
V . )
】

.

1 () N ( )
.

12 P R O GR E S S ! N N A T U R A L S C !E N C E ! ) e (
`

护 l ,一
}一

, 2( ) ( ) ( )

F o r m in g m e c h a n i s m o f r e if n e d g r a n u l a r c r y s t a l l i n e o f C ll7
o N i 3o

a l l o y b y u n d e r e o o l e d s o l i d i if c a t i o n 芳

GU O X u e fe n g (郭学锋 ) ’
,

“ ,

ll U F e n g (刘 峰 )
’ ,

YA N G G e n e a n g (杨根仓 ) ’

a n d X IN G J i a n d o n g (邢 建东 ) 3

( 1
.

St a t e K
e y [ , b

o
ar t o卿

()
f S o li di if

e a t i o n

而
` e s s

i n g
,

N 〔, rt h w e s t e rn .、 、
ly t

e `
h

l l i (。 1 u n i
v e o i t y

,

x i
’ a , , 7一00 7 2

,

Ch i . , 。 ;

2
.

C
o
l l e g e o f M a t e r i a l

s
S ( j e 一 e e a n ( ] E

l l g i n e e r s r lg , x i ’ a 一1
U n i v e r s i t y o

f
『

l
’ e c h r l o l

o g y ,

x i ’ a 亨1
7 一。以s

,

e h i tl a ;

3
.

5 (
`

h一
) 0 1 o f M

e e
h

a r i i e a
l E n g i n

e e r ; n g
,

x i
’

a i l
J i

a ( )t o n g U n i v e仆 i t y
,

x i
’

a n 7 10 04 9
,

C卜
一i t一a

R
e 〔忿e i v e ( ] F e b ru a叮 14

,

20 0 0 : re
v i s e

d M a 代
·

h 13
,

2 0 0 0

A b s t r a e t I弓o t h g l a s s
fl u x

i
一19 a l一( I ( , y e ]i

〔 s u p e
hr

e a t i n g t e e h r一iq u e s w e r e a (
] (

) p t e (
1 r o e

f卜 ( .t i v e ly u r一( Ie r 〔
·

o ( )
I t }

l e
C场

` l -

N 13
。一 a l l () y i n

v e s t ig a t e d
.

v a (” u m
.

Wi t }11了1 th e u n (
l e r (悦 )o l i r lg r a n g e o

f 2 1 K r ( ) 2 7 0 K
,

t h e m i e ro
s t ru

( {t u r e e v 叹一lu t i ( } I一 ( ,
f 寸飞一e a l l

. ) y w a s

w h e n t h e rn e l t w a s u n `
l
o r( 、 ) o l

e o l t o △ 7
’

> △ z丫 ( Z lo K )
, t h e g r a i n : e if n e m e l l t t 《 , . , k p l a

。·

。 a l )rn p t ly
.

!弓a
, e o

l

1

:
。

t h
e o

b s e vr a t i o l一 o f t h
e 5 0

11
(
l i6 e d r n i c or s tur (才 u l℃ , rh e n l i〔 , u (二

h e r n i c a l
一

a rl a ly
s i s a一1 ( I r卜e e a l (

{ u l a t
e (I er

闷 u l〔
5 w i`h l君C

『

l
’
『[ l̀ ,〔

l e l
,

i t

15 of u r一(1 t h a t t }一e s e 一 ( )n 〔
l
a
叮 g r a i , 一 er if r一e m e n t m 。 (

h a n i s “ 一 `
·

o r l s i s t s
〔、
f t w f ) s t a g e s

.
’

l
’

卜一
e (

Ie ,一( Ir i t
e i 、

,

if
r , t ly

,

l
,一、 )

k
。 一 i l l t〔 ,

atr g
-

m e 丁lr s o w i r一9 t o t h
e s t伴

5 5 〔
·

a u s e ( ] by u n e v e ,一 s
h行 n ki n g ( ]u d

r一9 r a p id
s (一

11( ]i if
(二a t i

t ) n , t }
一e rl t h

e
fr a g 一n e n t s

, u l l ( l e
r t }一

e (
]
r i v i r l g

fo 托
e (一

f
s u

ira
〔 ,e a r一d s t r a i n e n e

飞 i e s , rn e嗯
e t h (r 一u g h rh

e r n i g r a t i o n ( )
f l

) () u 一 d a r i e s ,

1
.

e
.

re `
叮

s t a l l i
z a , i 》̀ r一 ,

, h
u s

l
e a (

] i
r一9 t t,

th e {o r n 一a t i
o 了

一f s e e (一n (
l
a
叮 g r a n u l a r

一
(
·

叮 s t a l l i
l i〔、

.

K ey w o r d s : u n d e
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o o l i n g
,

C u7 o N场 a l l o y ,

d e n d r i t e b r e a ik n g
, r e c r y s加 l l i z a t i o n

.

T h e g r a i n er n n e m e n t p h e n o m e n o n [ l
,

2 〕 i n u n d e r e o o 一e d p u er m e ta一5 a n d s i n g l e p h a s e a l lo y s w a s

if r s t fo u n d i n p u r e n i e k e l b y w a lk e r仁3 ]
,

i n w h i e h t h e g r a i n s i z e a b ur p t l y d e e r e a s e d by 2 o r d e r s o f m a g
-

n i t u d e w h e n t h e u n d e r e o o l i n g p r i o r t o n u e l e a t i o n e x e e e d e d a e r i ti e a l v a l u e △ T
关 .

T h e n th e p h e -

n o m e n o n o f g r a i n s i z e 比d u e t i o n w a s a l s o o b s e vr e d i n e u 一

N i仁4 〕
,

r e 一

N i川 a n d e u 一

。 [ 2〕 a一l o y s y s t e m s ,

w h i e h i n d i e a te d t h a t th e g r a i n er if n e m e n t w a s a r a th e r e o m m o n p r o e e s s i n th e m i e or s t ur e tu r a l e v o l u t i o n

o r r h e u n d e r e o o le d s in g一e p h a s e a l l o y s [5 〕
.

s e v e r a l m e e h a n is m s h a v e b e e n s u g g e s et d t o e x p l a in t h i s

p h e n o m e n o n
.

F o r e x a m p l e
,

th e e o p i o u s h
o m o g e n e o u s n u e le a ti o n [6

,

7〕
,

t h e r e m e l t i n g o r p r i m a卿 d e n -

d
r i t e [ 1

,

8 ]
,

th e p r i m a巧 d e n d
r i t e r e e钾 s ta l l iz a ti o n d u r i n g r e e a l e s e e n e e a n d p o s t

一 r e e a一e s e e n e e s ta g e s [ 2〕
,

th e e r i t ie a一g or w th v e l o e i ty [4 〕 a n d t h e b
r o k e n 一 u p m o d e一[ 5〕 w e r e p or p o s e d

.

n e e e n r ly t w o k i n d s o f g r a n u -

l a
r i z a ti o n in t h e l o w e r a n d h ig h e r u n d e cr o o l i n g r a n g e s w e r e o b s e vr e d i n t h e s o l i d iif e d m i e r o s tur e t u r e o f

t h e u n d e r e o o l e d s i n g l e
一

p h a s e a l l o y m e l t [9 ]
.

仆
e b er a k

一 u p o r d e n d
r i t i e r e m e l ti n g h a d b e e n p or p o s e d t o

e x p l a i n t h e g r a i n r e if n e m e n t i n th e l o w e r u n d e cr o o l i n g r a n g e [ I
,

l ( )〕
.

T h o u g h m u e h a t t e n t i o n h a d b e e n

p a i d t o t h e s e e o n d a印 g r a n u la r i z a ti o n i n t h e h i gh u n d e r e o o l in g r a n g e ,
th e r e if n e m e n t m e e h a n i s m w a s

s t i l l a n o p e n q u e s ti o n [9】
.

I n th i s p a p e r ,
t h e s e e o n d a钾 g r a n u 一a

r 一 e叮 s t a ll i n e fo r m e d i n t h e s o li d i if e a ti o n

p or e e s s o f u n de r e o o l e d C u 7 o N i 3 o m e l t 15 i n v e s t i g a te d
.
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i t 15 fo u n d th a * t h e
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a ti o n o f t h e s e e o n d a yr g r a n u lar

一 e yr s ta l l in e 15 a t t r i b u te d n e iht e r t o th e d e n d r i t e er m e lt i n g
, n o r to

t h e er e 叮 s t a l l i
z a t io n a l o n e

.

T h e g r a i n r e if n e m e n t m e e h a n i s m e o n s i s ts o f t w o e o n s e e u t iv e s ta g e s
.

hT
e

d e n d r it e 15
,

if sr t l y
,

b or k e n i n t o fr a gm e n t s o w i n g t o th
e s t r e s s e a u s e d b y u n e v e n s h r i n k i n g d u r i n g r a p id

s o l i d iif e a t io n
.

A n d t h e n t h e fr a g m e n ts
, u n d e r th e d r i v i n g fo r e e o f s u

far
e e a n d s t r a in e n e r g ie s ,

m e塔 e

t h
r o u g h b o u n d a理 m ig r a ti o n s ,

1
.

e
.

r e e翔 s t a l l i
z a t io n ,

l e a d in g t o th e fo r m a ti o n o f s e e o n d a卿 g ar n u l a r -

e yr s ta l l in e
.

1 E x P e r im e n at l

T h e u n d e r e o o l i n g e x p e r i m e n ts w e r e p e
fbr

r m e d i n a h i g h
一

fr e
q u e n e y in d u e t io n h e a t e r

.

H ig h p u r it y

n i e k e l a n d e o p p e r ( p u r e r t h a n 9 9
.

9 p e cr e n t ) w e r e m e l t e d i n s i tu i n a q u a r rz e ur e ib l e to o b ta in a n a l
-

lo y w i th a e o m p o s i ti o n o f C u 7` )N i3。
.

(T
, a e h i e v e l a笔 e u n d e r e o o li n g

,
th e g la s s

( w it h g r a n u la r i ry o f Z一
4 n lm ) 。 n d a l lo y p a r t i e ze s fo r p u r iif e a t i o n w e er p r e v i o u s 一y , e t i n a 。 r u e i b le [” 〕

.

o u r i n g th。 。 n d e cr 。 。 l
-

i n g e x p e r im e n t
,

th e m e l ti n g e h a m b e r w a s e v a e u a t e d t o 1
.

3 3 、 10
一 4 p a a n d th e a ll o y w a s h e a t e d to l

17 3一 1 2 7 3 K a n d e o v e r e d w it h s o fl e n i n g p u r i if e a t i o n g la s s ,
th e n to 1 6 3 7 K t h e a l l o y w a s d e g a s s e d

fo
r
2 m i n

.

A ft e r th e m e l t w a s s u p e ht e a te d t o 1 8 2 3一 1 8 37 K a n d h e ld fo
r 2 m i n

,
th e m e l t w a s e o o l e d

d o w n n a t u r a l l y
.

W h e n th e a bo v e h e a t i n g a n d e o o l in g Por e e s s w a s P e r fo
r m e d t w ie e , v a r i o u s s o l i d iif e a -

t io n s tur e t u r e s e o u ld b e 0 1
) ta i n e d b y t r i g g e r in g th e m e l t s u

afr
e e w i th a n i e ke l n e e d le u n d e r d iffe

r e n t u n -

d e r e o o li n g e o n d i t io n
.

T h e e o o
l in g e u r v e s o f th e m e l ts w e er m e a s u r e d b y a n i n afr

r e d p y r o r n e te r w i th a er s p o n s e t im e o f

1 m s , a n d r e l a ti v e a e e u r a e y o f 士 S K
.

hT
e a b s o lu te te m p e ar tu r e o f

`

th e p y or m e t e r w a s e a li b ar t e d w i t h

a s t a n d a r
d P t Rh 3O

一

P t Rh 6 t h e r m o e o u P le
.

F o r m ie or s t r u e tu r a l a n a l y s i s
,

th e u n d e r e o o l e d s a m p l e s w e r e s e e ti o n e d a n d p o li s h e d u s i n g s ta n -

d a r d m i e or s e o P ie te e h n i q u e s
.

T h e Po li s h e d s a m p l e s w e r e t h e n e t e h e d i n a fe rr i e n i t r id
e s o l u t io n fo r

o b s e r v i n g g ar i n b o u n d a r i e s a n d i n fe
r r i e e h l o r id e s o l u t i o n fo

r o b s e vr i n g d e n d r i r e m o r p h o l o g i e s
.

A s e a n -

n i n g e l e e t r o n m ie or s e o P e w i th a TN
一

5 4 0 0 E P M A e n e r g y
一

d i s Pe r s i v e s P e e r r o m e t e r w a s u s e d t o e a r yr o u t

th e m ie r o 一 e o m P o s i t io n a n a l y s is
.

2 R e s u l t S

W h e n t h e C u 7 o N i 3o m e l t s a r e s o l i d i if e d i n t h e u n d e r e o o li n g r a n g e o f 2 2一2 7 0 K
,

t h e r e e x i s t t h r e e

k i n d s 。 r nr i e or s t r u e t u ar l r r a n s fo r m a t io n s , r e s u l t i n g i n fo u r
k in d s 。 f m i e r o s t ur e r u r e m o r

p h o lo g i e s ( a s

s h o w n i n if g
.

1 )
.

W h e n △ T < △ T了( 12 o K )
,

th e s o lid iif e a t i o n m o r p }
10 10群 e v o l

v e s w it h th e i n e er a s -

i n g u n d e r e o o li n g s i n t。 t h e if r s t g r a n u la -r e巧 s t a l l i n e
(

S e e if g
.

1 ( b ) ) for m t h e h i g h l y b r a n e h e d d e n
dr i te

(
s e e if g

.

1(
a ) )

, a s a r e s u l t o f d e n d r i t e b r e a k
一 u p o w i n g t o er m e l ti n g a n d s u b

s e q u e n t er e仃 s t a l l i
z a ti o n

.

In th e u n d e cr o o l i n g ar n g e o f △ T犷 < △ T < △ T犷( Z l o K )
,

t h e u n d e r e o o le d d e n d r i te 15 fo mr
e d s t e p b y

s t e p for m t h e if r s t g r a n u l a r一 e汀 s ta l li n e o w i n g to th e r e s tar i n e d d e n d
r i te er m e l t i n g [9 〕 (

s e e if g
.

1 (
。 ) )

.

w h e n th e u n d e r e o o li n g e x e e e d s △ T犷
,

t h e s e e o n d g r a n u l a
r i z a t io n o e e u r s

( if g s
.

1 ( d )
a n d (

e ) )
.

H e r e

th e e r i t i e a l u n d e cr o o li n g s o f △ T犷
a n d △ T犷w e r e e o n if r m e d b y th e e o n ti n u o u s o b s e r v a ti o n o f t h e m i

-

e or s t ur e t u 况 e v o l u t i o n d u r i n g s o l id i if e a ti o n
.

F i g u r e 2 s h o w s th e s o l i d iif e d m i e or s t r u e t u r e a t △ T 二 △ T犷
,

i n w h i e h th e d e n d r i te
一

l ik e m i
-
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1
.

S ol idi fi e d m ie o rs
r u t

e tue rs of C u: 。N i 3。 n ude rd iffe e rn tun d e 0 r0 0l i n g s
.

(
a

) △T =22 K ;( b ) △ T = 7 l K: (
e
) △T

二 3 12 K ;( d ) △ T =2 0 3 K ;( e ) △ T 二2 42 K
.

e o rs tr ue tue re a rd ia te si n to th e un d e c ro ol e d m e l t
f o rm th e trig g e e rd si te wi h t we a d kie re ti n a ol e h a r

a c te r-

i s ti e s
.

C om p ai r
n g wi th th e un d e e o o rl e d d e n d i r te ,

t h e b r e a k
一 u p d e 『 e e o f t h i s m i e or s t ur e tu er 15 mo er

s e ir o u s ,

b u t n o t e n o u g h fo r th e fo mr
a t i o n o f d e n d r i ti e u n i t s [ l ]

.

W h i l e o b s e vr i n g t he e v o l u t io n o f th is m ie or s t ur e t u r e ,

i t 15 fo u n d t h a t j u s t a s th e t ar n s fo mr
a t i o n

for m t h e u n d e 0r 0 0 le d d e n d r i te t o th e s e e o n d g r a n u l a -r e钾 s ta l li n e b e g i n s ,
th e 『a in b o u n d a r i e s o r i g i n a t

-

i n g for m t h e s h a甲 a n g l e s o f t h e d e n d r i ti e m i e or p o or s i ty aer
s t a rt i n g t o e u t i n to t h e d e n d r i t ie

amr
s
(

s e e

if g
.

2 ( b ) )
,

F ro m t h e s o l id iif e d m i e ro s t ru e t u re s h o

wn i n if g s
.

1 ( d )
a n d (

e
)

, a l a笔 e

am
o u n t o f g ar i n

b o u n d a r i e s h a v e e u t a e or s s t h e d e n d r i t i e

arrn
s , e x e e p t a fe w o f th e m e u t t h or u gh t h e 5 0 一 e al le d b lac k

p a rt s
( t h e s e

脚 g a t io n z o n e ,
t h e l a s t ly s o l id i if e d p a r t )

,
w h i e h a er d i s t r ibu te d ho m o g e n e o u s l y i n t h e

s u b s t r a t e m i e or s

utr
e t u er

.

hT
e r e s u l t o f E D S a n a l y s i s s h o w s t h a t th e e o m p o s i ti o n n e a r t h e

脚 i n b o u n d
-

a ir e s 15 e l o s e to t h a t o f t h e n o n 一 s e

ger g a t io n z o n e s ,

h o w e v e r , o b v i o u s d iffe
r e n e e e x i s t s b e t w e e n t h e n o n -

s e gr e ga t i o n z o n e s a n d t h e b l a e k Pa rt s , a s s h o w n in t a b l e 1
.

Wi th th e i n e er a s e o f u n de r e o o l in g
,

th e s o li d i if e d m i e r o s t ur e t u er 15 e lo s e to t h a t o f th e a n n e a le d

h e x a g o n a l 歹 a i n s ,
w i t h a g r e a t d e a l o f a n n e a l e d t w i n s , a s s h o w n i n if即 er s l ( d )

,

an d l (
e
)

.
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10

凡 9
.

2

a e t i on
.

M ier o st、 e t ur e C f o场。 N i 3。 me lt so li d6ie dun dr e Z一 0 K un der c oo lin g
.

(
。

)助 w ma g lli6a e t sn o,

( b ) hi gh m a , i if
-

Ta bl e 1 C o m即 s i ti o n s a t id ffe er n t t e s t e d er ig o n s s o l id i if e d a t 2 42 K

eT
s t e d op i n t s Blac k P art

s G扭 i n ob u n d a ir e s No n一 s e

醉 gat i o n z o n e

Con t e n t o f C u , / % 7 6
.

3 5 7 0
.

44 7 1
.

3 6

3 D is c us s i o n

A e e o记 i n g to th e B e T d e n d ir te

脚袖
m o d e l [ 12 ]

,
th e t o t a l u n d e cr o o l in g a t th e d e n d r i te t ip 15 g i v

-

e n b y

l()△ T = △界 十 △ T
。 + △ T

r
+ △几

hw
e r e th e t h e

mr
a l u n d e r e o o l i n g △ T , 15 th e d i ffe er n e e b e tw e e n th e t e m p e ar tu er T i a t th e d e n d ir t e ti p
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far
e e e n e r g y
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w h i e h
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d r i v e s th e d e n d r i ti e
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f ra gm e nt st om e笔 ei nt oi fna lga rnula - re斗 sta l li e nt h o rug ht he e口 sta l b ou nda 卿i m ga rti oa nt hi g ht em
-

p e ra t u e r
.

T h
e hi g he rt heu nd ec ro oli ng

,
th e fa s t e r t h e b o u n d a口 m i g r a t i o n a n d g or w th

, a n d t h e m o er

t h e tw in s i n s o l i d i if e a t i o n s t ur e tu er w i ll b e
.

I t 15 w e l l k n o w n t h a t a n y b o u n d a印 m ig ar t io n a t h i g h t e m
-

p e r a t u r e e o u ld b e a r e e汀 s t a l l i z a t i o n p or e e s s
.

hT
u s t h e fo r m a t io n o f th e s e e o n d a巧 g r a n u l a卜 e叮 s t a ll i n e

15 d u e t o th e d e n d r i te d is i n t e g ar t io n a n d t h e s u b s e q u e n t r e e叮 s t a l l i
z a t i o n

.

4 C o n c l u s io sn

( i ) W it h i n t h e a e h i e v e d u n d e r e o o l in g ar n g e ,

2 2一2 7 0 K
,

t h , e t r a n s of r m a ti o n s ta g e s o e e u r i n

ht e m i e or s tm e tu er e v o l u ti o n o f s i n g l e p h a s e C u 7 o N i 3 o a l l o y
, a n d e o n s e q u e n t l y

,

fo u r k i n d s o f m o甲h o l o
-

g i e s a p p e a r ,

hw ie h a r e h i g h l y b ar n e h e d d e n d r i t e s ,

p r i m a汀 g ar n u l a r e巧 s ta l l in e ,

d e n d r i t e s , a n d s e e -

o n d脚 g ar n u l a r e巧 s ta l l in e
.

( 11) T h e fo mr
a ti o n o f t h e s e e o n d a巧 g r a n u lar

一 e叮 s t a ll in e 15 d u e t o t h e d e n d r i t e d i s i n te g ar t i o n o w
-

i n g t o t h e e x t r e m e l y h i g h s ter s s o f th e n o n 一

h o m o g e n e o u s e o n tar e t io n d u r i n g s o l i d i if e a t i o n , a n d th e m i
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g ar t i o n o f t h e b o u n d a yr a t h igh t e m p e ar tu er
.
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