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ПРИ  ВЫСОКОСКОРОСТНОМ  ЗАТВЕРДЕВАНИИ
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ул. Мира, 19, 620002, г. Екатеринбург, Россия

Представлены результаты исследования фазового состава заэвтектического силумина Al – 16,0 ат. % Si – 
0,2 ат. % Fe. Проведен сравнительный анализ фазового состава образцов, полученных при средней (102 К/с) 
и сверхвысокой (105 К/с) скорости охлаждения расплава. При средней скорости образцы затвердевали в графи-
товой изложнице, сверхвысокая скорость охлаждения расплава обеспечивалась при изготовлении фольг мето-
дом сверхбыстрой закалки из расплава. Методом рентгеноструктурного и микрорентгеноспектрального анализа 
установлено, что быстрозатвердевшие фольги состоят из пересыщенного кремнием твердого раствора на основе 
алюминия, дисперсных частиц кремния и фазы тройного соединения AlFeSi2. Сравнительный анализ результа-
тов рентгеноструктурных и рентгеноспектральных исследований образцов, полученных при разных скоростях 
охлаждения расплава, позволил установить, что при высокоскоростном затвердевании пересыщенный твердый 
раствор на основе алюминия содержит до 2 ат. % Si. 

Ключевые слова: заэвтектический силумин; высокоскоростное затвердевание; фазовый состав.
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The paper presents the results of the study of the phase composition of hypereutectic silumin Al – 16.0 at. % Si – 
0.2 at. % Fe. A comparative analysis of the phase composition of samples obtained at an average melt cooling rate of 
102 K/s and at an ultra-high melt cooling rate of 105 K /s was carried out. At an average rate, the samples solidified in 
a graphite mold, and the ultra-high melt cooling rate was provided during the production of foils by the method of ultrafast 
quenching from the melt. It was established by X-ray diffraction and micro X-ray spectral analysis that the rapidly solidi-
fied foils consist of an aluminum-based solid solution supersaturated by silicon, dispersed silicon particles and the AlFeSi2 
ternary compound phase. Comparative analysis of the results of X-ray diffraction and X-ray spectral studies of samples 
obtained at different melt cooling rates indicate that, during rapid solidification, the aluminum-based supersaturated solid 
solution contains up to 2 at. % Si.
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Введение
Силумины обладают уникальными техническими характеристиками: малой плотностью, хорошими 

механическими свойствами, низким температурным коэффициентом линейного расширения [1; 2], по-
этому они наиболее распространены среди алюминиевых сплавов. В связи с широким использованием 
силуминов в машино-, авиа- и ракетостроении огромное внимание уделяется улучшению их эксплуа-
тационных характеристик. Исследования и технологические разработки, направленные на повышение 
прочности и пластичности сплавов системы Аl – Si за счет уменьшения размеров частиц кремния, 
ведутся по трем основным направлениям. Во-первых, модифицирование микроструктуры силуминов 
осуществляется при добавках отдельных химических элементов и их комплексов [3–5]. Во-вторых, 
разрабатываются технологии микролегирования силуминов микро- и наночастицами различных соста-
вов [6 – 8]. В-третьих, изучается возможность направленного изменения микроструктуры и улучшения 
механических свойств за счет увеличения скорости затвердевания [9–12]. Последнее является высоко-
эффективным способом измельчения структурных составляющих силуминов.

Метод сверхбыстрой закалки из расплава – наиболее технологичный и ресурсосберегающий способ, 
обеспечивающий высокие скорости затвердевания. В данном методе материал в виде фольги получается 
в результате затвердевания тонкого слоя расплава после его растекания по поверхности вращающегося 
кристаллизатора. В зависимости от толщины слоя расплава скорость охлаждения составляет 105–107 К/с. 
При этом затвердевание начинается при глубоком переохлаждении и протекает при большом градиен-
те температуры [13–14], а, как известно, повышение скорости охлаждения расплава обеспечивает из-
мельчение структурных составляющих. Показано [15], что для силуминов размер включений кремния 
может быть уменьшен на порядок по сравнению с квазиравновесной кристаллизацией. При высокоско-
ростном затвердевании наблюдается повышение растворимости компонент сверх равновесной. Пред-
полагается, что в сплавах Al – Si растворимость кремния в алюминии значительно превосходит равно-
весную [16; 17]. Однако установить растворимость кремния – трудная задача, поскольку, как правило, 
неизвестно, какая его доля образует включения.

Цель работы – исследование элементного и фазового состава быстрозатвердевшей фольги заэвтек-
тического силумина, синтезированного методом сверхбыстрой закалки из расплава при скорости его 
охлаждения 105 К/с, и массивных образцов, полученных при скорости охлаждения из расплава 102 К/с.
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Материалы и методы
В качестве исходного использовался эвтектический промышленно выпускаемый силумин особой 

чистоты АК12оч следующего состава: Al – 12,2 ат. % Si – 0,2 ат. % Fe. Заэвтектический силумин, со-
держащий 16,0 ат. % Si, получался сплавлением AК12оч и кремния, имевшего чистоту 99,999. Состав 
контролировался с помощью рентгеноспектрального микроанализа.

Исследованы структуры силуминов, синтезированных при скорости охлаждения расплава 102 К/с (мас-
сивные образцы) и 105 К/с (быстрозатвердевшие фольги). Массивные образцы размером 30 × 10 × 2 мм 
получались при застывании расплава на воздухе в графитовой изложнице. Для образования фольги ис-
пользовался медный кристаллизатор в виде полого барабана, вращающийся со скоростью 25 об/с. Линей-
ная скорость движения его боковой поверхности составляла 15 м/с. Фольга получалась после затверде-
вания тонкого слоя расплава. При его толщине 50 – 60 мкм скорость охлаждения достигала 105–106 К/с. 
Фольги имели толщину 50 – 60 мкм, ширину до 15 мм и длину 8–10 см. 

Анализ элементного и фазового состава проводился у прилегающей к кристаллизатору поверхности 
фольги (сторона А), у противоположенной поверхности, затвердевающей на воздухе (сторона В), а также 
в сечении фольги. Для приготовления продольного и поперечного сечений фольги использовалась шли-
фовально-полировальная установка TegraPol-25. Полирование проводилось по технологии и с использо-
ванием расходных материалов фирмы Struers (Дания).

Микроструктура сплавов исследовалась с помощью растрового электронного микроскопа LEO 1455 VP. 
Распределение элементов по поверхностям фольги и поперечному сечению изучалось с использова-
нием рентгеноспектрального микроанализатора с энергодисперсионным детектором Aztec Energy Ad-
vancеd X-Max 80 при ускоряющих напряжениях 10 и 20 кВ. Фазовый состав сплавов определялся путем 
рентгеноструктурного анализа на дифрактометре Rigaku Ultima IV в медном излучении. 

Результаты и их обсуждение
Общий вид микроструктур, полученный в отраженных электронах на растровом электронном микро-

скопе, в сечении массивного образца (скорость охлаждения расплава 102 К/с) и быстрозатвердевшей 
фольги (скорость охлаждения расплава 105 К/с) приведен на рис. 1. В массивном образце четко вы-
деляются серые включения различных размеров, яркие белые включения и темная матрица. В быстро-
затвердевшей фольге у стороны, прилегающей к кристаллизатору (верхняя часть рисунка), заметных 
включений нет. В остальной части фольги наблюдаются мелкие светлые включения и слаборазличи-
мые светлые и темные участки.

Рентгеноспектральный микроанализ массивного образца показал, что серые включения содержат 
кремний, темное поле – алюминий и кремний, яркие белые включения характеризуются повышенным 
содержанием железа и кремния. В светлых включениях в быстрозатвердевших фольгах также имеются 
кремний и железо. Слаборазличимые светлые и темные участки в объеме, прилегающем к свободно за-
твердевающей стороне фольги, содержат кремний и алюминий различной концентрации.

Для определения фазового состава массивного образца и быстрозатвердевшей фольги проведены 
рентгеноструктурные исследования в идентичных условиях массивного образца и быстрозатвердев-
шей фольги сплава Al – 16,0 мас. % Si – 0,2 мас. % Fe, а также положения дифракционных максимумов 
алюминия и кремния (табл. 1).

Рис. 1. Микроструктура массивного образца (а) и быстрозатвердевшей фольги (б )
Fig. 1. The microstructure of a massive sample (a) and rapidly solidified foil (b)
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Т а б л и ц а  1
Положения дифракционных максимумов (2q) на дифрактограммах массивных образцов  

и быстрозатвердевшей фольги сплава Al – 16,2 мас. % Si – 0,2 мас. % Fe, град
Ta b l e  1

The positions of the diffraction lines in the X-ray patterns of massive samples  
and rapidly solidified Al alloy foil – 16.2 wt. % Si – 0.2 wt. % Fe, deg

Массивный образец Фольга, сторона А Al* Si** AlFeSi2

28,446 5 28,447 – 28,42 (100) –
35,595 35,597 – – 35,56

38,473 3 38,473 38,47 (111) – –
41,94 41,90 – 41,94

44,719 1 44,719 5 44,74 (200) – –
47,301 47,30 – 47,31 (220) –
56,117 56,12 – 56,10 (311) –
59,858 59,9 – – 59,9

65,082 3 65,083 65,13 (220) –
69,106 69,11 – 69,17 (400) –
76,374 76,38 – 76,37 (331) –

78,215 4 78,216 78,23 (331) – –
82,424 82,45 82,44 (222) – –
88,008 88,01 – 88,06 (422) –
94,928 94,94 – 94,97 (511) –
99,059 99,09 99,0 (400) – –
106,68 106,7 – 106,73 (440) –
111,993 112,11 112,44 (331) – –
114,064 114,10 – 114,13 (531) –
116,540 116,62 116,27 (420) – –
127,49 127,5 – – –
137,418 137,43 – – –

*Согласно данным JCPDS, карточка № 00-004-0787. **Согласно данным JCPDS, карточка № 00-005-
0565. В скобках указаны индексы соответствующих плоскостей (HKL).

Анализ показывает, что фазовый состав массивного образца и фольги одинаков. Дифракционные 
максимумы принадлежат чистому кремнию, алюминию. Также присутствуют слабоинтенсивные диф-
ракционные максимумы, принадлежащие, очевидно, железосодержащей фазе. 

По сравнению с массивным образцом на дифрактограммах быстрозатвердевшей фольги наблюдается 
уменьшение интенсивности и расширение дифракционных максимумов кремния, что обусловлено в ос-
новном измельчением его структуры. Размер зерен (ОКР) кремния, определенный по методу Дебая – 
Шеррера из данных дифракционного максимума Si (331), составляет 38,5 нм. Необходимо отметить, что 
это значение может быть занижено, поскольку используемый метод не учитывает возможное уширение 
линий, обусловленное напряжением, наличием линейных дефектов и др.

Количество наблюдаемых слабоинтенсивных пиков недостаточно для уверенного определения фазы 
включения по результатам рентгеноструктурного анализа. В связи с этим были проведены исследова-
ния участков массивного образца, содержащих включения с железом с помощью рентгеноспектраль-
ного микроанализа (рис. 2).

Результаты рентгеноспектрального микроанализа показывают, что в исследуемых включениях со-
держание кремния в 2 раза превышает содержание железа, что позволяет предположить формирование 
фазы AlFeSi2, образование которой характерно для заэвтектических силуминов, синтезированных при 
высоких скоростях охлаждения расплава [18].
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Согласно полученным рентгеноструктурным данным, существенных смещений положений дифрак-
ционных максимумов алюминия ни в массивных образцах, ни в фольгах не наблюдается. Отсутствие 
смещений дифракционных максимумов может быть обусловлено образованием чистого алюминия. 
Однако в случае близости радиусов ионов Al и Si, равных 0,053 и 0,054 нм соответственно, при об-
разовании твердого раствора замещения при небольших концентрациях примеси смещения параметра 
решетки практически не будет. Возможно, именно этот факт приводит к трудности определения рас-
творимости при высоких скоростях охлаждения расплава [17]. Поэтому для нахождения концентрации 
кремния в твердом растворе на основе алюминия был исследован состав в локальных областях матри-
цы массивного образца и быстрозатвердевшей фольги, свободных от выделений. Оценка размеров об-
ласти генерации рентгеновского излучения в алюминии определялась по формуле [19]

 R
E E A
zx =

-( )0 033 0
1 7 1 7,

,
, ,

: p

r  (1)

где Е0 – энергия пучка электронов; Екр – критический потенциал возбуждения анализируемого элемента 
(Екр = 1,559 кэВ для Al); А – атомный вес (26,98); z – атомный номер (13); r – плотность (2,69 г/см3). 
Область генерации рентгеновского излучения в алюминии при ускоряющем напряжении 20 кВ не пре-
вышает 4,1 мкм, а при ускоряющем напряжении 10 кВ она оценивается равной 1,2 мкм. Поэтому при 
наличии в образце участков алюминия размером более 10 мкм определение содержания кремния в них 
методом рентгеноспектрального микроанализа правомочно.

На рис. 3 приведены результаты исследования элементного состава в участках массивного образ-
ца, не имеющих включений кремния. Рентгеноспектральный микроанализ показывает, что содержание 
кремния в участках алюминия составляет около 1,7 вес. %. 

Для установления среднего значения концентрации Si в твердом растворе на основе Al изучено несколь-
ко участков массивного образца без включений кремния (табл. 2). Для исключения попадания в спектр рент-
геновских квантов от соседних включений кремния участки выбирались размером не менее 50 мкм. 

Рис. 2. Микроструктура (а) и распределение элементов  
вдоль линии сканирования (б ) участка поперечного сечения массивного образца

Fig. 2. Microstructure (a) and distribution of elements  
along the scan line (b) of a cross-section of a massive sample

к
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Т а б л и ц а  2
Концентрация Al и Si в твердом растворе  
на основе алюминия в массивном образце

Ta b l e  2
The concentration of Al and Si in aluminum  
based solid solution on in a massive sample

Номер участка
Al Si

вес. % ат. % вес. % ат. %

1 98,19 (0,02) 98,26 1,81 (0,02) 1,74
2 98,28 (0,05) 98,35 1,72 (0,05) 1,65
3 98,31 (0,06) 98,38 1,69 (0,06) 1,62

П р и м е ч а н и е. В скобках указано среднее квадратичное отклонение.

При определении концентрации кремния в твердом растворе на основе алюминия в быстрозатвер-
девших фольгах проведены исследования распределения элементов в поперечном сечении по результа-
там сканирования поверхности с помощью рентгеноспектрального микроанализа. На рис. 4 представ-
лены результаты такого исследования у свободно затвердевшей стороны фольги. Небольшие (порядка 
0,5 мкм) яркие светлые включения на карте распределения кремния соответствуют кристаллам первич-
ного кремния. Темные участки на этой карте соответствуют ветвям дендритов алюминия. Между ними 
находится смесь алюминия и эвтектического кремния. Размеры таких ветвей достигают 4–5 мкм. 

Рис. 3. Микроструктура участка массивного образца (а) и рентгеновский спектр (б ),  
полученный из локального участка, не содержащего включений кремния

Fig. 3. Microstructure of a massive sample (a) and X-ray spectrum (b) obtained  
from a local area that does not contain silicon inclusions

Рис. 4. Распределение Al (а) и Si (б ) по поверхности участка поперечного сечения фольги,  
полученное в характеристическом рентгеновском излучении

Fig. 4. The distribution of Al (a) and Si (b) on the surface  
of the cross section of the foil, obtained in the characteristic X-rays
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Исследование концентрации элементов в дендритах алюминия проводилось при анализе распреде-
лений элементов вдоль линии сканирования, а также при локальном (точечном) определении концент-
рации в ветвях дендритов. Результаты представлены на рис. 5 и в табл. 3.

Распределение кремния вдоль линии сканирования L – LI, а также спектр, полученный из участка 
с наименьшим содержанием кремния, показывают, что в быстрозатвердевшей фольге заэвтектического 
силумина в алюминии содержится до 2 ат. % кремния. Для подтверждения этого результата был опре-
делен состав в нескольких аналогичных участках (см. табл. 3). 

Рис. 5. Микроструктура участка фольги в отраженных электронах (а), 
распределение кремния вдоль линии сканирования L – LI (б ),  

спектр рентгеновского излучения и состав в темном участке (в)
Fig. 5. Microstructure of an area of the foil in reflected electrons (a),

silicon distribution along the scanning line L – LI (b),  
X-ray spectrum and composition in the dark area (c)
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Т а б л и ц а  3
Концентрация кремния и алюминия в различных дендритах алюминия

Ta b l e  3
The concentration of silicon and aluminum in various aluminum dendrites

Номер участка
Al Si

вес. % ат. % вес. % ат. %

1 97,7 (0,11) 97,79 2,3 (0,11) 2,21
2 97,44 (0,12) 97,54 2,56 (0,12) 2,46
3 97,46 (0,13) 97,56 2,54 (0,13) 2,44

П р и м е ч а н и е. В скобках указано среднее квадратичное отклонение.

Исходя из полученных экспериментальных данных, можно утверждать, что в быстрозатвердевших 
фольгах концентрация кремния в ветвях дендритов алюминия находится в пределах 2 ат. %. Более вы-
сокие ее значения связаны, скорее всего, с выходом рентгеновского излучения из соседних с ветвями 
дендритов участков, содержащих эвтектический кремний. Необходимо отметить, что полученные ре-
зультаты не дают основания заключить, что кремний входит в решетку алюминия, образуя твердый рас-
твор замещения. Он может образовывать отдельные кластеры в соединении с алюминием, в том числе 
со специфической структурой расположения атомов в них [20]. 

Заключение
Заэвтектические силумины, содержащие 16,0 ат. % кремния, синтезированные при средних (102 К/с) 

и сверхвысоких (105 К/с) скоростях охлаждения расплава, формируются с образованием кристаллов 
первичного кремния, дендритов на основе твердого раствора алюминия и железосодержащей фазы 
AlFeSi2. Увеличение скорости охлаждения расплава приводит к росту концентрации кремния в ветвях 
дендритов алюминия сверх равновесного значения. 
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