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TOM TAT

Co tinh ctia hop kim va chi tiét diic phu thuéc nhiéu vao qué trinh hinh thanh té chdc té vi. Phuong phéap
Xt ly nhiét dnh hudng truc tiép dén kich thuwéc hat cda té chic. Théng thuong, khi hat cé kich thuée cang
nha thi co tinh dat duoc cang tét. Pé tao duoc hat cé kich thuéc nhd, phuwong phép téi duoc ap dung phd
bién. Trong qua trinh ngudi, ludn tén tai mot gradient nhiét dé trong vat diic, cé thé dnh huéng téi sw hinh
thanh té chic. Nghién ciu nay tién hanh khdo séat sw 4nh hudéng cda gradient nhiét dé téi kich thuoc va
hinh thai cda hat. Két qua cho thay, & gradient nhiét do thap, té chic tao thanh cé dang c4u. Gradient nhiét
do cang cao sé cang lam cho hat bj bién dang nhiéu.

Terkhoéa: gradient nhiét dé, té chirc, kich thuée hat, hinh thai, tiét pha.
ABSTRACT

The mechanical properties of alloys and castings strongly depend on the formation of their microstructure.
Heat treatment conditions have a directly effect on the grain size. Typically, smaller grain sizes result in
improved mechanical properties. To achieve small grain sizes, a commonly applied method is rapid cooling,
known as quenching. During the cooling process, there is always a temperature gradient within the casting,
which can affect the formation of the microstructure. This study investigates the influence of temperature
gradient on the size and morphology of the grains. The results show that at lower temperature gradients, the
formed microstructure has a spherical shape. Increasing the temperature gradient leads to greater grain
deformation.

Keywords: temperature gradient, microstructure, grain size, morphology, precipitation.

1. DAT VAN BE duwoc cac hat co kich thuwdc rat min chi vai micro-
mét. Con khi str dung cac phwong phap lam ngudi

Trong cong nghé duc va thiet k& hop kim, qua  hpanh, vei tée d6 ngudi én ti tridu K/s, cAu tric hat

trinh x& ly nhiét la téi quan trong trong viéc hinh tao ra c6 thé dat kich thwéc nano-meét.
thanh céc t6 chic té vi trong vat duc, tr d6 anh
hwéng trwc tiép tdi co tinh cta vat dac va hop kim.
Déi v&i mot hop kim ¢ thanh phan nhét dinh, tbc d6
ngudi va qua trinh ddng dac anh huéng rat Ion toi
kich thwéc hat hinh thanh trong vat dac. Théng
thwong, véi tbe dd ngudi nhd (dwai 100 K/s), hop
kim thu dwoc sé c6 té chirc té vi truyén théng, kich
thwdc hang chuc, hang tram micro-mét [1]. Khi téc

Thong thweng tbe dd ngudi trong phwong phap
duc khuén cat rat cham, vao khoang (0,1-5) K/s. Véi
tbc dd ngudi d6, kich thwdc ferrit va austenit trong
hop kim song pha c6 kich thwdc tir 100 t&i 150 pum.
Chi khi t6i vat duc trong khi Heli v&i tbc do nguoi
140 K/s, sy chuyén bién martensit xay ra, co tinh
cla vat duc méi tang dang ké [2,3]. Béi véi duc ap

dd nguodi tang lén (c& hang nghin K/s), ta c6 thé thu lirc, toc d6 ngudi cao hon, vao khoang (10-20) Kis
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trwdc khi thoat khuén va do & bé mét vat duc [4].
Con viéc sir dung cac phwong phap lam ngudi
nhanh Ién t&i hang nghin hoac hang triéu K/s khéng
phai dé dang vé mat ki thuat ciing nhw hiéu qua kinh
te.

Ngoai diéu khién tbc d6 ngudi dé thay ddi kich
thudc hat, cac hop kim cé cac pha nhd min nam lan
trong nén ciing c6 tac dung téng cudng co tinh. Mot
vi du la s tiét graphit dang cau & gang ciu lam tang
dang ké& do bén va do cirng cla gang. Vi vay, nhu
cau vé viéc thiét k& hop kim c6 cac pha hat nhé min,
trong cac diéu kién lam ngudi théng thwong la cép
thiét. Viéc hiéu dwoc anh hwdng cla téc do ngudi,
cling nhw gradient nhiét dé trong viéc hinh thanh cac
pha nhé min va déng déu tr& nén vé cung quan
trong.

Qua trinh két tinh va hinh thanh pha dién ra chi
yéu trong qua trinh déng dac. Qua trinh hinh thanh
td chirc nhanh cay va di chuyén cta cac nhanh cay
trong hop kim trong suét succinonitrile-acetone duéi
trwéng nhiét dd da dwoec md hinh hoa [5], thé hién
s khuéch tan trén bé mét ran/ldng dong vai trd quan
trong. M6 hinh pha-truéng (phase-field) da duwoc dé
xuét dé mod ta sw két tinh trong hop kim hai nguyén
trong diéu kién dang nhiét [6,7]. Mot sb tac gia da
nghién ctru thong qua mé phdng pha-trwdng sw
hinh thanh t& chirc trong qua trinh két tinh & ving
hai pha, anh hwéng béi tbc dd ngudi va dong chay
cla kim loai [8-10].

Nghién ctu nay trinh bay két quéd mé phdng va
thwe nghiém ctia qué trinh tao hat pha so' cép trong
hé Si-Ti-C véi téc do két tinh cham. Két qua cho thay
hinh thai, kich thuwéc, va sy phan bb clia hat phu
thudéc vao gradient nhiét do ctda hé. Khi gradient
nhiét dd nhé hat cé xu hwéng & dang cau. Con khi
tang gradient nhiét, cac hat bj bién dang theo
phuwong cla gradient nhiét d6. Diéu nay hira hen sé
anh huéng truc tiép téi co tinh ctia hop kim va mé

ra kha nang diéu khién c6 hwéng co tinh cta hop
kim.

2. THWPC NGHIEM VA MO PHONG
2.1. Thwc nghiém

H6n hop 50 gram cac hat Si (99,999 %) va Ti
(99,999 %) véi ti phan nguyén té la Si:Ti = 70:30
duwoc dd vao ndi graphit cé dwong kinh trong la
48 mm. Nbi cung voi vat liéu dwoc dwa vao 16 cdm
&ng dwoc bao 6n béi xbp graphit va thach anh nhw
trén hinh 1. Toan bd phan trén dwoc dat trong mot
budng thép, dwoc lam méat bang nudc tuadn hoan.
Khi quyén trong budng 1a khi Argon déng & ap suét
715 Torr d& dam bao khong khi khong thé lot vao
lam 6xy hoéa vat liéu va ndi & nhiét do cao, va ciing
khéng lam cho kim loai 1dng bi bay hoi qua nhanh.
Nhiét dd kim loai 16ng dwoc do bdi nhiét ké héng
ngoai qua hai ctra sé thach anh dat & trén dinh va
day ctia budng 10.
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Hinh 1. So' db cuta o n4u kim loai va thiét ké thi
nghiém

Qua trinh gia nhiét cho kim loai dién ra theo 5
bwéc nhw trén hinh 2. Bwéc dau tién, kim loai dwoc
gia nhiét tr nhiét dé phong té¢i 1000 °C trong vong
15 phut. Sau d6, nhiét dé nay dwoc gilr trong vong
1 gi& nhadm loai bé hoan toan Oxy va cac chat dé
bay hoi (VOC) con tdn dong trong buéng 10. Tiép
dén, kim loai dwoc tdng nhiét dd 1én 1700 °C trong
vong 30 phut d& dadm bao hai kim loai néng chay
hoan toan va cé théi gian khuéch tan vao nhau. Sau
do, kim loai Idng dwoc tir tr ha nhiét d6 xuéng 1500
°C la nhiét do bat dau vung 2 pha nhw trén hinh 3,
va dugc gilr dn dinh tai nhiét do do trong vong 5
phat. Buwée cudi cung, 16 dwoc ngét gia nhiét va dé
ngudi tw nhién v& nhiét dd phong. Téng thoi gian
ngudi tw nhién la 5 gio.
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Hinh 2. Quy trinh nhiét cta thi nghiém

Sau khi lam nguéi, ndi cung kim loai da déng dac
dwoc dwa ra khai 16 va dwoc cat lam déi thanh mau.
Mat cét di qua truc dbi xtrng clia ndi. Sau d6, mau
dwoc mai va danh béng. Tiép dén, mau dwoc quan
sat dwéi kinh hién vi quang hoc phan cuc (Nikon) dé
khao séat sw phan bd cla cac té chirc té vi. Hién vi
dién tlr quét phat xa trwdng (FESEM, JEOL) dwoc
str dung dé quan sat cac td chirc té vi co kich thuwéc
nhé cia mau. Cudi cung, dau do phd phan tan nang
lweng tia Ronghen (EDX, Oxford Instruments) dwo'c
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st dung dé& phan tich thanh phan nguyén t6 céac
ving trén bé mat mau.
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Hinh 3. Gian dd pha Si-Ti [11].
2.1. M6 phéng

M6 hinh 2D c6 kich thuwéc 10x10 pym dwoc st
dung trong qué trinh md phéng. Gia thiét tai thoi
diém ban dau, c6 7 tam mam pha so cap duwoc phan
bd trén mién tinh toan, twong (*ng v&i mat dd hat
quan sat dwoc. Phuwong phap dwoc st dung dé tinh
toan la phwong phap pha-trwdng dwgc mod ta boi
phwong trinh Cahn-Hilliard:

Y=-V-£2Vp + (¢p% — 1)@ 2

Trong d6, ¢ |a bién pha-trwéng dung dé mé ta ti
phan thé tich cGa cac pha trong hé, c6 gia tri t -1
dén 1. Ti phan thé tich clia 1 pha trong hé la
(1+ ¢)/2vaphaconlaila (1 —¢)/2. Nhw vy, mét
vung hay diém c6 gia tri ¢ = 1, trc 1 vung/diém d6
hoan toan la pha th& nhét, va vang/diém co gia tri
¢ = —1 thi vang/diém doé hoan toan la pha the 2.
Bién y 1a dd linh dong (don vi m3s/kg), A la mat do
nang lwong trdn (don vi N), va e chiéu rong Iép mao
dan (don vi m). Can phai hiéu & day sé khong co
mot mat tiép xic nao phan biét rach roi 2 pha trong
hé, ma sé I&p tiép xic nay dwoc md ta bang mot
dudng cé do day nhat dinh cé gia tri chuyén tiép. Do
day I6p tiép xac nay ty lé thuan véi . Hai tham sb A
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va ¢ lién quan véi stre cang bé mét o gitra 2 pha qua
cong thure:

o 2V2a 3)
3 ¢

Theo mét cong bb truwdc d6 [12], gia tri strc céng
bé mat Si-Ti wéc dat xap xi 1.5 N/m tai ti phan
nguyén t& nhw trong nghién cru nay. Tuy nhién trén
thuwe té, strc cdng bé mat lai anh hwéng béi nhiét do
théng qua hé sb strc cang bé méat w (don vi N/mK),
duoc biét dén vai tén 1a hiéu (’ng Marangoni. Vi vay,
trdng nhiét dé trong long kim loai 1dng dwoc moé
phdng lai va dwa vao tré thanh tham sé ban dau cda
nghién ctu nay. Chi tiét qua trinh md phdng truéong
nhiét d6 da dwoec trinh bay tai cac nghién ctru truwéc
[13,14]. Trong nghién ctu nay, cac gia tri cia dd linh
ddéng y, mat dé nang lwgng trén 4, chiéu rong lop
mao dan ¢, va hé sb strc cang bé mat w dwoc st
dung lan lwvot 1a 8x10%6 m3s/kg, 3x101° N, 3x102
um, 1x103 N/mK.

Dé don gian hoa mé hinh, nhiét tda ra do pha tiét
ra 1a khong dang ké va dwoc bd qua. Tiép dén, nang
lwong cha hé thay dbi dwoc coi chi do qué trinh trén
va khdng ap dung bao toan nang lwgng trong toan
hé. D6 dé trwdng nhiét d ctia hé khong thay dbi.

Ngoai ra, dinh luat bao toan khéi lwong ctia hé
cling dwgc ap dung théng qua tich phan cta ¢ trén
toan bd mién tinh toan dwoc bdo toan 1a mét hang
s6.

3. KET QUA VA THAO LUAN
3.1. Trww&ng nhiét do trong long kim loai léng

Trwdng nhiét dd trong long chét 1dng va nbi
graphit tai khoang nhiét dé 1500 °C dwoc hién thi
trén hinh 4. C6 thé thay réng trén bé mét kim loai
Idng, nhiét dd thap hon do nhiét méat di qua birc xa
t&i hwéng clra sé do nhiét d6.
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Hinh 4. Trwong nhiét d6 trong I0ng kim loai ldng va
ndi graphit (biéu dién mét nira qua truc déi xirng)

Ta c6 thé thay chénh l&éch vé nhiét d trong kim
loai 16ng theo phuong y la dang ké, tdi da 1én t&i 100
K/cm. Trong khi do, gradient nhiét do theo phwong x
la nhé hon dang ké, téi da 1én téi 40 K/cm, nhw biéu
dién trén hinh 5.
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Hinh 5. Gradient nhiét dé theo phwong x trong long
chét Idng

Trwdng nhiét dé tai cac vang (1), (2) va (3) dwoc
l4y ra va ap dung vao trudng nhiét do ban dau cua
mé phéng pha-trwéng. Chi y rang nhiét tao thanh

S6 108 — thang 06/2023 . TAP CHIKHOA HOC-CONG NGHE KIM LOA



6  Céng trinh nghién cuvu

Journal of Science and Technology of

¥ METALS

clia pha so cap dwoc coi la nhé va khdng anh huwéng
t¢i trwo'ng nhiét d6 cla cé hé.

3.2. T6 chirc hinh thanh trong long kim loai 1éng

Graphit

Hinh 6. Anh quang hoc cia mau tai vi tri géc day
cta ndi graphit.

Trong qua trinh gia nhiét, cacbon tlr thanh noi
graphit khuéch tan vao kim loai 16ng. Cho nén, trén
thwe té hé nguyén t6 can xét dén & day bao gobm 3
nguyén tb 1a Si, Ti va C. Tuy nhién, hé sé khuéch tan
cling nhw @6 tan cda C trong kim loai Iéng la twong
ddi nhd [15], trong khi d6 &i lwc clia Si, 1a thanh phan
chinh cta kim loai, va Ti v&i C rat I&n. Vi vay, phan
nhiéu tinh thé SiC kich thwéc Ién va mot phan it hon
la TiC sé& dwoc hinh thanh & ngay gan bé mat cla
ndi graphit [16], nhw dwoc thé hién trén hinh 6. Con
trong 1ong kim loai Idng, hau nhw khéng thé quan sét
duwoc cac hat cacbit. Cho nén, cé thé coi gan ding
& trong long kim loai, cacbon chi con ton tai & ndng
do bao hoa va rat nhd, va hé tré thanh hé 2 nguyén
Si-Ti.

Tiép tuc di sdu hon mét chat vao trong long kim
loai, ta c6 thé quan sat dwoc cac hat carbide cé kich
thwéc nhé hon so véi & gan ndi. Ngoai ra, con co
pha mau sang dang xép 1&p trén nén mau tdi hon,
nhw trén hinh 7. Hinh thai cda pha sang nay twong
tw nhw t chive cla cac hop kim cung tinh. Chiéu dai
cac dai nay c6 thé |én téi hang tram micro-mét. Co

ché hinh thanh céc té chirc & viing nay c6 thé twong
tw nhw trong cac hgp kim cuing tinh, v&i pha chinh &
pha giau Ti dwoc tao thanh truwéc trong qua trinh
ngudi va pha nén la Si.

Hinh 7. Anh quang hoc clia mau tai vi tri gan thanh
noi.

Hinh 8 biéu dién anh hién vi dién tl quét va phan
bd clia cac nguyén tb (Si, Ti, va C) tai 1 diém sau
hon niva trong 16ng kim loai, nam gitra viing sé 3 va
thanh néi. Hinh thai ctia pha sang mau khéng con 1a
cac dai xép I&p nira ma chu yéu la cac hat c6 hinh
dang gan tron va kich thuwéc nhd hon 10 um. So bod
c6 thé thay, nguyén té Ti chi c6 & cac pha sang mau.
Con pha nén (t6i mau) da phan la nguyén t6 Si.
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Hinh 8. Anh ban dd nguyén tb thé hién sw phan bd
nguyén té Ti, Si va C trong ldng kim loai. Khung ti 1&
10 pm.

Dé lam rd hon niva thanh phan nguyén t6 cla hat
va nén, ban dé nguyén td duwoc khado sat trén 1 hat
va nén, két qua duwoc thé hién trén hinh 9 va bang 1.
Déi voi nguyén té nhe nhw C, két qué ham lwong
trong phép do EDX thwérng bi anh hwéng bdi nhiéu
yéu t6 khach quan va khéng dwoc chinh xac. Nhung
néu chi xét dén 2 nguyén tb Si va Ti thi hAu nhw nén
la Si va khdng con Ti nira. Con & pha sang mau, ti
l&é nguyén t&r Si:Ti = 2:1, nén c6 thé két luan pha so
cap tao thanh chinh 1a Si, Ti. Diéu nay hoan toan phu
hop v&i gidn db pha Si-Ti trén hinh 3.

Hinh 9. Phan bb nguyén té Ti, Si va C trong hat pha
sang mau (bén trai) va trong nén (bén phai).

Bang 1. Thanh phan nguyén tb (% nguyén tl)
duwoc xac dinh bdi quét EDX trén nén va hat.
Pha | C (% ng.t) | Si (% ng.tp) | Ti (% ng.tr)

11.32
10.51

88.44
59.57

0.24
29.92

3.3. Sw phat trién pha so cap
3.3.1. M6 phéng pha-trwéong

Hinh 10 biéu di&n sy phat trién cGa hat pha so
cép Si»Ti qua cac bwdc thoi gian, tai vang (1) trén
hinh 5. Tai diém nay, gradient nhiét do theo phwong
x twong déi nhd, chi vao khodng 1 K/cm. Tai thoi
diém ban dau, c6 7 tam mam (mau sang) duoc phan
bd déu trén mién tinh toan. Con nén cé gia tri
¢ = —0.4, thé hién ti phan ban d4u cta Si:Ti = 70:30.
C6 thé thay, theo thdi gian cac nguyén t&r Ti & gan
mam khuéch tan dén bé mét va gép phan tao thanh
pha so cép. Tw d6 tao thanh 1 I&p nghéo Ti va giau
Si bao phia bén ngoai cac hat so' cip. Khi cac hat
I&n dan, thi Iép nghéo Ti cling I1&n dan, va két qua
cudi ciing 1a cac hat pha so cép trén nén Si nhw két
qua thwe nghiém & phan trén.

Ngoai ra, ta con thay rang, & giai doan dau phat
trién, cac hat so cap rat tron. Nhwng & buéc thoi
gian 5 ms, da c6 hién twgng méo hat. biéu nay co
thé dwoc giai thich bdi kich thwdc cta hat. Khi hat
con kich thwéc nhé thi gradient nhiét trén hat ciling
rat nhd va co thé b qua. Con khi hat Ién hon, nang
lwong bé mat cling nhw gradient nhiét trén hat Ién
hon, do d6 thé hién anh hwéng cta gradient nhiét
Ién hinh thai cta hat.
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Hinh 10. Anh m6 phdng sw phat trién clia hat so' cap
tr cAc mam ban dau. Thang d6 sang thé hién gia tri
¢. Mau cang téi, ti phan Si cang Ién va nguoc lai.

3.3.2. Anh hwéng cua gradient nhiét do

Hinh 11 biéu dién hinh thai cta hat Si,Ti bang ca
mé& phdng va quan sat thirc nghiém tai cac vung cé
gradient nhiét do theo phuvong xla 1, 5, va 10 K/cm,
twong ng tai vang (1), (2), va (3) trén hinh 5. C6 thé
thay réng, trong trwdng hop gradient nhiét 46 nhé (1
K/cm) tai vang (1), cac hat c¢é dang hinh tron (cau
trong 3 chiéu) twong ddi hoan hao. Kich thuwéc cac
hat dao déng (2—-3) um. Khi gradient nhiét dé tang
Ién trong mot gi¢i han nhat dinh (5 K/cm) nhw tai
ving (2), cac hat cang cé xu hwéng bi bién dang
theo phwong cda gradient thanh hinh elip. Tham chi
tai vang (3), hat trong thwc t& con bi &nh huwéng béi
ca gradient theo phwong y, va bién dang nhiéu hon,
khdéng con hoan toan la hinh elip nira.

S6 108 — thang 06/2023

-

VT,= 1 /cm VI,=5K/cm  VT,= 10 K/cm

Hinh 11. Anh huéng cla gradient nhiét do t&i hinh
thai clia hat. Hang trén la hinh anh md phéng cua hé
sau buéc thdi gian 5 ms, hang dwéi la hinh anh hién
vi dién t&r quét cia mau chup tai cac vang (1), (2), va
(3) trén hinh 5. Gradient nhiét do theo phuwong
ngang twong rngla 1, 5, va 10 K/cm. Thang d6 sang
thé hién gia tri ¢. Mau cang téi, ti phan Si cang Ién
va ngugec lai.

Céc diéu nay cho ta mdt goi y rang néu dat trong
mét gradient nhiét da I&n thi cac hat hoan toan cé
thé bién dbi thanh hinh kim. Hinh thai nhw vay khéng
phai 1 mét lwa chon hoan ho vi ng suét sé tap
trung tai cac dau nhon nhw vay. Thay vao do, cac
pha phat trién trong diéu kién gradient nhiét thap va
lam nguéi théng thuwdng hoan toan cé thé tao thanh
cac hat nhé va min, gilp lam tang co tinh cta hop
kim va vat duc.

4. KET LUAN

Nghién ctu da chi ra dwoc méi lién hé truc tiép
gitra gradient nhiét d véi kich thwdc va hinh thai
cta hat pha so cap hinh thanh tw kim loai 16ng 2
nguyén Si-Ti bang mé phdéng cling nhw thye nghiém.
Trong diéu kién gradient nhiét dé thap (dwéi 5 K/cm)
va tbc do ngudi twong duwong cac phwong phap dic
truyén théng, hat pha so cap, cu thé la Si,Ti trong
nghién clru nay, cé kich c& nhé (tr 2-3 um) va hinh
thai tron min (gan nhw dang cau). T d6 mé ra kha

« TAP CHI'KHOA HQC-CONG NGHE KIM LOAI
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nang ché tao cac hop kim va vat duc cho t6 chirc
nhé min va co tinh tét.
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