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ODLEWANE KOMPOZYTY ALUMINIOWE Z FAZAMI AZOTKOWYMI

Przedstawiono koncepgj technologiczry i materialowa oraz wyniki badan nad otrzymywaniem kompozytu aluminio-
wego umacnianego fazami azotkowymi, w szczegokod azotkiem aluminium. Kompozyty wytworzono w techice in situ
- reakcji wewnetrznej z fazy gazowej orazex situ z wykorzystaniem metalurgii proszkéw. W techniceex situ wykorzystano
dodatek kompozytowych proszkéw Al-AIN. W wytwarzanu proszkéw zastosowano samorozwijafa sig wysokotemeperatu-
rowa syntez. Przedstawiono morfolog¢ proszku. Proszki @ produktem aglomeraciji mechanicznej. W technicen situ zato-
zony sktad kompozytéw uzyskano przez zastosowanie tgwnej chemicznie alotropowej odmiany azotu. Odlewyrobne wy-
konano w formach piaskowych i grafitowych. W kompogtach ex situ pozadana dyspersg wzmocnienia oraz krystalizacg
wspomagano za pomag zewrgtrznego pola elektromagnetycznego. Zaprezentowangpgowe struktury kompozytow ex situ
uzyskane bez wspomagania polem magnetycznym orazvgkorzystaniem pola dla poprawy dystrybucji castek wzmocnie-
nia. Struktur ¢ uzyskanego kompozytu scharakteryzowano metodami krioskopii $wietlnej, elektronowej mikroskopii ska-
ningowej, charakterystycznego promieniowania rentgeowskiego i chemicznej analizy iléciowej wybranych mikroobszaréw
kompozytu o duzej zawartosci fazy AIN (EDX). Wskazano,ze kompozyt o wysokiej dyspersji fazy umacniajcej - azotkdw -
mozna wytwarzaé przez alternatywne zastosowanie generatora aktywieh chemicznie gazéw i aglomeratéw proszkowych.
Wykazano zalety obu metodex situ i in situ - proszkowej i gazowej. Potwierdzono pozytywne wykzystanie pola elektroma-
gnetycznego do ksztattowania dyspersji wzmocnieniastruktury osnowy kompozytu. Wyniki badan potwierdzity zapropo-
nowang koncepcg tworzenia i odlewnia kompozytu oraz stuszn& przyjetych zatazen.

Stowa kluczowe: odlewnictwo, kompozyt, dyspersja, krzepnicie, struktura

CAST ALUMINIUM COMPOSITES WITH NITRIDE PHASES

In this paper technological and material conceptiorof composite manufacturing with use of nitride remforcing phases,
especially aluminium nitride and some results wash®wn. Composites were manufactured with use af situ technique with
internal reaction from gas phase andex situ technique - with use of powder metallurgy. In theex situ technique composite
powder addition was used. In powder preparation sélpropagation high-temperature synthesis was used. Powders wereop
duced with use of mechanical agglomeration. Iin situ technique planned composition was reached by use ohemical-
-activated allotropic form of nitrogen. Casting were pured into sand and graphite moulds. Foex situ composites required
dispersion of reinforcement and matrix crystallization was assisted with external electromagnetic figl Improvement of rein-
forcing particles distribution can be observed. Comosite structure was studied with use of light miapscopy, scanning
microscopy, X-rays methods and chemical quantitatie analysis (EDX) for selected composite micro-regis with high AIN
phase content. It was pointed out that composite Wi regulated reinforcing phase dispersion can be nmafactured with
alternative use of chemically activated gas genemt and powder agglomerates. Advantages of botéx situ and in situ tech-
niques - powder and gas were presented. Electromagtic field processing positive influence on reinfaring phase distribu-
tion and matrix crystallization process was proved.Presented results confirmed justness of assumptisnrand composite
manufacturing conception.

Keywords: casting, composite, dispersion, solidificationtraicture

WPROWADZENIE

Przestankami poegia tematu opracowania jesi-d tromagnetycznego. Wykorzystanie pola magnetycznego
zenie do optymalizacji wiasdoi odlewanych materia- zarowno w ksztattowaniu roztenia castek w osnowie
low kompozytowych poprzez sterownie dystrylaucjkompozytu, jak réwnie do ksztattowania struktury
i dyspersy czastek wzmocnienia oraz strukfuosnowy stopOw i osnowy kompozytow jest stosowane w wielu,
kompozytu. Zaproponowano wspomaganie technologiiiedzy innymi autorskich, rozwzaniach technologicz-
wytwarzania kompozytex situ przez uycie pola elek- nych. Przyktady zastosowawirujacych i/lub wirup-
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cych, rewersyjnych pél zawarto w opracowaniach]f1-7aluminium kdzie mieszanina proszku i wiéréw alu-
Wykorzystywano odpowiednio konfigurowane polaminiowych. Réwnie dobdr pozostatych parametréw
gtéwnie do modyfikacji struktury stopow na bazie-al technologicznych wytwarzania kompozytowych prosz-

minium, réwnie do odlewania tulei kompozytowych
AISi-Cpgy [6, 7]. Dzkki uzyskanej korzystnej, réwno-
miernej dyspersji citek grafitu otrzymano materiaty
0 szczegodlnych wilaskoiach trybologicznych. Pola

kow zapewniat réna wielkos¢ aglomeratéw i ziaren
azotku.

Zakladajc uzyskanie w ostatecznym wyniku mate-
rialu o korzystnych wiasrciach wytrzymatéciowych

magnetyczne znalazly ponadto najszersze zastosewanjednoczénie trybologicznych, wymagane jest wspot-

w sterowaniu struktarw procesach odlewaniaagie-
go. Pozytywne diwiadczenia autoréw w stosowaniu
pol elektromagnetycznych stanewpodstaw do opra-

istnienie w osnowie faz wzmacniajch o znacznym
zréznicowaniu morfologii i wlasngei fizycznych. Skla-
nia to do opracowania nowych technologicznych metod

cowania zmodyfikowanej metody wytwarzania kompowytwarzania odlewow kompozytowych. Jednym z klu-

zytébw w stanie cieklym i krzepoych z wymuszonym
ruchem zawiesiny kompozytowej w potonych tech-

czowych elementoéw podobnych technologii zZady¢
wykorzystanie pol elektromagnetycznych w procesie

nikach odlewniczych i metalurgii proszkow. W tymtworzenia cieklych dyspersji kompozytowych i ichlesd

zakresie stosowane procesy wytworcze posiapeyv-
ne ograniczenia. Kompozytgx situ, w szczegolngi
z& wytwarzane w pakzonych technikacltin-ex situ
[8], wymagaj wysokiej dbatéci o sterowanie zjawi-
skami segregacyjnymi z uwagi na znacznexzicpwa-
nie wielkaci i morfologii castek. Poza segregacj
grawitacyjra komponenty wzmachigge ulegaji mie-
dzy innymi segregacji radzydendrytycznej na skutek
transportowania estek przed frontem krystalizacji.

KONCEPCJA MATERIALOWA
| TECHNOLOGICZNA WYTWARZANIA
KOMPOZYTOW

Wytwarzanie kompozytow opieraesha materiato-

wania. W proponowanym zastosowaniu wykorzystanie
pola magnetycznego nabiera nowegozaf®go, zna-
czenia technologicznego. W procesie tworzenia dyspe
sji maze intensyfikowd zjawiska zwikania, ogranicza
segregag komponentéw, poprawdadystrybucg czas-

tek w osnowie oraz ksztattowatruktue osnowy.

W proponowanej alternatywnej technide situ
zastosowano generator elektryczny do wytwarzania
aktywnych chemicznie gazow [9]. Generator pozwala
na wytwarzanie ozonu i/lub atomowego azotu z gazéw
czystych technicznie, ale tak z powietrza, po uprzed-
nim jego przygotowaniu. Metoda opiera sia prze-
dmuchiwaniu kpieli aktywnym gazem za pomoc
krotkiej lancy oraz doborze skladnikéw osnowy o wy-
sokiej reaktywnéci w stosunku do aktywnego gazu,
a take zapewnieniu korzystnych warunkéw immersyj-

wej i technologicznej koncepcji wytwarzania kompozynpego zwikania produktow reakcji. Zaletami procesu s

tu zamieszczonej w opracowaniach [8-10]. W ogdélnyma
zatazeniu wytworzenie cieklej dyspersji oparto na wy-

korzystaniu reakcji wewgirznej gaz-sktadniki osnowy
[9] oraz na uayciu proszkéw reaktywnych [10]. Wyko-
rzystanie ranych odmian proszkoéw kompozytowych
do wytwarzania kompozytow odlewanych przedstawio-
no w opracowaniach [10-14]. .
W przypadku stosowania proszkéwastki wzmac-
niajace osnow powstay podczas reakcji zainicjowanej
w procesie mechanicznej syntezy. Kompozytowy pro-
szek AI-AIN zawiera drobnodyspersyjneastki, beda-
ce produktami reakcji fizykochemicznych, zachpdz .
cych w osnowie proszku o skiladzie zblym do
osnowy odlewanego kompozytu. W pragj koncepciji
materiatlowej zalbono, ze azotek aluminium dazie
gtbwnym komponentem umacniaym aluminiove

wysoka stabilng¢ termodynamiczna powstajych
faz, a w konsekwenciji brak reakcji na granicy osno-
wa-umocnhienie;

» wysoka czyst& powierzchni midzyfazowej uzys-
kiwana poprzez minimalizagjilosci zwiazkdéw na

granicy kontaktu;

dobra zwitalnas¢ fazy umacniajcej metalem osno-
mozliwos$¢ uzyskania czstek o ranej wielkasci,
réownomiernie rozmieszczonych w calej @bjci
osnowy;

potencjalna mdiwos$¢ sterowania wymiarami gs-
tek wzmacniajcych poprzez dobor parametréw
kinetyki reakciji.

osnowe. Fazy azotkowe, zwlaszcza azotku aIuminiurrtEL | ZAKRES BADAN

zostaly uyte z uwagi na ich korzystne wlaseofizy-
kochemiczne. Azotek aluminium posiada heksaganaln

Gléwnym celem podtych bada bylo wytworzenie

struktue i dobr zwilzalngs¢ przez aluminium. W kon- aluminiowego kompozytu z dyspersyjnymi fazami
sekwencji wskazanych wilasiwd azotek aluminium azotku aluminium o zadanej strukturze. Dodatkowym
powinien by efektywnym umacniagym skladnikiem celem bylo réwnie okreilenie i poréwnanie struktur
struktury i powinien réwniz zapewnid korzystne wytworzonych materiatdw. Wgbne analizy struktur
whasnaci w wybranych skojarzeniach trybologicznychw zatazeniu majg stuzy¢ dopracowaniu proceséw tech-
Przygto takze, ze tanim substratem do syntezy azotkmologicznych wytwarzania do wymagauzytkowych.
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Proponowane materiaty Al-AIN, gtdwnie ze wgdl na cych zwlaszcza fazy o najmniejszej dyspersji. Ob&cn
wielkos¢ czastek wzmacniacych, mog stanowt po- nieciaglosci odlewu (pustek) i niejednorodna dystrybu-
tencjalne umocnienie dyspersyjne osnowy dla dodatkcja faz umacniagych @ uzalenione od parametrow
wego wzmachiania kompozytugstkami ceramicznymi technologicznych otrzymywania kompozytu: rodzaju
oraz metaloceramicznymi. R%i temu mana precy- fazy zbrojenia, jej zwialncsci stopem osnowy, sposo-
zyjnie sterowa trybologicznymi wtasngciami kompo- bu mieszania, warunkéw krzepoia oraz formowania
zytu w zalenosci od przeznaczenia materiatu. Zakrestruktury kompozytu w kolejnych etapach procesu kry
bada obejmowat: stalizacji. Realizyjc jeden z celéw bada wykonano
= opracowanie koncepcji materialowych i technoloedlewy, ktére po przetopieniu poddano w procesie
gicznych wytwarzania cieklej dyspersji i odlewowkrzepnicia dziataniu wiruicego pola magnetycznego
kompozytowych; o0 indukcji na powierzchni formg = 0,1 mT, przy pd-
= przeprowadzenie baflawskpnych dla okrélenia kosci katowejw = 157 §*w czasie 20 s.
parametrow cyklu technologicznego wytwarzania
kompozytu umocnionego fazami azotkowymi; ]
= opracowanie metody wytwarzania kompozytowychWYNIKI BADAN. SKLADY FAZOWE | STRUKTURY
aglomeratdéw proszkowych Al-AIN;
= okreslenie struktury i skladu fazowego wytworzo-
nych kompozytow.

Na rysunku 1 pokazano poétpojedynczego ziarna
proszku kompozytowegozytego do tworzenia kompo-
zytu ex situ. W osnowie biatego aluminium widocznge s
drobnodyspersyjne rownoosioweastki fazy azotko-
MATERIALY I METODY BADAWCZE Wej. Na rySUnkU 2 pOkazanO Strulﬁ!.]kompozytu

AIMg2-AIN uzyskanego bez stosowania pola magne-

W techniceex situ zastosowany proszek AI-AIN tycznego w procesie krzeguia.
otrzymywano w dwéch etapach. Spiek AIN byt wytwa-
rzany metod syntezy wysokotemperaturowej i rozdrab-
niany w kruszarce szekowej oraz w miynie rotacyjno-
-wibracyjnym w cigu 2 godz. Nasgpnie byt aglome-
rowany mechanicznie z udzialem proszku aluminiowego |
przez nasipne 2 godz. Kompozytowe proszki Al-AIN
wprowadzono do ciektego stopu AIMg2 w dtd 40%
wag. Odlewy probne wykonano w formie grafitowe;j.
W technicein situ zastosowano osnaw ktérej skiad
podano w tabeli 1. Osnewstanowit stop AlCu4
uzupetniony dodatkami modyfikagymi zjawiska po-
wierzchniowe i struktur odlewu. Zastosowano stan-
dardowe zabiegi obrébki metalurgicznej ciekleggato !
oraz typowe parametry technologiczne wytwarzania. [y e R Rl e e T
Przygto wysoky wartas¢ temperatury obrobki gazowej

Rys. 1. Morfologia syntezowanego proszku azotkunéhium. Wysoka

1270 K, co wynika z koniecz&oi intensyfikowania dyspersja wydzieleAIN w osnowie Al
ZthOdch)_’_Ch reakcji. SUCh_e | 0Czyszczone IOO_W'?”Zﬁig. 1. Morphology of synthetic aluminium nitrideysder. High disper-
Z instalacji spgzonego powietrza, po obrobce joniza- sion of AIN phase in Al matrix is observed

cyjnej, wprowadzano laagod lustro kpieli:

» przeplyw gazu: 2,810° m/s (0,17 n¥min);
= cisnienie gazu: 0,025 MPa;

= czas obrobki gazowej stopu: 240 s.

TABELA 1. Sktad chemiczny stopu AM4 po wprowadzeniu
dodatkow stopowych i modyfikujacych
TABLE 1. Chemical composition of AM4 alloy after
introduction of alloy and modifying additions

Stop Skladniki stopowe, % wag.
znak Cu Mg Sb Ti B
AlCu4TiMg 4,2:45 |01504 |045 | 028 | 0,05
Oceniajc wstpnie struktug kompozytow wytwo- S3400N 25,0k 9. 3mm x50 BSECOMP

rzonych w technicex situ stwierdzonoze fazy zbraj-  Rys. 2. Struktura kompozytowego odlewu AIMg-AIN
ce maj tendengj do tworzenia aglomeratéw skupiaj Fig. 2. Structure of AIMg-AIN composite casting

Kompozyty 7:4 (2007) All rights reserved
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Rysunek 3 przedstawia analogiczny kompozyt uzys-
kany z wyciem pola magnetycznego podczas krzepni
cia odlewu prébnego. Przy jednakowych pgksize-
niach stwierdzono zanik granic ¢dzy osnow i ziar-
nami aglomeratu proszkowego. Widoczne ,wyspy’
zostaly znacznie rozproszone w osnowie, a przeseze
migdzy elementarnymi @stkami wzmacniajcymi
ulegly wyranemu zwgkszeniu. Skutek zabiegu, acz-
kolwiek pozytywny, wymaga jednak intensywniejszych
zabiegéw technologicznych. Uzyskany efekt w prze-
prowadzonych badaniach wghych uznano za wystar-

, 5 czapcy do kontynuacji bada Wskazana jest jednak
T ————— Tl 0om ilosciowa analiza wplywu parametréow pola na struktu-

] re. Nalezy podkréli¢ zalet techniki, polegaica na po-
Rys. 3. Struktura kompozytowego odlewu AIMg-AIN pbrébce w polu t ialnie bard kich udziatach K
elektromagnetycznym encjalnie bardzo wysokich udziatachasiek wzmac-

Fig. 3. Structure of AIMg-AIN composite casting aftprocessing in nlajatCyCh IquwanyC_h_ w osnowie przy zastosowaniu
electromagnetic field proponowanej techniki. Na rysunku 4 pokazano wybra-

S3400N 25.0kV 10.8

b)
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Rys. 4. Mikroanaliza rozmieszczenia pierwiastkowmikroobszarach kompozytex situ AIMg-AIN - EDX. Rysunki b)f) odpowiadag punktorr
pomiarowym odpowiednio 1-5 z rys. 4a)

Fig. 4. Microanalysis results iex situ composite AIMg-AIN showing elements distributioricno-regions - EDX. Figures H)-relate to measurir
points 1-5, respectively in fig. 4a)

Kompozyty 7:4 (2007) All rights reserved
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ny fragment struktury z typowym sktadnikami struktu a)
ralnymi poddany analizie sktadu fazowego (rys. Za).

stek fazy azotkowej w analizie punktowej (por. /5.
jej sktad detekowany nie uwzglnia obecnie liczbowe-
go udzialu azotu w @atkach wzmacniagych, jednak
jego obecn& potwierdzaj wykresy zamieszczone na
rysunkach 4b i c. Ponadto potwierdzono wspétistrien
fazy tlenkowej (rys. 4d), co jest w peini uzasadeio
procesem wytworczym proszku. Podobnie potwierdzo
no sktady pozostatych sktadnikéw strukturalnych i
oshowy kompozytu, co przedstavaiaysunki 4e i f oraz
tabela 2, prezentaga udziaty masowe i atomowe po-
szczegoblnych punktow pomiarowych w charaktery.
stycznych sktadowych elementach struktury.

TABELA 2. Udzialy masowe i atomowe gtéwnych sktadnikéw
w elementach struktury kompozytuex situ
AlMg-AIN

TABLE 2. Mass and atomic fraction of main elements in
structural components of AIMg-AIN ex situ

composite
Udziat masowy, %
Element: Mg Al Si Fe Cu
1 100,00
2 100,00
3 94,42 3,41 1,03 1,14
4 236 77,00 0.70 018 19.76 Rys. 5. Mikrografie skaningowe struktury kompozyAICu4-AlITiN;
5 0,93 73,32 0,81 10,24 14,70Q biata faza AICu wystpujaca po granicach ziarn. Szare wydtu-
_ . zone prostolty to faza wytworzona na skutek gazowej obrobki
Udziat atomowy, % o sktadzie podanym na rysunku 6
1 100,00 Fig. 5. Scanning micrographs of AICu4-AlITiN comgesistructure;
5 100.00 white AlL,Cu phase precipitates at grain boundaries. Gray-elo
! gated rectangle-shape phase precipitates duringrgasssing;
3 95,69 3,32 0,51 0,49 its chemical composition is shown in figure 6
4 2,96 86,74 0,75 0,10 9,45
5 1,19 84,94 0,90 5,73 7,23 Alka
Na zamieszczonych mikrografiaftys. 5)pokazano Tika

typowe sktadniki strukturalne wytworzonego kompozy-
tu AICu4-AlTiN: roztwdr miedzi w aluminium, faz
Al,Cu oraz dodatkowfaze AITIN [10], ktorej identy-
fikacje przedstawiono na rysunku 6. Wydzielenia
posiadaty nagpujacy procentowy udziat atomowy pier-
wiastkéw: 13,35% N, 69,33% Al, 17,32% Ti, co wska- .,
zuje na ziaony azotek glinu i tytanu. Poniewavska-
zane fazy mog posiadéd zmienry zawarté¢ skladni-

TiKb

1.38 2_.38 3.38 h_38 5.38 6._38 7-38 8.38 9.38

kéW, a do stechiometrycznej, ﬁ prawdopodobnie Pierwiastek pkt. pom. 1 udziat wag., % udziat atom ., %
rézna morfologia wydzieke Biorac pod uwag wiel- = = o
kos¢ i rodzaj uzyskanej fazy, nawet przy niewielkim, T 2873 17,23
np. 1,5%, udziale m® by czynnikiem umacniagym Suma 100,00 100,00
jnie. Rys. 6. Wyniki punktowej analizy elementu z rys. obszarze

dyspersyjnie ki punk lizy el Sb ob

Na podstawie przedstawionych mikrografii ina o ksztaicie prostafta barwy szarej. Obok widoczne podobne
stwierdzé poprawnéé¢ zwilzania immersyjnego oraz wydzielenia o ksztaicie pateczek i rozety

; i [ i~_ Fig. 6. Results of point analysis of elements ilistion in region from
nlepeine pOdOthStWO krySta“ZLaCyCh faz wzmacnia figure 5b. Next to the analyzed rectangle simillwages are

jqcych. observed with shape of bars and rosette

Kompozyty 7:4 (2007) All rights reserved
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Morfologia tylko czsci wydzieleh jest zgodna z ocze- Prace wykonano w ramach realizacji projektu ba-
kiwanymi, a wielkd¢ czastek na obecnym etapie bada dawczego zamawianego PBZ/KBN/114/T08/2004 finanso-
jest zadowalajca. Intuicyjnym celem w obu prezento-wanego przez Ministerstwo Nauki i Szkolnictwa Wyz-
wanych technikach jest uzyskanie materialu kompozgzego (Zadaniell.4.1).

towego z czstkami wzmacniacymi o zr@nicowanej

wielkosci.
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