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Показано можливість використання комбінованого диференціально- термічного аналізу
для дослідження незначних теплових ефектів, розтягнених в часі, які не фіксуються
класичними методами. Досліджено структурні перетворення при термічній обробці сплавів
на основі алюмінію.

Ïðè ñòâîðåí³ íîâèõ ìåòàëåâèõ ìàòåð³àë³â ³ òåõíîëîã³é ¿õ âèðîáíèöòâà âàæëèâî
çíàòè ³ êîíòðîëþâàòè âñ³ ñòðóêòóðí³ ³ ôàçîâ³ ïåðåòâîðåííÿ, ÿê³ ìîæóòü â³äáóâàòèñÿ

ç ìàòåð³àëîì çà òèõ ÷è ³íøèõ óìîâ. Íà ñüîãîäí³ íåìàº ºäèíîãî óí³âåðñàëüíîãî ìåòîäó,
ÿêèé äàâàâ áè òàêó ìîæëèâ³ñòü. Òîìó íàé÷àñò³øå äëÿ äîñë³äæåííÿ ñòðóêòóðíèõ ³
ôàçîâèõ ïåðåòâîðåíü ïðè íàãð³âàíí³ òà îõîëîäæåíí³ âèêîðèñòîâóþòü äèôåðåíö³àëüíî-
òåðì³÷íèé àíàë³ç (ÄÒÀ), äèôåðåíö³àëüíó ñêàíóþ÷ó êàëîðèìåòð³þ (ÄÑÊ), òà á³ëüø
óí³âåðñàëüíèé ìåòîä – ñèíõðîííèé òåðì³÷íèé àíàë³ç (ÑÒÀ), ÿêèé äîäàòêîâî âêëþ÷àº
ùå ³ òåðìîãðàâ³ìåòð³þ (ÒÃ). Ìåòîä ñèíõðîííîãî òåðì³÷íîãî àíàë³çó äàº ìîæëèâ³ñòü
ïîºäíàòè äâà ìåòîäè – òåðìîãðàâ³ìåòð³þ ³ äèôåðåíö³àëüíó ñêàíóþ÷ó êàëîðèìåòð³þ.
Ïåðåâàãà ÑÒÀ ïîëÿãàº â òîìó, ùî çì³íó ìàñè ³ òåïëîâ³ åôåêòè âèì³ðþþòü íà îäíîìó
çðàçêó îäíî÷àñíî. Öå çàáåçïå÷óº ìîæëèâ³ñòü ïîð³âíþâàòè îòðèìàí³ ðåçóëüòàòè
óñóíåííÿì âïëèâó íåîäíîð³äíîñò³ ìàòåð³àëó, óìîâ ïðîâåäåííÿ åêñïåðèìåíòó, ï³äãîòîâêè
çðàçê³â òà ³íø³. Êð³ì òîãî, çàáåçïå÷óºòüñÿ á³ëüø òî÷íå âèçíà÷åííÿ âåëè÷èí òåïëîºìíîñò³
òà åíòàëüï³¿, îñê³ëüêè ó áóäü-ÿêèé ìîìåíò åêñïåðèìåíòó â³äîìà ôàêòè÷íà ìàñà çðàçêà.
Öåé ìåòîä äîçâîëÿº íå ëèøå ê³ëüê³ñíî âèçíà÷àòè òåïëîâ³ åôåêòè òà â³äïîâ³äí³ ¿ì
òåìïåðàòóðí³ ïîêàçíèêè, àëå ³ ïîð³âíþâàòè ðåçóëüòàòè òåðì³÷íîãî àíàë³çó ç çì³íîþ
ìàñè çðàçêà, ùî äîçâîëÿº êîíòðîëþâàòè ïðîöåñè ñóøêè, îêèñëåííÿ, ðîçêëàäàííÿ ³
âèïàðîâóâàííÿ çðàçê³â â ïðîöåñ³ åêñïåðèìåíòó òà âðàõîâóâàòè ¿õ âïëèâ íà òåïëîâ³
åôåêòè.

Íà æàëü êëàñè÷íèé ìåòîä ÑÒÀ ìàº òàêîæ ðÿä îáìåæåíü ³ íå âñ³ ñòðóêòóðí³ òà
ôàçîâ³ ïåðåòâîðåííÿ â ìåòàëàõ ³ ñïëàâàõ ìîæëèâî äîñë³äæóâàòè ïðè éîãî âèêîðèñòàíí³.
Êëàñè÷íèé ìåòîä ÑÒÀ ïîãàíî àáî âçàãàë³ íå ô³êñóº ïðîöåñè, òðèâàë³ ó ÷àñ³, àáî òàê³,
ùî ñóïðîâîäæóþòüñÿ ð³çêîþ çì³íîþ òåïëîô³çè÷íèõ õàðàêòåðèñòèê, íàïðèêëàä,
ãîìîãåí³çàö³ÿ, ðåêðèñòàë³çàö³ÿ, ñòðóêòóðíà ðåëàêñàö³ÿ, ðîçïàä òâåðäèõ ðîç÷èí³â, ïåðåõ³ä
ìåòàñòàá³ëüíèõ ôàç â ñòàá³ëüí³.

Âèõîäÿ÷è ç öüîãî äëÿ äîñë³äæåííÿ âêàçàíèõ ïðîöåñ³â áóâ âäîñêîíàëåíèé ìåòîä
ÑÒÀ çà ðàõóíîê âèêîðèñòàííÿ êîìá³íîâàíî¿ ìåòîäèêè äèôåðåíö³àëüíî-òåðì³÷íîãî
àíàë³çó.
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Äëÿ öüîãî áóâ âèêîðèñòàíèé ñèíõðîííèé òåðì³÷íèé àíàë³çàòîð STA 449F1
Jupiter ô³ðìè NETZSCH (Í³ìå÷÷èíà). Òåðìîàíàë³çàòîð äîçâîëÿº ïðîâîäèòè
äîñë³äæåííÿ â äâîõ ðåæèìàõ: «çðàçîê», áåç âðàõóâàííÿ òåïëîô³çè÷íèõ õàðàêòåðèñòèê
òèãåëüíî¿ ñèñòåìè òà «çðàçîê ç êîðåêö³ºþ» ç âðàõóâàííÿì òåïëîô³çè÷íèõ õàðàêòåðèñòèê
òèãëÿ. Â ðåæèì³ «çðàçîê» äîñë³äæåííÿ ïðîâîäÿòüñÿ â ïîð³âíÿíí³ ç ³íåðòíèì åòàëîíîì,
áëèçüêèì çà òåïëîô³çè÷íèìè õàðàêòåðèñòèêàìè äî çðàçêà, ùî äîñë³äæóºòüñÿ. Äëÿ
ïðîâåäåííÿ äîñë³äæåíü â ðåæèì³ «çðàçîê ç êîðåêö³ºþ» ïîïåðåäíüî íåîáõ³äíî äîñë³äèòè
çì³íó òåïëîºìêîñò³ òèãåëüíî¿ ñèñòåìè òà åòàëîíó â òèõ æå óìîâàõ (àòìîñôåðà, øâèäê³ñòü
íàãð³âàííÿ, òåìïåðàòóðíèé ³íòåðâàë), â ÿêèõ ïëàíóºòüñÿ äîñë³äæóâàòè çðàçîê, à ïîò³ì
ïðèëàä àâòîìàòè÷íî âðàõîâóº ö³ ïîêàçíèêè ï³ä ÷àñ âèì³ð³â. Òàêèì ÷èíîì âäàºòüñÿ
óñóíóòè âïëèâ òèãëÿ òà, ÷àñòêîâî, åòàëîíó íà ðåçóëüòàòè äîñë³äæåíü. Ï³ä³áðàòè
³äåàëüíèé åòàëîí ïðàêòè÷íî íåìîæëèâî, íàâ³òü ÿêùî â ÿêîñò³ åòàëîíó âèêîðèñòîâóâàòè
òåðìîîáðîáëåíèé çðàçîê (ñòðóêòóðí³ çì³íè â ÿêîìó óæå íå â³äáóâàºòüñÿ) ç òîãî ñàìîãî
ìàòåð³àëó, ÿê ³ çðàçîê ùî äîñë³äæóºòüñÿ. Çà ðàõóíîê ð³çíî¿ âàãè, ôîðìè, ðîçòàøóâàííÿ
â òèãë³ âïëèâ åòàëîíó áóäå â³ä÷óòíèì, ùî ïðèçâîäèòü äî íàõèëó áàçîâî¿ ë³í³¿ òà
íåë³í³éíîñò³ êðèâèõ ÄÑÊ. ßê ïðèêëàä ðîçãëÿíåìî ñòðóêòóðí³ çì³íè â ïðîöåñ³ òåðì³÷íî¿
îáðîáêè âîäîðîçïèëåíîãî ïîðîøêó ÷èñòîãî àëþì³í³þ ìàðêè À99 â ³íòåðâàë³ òåìïåðàòóð
50 – 600 îÑ. Äëÿ îòðèìàííÿ ïîðîøê³â ðîçïëàâ àëþì³í³þ ïåðåãð³âàëè äî òåìïåðàòóðè
1200 îÑ ³ ðîçïèëþâàëè ñòðóìåíÿìè ñïåö³àëüíî ï³äãîòîâëåíî¿ âîäè ï³ä âèñîêèì òèñêîì
(150 àò). Âîäó îõîëîäæóâàëè äî òåìïåðàòóðè + 6 îÑ òà äîäàâàëè ñïåö³àëüíèé ³íã³á³òîð,
ùîá çàïîá³ãòè âçàºìîä³¿ ðîçïëàâëåíîãî àëþì³í³þ ç âîäîþ. Âì³ñò êèñíþ â ðîçïèëåíèõ
âîäîþ ïîðîøêàõ çàëåæàâ â³ä ¿õ ãðàíóëîìåòðè÷íîãî ñêëàäó, çá³ëüøóþ÷èñü â³ä 0,3 äî
0,6 –0,8 % (ïî ìàñ³) ïðè çìåíøåíí³ ðîçì³ðó ìåòàëåâèõ ÷àñòîê â³ä 100 äî 40 ìêì. [1].
ÑÒÀ äîñë³äæåííÿ ïðîâîäèëè â òèãëÿõ ç ÷èñòîãî àëþì³í³þ â ïîñò³éíîìó ïîòîö³ àðãîíó,
øâèäê³ñòü ÿêîãî ñòàíîâèëà 40 ìë/õâ. Äëÿ âèì³ðþâàíü âèêîðèñòîâóâàëè òðèìà÷ çðàçêó,
îñíàùåíèé òåðìîïàðîþ ÕÀ, òî÷í³ñòü âèì³ðþâàííÿ òåìïåðàòóð ñêëàäàëà ± 0,5 îÑ.
Øâèäê³ñòü íàãð³âàííÿ òà îõîëîäæåííÿ ñòàíîâèëà 10 °Ñ/õâ. Ïåðåä ïðîâåäåííÿì
äîñë³äæåíü ïðèëàä êàë³áðóâàëè çà åòàëîííèìè ðå÷îâèíàìè çã³äíî ³íñòðóêö³¿ äî ïðèëàäó.
ßê â³äîìî ç ë³òåðàòóðíèõ äàíèõ [2] ïðè íàãð³âàíí³ àëþì³í³ºâîãî ïîðîøêó â ³íòåðâàë³
òåìïåðàòóð 30 – 600 îÑ â³äáóâàþòüñÿ ïðîöåñè ãîìîãåí³çàö³¿, ðåîðãàí³çàö³¿ äèñëîêàö³é
òà ðåêðèñòàë³çàö³¿, àëå íà êðèâèõ ÄÑÊ, îäåðæàíèõ çà ñòàíäàðòíîþ ìåòîäèêîþ, âîíè
íå ô³êñóþòüñÿ (ðèñ. 1, êðèâ³ 1, 3). Êðèâà ÒÃ âêàçóº (ðèñ. 1, êðèâà 2) íà íåâåëèêå

Рис. 1.  Термограми синхронного термічного аналізу водорозпиленого порошку алюмінію. 1 – крива
ДСК одержана в режимі «зразок», 2 – крива ДСК одержана в режимі «зразок з корекцією», 3 – крива
гравіметрії.
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îêèñëåííÿ (ñïîñòåð³ãàºòüñÿ ïðèð³ñò ìàñè çðàçêà), ÿêå àêòèâí³øå â ³íòåðâàë³ òåìïåðàòóð
150 – 300 îÑ, ïðîöåñ îêèñëåííÿ íà êðèâèõ ÄÑÊ òàêîæ íå ô³êñóºòüñÿ.

Äëÿ äîñë³äæåííÿ âêàçàíèõ ñòðóêòóðíèõ ïåðåòâîðåíü òà äîñÿãíåííÿ
ìàêñèìàëüíî¿ ÷óòëèâîñò³ âèì³ðþâàíü ³ çàáåçïå÷åííÿ ïîâòîðþâàíîñò³ ðåçóëüòàò³â áóëà
ðîçðîáëåíà ñïåö³àëüíà ìåòîäèêà âèì³ð³â ³ îáðîáêè ðåçóëüòàò³â, ÿêà âêëþ÷àº äâà åòàïè:
1 åòàï – òðè öèêëè íàãð³âàííÿ ³ îõîëîäæåííÿ çðàçêà ç³ øâèäê³ñòþ 10 îÑ/õâ, íå
âèéìàþ÷è éîãî ³ç ïðèëàäó; 2 – ìàòåìàòè÷íå îáðîáëåííÿ êðèâèõ ÄÑÊ: â³äí³ìàííÿ
êðèâî¿ ÄÑÊ äðóãîãî íàãð³âó â³ä êðèâî¿ ÄÑÊ ïåðøîãî íàãð³âó òà êðèâî¿ ÄÑÊ òðåòüîãî
íàãð³âó â³ä äðóãîãî. Îäåðæàíà ðåçóëüòóþ÷à êðèâà ÄÑÊ º ðåçóëüòàòîì â³äí³ìàííÿ
êðèâî¿ òåðìîîáðîáëåíîãî çðàçêà â³ä êðèâî¿ âèõ³äíîãî çðàçêà, òàêèì ÷èíîì çðàçîê
âèñòóïàº ³äåàëüíèì «åòàëîíîì» ñàì äëÿ ñåáå, öå ³ äîçâîëÿº çíà÷íî ï³äâèùèòè ÷óòëèâ³ñòü
äèôåðåíö³àëüíîãî òåðì³÷íîãî àíàë³çó. Ðåçóëüòóþ÷³ êðèâ³ ÄÑÊ íàãð³âàííÿ
âîäîðîçïèëåíîãî ïîðîøêó àëþì³í³þ ìàðêè À99 ïðèâåäåí³ íà ðèñ. 2: êðèâà 1 – ðåçóëüòàò
â³äí³ìàííÿ êðèâî¿ ÄÑÊ äðóãîãî íàãð³âó â³ä êðèâî¿ ïåðøîãî íàãð³âó; êðèâà 2 – ðåçóëüòàò
â³äí³ìàííÿ êðèâî¿ ÄÑÊ òðåòüîãî íàãð³âó â³ä äðóãîãî. Äëÿ ìàòåìàòè÷íîãî â³äí³ìàííÿ
êðèâèõ ÄÑÊ ìîæíà âèêîðèñòàòè áóäü-ÿêó ïðîãðàìó, íàïðèêëàä: «Excel», «Matlab»,
«Proteus», «Origin» òà ³íø³. Â äàí³é ðîáîò³ âèêîðèñòîâóâàëè ïðîãðàìó «Proteus». ßê
âèäíî ç íàâåäåíèõ ðåçóëüòàò³â, ÿêùî ³ç çðàçêîì â ïðîöåñ³ íàãð³âàííÿ íå â³äáóâàºòüñÿ
í³ÿêèõ çì³í (äðóãèé òà òðåò³é íàãð³â ïîðîøêó àëþì³í³þ), ðåçóëüòóþ÷à êðèâà ÄÑÊ
ìàº âèãëÿä ãîðèçîíòàëüíî¿ ë³í³¿ (êðèâà 2, ðèñ. 2). Ó âèïàäêó íàâ³òü íåçíà÷íèõ çì³í
òåïëîºìíîñò³, âèä³ëåííÿ ÷è ïîãëèíàííÿ òåïëà â ïðîöåñ³ íàãð³âàííÿ çðàçêà íà
ðåçóëüòóþ÷³é êðèâ³é ÄÑÊ áóäóòü ô³êñóâàòèñü â³äïîâ³äí³ åôåêòè (êðèâà 1, ðèñ. 2,
ïåðøèé íàãð³â ïîðîøêó àëþì³í³þ).

Êðèâà ÄÑÊ âîäîðîçïèëåíîãî ïîðîøêó àëþì³í³þ (ðèñ. 2, êðèâà 1) ìàº ñêëàäíèé
õàðàêòåð. Âèäíî, ùî ïðè íàãð³âàíí³ îäíî÷àñíî â³äáóâàºòüñÿ äåê³ëüêà åêçîòåðì³÷íèõ
ïðîöåñ³â. Ïåðøèé ðîçòÿãíóòèé ï³ê ïðè òåìïåðàòóð³ 150 – 300 îÑ ñêîð³øå çà âñå
â³äïîâ³äàº çà îêèñëåííÿ àëþì³í³ºâîãî ïîðîøêó, ÿêå ô³êñóºòüñÿ íà ÒÃ êðèâ³é (ðèñ. 1,
êðèâà 2). Äðóãèé ï³ê ç ìàêñèìóìîì ïðè òåìïåðàòóð³ 460,5 îÑ ïîâ’ÿçàíèé ³ç ôàçîâèìè
òà ñòðóêòóðíèìè ïåðåòâîðåííÿìè â àëþì³í³ºâ³é ìàòðèö³. ßê â³äîìî âèä³ëåííÿ òåïëà â
äàíîìó âèïàäêó ìîæå â³äáóâàòèñÿ âíàñë³äîê ïðîöåñ³â ãîìîãåí³çàö³¿, ðåîðãàí³çàö³¿
äèñëîêàö³é òà ðåêðèñòàë³çàö³¿ [2 – 4].

Âèêîðèñòîâóþ÷è êîìá³íîâàíó ìåòîäèêó ÑÒÀ áóëî äîñë³äæåíî ðîçïàä òâåðäîãî
ðîç÷èíó àëþì³í³þ ó âîäîðîçïèëåíîìó ïîðîøêó ñïëàâó Al2,5Zr. Çà ðàõóíîê âèñîêèõ
øâèäêîñòåé îõîëîäæåííÿ ïðè îäåðæàíí³ ïîðîøêó Al2,5Zr (105 îÑ/ñ) áóâ îòðèìàíèé
ïåðåñè÷åíèé òâåðäèé ðîç÷èí öèðêîí³þ â àëþì³í³¿. Â³äîìî, ùî ðîçïàä òàêîãî òâåðäîãî

Рис. 2. Термограми комбінованого диференціально-термічного аналізу водорозпиленого
порошку алюмінію. 1 – перше нагрівання, 2 – друге нагрівання.



Ìåòàëîçíàâñòâî òà îáðîáêà ìåòàë³â 3’2012 53

Методи дослідження та контролю якості металів

ðîç÷èíó â³äáóâàºòüñÿ â ê³ëüêà åòàï³â: ñïî÷àòêó âèä³ëÿºòüñÿ ìåòàñòàá³ëüíèé ³íòåðìåòàë³ä
Al3Zr ç êóá³÷íîþ êðèñòàë³÷íîþ ãðàòêîþ; ïîò³ì â³í ïåðåòâîðþºòüñÿ ó ñòàá³ëüíó ñïîëóêó
ç òåòðàãîíàëüíîþ êðèñòàë³÷íîþ ãðàòêîþ, ïåðåõ³äí³ çîíè Ã³íüº-Ïðåñòîíà ïðè öüîìó íå
óòâîðþþòüñÿ [5]. Ðåçóëüòàòè äîñë³äæåíü öüîãî ïðîöåñó çà êîìá³íîâàíîþ ìåòîäèêîþ
ÑÒÀ íàâåäåí³ íà ðèñ. 3. Êðèâà 1 (ïåðøèé íàãð³â ïîðîøêó) ïîêàçóº, ùî ïðîöåñ ðîçïàäó
òâåðäîãî ðîç÷èíó àëþì³í³þ åêçîòåðì³÷íèé òà áàãàòîñòàä³éíèé. Êðèâó ÄÑÊ ìîæëèâî
ïîä³ëèòè íà òðè ä³ëÿíêè: 150 – 300 °Ñ – îêèñëåííÿ ïîðîøêó; 300 – 450 îÑ ç ìàêñèìóìîì
ïðè 403,6 îÑ – âèä³ëåííÿ ìåòàñòàá³ëüíîãî ³íòåðìåòàë³äó Al3Zr; âèùå 450 îÑ –  ïîâ³ëüíå
ïåðåòâîðåííÿ ìåòàñòàá³ëüíî¿ ôàçè Al3Zr â ñòàá³ëüíèé ³íòåðìåòàë³ä. Ïðè äðóãîìó íàãð³â³
ïîðîøêó (êðèâà 2) ñïîñòåð³ãàºòüñÿ íåâåëèêà çì³íà òåïëîºìíîñò³ ïðè òåìïåðàòóð³ âèùå
500 îÑ. Öå âêàçóº íà òå, ùî çà ÷àñ ïåðøîãî íàãð³âó ïðîöåñ ðîçïàäó òâåðäîãî ðîç÷èíó
ïðîéøîâ íå äî ê³íöÿ. Îäåðæàí³ ðåçóëüòàòè ï³äòâåðäæåí³ ðåíòãåíîôàçîâèìè
äîñë³äæåííÿìè (ðèñ. 4).

Рис. 3. Термограми комбінованого диференціально-термічного аналізу водорозпиленого
порошку Al2,5Zr. 1 – перше нагрівання, 2 – друге нагрівання, 3 – третє нагрівання.

Рис. 4. Рентгенограма водорозпиленого порошку Al2,5Zr до термічної обробки (1) та після
термічної обробки (2) при температурі 460 °С.
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Òàêèì ÷èíîì ðîçðîáëåíà ìåòîäèêà êîìá³íîâàíîãî äèôåðåíö³àëüíîãî òåðì³÷íîãî
àíàë³çó äîçâîëÿº âèÿâëÿòè ³ äîñë³äæóâàòè íåçíà÷í³ òåïëîâ³ åôåêòè, ðîçòÿãíåí³ â ÷àñ³,
ÿê³ íå ô³êñóþòüñÿ êëàñè÷íèì ìåòîäîì ÑÒÀ. Òàê³ äîñë³äæåííÿ äîçâîëÿþòü âèçíà÷èòè
ñòàä³éí³ñòü òà òåìïåðàòóðí³ ïàðàìåòðè ïðîöåñ³â ãîìîãåí³çàö³¿, ðåêðèñòàë³çàö³¿,
ñòðóêòóðíî¿ ðåëàêñàö³¿, ðîçïàäó òâåðäèõ ðîç÷èí³â, ïåðåõîäó ìåòàñòàá³ëüíèõ ôàç ó
ñòàá³ëüí³.
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À. À. Ùåðåöêèé

Èñïîëüçîâàíèå êîìáèíèðîâàííîãî äèôôåðåíöèàëüíî-òåðìè÷åñêîãî àíàëèçà äëÿ
èññëåäîâàíèÿ òåïëîâûõ ýôôåêòîâ ìàëîé èíòåíñèâíîñòè â ñïëàâàõ

Ðåçþìå

Ïîêàçàíà âîçìîæíîñòü èñïîëüçîâàíèÿ êîìáèíèðîâàííîãî äèôôåðåíöèàëüíî-òåðìè÷åñêîãî
àíàëèçà äëÿ èññëåäîâàíèÿ íåçíà÷èòåëüíûõ òåïëîâûõ ýôôåêòîâ, ðàñòÿíóòûõ âî âðåìåíè, êîòîðûå
íå ôèêñèðóþòñÿ êëàññè÷åñêèìè ìåòîäàìè. Èññëåäîâàíû ñòðóêòóðíûå ïðåâðàùåíèÿ ïðè
òåðìè÷åñêîé îáðàáîòêå ñïëàâîâ íà îñíîâå àëþìèíèÿ.

A. A. Shñheretsky

Application of combined differential thermal analysis for exploration
of structural and phase transformation of minor thermal effects in alloys

Summary

The application possibility of combined differential thermal analysis for investigation of
minor thermal effects , that can’t be recorded by classic DTA methods is shown. The structural
transformations at thermal treatment of aluminum alloys are explored.


	змист укр
	раздел1
	раздел2
	раздел 3
	раздел 4
	раздел посл
	змист англ



