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FUNKCJA GESTOSCI ZIAREN FAZY PIERWOTNEJ
MAGNEZU DLA STOPU AZ91

STRESZCZENIE

Proces krystalizacji stopu AZ91 przebiega dwuetapowo. Etap pierwszy zwigzany jest
z zarodkowaniem fazy pierwotnej a-Mg. W drugim etapie rozpoczyna si¢ krystalizacja
nierdownowagowej eutektyki o roznym zasiegu i morfologii.

Celem niniejszej pracy jest dobranie odpowiednich parametrow modelu opisujacego
zalezno$¢ gestosci ziaren fazy pierwotnej magnezu od przechtodzenia podczas krystalizacji
stopu AZ91.

1. WSTEP

Stopy Mg-Al a szczegoblnie stop AZ91 ze wzgledu na swoje whasciwosci mechaniczne
przy niskiej gestosci, znalazt zastosowanie w przemys$le kosmicznym i motoryzacyjnym.
Zwigkszone zainteresowanie tym materialem sktaniajg autorow do podjecia proponowanego
tematu.

Znajomo$¢ rownan opisujacych funkcje gestosci ziaren w zalezno$ci od stopnia
przechtodzenia jest niezbedna przy coraz czgsciej stosowanym numerycznym modelowaniu
struktury odlewow. Z tych tez wzgledéw zagadnienie zarodkowania jest przedmiotem
licznych badan teoretycznych i do§wiadczalnych, np. [1 - 7]. Efektem tych badan sg rézne
prawa zarodkowania, ktore wigza stopien przechtodzenia oraz parametry materialowe metali z
szybkoscig zarodkowania lub gestoscig zarodkow. Najczesciej wykorzystywane do
numerycznego modelowania procesu krystalizacji sg nastgpujace zaleznosci [5]: Oldfielda,
Frasia. Powyzsze zalezno$ci wigza gestos¢ ziaren ze stopniem przechtodzenia. Wystepujace
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w zalezno$ciach parametry sa tzw. parametrami dopasowania. Poniewaz nie jest znana ich
warto$¢ oraz sens fizyczny, musza by¢ okre§lone empirycznie dla kazdego stanu fizyko-
chemicznego cickltego metalu. Autorzy w swojej pracy do wyznaczenia funkcji gestoSci
ziaren postanowili zastosowa¢ model Frasia. Wedlug tego modelu gestos¢ ziaren wzrasta
wraz z przechtodzeniem do pewnej granicznej wartosci, po przekroczeniu, ktérej dalszy
wzrost przechtodzenia nie wptywa na gestos¢ ziaren. Aby Wyznaczy¢ parametry dopasowania
krzepnacego stopu AZ91, wykonano badania dos§wiadczalne.

2. METODYKA BADAN

Aby zrealizowa¢ zatozony cel pracy, zostaly wykonane badania, ktore polegaty na
przygotowaniu stopu jego odlaniu do formy. Podczas wypetniania wngki formy ciektym
metalem przeprowadzono rdéwniez analize termiczng w celu okreslenia maksymalnego
przechtodzenia. Natomiast do wykonania obliczen gestosci ziaren zastosowano analizator
obrazu. Celem tych badan bylo okreSlenic wplywu maksymalnego przechtodzenia na
parametry w rownaniu na ggstos$¢ ziaren fazy pierwotnej (o-MQ).

2.1. Materialy

Proces przygotowania ciektego stopu polegal na stopieniu 1 kg stopu AZ91 w
elektrycznym piecu oporowym ze stalowym tyglem, przy zastosowaniu atmosfery ochronnej
gazu SF¢/CO,. Stop topiono w temperaturze 700 °C. Sktad chemiczny stopu AZ91 podano w
tabeli 1.

Tabela 1. Sktad chemiczny stopu AZ91

Sktad chemiczny [wag.%]
Al Zn Mn Fe Si Cu Be Ni Mg
9,03 0,6 0,2 0,0026 0,0023 0,0016 0,0011 0,00062 Reszta

Tak sporzadzony stop 0 temperaturze 700 °C odlano do formy odlewniczej, ktéra
odtwarzata cztery ptytki o grubosci: ptytka 1 - 10 mm, ptytka 2 - 15 mm, ptytka 3 - 20 mm i
ptytka 4 - 30 mm. Szerokos¢ i dtugos¢ ptytek wynosita 100 mm. Uktad wlewowy wraz z
ptytkami i formg pokazano na rysunku 1. Podczas wypetniania wneki formy ciektym metalem
ptytka o grubosci 10 mm ulegta uszkodzeniu 1 niebrana byta pod uwage do dalszych badan.
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Rys. 1. Zdjecia uktadu wlewowego wraz z czteroma ptytkami (a) oraz wneka formy (b)

Form¢ odlewnicza sporzadzono z masy, w sktad ktorej wchodzit: piasek kwarcowy,
zywica fenolowo-formaldehydowa 1 izocyjanian. Zageszczona mas¢ przedmuchiwano
mieszaning CO; z aming. Temperatura poczatkowa formy wynosita 50 °C.



W celu przeprowadzenia termoanalizy stopu AZ91, we wngce formy, w punkcie
odpowiadajagcym Srodkowi geometrycznemu odlewanej plytki, umieszczono koncowki
termoelementu typu K (NiCr-NiAl) (rys. 2). Aby zwiekszy¢ doktadnos¢ pomiaréw temperatury,
termoelementy wprowadzano do wneki formy wzdtuz ich osi (rys. 2) a wigc prostopadle do
zasadniczego kierunku odprowadzania ciepta z odlewu. Przy uzyciu systemu zbierania danych
Agilent, o szybkosci probkowania — 5 pomiaréw/sekekunde, sporzadzono krzywe stygnigcia
krzepnacego metalu. Do zbierania i przetwarzania danych uzyto komputera zaopatrzonego w
arkusz kalkulacyjny Microsoft Excel.
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Rys. 2. Potozenie termoelementu w odlewie Rys. 3. Potozenie probki do badan metalograficznych

w stosunku do termoelementu

Do badan metalograficznych uzyto probek wycigtych w odlegtosci 3 mm od spoiny
termoelementu (rys. 3). Wypolerowane i wytrawione zgtady poddano analizie ilo$§ciowej przy
uzyciu mikroskopu optycznego Carl Zeiss AXIO Imager.Al z przystawka i filtrem A
umozliwiajgca ogladanie zgtadow w $wietle z polaryzowanym. W celu uwidocznienia granic
poszczegolnych ziaren fazy pierwotnej, zglady trawiono przez 80-95 s odczynnikiem o
sktadzie: 1 ml kwasu octowego, 50 ml wody destylowanej i 150 ml alkoholu etylowego [8].
Tak spreparowane probki umozliwily rozréznienie poszczegdlnych ziaren w $wietle
spolaryzowanym 1 zliczenie ggstosci ziaren na powierzchni przy uzyciu analizatora obrazu
NIS-Elements 3.0 Software.

3. WYNIKI BADAN
Przeprowadzona analiza termiczna pozwolila na wyznaczenie krzywych stygnigcia
odlewow, rysunek 4a, a tym samym na okreslenie temperatury poczatku krystalizacji - Ty i
konca zarodkowania fazy pierwotnej a-Mg - Ten, rysunek 4b. Jak mozna zauwazy¢ na
rysunku 4a widoczny jest wyraznie dwuetapowy przebieg procesu krystalizacji. Podczas
pierwszego etapu Krystalizuje faza pierwotna a-Mg. Drugie zatamanie na krzywej $wiadczy o
pojawieniu si¢ nierbwnowagowej eutektyki. Temperatura poczatku krystalizacji zdefiniowana
zostala, jako temperatura na krzywej stygnigcia, dla ktorej wystepuje nagla zmiana szybkos$ci
stygniecia (dT/dt), rysunek 4b. Temperatura ta oznacza poczatek zarodkowania fazy
pierwotne] magnezu 1 jest poczatkiem wydzielania si¢ utajonego ciepta krystalizacji.
Temperatura konca zarodkowania zdefiniowano, jako minimum na krzywej stygnigcia W
obszarze zarodkowania fazy pierwotnej magnezu. Tak zdefiniowane temperatury pozwolity
na obliczenie maksymalnego stopnia przechtodzenia, ktory okreslono nastgpujaco:
AT =Ty — Ten, K (1)
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Rys. 4. Krzywe stygni¢cia odlewow wykonanych ze stopu AZ91 (a), oraz krzywa stygniecia przyktadowej plytki
wraz z jej pierwszg pochodng, ktora pozwolita na wyznaczenie temperatur Tg i Tgy (D)

Aby obliczy¢ liczbe ziaren fazy pierwotnej magnezu, na probkach trawionych
sporzadzono zdjgcia mikrostruktury stopu za pomoca mikroskopu optycznego w $wietle
spolaryzowanym. Dla kazdej z probek liczono ggsto$¢ ziaren z kilku obszaréw. Przyktadowe
zdjecia dla kazdej z ptytek przedstawiono na rysunku 5.
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Rys. 5. Przyaowe zdj cia mkrostrktury lytek: nr2 (a),nr3 (b)inr4(c)

Obraz w $wietle spolaryzowanym daje mozliwo$¢ rozroznienia poszczegdlnych ziaren
fazy pierwotnej, dzigki czemu mozliwe bylo uzycie analizatora obrazu w celu okreslenia
gestosci ziaren na powierzchni¢. Dzigki réwnaniu Sattykowa (2) mozliwe bylo przeliczenie
wartosci gestosci ziaren na powierzchni¢ na gestos¢ ziaren na objetosc [9].
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gdzie: N, — gesto$¢é ziaren przypadajaca na jednostke objetosci, m™

)

Na — gesto$¢é ziaren przypadajaca na jednostke powierzchni, m™
d — $rednia $rednica ziarna, m

Wyniki analizy termicznej i z pomiarow metalograficznych oraz obliczen zestawiono

w tabeli 2.

Tabela 2. Zestawienie wynikow obliczen, analizy termicznej i analizy metalograficznej

. Przechlodzenic Sredn_i wymiar Gqstoéé ziareg Gqstoéé ziareg
Nr ptytki AT K ziarna na powierzchni¢ | na powierzchnie
' d, um Na, m? Nv,m-s
2 10,868 351,5575 10003738,17 18769338156
3 10,314 670,0475 2787710,686 2692994345
4 10,246 728,1467 2293084,968 2098320035

Na podstawie zamieszczonych wynikdw w tabeli 2 sporzadzono wykres ujmujacy
wplyw stopnia przechtodzenia na $redni wymiar ziarna fazy pierwotnej magnezu, rysunek 6.
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Rys. 6. Wptyw stopnia przechtodzenia na $redni wymiar ziarna dla stopu AZ91

Na rysunku 6 mozna zauwazy¢ wplyw maksymalnego przechtodzenia na
rozdrobnienie ziarna fazy pierwotnej magnezu w stopie AZ91. Stop AZ91 wykazuje
gruboziarnistg strukture dla maksymalnego przechtodzenia wynoszacego 10,246 K ($redni
wymiar ziarna rowny 728,1467 um), podczas gdy dla przechtodzenia réownego 10,868 K
($redni wymiar ziarna wynosi 351,5575 pum).

W celu okreslenia kinetyki zarodkowania kompozytu AZ91 postuzono si¢ zaleznoscig
empiryczna, model Frasia, ktora wigze gesto$¢ ziaren (zarodkoéw) ze stopniem przechtodzenia
I jest wykorzystywana przy numerycznym modelowaniu procesu krystalizacji.

N,=A=exp (;—;), m? 3
gdzie: A i b — parametry krystalizacji, ktore mozna wyznaczy¢ doswiadczalnie.
Aby wyznaczy¢ parametry dopasowania przeprowadzono analize statystyczng

wynikow zestawionych w tabeli 2. Wyniki analizy statystycznej zestawiono i pokazano na
rysunku 7.



Model: v2=a*exp(-biv1)
¥=(3840e20)exp(-(333,276)/x)
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Rys. 7. Wptyw stopnia przechtodzenia na gesto$¢ ziaren fazy pierwotnej Mg dla stopu AZ91 wedtug modelu
Frasia (N,=(3840e20)*exp(-(333.276)/AT))

Na rysunku 7 zostaty naniesione wyniki eksperymentalne wraz z krzywa korelacyjna,
uzyskang dzigki programowi komputerowemu STATISTICA. Wyznaczone zostaly rowniez
parametry krystalizacji dla powyzszego modelu opisujacego kinetyke zarodkowania.
Wspotczynnik korelacji wynosit 0,996. Z analizy tego rysunku wynika, ze dane
doswiadczalne z literatury mogg by¢ opisane réwnaniem (3).

4. \Wnioski

1. Dane doswiadczalne mogg by¢ poprawnie opisane rOwnaniami (3).

2. Analiza statystyczna umozliwita wyznaczenie parametrow krystalizacji dla
zaleznos$ci opisujacej kinetyke zarodkowania fazy pierwotnej magnezu wedtug
modelu Frasia.

3. Uzupetniony model zarodkowania o parametry krystalizacji wyglada nastgpujaco:
_ . -333,276
N, = 3840220 * exp (—22).

Opracowano w ramach pracy wtasnej AGH nr: 10.10.170.300.
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