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BADANIA WELASCIWOSCI SPIEKOW ODS O OSNOWIE Fe40Al

Material do badan uzyskano, wykorzystujac autorski proces technologiczny, nawigzujacy do metalurgii proszkow. Mieszani-
ne¢ proszkow zelaza i aluminium z jednoprocentowym wagowo dodatkiem nanometrycznego Al,O; prasowano/spiekano wstepnie
pod obcigzeniem statycznym i cyklicznie zmiennym, a nast¢pnie spiekano swobodnie w celu uzyskania jednorodnej struktury Fe-
Al. Wsad przed spiekaniem homogenizowano w mlynie kulowym.

W prezentowanym opracowaniu przeanalizowano wplyw granulacji wsadu wejsciowego i rodzaju obciazenia (statyczne
i cyklicznie zmienne) na wiasciwosci wytrzymalo$ciowe spiekéw. Wraz ze wzrastajacq szerokoscia przedzialu wymiarowego wsadu
wzrasta granica wytrzymatosci na $ciskanie badanych spiekow. Zmiany parametru R; wynikajace ze zmiany rodzaju ci$nienia
prasowania sa w tym przypadku statystycznie nieistotne. Obserwuje si¢ natomiast jego wyrazny wplyw na wartos$¢ odksztalcenia
wzglednego A.. Odksztalcenie probek, wykonanych z proszkow o tej samej granulacji, spiekanych z udzialem obcigzenia statycz-
nego jest okolo 10% wyzsze niz dla dogeszczanych ciSnieniem cyklicznie zmiennym. Poszerzenie przedzialu wymiarowego - wsad
ponizej 38 pm - umozliwia odksztalcanie spiekéw do poziomu 42% przy wartosci 37% dla frakeji
4038 pm. Dla probek wykonanych z proszkéw z przedzialu 53+38 pm zaobserwowano spadek plastycznosci do wartosci 34%.

Optimum wytrzymalo$ciowe uzyskano dla spiekéw wykonanych z proszkéw o frakcji ponizej 38 pm spiekanych z udzialem
obcigzenia statycznego. Dla tego przypadku zarejestrowano poziom naprezen niszczacych rowny 2482 MPa przy
odksztalceniu wzglednym 42%.

Stowa kluczowe: faza mi¢dzymetaliczna Fe40Al, spieki ODS (oxide dispersion-strengthened), statyczna proba $ciskania

INVESTIGATION OF MECHANICAL PROPERTIES OF ODS Fe40AIl SINTERS

The iron aluminides FeAl have been among the most widely investigated intermetallics. For example, they have relatively
low density, high stiffness, and excellent resistance to oxidation and corrosion at elevated temperature. Their major disadvan-
tages is the susceptibility to environmental embrittlement at room temperature, very poor strength and creep resistance above
600°C. This problem can be partially solved by microalloying and oxide dispersion strengthening (ODS).

Oxide dispersion strengthening (ODS) iron aluminides alloys based on FeAl have been formed by two stages sintering proc-
ess. The elemental iron and aluminum powders with addition of nanometer size ALO; (1 wt.%) were mixed together to give a
composition of Fe-40 at.% Al by ball milling. Three variants of powders mixture size: 40+38, 53+38, <38 pm were used. The ini-
tial stage of manufacturing was mechanical forming of prepared mixture by pressing at elevated temperature. Two value of cy-
clic pressure frequency was used - static version (0 Hz) and 40 Hz. Second stage of manufacturing led to change of chemically

and structurally heterogeneous pre-sintered materials into homogeneous Fe40Al-based intermetallics.
Changes in mechanical properties of sintered materials were studied. The essential strength parameters of intermetallic sin-
ters were calculated on the base of stress-strain compression curves. Influence of mixture powders size on compression strength

and equivalent strain was analysed.

It was stated that size of powders influence on sinters compression strength. With increase powders dimensionally range in-
crease value of R; too. Samples obtained from < 38 pm powders, consolidated by static pressure have the highest strength of the
order of 2482 MPa at 42% strain. Kind of used loading has a negligible effect on sinter strength. However, cyclic
loading decrease in plastic deformation. Decrease about ten percent in equivalent strain was observed for all variants.

Key words: Fe40Al intermetallics phase, ODS (oxide dispersion-strengthened) sinters, compression test

WSTEP

Materialy na osnowie fazy migdzymetalicznej FeAl
sa postrzegane jako zamienniki dla obecnie stosowanych
stopéw zaroodpornych i zarowytrzymatych [1-4]. O ich
atrakcyjnosci decyduje zespot korzystnych whasciwosci
fizykomechanicznych, takich jak: relatywnie niska ge-
stosé (~6 g/em’), wysoka wytrzymalto$é, odporno$¢ na
utlenianie, naweglanie i korozj¢ w podwyzszonej tempe-
raturze. Potencjalne aplikacje tego typu stopow ograni-
czaja: sktonno$¢ do kruchego pekania w tem- peraturze
otoczenia oraz niska odporno$¢ na petzanie powyzej
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600°C. Na podstawie wynikow prowadzonych badan

stwierdzono, ze problemy te mozna rozwiazac na etapie
wytwarzania intermetali, domieszkujac je nanoczastkami
ceramiki tlenkowej (Al,Os, Y03, ZrO,) [5, 6]. Trady-
cyjne metody topienia i odlewania wymagaja potaczenia
ze skomplikowang obrobka cieplno-plastyczna, co
znacznie wydhuza i podraza proces technologiczny.
Dobre efekty w tym przypadku daja metody wytwa-
rzania z obszaru metalurgii proszkow. W niniejszej
pracy zaproponowano dwuetapowy proces technologicz-
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ny. Pierwszy etap polegal na jednoosiowym prasowaniu
odpowiednio przygotowanej kompozycji proszkowej w
podwyzszonej temperaturze z udziatem obciazenia sta-
tycznego i cyklicznie zmiennego [7] - dwa warianty
technologiczne. Nastgpnie uzyskane wypraski wstgpnie
spickano  swobodnie = w  piecu  komorowym
w oslonie gazu ochronnego - etap drugi. Struktura
spiecku po pelnym cyklu obrobki cieplnej sktada sig
z intermetalicznej osnowy Fe40Al wzmocnionej mikro-
metrycznymi czastkami tlenku aluminium, rozmieszczo-
nymi po granicach ziaren [8], oraz nanometryczng faza
tlenkowg  ALOs;, réwnomiernie rozmieszczona
w objetosci ziaren. Zastosowanie obcigzenia cyklicznie
zmiennego W pierw- szym etapie procesu technologicz-
nego umozliwia fragmentacjg warstw tlenkowych i ich
réwnomierne rozmieszczenie w objgtosci spieku. Inten-
sywne procesy dyfuzyjne towarzyszace przemianom
fazowym podczas spiekania swobodnego pozwalaja
natomiast na rownomierng dystrybucj¢ nanoczastek
AlL,O3 w objgtosci ziaren osnowy.

MATERIAL | METODYKA BADAN

Materiat do badan otrzymano w dwuetapowym pro-
cesie spiekania. Jako wsadu uzyto czystych technicznie
proszkow zelaza i aluminium zmieszanych w proporcji
odpowiednio 60 do 40% z jednoprocentowa wagowo
domieszka nanometrycznego Al,O3; (80 nm). Do spieka-
nia wyselekcjonowano trzy kompozycje granulome-
tryczne wsadu wejsciowego: 40+38, 53+38 1 ponizej
38 um. Przygotowane mieszaniny proszkowe homogeni-
zowano w miynie kulowym, wykorzystujac niskoener-
getyczne mielenie LSM (low shearing mode) (rys. 1).

Etap pierwszy (spiekanie wstgpne) zrealizowano w
dwoch wariantach technologicznych, stosujac technike
prasowania jednoosiowego pod obciazeniem statycznym
(0 Hz) i cyklicznie zmiennym (40 Hz). Uzyskane nie-
jednorodne strukturalnie wypraski spiekano swobodnie
w temperaturze 1250°C i atmosferze ochronnej argonu
(spiekanie zasadnicze). Do badan wytrzymalosciowych,
ze spiekow po pelnym cyklu obrobki cieplnej, wycigto
metoda elektroerozyjna probki (po trzy dla kazdego
wariantu technologicznego) w ksztalcie walca o stosun-
ku L/H réwnym 1.4. Czota prébek szlifowano zgrubnie
na szlifierce ptaszczyznowej, a nastgpnie wraz z po-
wierzchnia boczna szlifowano doktadnie w uchwycie
czteroszczgkowym papierami  SiC o gradacji od
600 do 1200. Statyczna probe Sciskania zrealizowano na
maszynie wytrzymatoSciowej Instron z predkoscia
przemieszczania si¢ trawersy rowna 0,5 mm/min
w temperaturze otoczenia. Odksztatcenie probek rejes-
trowano za pomoca ekstensometru. Dla kazdego warian-
tu technologicznego wyznaczono peina charakterystyke
Sciskania, podstawowe parametry wytrzymatoSciowe,
takie jak R 1 Ac, oraz wstgpnie oszacowano warto$¢

modutu sprezystosci wzdtuznej. Przeanalizowano zwia-
zek granulacji wsadu wejsciowego i rodzaju obcigzenia
z wytrzymato$cia na $ciskanie i plastycznoscia uzyska-
nych spiekow. Otrzymane wyniki przedstawiono w for-
mie graficznej, wykorzystujac pakiet oprogramowania
Microsoft Office.
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Rys. 1. Mieszanina proszkéw o granulacji ponizej 38 um po niskoener-
getycznym mieleniu LSM w mtynie kulowym: a) powigkszenie
200x, b) powigkszenie 800x

Fig. 1. Mixture of powders below 38 pum size after low shearing mode
LSM: a) zoom 200x, b) zoom 800x

BADANIA WYTRZYMALOSCIOWE

Z wczesniej przeprowadzonych badan wynika, ze
materiaty na osnowie fazy FeAl, uzyskane droga dwu-
etapowego spiekania, posiadaja dobre wlasciwosci wy-
trzymatosciowe w temperaturze otoczenia [9]. Istotny
wplyw na dorazna granicg wytrzymatoSci ma rodzaj
zastosowanego obciazenia w pierwszym etapie procesu
technologicznego (spiekanie wstepne). Dla  spiekow
uzyskanych z udziatem obciazenia cyklicznie zmiennego
o czestotliwosci 20 Hz odnotowano dorazna granice
wytrzymatoéci rowng 1363 MPa. Dalszy wzrost czgsto-
tliwo$ci zmian ci$nienia prasowania przyczynia si¢ do
liniowego spadku wytrzymatosci probek do poziomu 850
MPa dla czestotliwosci 80 Hz. Dodatek nano-
metrycznego Al,O; powoduje wzrost doraznej granicy
wytrzymatosci o okoto 20%. Niezaleznie od zastosowa-
nego rodzaju obciazen parametr R ksztaltuje si¢ powy-
zej 2000 MPa (rys. 2). Istotny wptyw w tym przypadku
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na wilasciwosci wytrzymatosciowe ma szeroko$¢ prze-
dziatu wymiarowego frakcji proszku wykorzystanego w
procesie spickania. Poziom napr¢zen niszczacych dla
wariantow 4038 1 53+38 um ksztattuje si¢ na poziomie
2200 MPa (rys. 3a). Poszerzenie przedzialu wymiaro-
wego proszku (frakcja ponizej 38 pm) powoduje wzrost
wartosci R; do 2500 MPa.
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Rys. 2. Krzywe $ciskania dla materialdw ODS o osnowie Fe40Al spie-
kanych z udzialem obciazenia: a) statycznego, b) cyklicznie
zmiennego

Fig. 2. Stress-strain curves in compression of ODS Fe40Al materials

sintered under: a) static loading, b) cyclic loading

Na uwage zastuguja zmiany stopnia odksztalcenia
w zaleznosci od wariantu technologicznego. Okazuje
si¢, ze najwicksze odksztatcenie osiagaja probki spieka-
ne z proszkow o granulacji ponizej 38 wm, doggszczane
ci$nieniem statycznym (rys. 3b). W tym przypadku od-
notowano odksztalcenie réwne 42%. Interesujacy jest
fakt, ze dla spiekdéw wykonanych z proszku o frakcji
40+38 um odksztatcenie jest wyzsze niz dla wyprasek,
gdzie wsad zawieral si¢ w przedziale wymiarowym
53+38 um. Zjawisko to wystepowato zaréwno dla kom-

pozytéw spiekanych z udziatem obcigzenia statycznego,
jak i cyklicznie zmiennego. Wprowadzenie obciazenia o
czgstotliwosci zmian 40 Hz powoduje spadek stopnia
odksztatcenia uzyskanego materialu. Dla kazdego wa-
riantu technologicznego zaobserwowano kilkuprocento-
wy spadek jego wartosci (rys. 3b). Dodatkowo dla uzy-
skanych spiekow oszacowano warto$¢ modutu sprezy-
stosci wzdtuznej. Niezaleznie od wariantu technologicz-

nego wynosi on 200 £10 MPa.
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Rys. 3. Wptyw granulacji wsadu wejsciowego na dorazna granicg wy-
trzymatosci (a) i odksztatcenie wzgledne (b) spiekow ODS-
-Fe40Al

Influence of particle size of mixture Fe and Al powders on compres-
sion strength (a) and equivalent strain (b) of ODS-Fe40Al sinters

Fig. 3.

PODSUMOWANIE

Domieszkowanie spiekoOw na osnowie fazy FeAl na-
nometrycznym proszkiem a-Al,O; moze by¢ skuteczna
metoda poprawienia ich wlasciwosci wytrzymaloscio-
wych w temperaturze otoczenia. Przeprowadzone proby
wytrzymatosciowe wykazaly okoto 20% wzrost warto$ci
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R. dla materiatbw ODS w stosunku do spiekow bez
dodatku nanometrycznego tlenku aluminium. Wraz ze
wzrastajaca szerokos$cig przedzialu wymiarowego wsa-
du wejSciowego wzrasta granica wytrzymatosci na $ci-
skanie badanych spiekéw. Zmiany parametru R, wyni-
kajace ze zmiany rodzaju ci$nienia prasowania, sa w
tym przypadku statystycznie nieistotne. Obserwuje si¢
natomiast ich wyrazny wptyw na warto$¢ odksztalcenia
wzglednego A.. Odksztalcenie probek, wykonanych z
proszkbw o tej samej granulacji, spiekanych
z udzialem obciazenia statycznego jest okolo 10%
wyzsze niz dla doggszczanych cisnieniem cyklicznie
zmiennym. Poszerzenie przedzialu wymiarowego wsadu
ponizej 38 pm umozliwia odksztalcanie spiekow do
poziomu 42% przy wartosci 37% dla frakcji 40+38 pm.
Dla probek wykonanych z proszkow z przedziatu 53+38
um zaobserwowano spadek wartosci A; do 34%.

Najlepsze wlasciwosci wytrzymatosciowe uzyskano
dla spiekow wykonanych z proszkow o frakcji ponizej
38 um spiekanych z udziatem obciazenia statycznego.
Dla tego przypadku zarejestrowano poziom naprgzen
niszczacych rowny 2482 MPa przy odksztatceniu
wzglednym 42%.
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