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WPLYW PARAMETROW TECHNOLOGICZNYCH WYTWARZANIA
NA JAKOSC MATERIALU KOMPOZYTOWEGO
NA OSNOWIE ALUMINIUM ZBROJONEGO WLOKNAMI WEGLOWYMI

Przedstawiono wyniki badan materialow kompozytowych z osnowa aluminiowa zbrojonych ciaglymi wldknami weglowymi.
Zaprezentowano autorski dwuetapowy sposéb wytwarzania tych materialéw kompozytowych. Stwierdzono, ze stop CuSn10Til7
spelnia oczekiwania stawiane cieczy infiltracyjnej w stosunku do wlokien weglowych. Ustalono, Ze proces infiltracji powinno sie
przeprowadza¢ w temperaturze okolo 1000°C w czasie okolo 1 do 2 minut. W wyniku procesu infiltracji
na powierzchni wiékien weglowych tworzy si¢ strefa przejSciowa zlozona glownie z TiC. Wytrzymalos¢é materialow kompo-
zytowych wzrasta wraz ze zwig¢kszeniem udzialu objetosciowego wiékien (rys. 3). Zamiana osnowy przejsciowej (stop
CuSn10Ti17) na finalng aluminiowa powinna przebiega¢ w temperaturze okolo 1000°C. Natomiast najkorzystniejszy czas for-
mowania wynosi okolo 4 minut (rys. 4). Zbyt krotki czas formowania (okolo 2 minut) powoduje niecalkowite wyplukanie osnowy
przejsciowej z przestrzeni miedzy wléknami weglowymi. Potwierdzaja to wyniki badan mikroanalizy skladu chemicz-
nego granicy rozdzialu fazowego (rys. S). Natomiast zwi¢kszenie czasu formowania do okolo 6 minut prowadzi do nasilenia pro-
cesOw ubytku grubosci wiékien weglowych w wyniku ich rozpuszezania w cieklym aluminium.

Stowa kluczowe: material kompozytowy, osnowa przej$ciowa-stop SnCul0Til7, osnowa finalna-aluminium, zbrojenie-wlokna
weglowe, wytrzymalos$¢ na rozciaganie

THE INFLUENCE OF TECHNOLOGICAL PARAMETERS OF MANUFACTURE
ON QUALITY OF COMPOSITE MATERIAL WITH ALUMINIUM MATRIX REIFORCEMENT
BY CARBON FIBRES

The results of researches of metal-matrix composites with aluminium matrix reinforced with carbon fibers has been pre-
sented. Two-stage method of manufacturing of those metal-matrix composites by free saturation of carbon fibers bundle has
been discovered and presented by authors. It has been considered, that CuSn10Til7 alloy complied with requirements of infil-
tration liquid used for saturation of porous structure of carbon fibers. It has been ascertained, that process of infiltration should
be done in temperature about 1000°C and in range of time 1+2 minutes. As a result of infiltration process has been made an in-
termediation layer. This layer is made of TiC, generally tensile strength of MMC is growing up together with
increasing of fibers volume fraction (Fig. 4). Exchange of intermediation matrix (CuSn10Til7 alloy) into a final, aluminum ma-
trix should be done in temperature about 1000°C. Optimum time of forming is about 4 minutes. When this time is too short
(about 2 minutes) intermediation matrix is flushed out from the space between carbon fibers what was confirmed
by the results of linear chemical microanalysis of interface (Fig. 5). Increase of forming time to circa about 6 minutes makes
a contribution to decrease of carbon fibers thickness.

Key words: composite material, intermediate matrix-aloy SnCul0Til7, final matrix-aluminum, reiforcement-carbon fibres, ten-
sile strenght

WSTEP

Najpopularniejszym sposobem otrzymywania mate-
riatow kompozytowych zbrojonych ciagtymi widknami
weglowymi jest metoda oparta na procesie infiltracji
ciektym metalem preform i uktadéw z witokien. W na-
stegpnym etapie przeprowadza si¢ dyfuzyjne spajanie pre-
form. Procesy te sa zazwyczaj wielostopniowe i tru-dne
do zautomatyzowania. Dodatkowo rozmiar i ksztalt
komponentéw ograniczaja zastosowanie standardowej
obrobki, w zasadzie wykluczajac metody obrobki ma-
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szy- nowej. Tym samym koszty produkcji tych materia-
tow sa bardzo wysokie. Jednakze, w niektorych przy-
padkach, gdy uzyskanie najwyzszych wiasciwosci mate-
rialu kom- pozytowego jest niezbedne, np. w przemysle
zbrojenio- wym, lotniczym czy kosmicznym, problem
kosztow staje si¢ mniej wazny. Dlatego tez pomimo wy-
sokich kosztow ich wytwarzania prowadzi si¢ nadal pra-
ce badawcze, ktore koncentruja si¢ na podwyzszeniu
wiasci-wosci  materiatéw kompozytowych z osnowa
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aluminiowg zbrojonych wtdknami. Do wzmocnienia tych
ma-

terialtow kompozytowych stosowane sa roézne widkna
ciagle, takie jak: stalowe, tytanowe, berylowe, wolfra-
mowe, molibdenowe, weglowe (grafitowe), szklane,
borowe, korundowe, weglika krzemu oraz organiczne
typu Kevlar [1-4].

Nalezy zauwazy¢, ze gestos¢ WW jest jedna z naj-
nizszych. Umozliwia to uzyskanie rowniez matej ggsto-
$ci (masy) finalnego tworzywa. Dodatkowo zwraca sig
uwagg zaréwno w badaniach, jak i technologiach otrzy-
mywania nowoczesnych MK, na podwyzszenie zgodno-
$ci wspodtczynnika rozszerzalno$ci cieplnej materialu
zbrojenia i osnowy [5, 6].

MATERIAL DO BADAN
| SPOSOB ICH PRZEPROWADZENIA

Do wytwarzania finalnego materialu kompozytowego
typu AI-WW jako materiatu zbrojacego uzyto wiokien
weglowych produkcji  japonskiej - firmy Tenax-J
o nazwie handlowej HMS 5236. Ilos¢ pojedynczych
WW we wigzce wynosita okoto 6000 sztuk.

Weczesniejsze badania [7-10] wykazaty, ze obiecuja-
ce wyniki infiltracji WW uzyskuje si¢ w przypadku za-
stosowania specjalnego stopu nawilzajacego Cu-
Snl0Til7. Temperatura topnienia tego stopu podawana
przez producenta wynosi okoto 914°C. Natomiast jako
osno-
we finalng wytwarzanego MK zastosowano aluminium
o czystosci okreslonej stosunkiem procentowym jako
99,9999% oraz wlasciwosciach R, = 84 MPa, E =
=0,07 MPa, p=2,7 g/em?’, T,,= 660°C.

Z uwagi na specyficzne wlasciwosci WW (grubosé
rzedu 6 pum) opracowano specjalng metodyke realiza-
¢ji procesu ich infiltracji ciektym stopem. Zbudowane
stanowisko pozwala na ciagle prowadzenie procesu
w atmosferze czystego argonu. Uktad ciagnacy umozli-
wia plynna regulacje predkosci przesuwu wiokien
w zakresie od 50 do 450 mm/min, a wigc 1 sterowanie
czasem ich nawilzania.

Wytworzono probki materialu kompozytowego r6z-
nigce si¢ wspdtczynnikiem upakowania (udzialu objgto-
Sciowego) k - tabela 1.

TABELA 1. Probki MK (CuSn10Til7-WW) uzyskane
w procesie infiltracji
TABLE 1. MMC samples (CuSn10Ti17-WW) received
in infiltration process

Onaczenie Temperatura | Wspotczynnik Czas
obek infiltracji wypehienia infiltracji
p °C k S
la 960 0,15 60 (V'="1,2 cm/min)
1b 960 0,20 60 (V'="1,2 cm/min)
2b 1000 0,20 90 (V= 4,4 cm/min)

2c 1000 0,24 90 (V'=4,4 cy/min)

120 (V= 3,6 cm/min)

3c 1040 0,24

Do wytwarzania materiatdéw kompozytowych z osno-
wa Al uzywano 200 mm odcinkéw drutu kompozytowe-
go z osnowa ze stopu CuSnl0Til7. Po wstgpnej analizie
prob procesu formowania przyjeto, ze czas formowania
bedzie wynosit odpowiednio: 2, 4 i 6 minut.

WYNIKI BADAN | ICH ANALIZA

Na jakos¢ polaczenia osnowy z widknami maja
wplyw migdzy innymi czynniki technologiczne procesu
infiltracji, takie jak: predko$¢ przesuwu wiazki WW
w stopie (a wigc czas infiltracji), udzial objgtosciowy
WW oraz temperatura i czas formowania.

Na podstawie analizy uzyskanych wynikow nalezy
wnioskowac, ze nieznaczny spadek wytrzymalosci mate-
riatu kompozytowego wytwarzanych z wyzsza predko-
$cia przesuwu wiazki wtokien weglowych przez ptynny
stop (czas infiltracji okoto 60 s) jest prawdopodobnie
wywolany niecatkowitym nasyceniem wiokien weglo-
wych kapiela nawilzajaca. Niecatkowite i niezupelne na-
sycenie wtokien weglowych powoduje wystgpowanie w
materiale kompozytowym luznych wiokien weglowych,
na ktorych nie wytworzyla si¢ warstwa posrednia, zto-
zona gtéwnie z TiC, badz wytworzyta sig strefa przej-
$ciowa o znacznej kruchosci i niskiej wytrzy- matosci,
pogarszajacej w efekcie wytrzymato$¢ koncowa produk-
tu finalnego. Zastosowanie z kolei wolnego przesuwu
wiokien weglowych (a wige dhugiego czasu infiltracji) w
wysokich temperaturach (1000°C i powyzej) réwniez
niekorzystnie wptywa na wilasno$ci mechaniczne kom-
pozytu, poniewaz infiltracja przebiega woéwczas na dro-
dze rozpuszczania wiodkien weglowych.

Z analizy wynikow badan dotyczacych wptywu
udzia- tu objetoSciowego widkien weglowych na wy-
trzymato$¢ na rozcigganie materialu kompozytowego
(rys. 1) wynika, ze dla statej predkosci przesuwu widkien
weg-
lowych (czyli tego samego czasu infiltracji) i réznych
ich udziatdow objetosciowych zbrojenia w kompozycie
wzrasta wytrzymato$¢ na rozciaganie tego materiatu
kompozytowego.
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Rys. 1. Zalezno$¢ wytrzymatosci na rozcigganie materialu kompozytowe-
go od udzialu objetosciowego widkien weglowych (7 = 960°C,
V=172 cm/min)

Fig. 1. Dependence between MMC tensile strength and volume fraction of
carbon fibers (7= 960°C, V= 7.2 cm/min)

Analizujac mikrostruktury uzyskanych probek mate-
riatu kompozytowego z osnowa CuSnlOTil7-WW (rys.
2a), obserwuje si¢ zjawisko wystepowania wokot poje-
dynczych widkien weglowych strefy o wyraznie innej
strykturze niz material osnowy. Grubo$¢ tej strefy przej-
sciowej (nazwanej umowie otoczka widkien weglo-
wych), w zaleznosci od parametrow technologicznych
procesu, waha si¢ w stosunkowo szerokich granicach -

od okoto 0,6 do 1,1 um.
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Rys. 2. Mikrostruktura materiatu kompozytowego o wspétczynniku wypet-
nienia £ = 0,2: a) CuSn10Til7-wtokna weglowe, b) Al-widkna we-
glowe po formowaniu w temperaturze 1000°C w czasie 4 minut

Fig. 2. Microstructure of MMC for filling factor & = 0.2:
a) CuSnlO0Til7-carbon fibers, b) Al-carbon fibers after forming
at 1000°C within 4 minutes

Dane literaturowe [8-11] wskazuja, ze grubosc strefy
przej$ciowej zalezy od temperatury kapieli nasycajacej.
Okazuje si¢, ze im jest ona wyzsza, tym diluzszy jest
czas potrzebny do schtodzenia nasyconej wiazki do tem-
peratury ponizej likwidusu, a tym samym wydtuza si¢
czas wykrystalizowywania si¢ fazy TiC, ktorej zarod-
kowanie odbywa si¢ bezposrednio na powierzchni wio-
kien weglowych. Pociaga to z kolei wzrost grubosci tej-

ze strefy przej$ciowej. Wzrost grubosci otoczki wokot
wiokien weglowych powoduje jednoczesne zmniejszanie
sig $rednicy samych widokien weglowych.

Przeprowadzona analiza sktadu chemicznego otoczki
WW potwierdzita znaczna koncentracjg Ti (powyzej
30% at.) oraz C (réwniez powyzej 30% at.) w tej strefie.
Dowodzi to, ze w tej strefie wystgpuje gtownie faza TiC
oraz czgSciowo inne fazy migdzymetaliczne wynikajace
z uktadu rownowagi pomigdzy Cu-Sn-Ti. Przeprowa-
dzone pomiary sktadu chemicznego osnowy wy-
tworzonego materialu kompozytowego potwierdzity, ze
jest to stop na osnowie miedzi o sktadzie: okoto 90%
at. Cu, okoto 5% at. Ti i okoto 5% at. Sn.

W wyniku przeprowadzonych badan wykazano, ze
istnieje zwiazek pomigdzy temperaturg infiltracji a gru-
boscia strefy przejSciowej na granicy rozdzialu wtokno
weglowe-osnowa. Dla nizszej temperatury, tj. 960°C,
gru- bos¢ tej strefy ksztaltowata si¢ na poziomie 0,6+0,8
um. Z kolei dla temperatury nasycania 1040°C odnoto-
wa-
no wzrost grubosci strefy przejsciowej do 0,9+1,1 pm.
Stwierdzono ponadto, ze liczba wtokien weglowych nie
wplywa zasadniczo na grubo$¢ otoczki. Chociaz z dru-
giej strony logiczne wydaje si¢ to, ze zbyt duza ich licz-
ba moze jednak utrudnia¢ proces infiltracji, a tym sa-
mym skraca¢ realny czas kontaktu wtokien weglowych z
ciektym stopem, a nawet w granicznych przypadkach
prowadzi¢ do niepetnego nasycenia wiazki wiokien na
wskros.

Warto przy tym nadmieni¢, ze w warunkach prowa-
dzenia procesu cyna i wegiel ze soba nie reaguja [9, 12].
Zjawisko to tlumaczy si¢ zachodzeniem reakcji jedynie
pomigdzy C i Ti, ktorej wynikiem jest tworzenie si¢ na
granicy rozdziatu warstwy TiC. Innymi sktadnikami
strukturalnymi tej fazy moga by¢é migdzymetaliczne
fazy typu: TipSn, TisSn; i TigSns. Zardwno weglik tyta-
nu, jak i1 fazy migdzymetaliczne Sn oraz Ti cechuja si¢
wysoka stabilnoscia w temperaturach co najmniej do
1500°C, zatem tworzaca sig strefa przejsciowa na grani-
cy rozdziatu witokien weglowych-osnowa powinna sku-
tecznie spetnia¢ rol¢ warstwy barierowej zabezpieczaja-
cej przed bezposrednim kontaktem Al i C w drugim eta-
pie procesu otrzymywania materiatu kompozytowego ty-
pu AI-WW.

Istota drugiego etapu wytwarzania kompozytu na ba-
zie aluminium zbrojonego widknami weglowymi jest
usunigcie z przestrzeni migdzy elementarnymi wtoknami
stopu CuSn10Ti17 i zastapienie go materiatem osno- wy
finalnej. Poniewaz Al i Sn w stanie cieklym cechuja si¢
catkowita rozpuszczalno$cia, natomiast Cu przy nadmia-
rze aluminium (do 33% at. Cu) réwniez two-
rzy niskotopliwe fazy « i v, to rozpuszczenie osnowy
przej$ciowej cieklym aluminium o temperaturze okoto
1000°C jest tylko kwestia czasu formowania materiatu
kompozytowego. Rozpuszczone miedZ i cyna pozostaja
niestety w sktadzie osnowy finalnej na bazie Al, jednak



94 A. Patejuk, M. Gabrylewski

przy stosunkowo duzej objgtosci tej osnowy jej stopien
zanieczyszczenia miedzia i cyna jest maty i nie powinien
w istotny sposob wplywac na jako$¢ wytworzonego ma-
teriatu kompozytowego.

Z przeprowadzonych badan wynika, ze najkorzyst-
niejszy czas zamiany osnowy przejsciowej na alumi-
niowa wynosi okoto 4 minuty (w temperaturze 1000°C)
- rysunek 3. Natomiast w przypadku gdy czas procesu
wy- miany osnowy trwa krocej - np. okoto 2 minut,
wowczas nie dochodzi do jej pelnej zamiany. Zamianie
ulega jedynie zewngtrzna czg§¢ osnowy, natomiast we-
wnatrz pozostaje rdzen ze stopem nasycajacym Cu-
Sn10Til7. Rowniez przetrzymywanie WW w cieklym
aluminium o temperaturze 1000°C, w czasie dtuzszym,
np. przez okoto 6 minut, rowniez zauwazalnie obniza
wytrzy-
mato$¢ finalnego materiatu kompozytowego. Prawdo-
podobng przyczyna tego zjawiska jest to, ze otoczki
wlokien weglowych ulegaja znacznemu rozpuszczaniu
i dochodzi do bezposredniego kontaktu C i Al z mozli-
woscia zachodzenia reakcji, w wyniku ktorej powstaje
AlyC;. Wynikiem tego jest zmniejszenie si¢ $rednicy
WW i przyjmowanie przez nie nieregularnych ksztal-
tow, a kruchos¢ Al4C; obniza wytrzymalo§¢ materiatu
kompozytowego na rozciaganie.
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Rys. 3. Zalezno$¢ wytrzymatosci na rozciaganie materiatu kompozytowego
Al-wtokna weglowe od czasu jego formowania (k = 0,20, T =
1000°C)

Dependence between MMC Al-carbon fibers tensile strength and
time of forming (k = 0.20, 7= 1000°C)

Fig. 3.

350 4 ——2min —@—4 min —A—Gminl—

300 A

- 250

Rm, MPa

200 A

150 4 - - - - - mmmmm e

100 T T
15 20 24
Udziatl objetosciowy WW, %

Rys. 4. Zalezno$¢ wytrzymatosci na rozcigganie materialu kompozytowe-
go Al-widkna weglowe od udziatu objgtosciowego wiokien weglo-
wych dla czasu formowania 2, 4 i 6 min, 7,= 1000°C

Fig. 4. Dependence between MMC type Al-carbon fibers tensile strength
and volume fraction for forming within 2, 4, 6 min, 7; = 1000°C

Wytrzymato$¢ na rozeinmanie MK rnénie v miare

. . . Granica rozdzialu WW/osnowa (Al)
zwigkszania udziatlu ODJCIOSETOWCZ0O ZDIUJGCyCIT W W
(rys. 4). Dla krotkich czaséw formowania stwierdzono,
Ze osnowa przej&i‘owa nie zostala catkowjcie zamienio-
na na finalna, alyminjowsg (rys. 5). Najpmmpodobniej
jest to spowodow C |tym, ze dla tego czasy Lty okre-
$lonym udziale zbrojenia, pogarsza si¢ doswgp—cicklego
aluminium do glebiej zalegajacych obszarow osnowy
przejSciowej. Postawiona teza jednak wymaga przepro-
wadzenia dodatkowych eksperymentalnych bp<=4 po-
twierdzajacych. / Cu
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Rys. 5. Mikroanaliza liniowa sktadu chemicznego na granicy rozdziatu faz
widkna weglowe-osnowa Al

Fig. 5. Results of linear chemical microanalysis on interface carbon
fibers-Al matrix

Analiza mikrofotografii otrzymanego MK (AlI-WW)
wskazuje, ze w drugim etapie wytwarzania materiatu
kompozytowego we wszystkich probkach zostata zacho-
wana barierowa warstwa posrednia na granicy rozdziatu
wiokno-osnowa, powstala w pierwszym etapie procesu.
Stwierdzono, ze wyplukiwanie osnowy przejsciowej
w czasie 2 minut nie powoduje catkowitej jej zamiany
(rys. 5). Wewnatrz drutu materialu kompozytowego
znaj- duje si¢ rdzen ,,starej” osnowy, tj. CuSnl10Til7,
,Zatopiony” w osnowie aluminiowej. Najkorzystniejsze
wyniki zamiany osnowy uzyskano dla probek, dla kto-
rych czas zamiany wynosit 4 minuty. W prébkach tych
dobrze wida¢ obecnos¢ stref przejsciowych, choé¢ ich
granice ulegly lekkiemu ,,rozptynigciu”.

W wyniku przeprowadzonych badan stwierdzono, ze
zamiana osnowy podczas wytwarzania materialu kom-
pozytowego typu Al-WW zachodzi bez wigkszych za-
ktécen. Zrozumialy wydaje si¢ fakt, ze wymianie
towarzysza reakcje na granicy WW-osnowa, w wyni-
ku czego strefa przejSciowa z pierwszego etapu pro-
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cesu traci swoj regularny ksztalt, a przede wszystkim
grubo$¢. Z przeprowadzonych badan wykonanych pro-
bek materialu kompozytowego, dla czasu formowania
6 minut, wynika, Zze przetrzymywanie kompozytu
CuSnl0Til7-WW w temperaturze ok. 1000°C przez
dhuzszy czas powoduje degradacje wtokien weglowych.
Rezultatem tego jest zmniejszanie sig¢ $rednicy wiokien
weglowych do okoto 5,0+5,5 um oraz dodatkowo za-
obserwowano czgsciowe niszczenie strefy posrednie;.
O ile probki po pierwszym etapie mialy strefy przej-
sciowe (otoczki) o grubosci 0,6+1,1 um, to po zamianie
osnowy ich grubo$¢ zmalata do 0,5+0,8 pm.

Analiza sktadu chemicznego w strefie przej$ciowej
probek potwierdzita duza koncentracj¢ Ti oraz C. Po-
nadto stwierdzono tam obecno$¢ nieznacznej ilosci Al
i Sn. Grubos¢ strefy przejsciowej po formowaniu osta-
tecznym nieco si¢ zmniejszyta w pordwnaniu z grubo-
$cia tych stref po infiltracji. Ubytek grubosci oszacowa-
no na okoto 15+20%.

WNIOSKI

1. Zastosowanie jako wstgpnej kapieli nasycajacej stopu
CuSnlOTil7 powoduje wytworzenie wokot wiokien
weglowych strefy przejSciowej. W skiad tej strefy
wchodzi gtownie weglik tytanu. Natomiast inne
sktadniki tej strefy to zwiazki migdzymetaliczne cyny
i tytanu: Ti,Sn, TisSns, TigSns.

2. Wraz ze wzrostem temperatury procesu nasycania ro-
$nie grubos¢ strefy barierowej powstajacej wokot po-
jedynczych widkien.

3. Zamiana osnowy CuSn10Til7 na osnowe aluminiowa
w temperaturze okoto 1000°C powoduje zmniejszenie
grubosci strefy barierowej o okoto 15+20%.

4. Najwyzsza warto$¢ wytrzymatosci na rozciaganie Rm
= 315 MPa uzyskano dla probek materiatu kompozy-
towego aluminium-wiékno weglowe formowanego w
czasie 2 minut. Stanowi to okoto 37% wartosci teore-
tycznej, wyznaczonej na podstawie prawa mieszanin.

Prace wykonano w ramach realizacji projektu statu-
towego Nr S/WM/5/03, (2003-2005) - finansowanego ze
srodkow Komitetu Badan Naukowych.
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