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Badania termiczne to meto-
dy badań zmian własności 
fizycznych materiałów pod 
wpływem działania tempera-
tury. Metody analizy termicz-
nej stosowane są do badania 
reakcji chemicznych i prze-
mian fazowych zachodzących 
w  czasie nagrzewania lub 
chłodzenia rożnego rodzaju 
materiałów. Wybrane z nich 
pozwalają wyznaczyć para-
metry termodynamiczne i ki-
netyczne reakcji. 
Jedną z metod analiz termicz-
nych umożliwiających po-
znanie kinetyki krystalizacji 
metali i stopów jest metoda 
analizy  termiczno-derywa-
cyjnej (ATD). Analiza termicz-
no-derywacyjna jest zmoder-
nizowaną i rozszerzoną formą 
znanej powszechnie analizy 
termicznej. Technika ta po-
lega na rejestracji krzywej 
chłodzenia  metalu  (stopu) 
(rys.  1a) oraz wyznaczaniu 
na jej podstawie pierwszej 
pochodnej (rys. 1b), która 
przedstawia  zmiany  stanu 
skupienia  oraz  przemiany 
w  stanie ciekłym jak i stałym 
badanej próbki.

Krzywa w układzie: tempera-
tura-czas, rejestrowana w cza-
sie krzepnięcia i stygnięcia, 
zwana krzywą chłodzenia 
(stygnięcia), w postaci bez-
pośredniej lub przekształco-
nej, pozwala na ocenę jakości 
ciekłego metalu oraz skutków 
jego rafinacji lub modyfika-
cji. Przebieg tej krzywej ma 
charakterystyczny  kształt, 
przystanki i punkty przegię-
cia pozwalają na odnotowa-
nie zmiany stanu skupienia, 
przemian w stanie stałym 
i  wnioskowanie o możliwości 
występowania wad. Metoda 
analizy termiczno-derywacyj-
nej może udzielić wartościo-
wych informacji ilościowych 
i jakościowych, które są trudne 
lub niemożliwe do uzyskania 
innymi metodami. Pozwala to 
na lepsze projektowanie sto-
pów, ich obróbki cieplej oraz 
umożliwia dokładniejszą ich 
ocenę. Analiza termiczno-de-
rywacyjna (ATD), zastosowana 
początkowo do oceny stopów 
żeliwa, została wykorzystana 
również w odniesieniu do sto-
pów Cu (Cu-Sn, Cu-Zn, Cu-Al), 
Al (Al-Si-Cu, Al-Si-Fe, Al-Si-Mg, 
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Rys. 1. Etapy wyznaczania charakterystycznych punktów 
krystalizacji na przykładzie stopu aluminium AlMg9

a)

b)
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stopu i struktury – chodzi tu-
taj głównie o precyzję oceny 
składu chemicznego i wła-
sności,
•  określenia charakterystyki 
procesów stygnięcia i wymia-
ny ciepła z uwzględnieniem 
wewnętrznych źródeł.
Wykres analizy termiczno-de-
rywacyjnej dla przykładowe-
go stopu AlMg9 (rys. 3) przed-
stawia trzy krzywe:
•  krzywą chłodzenia: 

	
(1)

•  krzywą krystalizacji: 

	 (2)

•  krzywą bazową (kaloryme-
tryczną): 

	 (3)
	
Krzywa  chłodzenia  stanowi 
odzwierciedlenie kinetyki kry-
stalizacji stopu, która zmienia 
swój kształt podczas ciągłego 
chłodzenia. Chwilowy spadek 
szybkości chłodzenia świad-
czy o generowaniu się ciepła 
krystalizacji fazy lub eutek-
tyki, które oddawane jest do 
otoczenia, a jego gwałtow-
ny wzrost dowodzi o końcu 
procesu.  Charakterystyczne 
miejsca na krzywej chłodze-
nia informują o temperaturze 
przemian fazowych badane-
go materiału. Natomiast krzy-
wa krystalizacji daje szczegól-
ny obraz zmian temperatury 
w czasie krzepnięcia stopów. 
Zmiany te są wywołane we-
wnętrznymi źródłami ciepła, 
gdzie wielkość pola pomiędzy 
krzywą krystalizacji i krzy-
wą bazową jest równa ilości 
ciepła  wydzielanego  przez 
poszczególne składniki struk-
turalne. Istotny wpływ na 

Al-Si-Cu-Zn), Mg (Mg-Al-Zn, 
Mg-Li-Al) oraz cynku i innych 
metali nieżelaznych (rys. 2).
Szczególną zaletą metody 
ATD jest nie tylko możliwość 
oceny stopu pod względem 
składu chemicznego, ale rów-
nież możliwość oceny, w tym 
samym procesie pomiarowym 
wielu szczegółów kinetyki 
procesu krystalizacji pierwot-
nej lub też wtórnej m.in. po-
czątku reakcji termicznych, 
wielkości generowanego cie-
pła  krystalizacji, stopnia prze-
chłodzenia cieczy, tempera-
tury koherencji dendrytów 
i stopnia modyfikacji badane-
go stopu. Uzyskanie tak wielu 
informacji o  stopach w rela-
tywnie krótkim czasie (2-5 mi-
nut) pozwala na szybką reak-
cję i decyzję w celu poprawy 
jakości wsadu lub też mobi-
lizuje do większej dyscypliny 
technicznej procesu w przy-
szłości. Jest to, więc prosta 
i łatwa droga do podniesienia 
jakości produkcji odlewniczej 
i metalurgicznej decydującej 
o stopniu niezawodności ma-
szyn i urządzeń.
Określenie  szczegółowych 
funkcji opisujących proces 
krystalizacji ma istotne zna-
czenie przemysłowe i nauko-
we zarówno ze względów 
technologicznych jak również 
rozwojowych dla samej me-
tody analizy termiczno-dery-
wacyjnej procesu krzepnięcia. 
Metoda ta znalazła uznanie na 
całym świecie i rozwijana jest 
w wielu ośrodkach badaw-
czych, a jej rozwój dotyczy 
głównie: 
•  określenia kinetyki proce-
sów krystalizacji i związanych 
z  tymi procesami możliwości 
określenia stężenia niektó-
rych pierwiastków, własności 

Rys. 2. Przykłady analizy termiczno-derywacyjna stopu 
a) Mg-Al-Zn, b) AlMg9

Rys. 3. Analiza termiczno-derywacyjna stopu AlMg9

a)

b)
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przebieg tej krzywej ma rów-
nież pojemność cieplna wła-
ściwa badanego materiału. 
Na podstawie wykresu moż-
liwe jest określenie charakte-
rystycznych punktów (przy-
kładowe punkty 1÷10, rys. 3) 
które w powiązaniu z krzywą 
chłodzenia wyznaczają tem-
peratury poszczególnych eta-
pów krystalizacji.
Istniejące na krzywej stygnię-
cia „przystanki” temperaturo-
we są wynikiem działania źró-
deł ciepła. Związane jest to ze 
zjawiskiem ciągłego oddawa-
nia ciepła do otoczenia przez 
badaną próbkę. Zatrzymanie 
temperatury na stałym pozio-
mie wskazuje, że wewnątrz 
próbki wydziela się ciepło, 
które momentami może wy-
dzielać się bardzo intensyw-
nie. Wszystkie te zdarzenia 
świadczą o tym, że wydziela 
się ciepło krystalizacji, a krzy-
wa odzwierciedla kinetykę 
tych procesów. 
Analizę kalorymetryczną pro-
cesu krystalizacji przedsta-
wiono na rysunku 3. Wykres 
ATD umożliwia wyznaczenie 
krzywej kalorymetrycznej na 
podstawie zależności:

(4)

w taki sposób, że wielkość 
pola  zawartego  pomiędzy 
krzywymi T’ i T’c wyznacza su-
maryczne ciepło krystalizacji, 
umożliwiając na tej podstawie 
obserwację kinetyki wydzie-
lania ciepła, a więc kinetykę 
krystalizacji stopu.
W momencie, gdy w badanym 
stopie nie wydziela się ciepło 
krystalizacji, krzywa krysta-
lizacji pokrywa się z krzywą 
bazową, natomiast gdy ciepło 
krystalizacji się wydziela, na 

krzywej krystalizacji można 
zaobserwować  charaktery-
styczne przegięcia i załamania. 
Każde takie przegięcie opisuje 
chwilowy efekt cieplny analizo-
wanego procesu krystalizacji. 
Graficzny obraz tej zależności 
przedstawiono na rysunku  4. 
Bazując na wykresach analizy 
termiczno-derywacyjnej moż-
na w każdej chwili, dla bada-
nego składnika określić bilans 
cieplny. W dowolnie wybranej 
chwili, można wyznaczyć ob-
szary odpowiadające krysta-
lizacji poszczególnych skład-
ników, tj. np.: faz czy eutektyk 
wieloskładnikowych.
Jednym z urządzeń umożli-
wiających wykonanie analizy 
termiczno-derywacyjnej jest 
opatentowany przez M. Ka-
sprzak, J.H. Sokołowski, W.T. 
Kierkus i W. Kasprzak Uniwer-
salny  Symulator  Procesów 
Metalurgicznych UMSA1) (ang. 

1)  “Method and Apparatus for 
Universal Metallurgical Simula-
tion and Analysis” – United States 
Patent, Patent No.: US 7,354,491 
B2, Canadian Patent, Patent No.: 
CA 2 470 127

Universal Metallurgical Symu-
lator and Analyzer), znajdujący 
się na wyposażeniu laborato-
rium Instytutu Materiałów In-
żynierskich i Biomedycznych, 
Wydziału  Mechanicznego 
Technologicznego, Politechni-
ki Śląskiej w Gliwicach.
Symulator opracowano we 
współpracy z naukowcami 
z University of Windsor (Ka-
nada) oraz zainstalowano 
w  kilku wiodących laborato-
riach badawczych R&D z za-
kresu stopów metali lekkich. 
Reprezentatywne próbki do 
badań mogą być pobrane 
z  gotowych  komponentów 
bądź półproduktów takich 
jak wlewki bądź gąski itp. 
W  badaniach tych można 
wykorzystać próbki o masie 
do ok. 250  g i  kształcie wal-
cowym lub cylindrycznym, 
o zmiennej grubości ścianki, 
zapewniając tym samym ich 
późniejszą analizę, tj. opis 
struktury oraz badania wła-
sności mechanicznych i użyt-
kowych (badania twardości, 
mikrotwardości,  statyczna 
próba rozciągania i ściskania, 
próba zginania, pomiar udar-

ności, własności trybologicz-
ne i  inne) jak również opty-
malizację warunków obróbki 
wytopu, w tym zbadanie pro-
cesu segregacji. Schematycz-
ny układ do badań przedsta-
wiono na rys. 5.
Warto nadmienić, że zastoso-
wanie symulacji w warunkach 
laboratoryjnych, bardzo czę-
sto eliminuje kosztowne testy 
przemysłowe. Symulacji i ana-
lizie może być podana szeroka 
gama materiałów, w tym ana-
lizowane w Instytucie Materia-
łów Inżynierskich i Biomedycz-
nych stopy na osnowie Mg, Al, 
Cu i Zn, stosowanych głównie 
w przemyśle samochodowym 
i lotniczym.  
Urządzenie UMSA umożliwia 
wykonanie badania w atmos-
ferze obojętnej lub aktywnej 
z wykorzystaniem takich ga-
zów jak argon, azot czy hel 
itp. bądź pod obniżonym 
cieśnieniem, co zabezpiecza 
badany materiał przed utle-
nianiem powierzchni próbki 
oraz wpływem warunków 
zewnętrznych, a także gwa-
rantuje użytkownikowi pełną 
ochronę przed wszelkiego ro-
dzaju oparami.
System  wyposażony  jest 
w  dwutorowy układ chłodze-
nia gazowego, który może słu-
żyć do symulacji nierównowa-
gowych procesów krzepnięcia 
z uwzględnieniem krzepnięcia 
kierunkowego. Komputerowo 
sterowany układ chłodzenia 
pozwala na elastyczną kon-
trolę szybkości chłodzenia, co 
umożliwia precyzyjną symula-
cje szerokiej gamy procesów 
obróbki  cieplej.  Urządzenie 
wykorzystuje również kompu-
terowo sterowany układ grza-
nia indukcyjnego, co zapewnia 
dokładną kontrolę szybkości 

Rys. 4. Graficzny interpretacja całkowitego ciepła krysta-
lizacji stopu AlMg9
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Analiza termiczno-derywacyj-
na polega na nagrzaniu prób-
ki metalu do temperatury ok 
50-100oC powyżej likwidus 
i  jej studzenie z jednocze-
snym pomiarem temperatury 
nagrzanego metalu. W celu 
pomiaru temperatury stosuje 
się niskoinercyjne termopa-
ry typu K. Po zakończonym 
procesie, otrzymany pomiar 
temperatury należy poddać 
różniczkowaniu w celu otrzy-
mania krzywej krystalizacji 
lub zwanej inaczej krzywą 
kalorymetryczną.  Kolejnym 
etapem analizy jest wygładze-
nie krzywej krystalizacji, gdyż 
po badaniu krzywa ta jest sy-
gnałem dość zaszumionym. 
W celu wygładzenia sygnału 
stosuje się filtr Savitzky-Go-
lay, który wygładza krzywą 
krystalizacji,  jednak  należy 
zwrócić szczególną uwagę na 
dobór filtra, gdyż zbyt mocne 
wygładzenie krzywej krystali-
zacji może spowodować zanik 
efektów egzo i endotermicz-
nych na krzywej, co w rezul-
tacie utrudnia lub nawet unie-
możliwia określenie procesu 
krystalizacji stopu (rys. 6).
W celu ułatwienia interpre-
tacji wyników, tworzy się 2 
krzywe na jednym wykresie. 
Każdy efekt egzo- lub endo-
termiczny oznacza chwilową 
zmianę szybkości chłodzenia 
na wykresie. Dokładny punkt 
w którym dana reakcja za-
chodzi to miejsce przecięcia 
się dwóch prostych które 
aproksymuje się wielomia-
nem pierwszego stopnia do 
odcinków krzywej krystali-
zacji w pobliżu reakcji. Punkt 
ten następnie rzutuje się na 
krzywą chłodzenia z  której 
odczytuje się wartość tem-
peratury. Sposób wyznacza-

rze UMSA (tłum): UMSA to jak 
przemysłowa linia odlewania 
i obróbki cieplnej w wersji desk-
top, platforma technologiczna 
która fizycznie symuluje proce-
sy metalurgiczne, minimalizuje 
potrzebę kosztownych testów 
przemysłowych, pozwala na 
zaoszczędzenie fortuny w prze-
myśle odlewniczym.

•  ocenę  porowatości  odle-
wów,
•  symulację procesów odle-
wania ciśnieniowego.
W 2007 roku, Michael Vau-
ghan, znany dziennikarz mo-
toryzacyjny  kanadyjskiego 
dziennika Globe and Mail 
(2-gi największy nakład w Ka-
nadzie) napisał o symulato-

nagrzewania przy jednocze-
snej niskiej inercji cieplnej 
układu próbki.
System UMSA jest wyposażo-
ny w dedykowany program 
komputerowy  do  kontroli 
procesu symulacji oraz moduł 
interpretacji wyników co po-
zwala użytkownikowi w ela-
styczny sposób programować 
przebieg symulacji cieplnej 
z uwzględnieniem szybkości 
nagrzewania, chłodzenia, cza-
sów wytrzymania izotermicz-
nego, jak również analizę tem-
peratur charakterystycznych 
przemian fazowych zachodzą-
cych w czasie procesów topie-
nia bądź krzepnięcia metali.
W urządzeniu zastosowano 
indukcyjny system nagrzewa-
nia próbek prądem wysokiej 
częstotliwości, który umożli-
wia uzyskanie bardzo dużych 
szybkości nagrzewania. Sys-
tem  sprzężenia  zwrotnego 
powoduje, że próbka dokład-
nie nagrzewana jest do tem-
peratury, którą założył użyt-
kownik. Zastosowanie takich 
symulacji krystalizacji ciekłego 
stopu umożliwia określenie 
procesu krzepnięcia np. odle-
wów o  zróżnicowanej grubo-
ści ścianki, gdzie brak jest np. 
możliwości pomiaru tempera-
tury a tym samym określenie 
procesu krystalizacji.
Symulator UMSA wraz z dedy-
kowanym oprogramowaniem 
umożliwia nie tylko symulację  
fizyczną procesów metalur-
gicznych ale również:
•  analizę jakościową stopów 
metali (Quality Control), wery-
fikację modeli numerycznych,
•  wspomaganie projektowa-
nia procesów recyklingu od-
padów metalowych, 
•   wspomaganie  produkcji 
wlewków i modyfikatorów, 

Rys. 5. Schematyczny układ pomiarowy urządzania UMSA

Rys. 6. Wpływ filtra Savitzky-Golay na dokładność krzy-
wej krystalizacji
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Przykładowe zdjęcia mikro-
struktury stopu AlMg9, chło-
dzonego z różną szybkością 
chłodzenia uzyskane podczas 
analizy termiczno-derywacyj-
nej z wykorzystaniem symu-
latora UMSA przedstawiono 
na rys. 9. W  strukturze stopu 
można zaobserwować drob-
ne wydzielenia fazy Mg2Si 
krystalizujące w  formie tzw. 
„chińskiego pisma”, których 
rozmiar ulega rozdrobnieniu 
wraz ze wzrostem szybkości 
chłodzenia (rys. 9b). Ponadto, 
można również zaobserwo-
wać, że wzrost szybkości chło-
dzenia spowodował zmniej-
szenie odległości pomiędzy 
gałęziami dendrytów zarów-
no pierwszego jak i drugiego 
rzędu.

*  Zakład Technologii Proce-
sów Materiałowych, Zarzą-
dzania i Technik Komputero-
wych w  Materiałoznawstwie, 
Instytut Materiałów Inżynier-
skich i  Biomedycznych, Wy-
dział  Mechaniczny  Techno-
logiczny, Politechnika Śląska 
w Gliwicach

ciepła podczas krystalizacji 
badanego stopu (rys. 8).
O strukturze stopów, czyli 
o udziale, rodzaju i rozmiesz-
czeniu faz krystalicznych oraz 
ich rozmiarze i morfologii, de-
cyduje kinetyka krystalizacji. 
Ponieważ uzyskana struktura 
odlewu wpływa bezpośred-
nio na własności wytwarza-
nych  produktów,  dlatego 
bardzo ważnym czynnikiem 
jest odpowiednie wykorzysta-
nie wiedzy na temat wpływu 
pierwiastków stopowych jak 
i szybkości chłodzenia na wła-
sności mechaniczne i  struk-
turę analizowanych stopów. 

sposób dopasowania na pod-
stawie wielomianu 3 stopnia, 
który czasem okazuje się być 
niewystarczający. Przydatny 
w tym momencie okazuje się 
wielomian 6 stopnia T’C = a0 + 
a1T + a2T2 + a3T3 + a4T4 + a5T5 

+ a6T6, dzięki któremu można 
otrzymać współczynnik kore-
lacji rzędu R = 0,99. 
Dodatkowym atutem analizy 
termiczno-derywacyjnej,  na 
podstawie wiedzy o cieple 
właściwym stopu w stanie sta-
łym i ciekłym oraz wagi prób-
ki, jest możliwość uzyskania 
informacji o zmianie udziału 
frakcji stałej oraz strumienia 

nia reakcji przedstawiono na 
rysunku 7.
Istnieją dwie metody wyzna-
czania krzywej bazowej tj. me-
toda Newtonowska i Fouriera. 
Metoda Fouriera jest bardziej 
skomplikowana od Newto-
nowskiej i dlatego ta pierwsza 
jest częściej używana do wy-
znaczania krzywej bazowej. 
Metoda ta polega na dopa-
sowaniu krzywej bazowej do 
krzywej krystalizacji poniżej 
temperatury solidus i powyżej 
likwidus. 
Wielu inżynierów w celu okre-
ślenia krzywej bazowej sto-
suje opis matematyczny lub 

Rys. 10. Mikrostruktura stopu AlMg9 chłodzonego z szybkością: a) 0,5°C/s; b) 2,1°C/s

Rys. 7. Sposób wyznaczania reakcji, na przykładzie stopu 
Mg-Li-Al

Rys. 8. Zmiany udziału frakcji stałej i strumienia ciepła 
w czasie na przykładzie stopu Mg-Al-Zn

a) b)


