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MIKROSTRUKTURA | WYBRANE WELASCIWOSCI MECHANICZNE SPIEKANYCH

MATERIAt OW GRADIENTOWYCH Fe-Al

Przedstawiono wyniki badan spiekanych materialow gradientowych Fe-Al z ciagla i dyskretna zmiang skladu chemiczne-
go. Podczas wytwarzania materialu badawczego stosowano warstwowe komponowanie wsadu matrycy, wykorzystujac
sterowana numerycznie glowic¢ zasypowa. Zageszczone na zimno wypraski spiekano wstgpnie pod obcigzeniem cyklicznie
zmiennym, a nastepnie wygrzewano swobodnie w temperaturze 1200°C i oslonie gazu obojetnego.

Na klasycznie przygotowanych zgladach metalograficznych przeprowadzono analize struktury po spiekaniu wstepnym
i zasadniczym, potwierdzajac przemiany strukturalne dyfrakcja rentgenowska. Przemiany fazowe i intensywne procesy dyfu-
zyjne zachodzace podczas spiekania zasadniczego doprowadzily do ujednorodnienia struktury pod wzgledem chemicznym
i fazowym w poszczegolnych strefach gradientu. Wykonane rozklady mikrotwardos$ci oraz liniowa analiza skladu chemiczne-
go wykazaly, ze zaré6wno w ukladzie gradientu ciaglego, jak i dyskretnego wzrostowi wartosci mikrotwardosci w warstwie
wierzchniej od strony FeS0Al towarzyszy wzrost zawartoSci tlenu, co §wiadczy o zwigkszonym udziale tlenkéw AL Os. Z fluk-
tuacjami skladu chemicznego zwigzane jest obciazenie cyklicznie zmienne, ktére prowadzi do segregacji aluminium
w warstwie wierzchniej. Analizowane wlasciwosci, wynikajace ze zmian skladu chemicznego zmieniaja si¢ w sposob zblizony
do liniowego, co potwierdza, Ze wytwarzane materialy spelniaja zalozenia stawiane materialom gradientowym.

Stowa kluczowe: metalurgia proszkow, materialy gradientowe Fe-Al, spiekanie pod obciazeniem cyklicznie zmiennym

THE MICROSTRUCTURE AND SELECTED MECHANICAL PROPERTIES
OF SINTERED, Fe-Al GRADED MATERIALS

Nowadays, high efforts in the research are focused on modern, ergonomic and multifunctional constructions, which re-
quire an application of advanced materials, appropriate for extreme exploitation conditions. Thus, there is a need for the use
of innovative, unconventional materials, and the application of advanced techniques.

In this work the results of the research of sintered, graded Fe-Al materials are presented, with continuous and discrete
change of chemical composition. The materials were produced by the laminar batch preparation of the matrix, by the use of
the numerically controlled batch head. Cold compressed compacts were sintered under the periodically changing load, and
then were annealing at the temperature of 1200°C in the inert gas atmosphere. The structure analysis of the sintered samples
were performed by using X-ray diffraction technique. It was observed that the phase transformations and diffusion process
taking place during the sintering cause both the chemical and phase structure standardization in a given graded zone.

The distribution of micro hardness and the analysis of the chemical composition have shown that both in the continuous
and discrete system a strong increase of the micro hardness values is accompanied by the increase of the oxygen content near
the FeS0Al surface, what is an evidence for a larger ALO; participation. The fluctuation of the chemical composition is con-
nected with the application of the periodically changing load, what leads to the segregation of the alumina in the surface re-
gion. The properties arising from the chemical composition are changing in a quasi linear mode, what confirms that these ma-
terials fulfill the presuppositions imposed on the graded materials.

Keywords: powder metallurgy, graded Fe-Al materials, sintering under periodically changing load

WSTEP

Obecnie w technice ktadzie si¢ nacisk na wielofunk-
cyjne, nowoczesne i ergonomiczne konstrukcje. Wy-
maga to mi¢dzy innymi zastosowania zaawansowanych
materiatow, ktore sprostaja ,,ostrym” warunkom eks-
ploatacji. W zwiazku z tym coraz czg$ciej sigga si¢ nie
tylko po niekonwencjonalne rozwigzania materialowe,

ale rowniez nowe, zaawansowane rozwiazania techno-
logiczne.

Perspektywiczna grupa tworzyw mogacych sprostaé
coraz to bardziej ztozonym wymaganiom sa migdzy
innymi materiaty gradientowe. Ich projektowanie jest
Scisle zwiazane z planowana aplikacja. Dzigki temu
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mozliwe jest nie tylko zwigkszenie funkcjonalnos$ci
urzadzen, ale réwniez uproszczenie ich konstrukcji.
Mozliwos¢ taczenia w jednej ,,0bjgtosci” materiatu
o krancowo roznych wlasciwosciach fizykomecha-
nicznych bez wystgpowania karbu strukturalnego
stanowi wazne osiagni¢cie w dziedzinie inzynierii ma-
terialowej. Stwarza to mozliwos¢ ,,indywidualnego
dopasowywania” tworzywa do danego elementu kon-
strukcyjnego lub funkcjonalnego.

Niewatpliwie interesujacym i nowatorskim rozwia-
zaniem pod wzgledem materialowym jest zastosowanie
w tworzywach gradientowych faz z uktadu Fe-Al
Proponowane uklady gradientowe powinny spetniaé
wymagania stawiane materiatom zaroodpornym i zaro-
wytrzymatym. Z przedmiotowej literatury i dotychcza-
sowych badan wilasnych [1, 2] wynika, Ze zaroéwno
wytrzymatos¢, jak i stabilno$¢ strukturalna materialow
na osnowie faz Fe-Al jest wyzsza niz dla materiatow
konwencjonalnych i niektérych nadstopow (wystepuja-
ce na granicach ziaren dyspersyjne tlenki Al,O; dodat-
kowo poprawiaja odporno$¢ na dziatanie wysokiej tem-
peratury) [3, 4]. Z uktadu réwnowagi Fe-Al jedynie
fazy migdzymetaliczne FeAl i Fe;Al moga stanowic
osnow¢ tworzyw konstrukcyjnych. Przypuszcza sig
jednak, ze jest mozliwe wykorzystanie innych faz,
obecnie uwazanych za niekorzystne, takich jak Fe,Als
czy FeAl,, np. jako stref o podwyzszonej odpornosci na
zuzycie i korozje [5, 6].

MATERIAL | METODYKA BADAN

Jako materiatu do badan uzyto czystych technicznie
proszkéw zelaza i aluminium firmy ABCR GmbH
Co. KG. Skfadniki frakcjonowano metoda sitowa, wy-
korzystujac wstrzasarke firmy FRITSCH - do wypel-
nienia matrycy uzyto proszkéw o granulacji 53 pm.

Do przygotowania uktadow gradientowych wyko-
rzystano sterowana numerycznie glowicg zasypowa,
co pozwolilo na przyrostowe wypetnianie objgtosci
matrycy mieszaning proszkowa o zmieniajacym
si¢ (w sposob ciagly lub dyskretny) sktadzie chemicz-
nym (rys. 1) [2].
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Rys. 1. Modele uktadow gradientowych Fe-Al: a) ciagly, b) dyskretny

Fig. 1. The models of graded Fe-Al systems: a) continuous, b) discrete

W zaleznosci od przyjetego wariantu materiatowego
sktad chemiczny mieszaniny proszkowej zmieniano
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w sposob ciagly (rys. la) lub dyskretny (z zatozonym
krokiem co do sktadu chemicznego) (rys. 1b) poprzez
odpowiedni dobor parametrow technologicznych proce-
su zasypywania (kombinacja predkosci posuwu glowicy
1 obrotéw silnikéw podajnikow proszku zelaza i alumi-
nium).

W celu ograniczenia fluktuacji sktadu chemicznego
1 nadmiaru zasypywanego proszku przy $ciankach ma-
trycy zastosowano ksztaltki wykonane z folii alumi-
niowej o grubosci 0,5 pm, ktére przed zaggszczeniem
mieszaniny proszkowej na zimno umieszczano w ma-
trycy (rys. 2). Dzigki temu mozliwe byto zasypywanie
wielu probek w jednym cyklu wypehiania objgtosci
matrycy, co znacznie usprawnito ten etap procesu wy-
twarzania spiekéw Fe-Al.

Dysza glowicy
zasypowej

Zasypywana
warstwa proszku

Ksztaftka z folii
aluminiowej

Rys. 2. Schemat zmodyfikowanego zasypywania matrycy

Fig. 2. The scheme of the modified filling up of the matrix

Folia aluminiowa ze wzgledu na swoje wymiary
(grubos¢ 0,5 pwm) nie zaburzata skladu chemicznego
komponowanych wsadéw, co potwierdzity badania
sktadu chemicznego na powierzchni zewngtrznej uzy-
skanych probek.

Proces spiekania zaproponowanych uktadow gra-
dientowych przebiegat dwuetapowo. Na wstepie kom-
pozycjg proszkowa spiekano w temperaturze 620°C pod
obcigzeniem cyklicznie zmiennym [6]. W tym celu
wykorzystano pulsator hydrauliczny Instron, wyposa-
zony w dodatkowe oprzyrzadowanie, umozliwiajace
jednoczesne prasowanie 1 spiekanie przygotowanej
mieszaniny proszkowej. Podczas doggszczania materia-
hu wsadowego w matrycy przyjeto sinusoidalny charak-
ter zmian ci$nienia prasowania o wartoSci $redniej
300 MPa, amplitudzie 10 MPa i czgstotliwosci 40 Hz
[6].

Etap drugi (spickanie swobodne w temperaturze
1200°C) umozliwit przebudoweg wielofazowej struktury
osnowy wypraski wstepnej (czyste zelazo 1 fazy wyso-
koaluminiowe) w fazy o rdznej zawartos$ci aluminium
w uktadzie gradientu ciagtego lub dyskretnego.

Przygotowane probki inkludowano w termoutwar-
dzalnej zywicy przewodzacej, szlifowano mechanicznie
na szlifierko-polerce STRUERS PLANOPOL 3, a na-
stgpnie polerowano na dyskach polerskich z uzyciem
zawiesiny diamentowej. Badania metalograficzne
i liniowa analize sktadu chemicznego przeprowadzono,
wykorzystujac  skaningowy mikroskop elektronowy
Philips XL.30/LaBg. Sktad fazowy wyprasek po spieka-
niu zasadniczym okreslono, wykorzystujac dyfrakcje
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rentgenowska. Pomiary mikrotwardosci w przekroju
poprzecznym (rys. 3) wykonano metoda Vickersa za
pomoca mikrotwardo$ciomierza SHIMADZU-M, sto-
sujac obciazenie 200 G dziatajace w czasie 10 s.
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Rys. 3. Schemat pomiaru mikrotwardosci

Fig. 3. The scheme of the microhardness measurment

ANALIZA WYNIKOW BADAN

W strukturze spieku z ciaglym efektem gradiento-
wym (rys. 4) widoczne jest ptynne przej$cie od warstwy
czystego zelaza do warstwy Fe50Al. Lokalne niejedno-
rodnosci sktadu chemicznego, wystgpujace w materiale
po spiekaniu wstepnym (rys. 4a), sa niezauwazalne po
pelnym cyklu obrébki cieplnej (rys. 4b). Zachodzacy
podczas wysokotemperaturowego wygrzewania proces
dyfuzji potaczony z przebudowa fazowa doprowadzit
do ujednorodnienia struktury zaréwno pod wzgledem
chemicznym, jak i fazowym w poszczegdlnych strefach
gradientu.

AccY  Spot Mag
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Acc,\/ Spot
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BSE 10.

Rys. 4. Struktura gradientu ciaglego po spiekaniu:
b) zasadniczym

a) wstgpnym,

Fig. 4. The microstructure of continuous graded after sintering: a) preli-
minary, b) essential

Liniowa analiza sktadu chemicznego (rys. 5) wyka-
zata, ze zawarto$¢ tlenu wynosi $srednio 12% 1 jest prak-
tycznie niezalezna od lokalnej zawartodci aluminium.
Wynika stad, ze analizowany tlen pochodzi gloéwnie
z pierwotnych btonek tlenkowych wystepujacych na
powierzchni czastek proszku zelaza 1 aluminium.
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Rys. 5. Wyniki mikroanalizy skladu chemicznego gradientu ciaglego po
spiekaniu zasadniczym

Fig. 5. The results of chemical composition analysis of the continuous
Fe-Al material after the essential sintering

Zatozona temperatura spiekania zasadniczego mate-
riatbw gradientowych Fe-Al gwarantuje wystepowanie
w ich strukturze tylko wysokotemperaturowej odmiany
alotropowej fazy tlenkowej a-Al,O;. Na podstawie
okreslonej zawarto$ci tlenu oszacowano, ze S$redni
udziat tlenkéw w objetosci spiekow wynosi okoto 4%.
Na dyfraktogramach (w obu wariantach materialowych)
brak jest jednak refleksow od fazy tlenkowej, co swiad-
czy o jej wysokiej dyspersji 1 rOwnomiernym rozmiesz-
czeniu w intermetalicznej osnowie (rys. 6).
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Rys. 6. Wyniki rentgenowskiej analizy fazowej powierzchni gradientu od
strony Fe50A1
Fig. 6. X-ray diffractometry spectra of the surface from Fe50Al side

Zawarto$¢ aluminium w przekroju poprzecznym
spiekOdw zmienia si¢ liniowo z niewielkimi odchytkami.
Warstwa powierzchniowa zblizona sktadem do rowno-
wagowego FeAl sigga na glebokos$¢ okoto 1 mm.

W strukturze gradientu dyskretnego po petnym cy-
klu obrobki cieplnej (rys. 7b) widoczna jest wyrazna
granica rozdzialu Fe-Fe30Al, ktora mimo znacznej
roznicy sktadu chemicznego nie wykazuje wyraznych
oznak utraty ciaglosci (rys. 8).
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Rys. 7. Struktura gradientu dyskretnego Fe-Al po spiekaniu: a) wstgp-
nym, b) zasadniczym

Fig. 7. The microstructure of discrete Fe-Al graded material after sinter-
ing: a) preliminary, b) essential
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Rys. 8. Strefa przejsciowa Fe-Fe30Al w strukturze gradientu dyskretnego
Fig. 8. The transient zone of Fe-Fe30Al in the discrete gradient structure

W odleglosci od powierzchni spieku réwnej 0,8 mm
odnotowano wzrost zawartosci aluminium, co wiaze si¢
z przejsciem strefy ,czystego” zelaza w warstwe
o sktadzie Fe30Al (rys. 9). Dalej zawarto§¢ aluminium
ro$nie liniowo w kierunku do powierzchni o sktadzie
odpowiadajacym wystgpowaniu stechiometrycznej fazy
FeAl

Zawartos¢ tlenu tak jak w przypadku gradientu cia-
glego wynosi okoto 12% at. Wyrazne granice pomigdzy
warstwami o roznej zawarto$ci aluminium, widoczne
po spickaniu wstgpnym (rys. 7a), zostaly rozmyte, ale
nadal mozna wyr6znié pig¢ warstw o rosnacej zawarto-
$ci aluminium (rys. 7b). Przej$cia migdzy warstwami
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sa tagodne, a ich grubos$¢ poréwnywalna w catym prze-
kroju poprzecznym badanych spiekow.
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Rys. 9. Wyniki mikroanalizy sktadu chemicznego gradientu dyskretnego
po spiekaniu zasadniczym

Fig. 9. The results of chemical composition analysis of the discrete
graded zone after the essential sintering

Aby skorelowaé wplyw zmiany sktadu chemicznego
dla gradientu ciagltego i dyskretnego ze zmiana wlasci-
wosci, przeprowadzono liniowe pomiary mikrotwardo-
$ci. Analiza rozktadu mikrotwardosci w obszarze gra-
dientu ciaglego (rys. 10) wykazata, ze ptynna zmiana
sktadu chemicznego powoduje liniowy wzrost twardo-
$ci w kierunku zwigkszajacej si¢ zawartosci aluminium.
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Rys. 10. Rozktad mikrotwardosci spieku z ciaglym efektem gradiento-
wym

Fig. 10. The distribution of microhardness in the sinter with continuous
gradient effect

Twardo$¢ zmienia si¢ w szerokim i podobnym dla
obu wariantdéw technologicznych zakresie, od 87
do okoto 600 HVO0,2. Poczawszy od warstwy Fe twar-
dos$¢ wzrasta liniowo z niewielkimi wahaniami, dopiero
w poblizu powierzchni Fe50Al na glebokosci okoto
0,5 mm gwaltownie rosnie, od okoto 400 do prawie
600 HVO,2 (rys. rys. 10, 11).

W obszarze o podwyzszonej twardosci dla obu wa-
riantéw technologicznych odnotowano wzrost zawarto-
$ci tlenu (rys. rys. 5, 9). Zastosowane podczas spiekania
wstepnego obciazenie cyklicznie zmienne powoduje
fluktuacje sktadu chemicznego w warstwie wierzchnie;j.
Podczas cyklicznych zmian ci$nienia bardziej plastycz-
ne czastki aluminium sa ,,wyciskane” spomigdzy cza-
stek zelaza. Prowadzi to do segregacji aluminium na
powierzchni spieku, co zwigksza przede wszystkim
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udziat tlenkow Al,O; w warstwie wierzchniej analizo-
wanych probek.

W przypadku gradientu dyskretnego rozktad mikro-
twardo$ci wskazuje na stosunkowo ptynne przejécie na
granicy Fe-Fe30Al (rys. 9). Dzigki intensywnej dyfuzji
atomow aluminium w sie¢ krystalograficzng zelaza w
tym obszarze nie wystapit efekt karbu strukturalnego,
ktérego mozna by si¢ spodziewaé z racji wystgpowania
dwoch krancowo réznych pod wzgledem wiasciwosei
sktadnikow strukturalnych (Fe i Fes;Al). W kolejnych
warstwach twardo$¢ ptynnie ro$nie bez widocznych
wahan wartosci na ich granicach.
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Rys. 11. Rozktad mikrotwardosci spieku z dyskretnym efektem gradien-
towym

Fig. 11. The distribution of microhardness in the sinter with discrete

gradient effect

Rys. 12. Slady odciskow wglebnika Vickersa w strefie Fe50Al
Fig. 12. Vicker’s indentation in Fe50Al zone

Podczas obserwacji mikroskopowej Sladow wgleb-
nika (rys. 11), uzyskanych podczas pomiaru metoda
Vickersa, w obszarze gradientu ciaglego i dyskretnego
nie zaobserwowano peknig¢ na krawedziach odciskow
(zwlaszcza w strefie FeS0Al). Swiadczy to o dobrej
podatnosci uzyskanego materiatu na odksztatcenia pla-
styczne. Nie zauwazono rowniez efektu ,,zapadania” si¢
ziarn, co z kolei potwierdza dobra kohezj¢ na ich grani-
cach oraz §wiadczy o braku mikropustek.

WNIOSKI

Przeprowadzone badania potwierdzaja, ze materiaty
wytwarzane w oparciu o fazy z uktadu Fe-Al z ptynna
lub skokowa zmiana zawartosci aluminium spelniaja
zatozenia stawiane materiatlom gradientowym. W obje-
tosci jednego materialu mamy do czynienia ze znaczna
roznica wlasciwosci. Twardo$¢ zmienia si¢ w szerokim
i podobnym dla obu wariantéw technologicznych za-
kresie, od okoto 90 do prawie 600 HVO,2.

Analiza uzyskanych wynikow doprowadzila do
sformutowania dwoch istotnych wnioskéw o charakte-
rze poznawczym:

1. Segregacja aluminium (gwaltowny wzrost mikro-
twardosci) przy powierzchni ruchomego stempla
(prasowanie jednoosiowe jednostronne) podczas
spiekania wstgpnego moze by¢ ograniczone poprzez
wypelianie objgto$ci matrycy mieszaning proszku
o proporcji 50/50% at. aluminium do Zelaza od stro-
ny stempla nieruchomego.

2. Materialy gradientowe po pelnym cyklu obrobki
cieplnej sktadaja sig ze strefy ,,czystego” zelaza oraz
roztworow wtornych na osnowie fazy FesAl i FeAl
0 zmiennej, w sposob ciagly lub dyskretny, zawarto-
$ci aluminium i liniowej zmianie mikrotwardosci.
Wykorzystujac zaproponowana technologig, mozna

wytwarza¢ dobrej jakoSci materialy gradientowe Fe-Al,
w ktorych sktad i szeroko$¢ poszczegdlnych stref moze
by¢ dowolnie modyfikowana w zaleznosci od planowa-
nej aplikacji. Kolejnym krokiem w kierunku optymali-
zacji procesu wytwarzania spiekow Fe-Al bedzie wyko-
rzystanie w ich strukturze stref przejSciowych na
osnowie faz wysokoaluminiowych, podwyzszajacych
migdzy innymi twardo$¢ i odpornos¢ srodowiskowsa
otrzymanych uktadow gradientowych.

Podziekowania

Przeprowadzone badania zrealizowano w ramach
projektu MNiSW Nr: ON508 004434 (12-315/2008/
WAT).
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