изменением разме-
ров вследствие объемных изменений при фазовых пре-
вращениях.

Нагрев литых образцов силуминов приводит не толь-
ко к снижению существующих межфазных напряже-
ний, но и к другим структурным превращениям. Прежде
всего, при низких температурах наблюдается распад
пересыщенного твердого раствора кремния в алюми-
нии. Так как удельный объем α - фазы меньше, чем для
продуктов распада, это приводит к снижению растяги-
вающих напряжений или росту сжимающих. Исходя из
этого, можно объяснить характер морфологии продук-
тов распада, представленный на рис. 1, а, механизмом
направленного огрубления субмикроскопических вы-
делений в ходе старения пересыщенного твердого ра-
створа, разработанным Каном [4], Хиллартом [5], Ха-
чатуряном [6] и другими. Экспериментальные иссле-
дования такого явления в области жаропрочных
никелевых сплавах получило название «направленное
огрубление» («направленная коалесценция» [7]) или
«рафтинг» [8, 9]). Если упругая составляющая внут-
ренней энергии играет существенную роль в ходе про-
цесса выделений, то спинодальный распад приводит к
образованию периодических или модулированных
структур.
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Рис. 1. Поверхность алюминиевого твердого раствора после глубокого травления:

а – после старения при 350 °С, б – в литом состоянии.

а      б

Сильное пересыщение α - фазы в литом состоянии
может способствовать спинодальному механизму. Это
объясняет внутрифазное перераспределение атомов
кремния в α - фазе в результате [3] восходящей диффу-
зии. Но на каком-то этапе необходимо образование за-
родыша кремния. Распределение этих зародышей уже
имеют периодических характер и пластинчатую фор-
му (рис. 1, а), что находиться в согласии с [6]. Пластины
растут ориентировано вдоль оптимальной плоскости
сопряжения из-за того, что коэффициент поверхност-
ного натяжения (5-е слагаемое в формуле 1) мал, по
сравнению с упругой энергией несовместимости (часть
6-го слагаемого в формуле 1) в плоскости сопряжений.
Габитус пластин кремния – (001) с ориентировкой па-
раллельной направлениям (100) в решетке α - фазы. Эти
структурные изменения можно описать следующей
схемой [3]:

SiAl,,,, −β+−α⎯⎯ →⎯α ′′+α′⎯⎯ →⎯α στστ TT ,    (2)

где α  – сильно пересыщенный твердый раствор крем-
ния в алюминии, в литом состоянии, α′′  и α′  – продук-
ты спинодального распада, Al−α  и Si−β  практичес-
ки чистые алюминий и кремний, формирующие плас-
тинчато-периодическую морфологию.

Но при нагреве выше 400 °С КТР сплава возвраща-

ется от аномально высоких значений 16105040 −−×… K
к обычным значениям, которые совпадают с расчет-

ными 16101971 −−×… K .

Это очевидно связано с исчерпанием атомов крем-
ния, растворенных в α - фазе, и с тем, что предельная
равновесная растворимость начинает заметно увели-
чиваться. Однако, проведенные расчеты не дают одно-
значного ответа о том, снизились ли благодаря процес-
су распада растягивающие напряжения в алюминие-
вой матрице сплава до нуля. Наиболее интересным и
непротиворечивым вариантом объяснений структур-
ных изменений окажется гипотеза о сохранении (или
возвращении) растягивающих напряжений в α - фазе.
Дело в том, что возникновение сжимающих напряже-
ний в α - фазе может быть существенно и легко ком-
пенсировано дополнительным растворением кремния.
Напротив, сохранение растягивающих напряжений
вступает в противодействие увеличивающейся раство-
римости кремния в α - фазе. Это противоречие долж-
но как-то разрешиться, и с этим и связан процесс, про-
исходящий в ходе нагрева литых образцов в темпера-
турном интервале 490…520 °С. Для понимания его,
ключевыми являются следующие замеченные в иссле-
дованиях факты. Во-первых, это – резкое расширение
сплава в узком интервале температур около 500 °С на
кривых дилатометрии, что также уже указывалось в [10,
11]. Во-вторых, на кривых зависимости микротвердос-
ти кристаллов первичного кремния и особенно эвтек-
тических структурных составляющих различной мор-
фологии (рис. 2) также наблюдается пики в образцах
закалочно-микроструктурного анализа, достигших тем-
пературы нагрева, точное значение которой зависит от
других случайных факторов серии экспериментов.

Рис. 2. Микротвердость структурных составляющих образцов ЗМА:

а – кристаллов первичного кремния; б – эвтектики

а б
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В-третьих, в этих же образцах наблюдается резкое
повышение параметра твердого раствора на базе алю-
миния (рис. 3).

Кроме того, результаты количественной металлогра-
фии показывают подобное нарушение монотонного
хода зависимости объемной доли кремниевой фазы в
эвтектической структурной составляющей нерегуляр-
ной пластинчатой морфологии (рис. 4).

Рис. 3. Параметр решетки твердого раствора на базе
алюминия в образах в зависимости от температуры закалки

Рис. 4. Изменение объемной доли высококремнистой фазы
после обработки при указанных температурах в нерегу-

лярной пластинчатой эвтектике

Температуры этих явлений согласуются в пределах
образцов одной серии экспериментов, а в микрострук-
туре при этом наблюдается повышенная травимость
алюминиевой матрицы сплава. О структурном или
фазовом превращении свидетельствуют, помимо ди-
латометрических, и тепловые эффекты в ходе нагрева
литых образцов силуминов всех исследованных соста-
вов. Об этом можно судить по экспериментальной ди-
аграмме, отражающей наличие этих явлений. В фазо-
вом пространстве с координатами химический состав–
температура нанесли точки температуры начала
эффектов, определенных при анализе кривых ДСК и
дилатометрии. Построенный таким образом участок
экспериментальной диаграммы нагрева сплавов сис-
темы Al-Si представлен на рис. 5.

На этой диаграмме видно, что в литых образцах
практически всех сплавов происходят превращения в
интервале температур 200…300 °С. Эти превращения,
по-видимому, следует связывать с рассмотренными
выше процессами распада пересыщенной и растяну-
той α - фазы. Некоторое превращение (структурноее
или фазовое) наблюдается также вблизи 500 °С.

Рис. 5. Участок экспериментальной диаграммы нагрева
сплавов системы Al-Si

Но обратим также внимание на аномальный ход ли-
нии солидуса в сплава с содержанием кремния ниже
1,8 %. Линия солидус близка к линии ограниченной
растворимости кремния в альфа-фазе на диаграмме
стабильных равновесий, но при содержания кремния
ниже 1,4 % температура начала плавления сплавов ста-
новиться практически постоянной – 600±3° С. Это сви-
детельствует о нонвариантном равновесии, темпера-
тура которого на 22 ° выше эвтектической.

Наблюдаемые явления не удается объяснить на ос-
нове пластическая деформация под действием межфаз-
ных напряжений, так как она не снимает напряженное
состояние полностью и возрастает относительный вклад
химического фактора в формуле 1.

Можно предположить фазовое или структурное
превращение в одной из фаз, сопровождающееся уве-
личением удельного объема продукта (или продуктов)
превращения по сравнению с исходной фазой. В науч-
ной литературе не упоминаются фазовые превраще-
ния в кремнии при рассматриваемых температурах [12].
Рентгеноструктурные исследования не зафиксировали
признаков образования третьей фазы и уменьшения
объемной доли кремниевого твердого раствора. Дан-
ные об изменение периода решетки кремниевого твер-
дого раствора нельзя считать прецизионными, но каче-
ственно они не свидетельствуют о расширении решет-
ки после нагрева до температур указанного интервала.
Также из научных публикаций следует, что равновес-
ная растворимость алюминия, кислорода, железа, маг-
ния и других возможных примесных элементов чрез-
вычайно мала. Подвижность атомов этих примесей при
температурах вплоть до эвтектической очень низкая,
так что даже длительные высокотемпературные выдер-
жки не приводят к структурным преобразованиям [13].

Рассмотрим гипотезу о сохранении существенного
уровня растягивающих напряжений в характерных про-
дуктах распада пересыщенного твердого раствора при
нагреве выше 400 °С. Очевидно, что сначала эти напря-
жения будут препятствовать обратному растворению
кремния в алюминиевой фазе, но в какой-то момент
термодинамический выигрыш от растворения превы-
сит изменения в уровне упругой составляющей внут-



ISSN 1607-6885     Нові матеріали і технології в металургії та машинобудуванні №1, 2013             19

СТРУКТУРОУТВОРЕННЯ. ОПІР РУЙНУВАННЮ ТА ФІЗИКО-МЕХАНІЧНІ ВЛАСТИВОСТІ

ренней энергии системы – растворение начнется. На-
личие растягивающих напряжений способствует обра-
зованию и сохранению избыточных вакансий во время
растворения кристаллов кремния в алюминиевой фазе,
то есть способствует эффекту Френкеля. С увеличени-
ем температуры растет и растворимость кремния в алю-
минии, и скорость растворения, и равновесная концен-
трация вакансий. Таким образом, вакансий в α - фазе
может образоваться необычайно много – и они будут
способствовать увеличению удельного объема матри-
цы, приводящие к снижению межфазных напряжений.
В ходе этого процесса состояние α - фазы не будет од-
нородным – в одних местах будет повышена концент-
рация вакансий, в других – атомов кремния. По сути, в
какой-то момент будет существовать два (а может, и
больше) твердых раствора, изоструктурных, но разли-
чающихся и химическим составом, и параметром ре-
шетки. Согласно [6] , такая конфигурация микрострук-
туры может быть метастабильно устойчивой. По-ви-
димому, дальнейшее повышение температуры и
времени выдержки приводит к тому, что алюминиевая
фаза с вакансиями избавляется от избыточных вакан-
сий, растворяет атомы кремния до предела, а напряже-
ния релаксируют деформацией по механизмам ползу-
чести. При этом, возможно, у сплава проявятся свой-
ства сверхпластичности. В структуре заэвтектических
силуминов остается только твердый раствор кремния в
алюминии, но еще длительное время он имеет устой-
чивое микрогетерогенное строение [14].

Если рассматривать вслед за [6, 15] вакансии как ком-
понент системы в поле напряжений, то представляется
возможным произвести термодинамический расчет
для проверки гипотезы о метастабильной устойчивос-
ти двух твердых растворов на базе алюминия.

Расчет проводили с применением программного
обеспечения и базы данных для термодинамических
расчетов FactSage. Исходными условиями для расчета
были возможности существования следующих фаз:

алюминиевой фазы с ГЦК решеткой и избыточными
растворенными вакансиями, алюминиевой фазы с ГЦК
решеткой и растворенными атомами кремния, твердый
раствор алюминия на базе кремния и жидкая фаза. Ре-
зультат расчета программы представлен на рис. 6, а.
С учетом этой диаграммы становится понятна приро-
да тепловых эффектов на кривых ДСК и линейных на
дилатометрических кривых (рис. 5).

Особенно важный экспериментальный результат
заключается в обнаружении перитектического плавле-
ния промежуточной фазы, что согласуется с расчет-
ной диаграммой и подтверждается результатами зака-
лочно-микроструктурного анализа. А именно – верх-
няя граница температурного интервала устойчивости
алюминиевого твердого раствора достигает 620 °С. От-
метим, что гипотеза о перитектическом превращении
в области низких концентраций кремния в силуминах
при быстром охлаждении рассмотрена впервые в [16],
где на основании фазовых и микроструктурных иссле-
дований образцов силуминов предложена диаграмма
метастабильных равновесий (рис. 6, б). Обращает на
себя внимание то, что перитектическое равновесие в
области низкой концентрации кремния присутствует на
обеих этих диаграммах.

Выводы

Показано, что напряженное состояние кристаллов
эктектических фаз существенно влияет как на парамет-
ры фазовых равновесий, так и на микроскопическую
кинетику фазовых превращений в сплава Al-Si.

Построена экспериментальная диаграмма фазовых
превращений (диаграмма плавкости), на которой в об-
ласти низких концентраций выявлено перитектическое
плавление промежуточной фазы.

Выполнено термодинамическое моделирование
фазовых равновесий в системе алюминий-кремний с
участием промежуточной фазы, изоморфной α - твер-
дому раствору с ГЦК решеткой. Установлено качествен-

Рис. 6. Гипотетическая диаграмма Алюминий-Кремний-Вакансии [11] (а) и гипотетическая диаграмма метастабильных
фазовых равновесий для сплавов в условиях высокоскоростной кристаллизации [16] (б)

а б
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ное согласие между диаграммой плавкости и расчет-
ной диаграммой фазовых равновесий.
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Бондарєв С.В., Мазур О.В., Мазур В.І. Фазові рівноваги та фазові перетворення під час нагріву Al-Si сплавів

На підставі даних дилатометрії та ДСК сплавів Al-(0,8…22)% Si побудована область низьких концентрацій
кремнію діаграми фазових переходів. За результатами гартувально-мікроструктурного аналізу встановлені
закономірності фазових перетворень під час нагріву, які узгоджуються з розрахунковою діаграмою рівноваг,
що містить проміжну ГЦК-фазу.

Ключові слова: cилуміни, фазові рівноваги, фазові перетворення, метастабільна фаза.

Bondarev S., Mazur A., Mazur V. Phase equilibriums and phase transformations in Al-Si alloys during heating

Low-silicon-content region of phase transitions diagram was built basing on the data of dilatometry and DSC of
Al-(0.8...22)% Si alloys. According to the results of hardening-microstructural analysis rules of phase transforma-
tions during heating of Al-Si alloys were ascertained. The transformations conform with the calculated equilibrium
diagram, that contains intermediate fcc-phase.

Key words: Al-Si alloys, phase equilibrium, phase transformation, metastable phase.




