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STRESZCZENIE

W pracy przedstawiono wyniki pomiaréw wartosci temperatury i entalpii procesow
topnienia i krzepnigcia, przebiegajacych w stopach Al-Si o zréznicowanej zawartosci
krzemu. Badania prowadzono w wysokotemperaturowym kalorymetrze rdéznicowym
Multi HTC, firmy Setaram. Okre§lono warto$¢ ciepta topnienia i ciepta krzepnigcia
eutektyki oraz dendrytow fazy a. Wskazano na réznice pomiaréw i obliczen.

Key words: thermal analysis, enthalpy, melting, solidification, Al-Si alloys
1.WSTEP

Badania analizy termicznej pozwalaja na bezposrednia analize proceséw
wysokotemperaturowych, a zwlaszcza wyznacza¢ efekty cieplne reakcji chemicznych,
przemian fazowych proceséw ogrzewania oraz rozpuszczania [1-3]. Przemiany te,
ktorym towarzysza do§¢ znaczne efekty cieplne, wplywaja na ksztaltowanie
mikrostruktury i wlasciwosci fizykomechanicznych, a takze na zachowanie si¢ stopow
w podwyzszonej temperaturze. Jedna z takich metod jest metoda réznicowa
kalorymetria skaningowa DSC, w ktorej wyniki rejestrowane sa w postaci zmiany
przeptywu strumienia mocy w funkcji czasu i temperatury[4]. Uzyskane wykresy
okreslaja szybko$¢ zmiany zadanego parametru oraz ulatwiaja interpretacjg efektow
termicznych i pozwalaja na dokladne wyznaczenie wartosci temperatury poczatku
i konca okreslonej przemiany fazowe;.

! prof. dr hab. inz., franciszek.binczyk@polsl.pl
2 dr inz., Jaroslaw.piatkowski@polsl.pl
3ar inz., roman.przeliorz@polsl.pl



66

2. METODYKA BADAWCZA

Schemat kalorymetru réznicowego Multi HTC S60, ktérym wyznaczano
podstawowe parametry kalorymetryczne badanych stopow przedstawiono na rys. 1.

Rys.1. Schemat kalorymetru ré6znicowego Multi HTC.
Fig. 1. The scheme of Multi HTC calorimeter.

Kalorymetr wyposazony jest w oporowy piec grafitowy (1) umozliwiajacy
bezpieczna pracg do 1500°C oraz powtarzalno$¢ warunkow doswiadczalnych.
Wewnatrz izolowanego termicznie pieca znajduje si¢ komora badawcza (2), do ktorej
opuszcza si¢ glowice pomiarowa HFDSC (3) z probka materiatu badanego. Obudowa
glowicy ma ksztatt wydrazonego walca. Wewnatrz niej umieszczono pionowo obok
siebie dwa tygle z bezposrednio do nich przylegajacym ukladem termoelementéw
PtRh6%/PtRh30% (4). Rozmieszczenie czujnikow i ich charakterystyka pozwalaja na
analize zmiany temperatury w zakresie od 300 do 1600°C. W pierwszym tyglu (5)
umieszcza si¢ probke badanego materialu, w drugim (6) - probke wzorcowa, w ktorej
w badanym zakresie temperatury nie zachodza Zadne przemiany fazowe (proszek
Al O;). Wszystkie elementy aparatu wykonane sa z nieaktywnej chemicznie w wysokiej
temperaturze ceramiki alundowej (AL,O;). Objetosé tygli wynosi 0,45 cm’.

3. PRZEPROWADZENIE BADAN I WYNIKI

Do badan wykorzystano syntetyczne (podeutektyczny i eutektyczny) stopy Al-Si,
o sktadzie chemicznym przedstawionym w tabeli 1.
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Tabela 1. Sktad chemiczny stopow Al-Si
Table 1. The chemical copmosition of Al-Si alloys

Symbol Zawartos¢, % mas.
stopu Si Fe | Mg Ti Al
AlSi5 4,88 | 0,09 | 0,04 | 0,02 | reszta
AlSi12 11,97 | 1,12 | 0,03 | 0,02 | reszta

Badania DSC prowadzono w oslonie argonu przy szybko$ci grzania i chtodzenia
5°C/min. Wykresy DSC przy nagrzewaniu i chlodzeniu dla siluminu AISi5
przedstawiono na rys. 2, natomiast dla siluminu AlSil2 — na rys. 3. Masa probek
wynosita odpowiednio 162,5 mg i 158,6mg.

Wiyniki odczytane z wykres6w DSC przedstawiono w tabeli 2.

Tabela 2. Temperatura oraz entalpia topnienia i krzepnigcia eutektyki i dendrytow
Table 2. Temperature and entalpy of melting and solidification of the eutektic and dendrites

Symbo | Parametr Nagrzewanie Chtodzenie

1 stopu Eutektyka | Dendryty Suma Dendryty | Eutektyka | Suma
T, °C 575 611 - 619 569 -

AlSi5 T, °C 586 635 - 611 559 -
AH, J/g +176,1 +199,1 +375,2 -234.3 -139,3 -373,6
T,, °C 578 - - - 562 -

AlSil2 Ty, °C 601 - - - 544 -
AH, J/g +4682,3 - + 468,2 - -464,2 -464,2

Na wykresie DSC dla stopu AlISi5 obserwuje dwa efekty endotermiczne podczas
topienia i dwa efekty egzotermiczne podczas krzepnigcia. Pierwszy efekt endotermiczny
ma miejsce w temperaturze 575°C, w ktorej zachodzi topnienie eutektyki (o+B—L).
W tym zakresie rozpoczyna si¢ rozpuszczanie krzemu w cieklym stopie, ktore konczy
si¢ w temperaturze okoto 586°C. Bezposrednio po tym na wykresie DSC pojawia sig
drugi efekt endotermiczny spowodowany topieniem pierwotnych dendrytow o,
w zakresie temperatury od 611°C do 635°C. Sumaryczne cieplo topnienia tego stopu
wynosi AH = +375,2 J/g. Podczas chtodzenia pierwszy efekt egzotermiczny, zwiazany
z krzepnigciem dendrytow wystepuje w zakresie temperatury od 619°C do 611°C. Drugi
efekt egzotermiczny, zwiazany z krzepnigciem eutektyki wystgpuje w zakresie od
569°C do 559°C. Sumaryczna warto$¢ entalpii krzepnigcia wynosi dla tego stopu
AH =-373,6 J/g.

Dla stopu AlSil2 na wykresie DSC wystepuje jeden efekt endotermiczny podczas
nagrzewania i jeden efekt egzotermiczny podczas chlodzenia. Topienie eutektyki w tym
stopie zachodzi w zakresie temperatury od 578°C do 601°C, z wartodcia entalpii
AH = +468,2 J/g.
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Rys. 2. Wykres DSC nagrzewania (a) i chtodzenia (b) probki siluminu AISiS.
Fig. 2. DSC diagram of the heating (a) and cooling (b) for AlSi5 alloy.
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Rys. 3. Wykres DSC nagrzewania (a) i chtodzenia (b) probki siluminu AlSil2.
Fig. 3. DSC diagram of the heating (a) and cooling (b) for AlSil2 alloy.

Krzepnigcie eutektyki odbywa si¢ w zakresie temperatury od 562°C do 544°C,
z warto$cia entalpii AH= -464,2 J/g. Wykorzystujac ,,regute dzwigni” obliczono udziat
eutektyki w stopie AlSi5, (dla 4,88% Si), ktory wynosi okoto 30%. Przyjmujac z kolei,
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ze calkowita entalpia topnienia w stopie AlSil2 jest entalpia topnienia eutektyki
(+468,2 J/g), obliczono odpowiednio udzial eutektyki w stopie AlSi5. Dla entalpii
topnienia eutektyki rownej 176,1 J/g, udziat ten wynosi okoto 37%. Wida¢ zatem
pewne rozbiezno$ci w obliczeniach. Przyjmujac ostatecznie, ze 63% udziatu dendrytow
daje 199,1J/g, to dla 100% udzialu dendrytow ich entalpia topnienia bgdzie wynosila
okoto 319,6 J/g.

4. PODSUMOWANIE

Wykazano réznice w wartosci entalpii topnienia i krzepnigcia badanych stopow.
Entalpia topnienia powinna by¢ nieco wyzsza od entalpii krzepnigcia, zgodnie
z zasadami termodynamiki. Zarejestrowane réznice moga by¢ spowodowane réwniez
natozeniem si¢ stabych efektow cieplnych od topnienia dendrytéw w stopie AlSil2 (jest
to stop lekko podeutektyczny). Ze wzgledu na silny wpltyw intensywnos$ci oddawania
ciepla na proces krzepnigcia stopdw, do analizy zachodzacych przemian fazowych
bardziej wiarygodna jest zatem analiza procesu ich topnienia.
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DETERIMATION OF THE TEMPERATURE AND ENTHALPY
OF THE PHASE CHANGE IN Al-Si ALLOYS

SUMMARY

In this work the results of measurements and calculations of enthalpy of melting or
solidification as well as phase transformations in the solid were analysed. The Al-Si
alloys with different content of silicium were subjected to investigations. The high-
temperature scanning calorimeter Multi HTC-Setaram was applied. The obtained results
are: enthalpy of melting, enthalpy of solidification.
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