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KOMPOZYTY NA OSNOWIE FAZY MIEDZYMETALICZNEJ NiAl
O WLASCIWOSCIACH ZMODYFIKOWANYCH
CZASTECZKAMI CERAMICZNYMI

Przedstawiono wyniki badan wybranych wlasciwosci kompozytow, na osnowie fazy mi¢dzymetalicznej NiAl, wzmacnianych
réznymi czasteczkami ceramicznymi: AL, O3, TiC, Cr;C,. W badaniach zastosowano proszki kompozytowe wytworzone technika
mechanicznej syntezy stopéw (mechanical alloying). Mieszaniny proszkéw spiekano pod ci$nieniem, stosujac nastepujace para-
metry procesu: temperatura Ts= 1623 K, czas ts = 120 min, ci$nienie prasowania P = 40 MPa, atmosfera - argon. Przyjete pa-
rametry spiekania pozwolily otrzymaé¢ kompozyty o wysokiej gestosci - Srednio ok. 98% gestosci teoretycznej. Wyznaczona po-
rowato$¢ spiekow wynosita ok. 0,5% dla kompozytu NiAIVALO;, ok. 1,0% dla kompozytu NiAl/Cr;C, oraz ok. 1,8% dla
NiAVTiC.

W przypadku kompozytu wzmacnianego czasteczkami TiC otrzymano 12% wzrost wytrzymalosci na zginanie (664 MPa) w
poréwnaniu do czystej fazy NiAl (595 MPa). Wytrzymalo$§¢ kompozytow wzmacnianych czasteczkami Al,O; oraz Cr;C, byla od-
powiednio o ok. 28% (429 MPa) i ok. 24% (452 MPa) nizsza od wytrzymalosci czystej fazy NiAl (tab. 3). Wzrost
wytrzymalo$ci na zginanie wiaze si¢ m.in. z wymiarami ziaren uzyskanych kompozytow - kompozyt NiAl/TiC charakteryzujacy
si¢ najbardziej rozdrobniona i jednorodna mikrostruktura (rys. rys. 3 i 4), ma réwniez najwyisza wytrzymalo$¢ na
zginanie. Wprowadzenie do osnowy (NiAl) czasteczek wzmacniajacych przyniosto zdecydowany wzrost twardosci badanych
kompozytow w porownaniu do czystej fazy NiAl. Dla kompozytu wzmacnianego czasteczkami TiC twardo$¢ wzrosta o ok. 85%.

Wyniki pomiaréw gestosci, porowatosci i wytrzymalosci otrzymanych spiekéw koresponduja z wynikami badan struktural-
nych. Przeprowadzone badania strukturalne obejmowaly mikroskopi¢ optyczng (rys. 3) i skaningowa (rys. 4), analize
fazowa (rys. 5) oraz badania rozkladow powierzchniowych pierwiastkéw (rys. rys. 6 i 7). Analiza struktury otrzymanych spiekéw
wykazala zréznicowanie ich budowy (rys. rys. 3 i 4), wynikajace z rodzaju dodatkowego materialu wzmacniajacego. Wlasciwosci
samych materialéw wzmacniajacych, jak i réznice w charakterze budowy spiekéw przekladaja si¢ na zréznicowanie ich wiasciwo-
Sci. Wykonana analiza fazowa nie wykazala formowania si¢ nowych faz w procesie spiekania. Uzyskane rozklady powierzchniowe
pierwiastkéw pokazuja wysoka jednorodnos$¢ otrzymanych spiekéw.

Stowa kluczowe: kompozyty na osnowie fazy migdzymetalicznej NiAl, spiekanie pod ci$nieniem, wytrzymalo$¢ na zginanie, twar-
dosé

NiAl MATRIX COMPOSITES MODIFIED BY CERAMIC PARTICLES ADDITION

NiAl matrix composites with Al O3, TiC and Cr;C; particles (Tab. 1) were studied. Composite powders produced by the me-
chanical alloying technique (Fig. 1) were hot pressed at 1623 K/40 MPa/120 min in argon atmosphere (Fig. 2). As a result almost
fully dense materials (98% TD) were obtained (Tab. 2). The porosity of obtained composites was 0.5, 1.0 and 1.8%
for NiAl/AL O3, NiAl/Cr;C, and NiAl/ TiC, respectively.

Addition of TiC leads to 12% increase of the bending strength (664 MPa) in comparison to pure NiAl matrix (595 MPa -
tab. 3). However, 24+28% decrease of bending strength for composites with ALO; (429 MPa) and Cr;C, (452 MPa) particles
was found (Tab. 3). The increase of the bending strength is related with the grain size in the sintered materials - NiAl/TiC com-
posites were characterised by small grain size and the homogeneous structure, and due to this reason they have the highest
bending strength. Addition of ceramic particles resulted in increasing of the hardness of the composites in comparison with the
pure NiAl phase. Significant increase of hardness for all composites with ceramic particles was observed (e.g. in the case of TiC
particles almost 85% - Table 3).

Results of the density, porosity and bending strength investigations well correspond to microstructure analyses. The micro-
structure investigations included: optical microscopy, scanning electron microscopy, phase analyses and surface distribution of
elements. Microstructure analyses (Figs 3 and 4) showed that mechanical properties of composites studied depend
on both: microstructure of composites and properties of ceramic particles used. X-ray analysis did not show any new phases,
formed during the sintering process (Fig. 5). High homogeneity of composites was confirmed by WDS technique (Figs 6
and 7).

Key words: NiAl intermetallic matrix composite, sintering under pressure, bending strength, hardness
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Materiaty na bazie zwiazkow migdzymetalicznych

niklu, zelaza i tytanu z aluminium (Ni-Al, Fe-Al, Ti-Al)
postrzegane sa jako materiaty funkcjonalne o specyficz-
nych wiasciwosciach fizycznych oraz potencjalne mate-
riaty konstrukcyjne, cechujace si¢ unikalnymi wtasciwo-
$ciami mechanicznymi, jak i stabilno$cia struktury w
wysokiej temperaturze. Charakteryzuja si¢ one m.in.:
wysoka temperatura topnienia, dobra wytrzymatoscia
oraz malg ggstoscia.
Ze wzgledu na wlasciwosci materialy te znajduja zasto-
sowanie w przemysle samochodowym (wirniki turbo-
sprezarek, zawory, elementy komory spalania i uktadu
wylotowego), w przemysle lotniczym (topatki spreza-rek
i turbin), w energetyce jadrowej (elementy ukladoéw
chtodzenia), w metalurgii (oprzyrzadowanie urzadzen
metalurgicznych).

Glowna przeszkoda bezposredniego zastosowania
materialow na bazie zwiazkow migdzymetalicznych jest
m.in. ich mata plastyczno$¢ w temperaturze otoczenia,
co czyni je trudno obrabialnymi przy zastosowaniu do-
stgpnych technologii.

Modyfikacje wlasciwosci faz migdzymetalicznych

osiagnag¢ mozna m.in. poprzez wprowadzenie do ich
struktury czastek ceramicznych lub przez ich obrobke
plastyczna [1-4]. Wprowadzenie do osnowy migdzyme-
talicznej (Ni-Al) ceramiki typu ALOs;, ZrO, lub TiC
prowadzi do poprawienia niektorych wiasnosci mecha-
nicznych, tj. podwyzszenia twardosci i odpornosci na
$cieranie w wysokich temperaturach, a takze do znacza-
cego wzrostu niektorych wilasnosci uzytkowych - po-
prawienia odporno$ci na utlenianie i nasiarczanie.

MATERIALY, WLASNOSCI | TECHNOLOGIA

W badaniach zastosowano proszki kompozytowe:
e NiAl/AL,O;5 (ok. 20% obj. Al,O5 + ok. 2% obj. Cr),
e NiAl/Cr;C; (ok. 20% obj. Cr3Cy),
e NiAl/TiC (ok. 20% obj. TiC),
o wymiarach czastek 10+45 um, wytworzone technika
mechanicznej syntezy stopdw (mechanical alloying),
uzyskane z mieszaniny proszkéw Ni+Al odpowiednio
z ALLOs, TiC oraz Cr;C,. Wybrane wilasnosci fazy mig-
dzymetalicznej NiAl (osnowa) oraz materialow cera-

TABELA 1. Wlasciwosci fazy miedzymetalicznej NiAl oraz wybranych materialéw ceramicznych [1, 5-7]
TABLE 1. Properties of NiAl intermetallic phase and other ceramics [1, 5-7]

Whasciwosci NiAl ALO; Cr;C, TiC
Gestos¢ p, g/em’ 5913 3,97 6,66 4,94
Modut Younga E, GPa 290 344 400 400+460
Odpornosé na kruche pekanie Ky, MPa - m' 4+6 3,5 - 2,5+4,5
Wytrzymato$¢ na zginanie trojpunktowe, MPa 540 240 - 450+714
Stala Poissona v 0,31 0,22 - 0,15
Twardosé HV, kG/mm’ - 1900 2000 3200
Wspotezynnik rozszerzalnosci cieplnej a, 107/K 11,50 7.4 10,3 7,42
NiAl/AL O3 NiAl/Cr;C, NiAlV/TiC
" o,
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Rys. 1. Sktad fazowy oraz morfologia proszkoéw kompozytowych na osnowie fazy migdzymetalicznej NiAl
Fig. 1. Phase composition and morphology of the composite powders based on NiAl intermetallic phase
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micznych stanowiacych wzmocnienie badanych kompo-
zytdw zamieszczono w tabeli 1.

Sktad fazowy oraz morfologi¢ zastosowanych proszkoéw
kompozytowych przedstawiono na rysunku 1.

Na dyfraktogramach proszkow NiAl/Cr;C, oraz NiAl/
/TiC sa widoczne piki od fazy Al,Os, ktora jest prawdo-
podobnie wynikiem utlenienia czgSci  aluminium
w trakcie procesu mechanicznej syntezy.

Spiekanie pod ci$nieniem
proszkow kompozytowych na bazie NiAl

Proby spiekania prowadzono na prasie do spiekania
pod cisnieniem firmy ASTRO, model HP50-7010,
w atmosferze argonu. Parametry procesu spiekania,
przy- jete na podstawie danych literaturowych [8, 9]
przedstawiono na rysunku 2.
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Rys. 2. Parametry procesu spiekania pod cisnieniem kompozytow na osno-
wie fazy migdzymetalicznej NiAl

Fig. 2. Parameters of the sintering process of composites based on NiAl in-
termetallic phase

WLASCIWOSCI | STRUKTURA
KOMPOZYTOW

Badania gestosci oraz porowatosci

Badania ggsto$ci otrzymanych kompozytéw przepro-
wadzono metoda hydrostatyczna. Wyniki pomiaru ggsto-
$ci zestawiono w tabeli 2.

TABELA 2. Gesto$¢ spiekanych pod ci$nieniem (1623 K/
/40 MPa/120 min) kompozytéw na osnowie NiAl
TABLE 2. Density of the NiAl intermetallic-matrix composites
sintered under pressure at 40 MPa/1623 K/120 min

Gestosé Gestos¢ materiatu Stopien
astose lit spieczenia
Kompozyt zmierzona py 11eg0 (anpwa P
glom’ + wzmocnienie) Lzl paL
g/em’ %
NiAl 591 591 100,0
NiAl/ALL,Os 5,50 5,52 99,6
NiAl/Cr;C, 592 6,06 97,7

* Spicki proszku NiAl produkcji firmy Alfa Aesar Johnson Matthey Compa-
ny o $rednim uziarnieniu ok. 45 um.

| NiAlTIC | se0 | 5,72 I
Przyjete parametry spickania pod ciSnieniem pozwolity
otrzyma¢ kompozyty o duzej ggstosci - Srednio ok. 98%
gestosci  teoretycznej. Wyznaczona porowato$¢ tych
kom- pozytéw wynosita odpowiednio ok. 0,5% dla kom-
pozytu NiAl/Al,Os, ok. 1,0% dla kompozytu NiAl/Cr;C,
oraz ok. 1,8% dla NiAl/TiC. Przedstawione wyniki po-
miardw gestosci i porowatosci uzyskanych spiekow ko-
responduja z zaprezentowanymi w dalszej czg$ci wyni-
ka-mi badan strukturalnych.

Badanie wybranych wtasnosci mechanicznych

Pomiary wytrzymatosci na zginanie o, (zginanie troj-
punktowe) kompozytéw na osnowie NiAl (probki o wy-
miarach 2,5x4,0x25,0 mm3) przeprowadzono na maszy-
nie wytrzymalo$ciowej ZWICK 1446 z glowica 1 kN,
przy rozstawie podpor 20 mm, z predkoscia przesuwu
glowicy maszyny wytrzymatosciowej 1,0 mm/min.

Badania twardosci kompozytow przeprowadzono na

twardo$ciomierzu Vickersa pod obciazeniem 10 kG,
czas trwania obciazenia 10 s, zgodnie z PN-74/H-
04360.
Dla kazdej badanej probki wykonano pig¢ pomiarow.
Otrzymane wyniki pomiaré6w wytrzymato$ci oraz twar-
dosci badanych kompozytow przedstawiono w tabeli 3.
Z analizy danych (tab. 3) wynika, ze tylko w przypadku
kompozytu wzmacnianego czasteczkami TiC otrzymano
wzrost wytrzymatosci (o ok. 12%) w poréwnaniu do
czystej fazy NiAl. Wytrzymato$¢ kompozytow wzmac-
nianych czasteczkami Al,O; oraz Cr;C, byta odpowied-
nio o ok. 28 i ok. 24% nizsza od wytrzymatos$ci czystej
fazy NiAl

TABELA 3. Wytrzymalo$¢ na zginanie o; oraz twardos$¢ spie-
kanych pod ciSnieniem (1623 K/40 MPa/120 min)
kompozytow na osnowie NiAl

TABLE 3. Bending strength o: and hardness of the NiAl

intermetallic-matrix composites sintered under
pressure at 1623 K/40 MPa/120 min

Wytrz.yme.tiosc Twardo$¢ HV g
Kompozyt na zginanie o; kG/mm>
MPa
NiAl” 595,6 39,3 310,0
NiAVALO; 4292 +13,0 488.0
NiAl/Cr;C, 4523 83,8 507,0
NiAVTIC 664,7 £15,1 569,0

Wprowadzenie do osnowy (NiAl) czasteczek wzmacnia-
jacych (AlO;, Cr;C,, TiC) przyniosto zdecydowany
wzrost twardosci badanych kompozytow w poréwnaniu
do czystej fazy NiAl. W przypadku kompozytu wzmac-
nianego czasteczkami TiC zaobserwowano wzrost twar-
dosci o ok. 85%, a dla wzmocnienia Al,O3 i Cr;C, 0 ok.
60%. Wzrost twardo$ci wynika m.in. z wprowadzenia
do osnowy (NiAl) czasteczek wzmacniajacych, charak-
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teryzujacych si¢ duzo
z NiAl (tab. 1).

NiAl/AL O3

NiAl/TiC

NiAl/Cr;C,

F

Rys. 3. Mikrostruktura spiekanych pod cisnieniem (1623 K/40 MPa/120 min) kompozytéw na bazie NiAl
Fig. 3. Microstructure of the NiAl intermetallic-matrix composites sintered under pressure at 1623 K/40 MPa/120 min
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Rys. 4. Mikrostruktura przetomow spiekow: a) NiAl, b) NiAl/AlL O3, ¢) NiAl/Cr;C,, d) NiAl/TiC
Fig. 4. Microstructure of fracture surface of: a) NiAl, b) NiAl/AL,Os, ¢) NiAl/Cr;C,, d) NiAl/TiC composites
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Badania strukturalne

Otrzymane spieki po odpowiedniej preparatyce pod-
dano doktadnym badaniom strukturalnym. Obejmowaty
one badania mikroskopowe, badania rozkladow po-
wierzchniowych pierwiastkoéw oraz badania rentgeno-
strukturalne. Rysunek 3 przedstawia struktury otrzyma-
nych spiekow, a rysunek 4 struktury przetomoéw tych
samych spiekow po przeprowadzanej probie zginania.
Z analizy struktury uzyskanych spiekow (rys. rys. 3 i 4)
wida¢ wyrazne zréznicowanie ich budowy, wynikajace z
rodzaju dodatkowego materiatu wzmacniajacego Al,Os,
Cr;C,, TiC. Wiasnoséci samych materiatdw wzmacniaja-
cych, jak i wlasnie te roznice w charakterze budowy
spiekow przekladaja si¢ na zroznicowanie ich wlasciwo-
$ci.

Analiza przetomoéw pokazuje, ze dla spieku NiAl znisz-

a) b)

czenie probki przebiega glownie poprzez ziarna (rys.
4a). Charakter przetomu pozostatych spiekow z dodat-
kiem AlLOs;, Cr;C, czy TiC w znacznym stopniu rdzni
si¢ od przetomu czystego NiAl. Spiek NiAl/TiC charak-
teryzu- jacy sig¢ najbardziej rozdrobniona i jednorodna
mikrostruktura cechuje si¢ rowniez najwyzsza wytrzy-
matoscia na zginanie.

Przedstawiona na rysunku 5 analiza fazowa nie wykazu-
je formowania si¢ nowych faz w procesie spiekania.
Obecnos¢ weglikow Cr;C; w kompozycie NiAl/ALO;
(rys. 5a) wynika najprawdopodobniej z reakcji pomigdzy
chromem a weglem z grafitowej matrycy, w ktorej pro-
wadzono proces spiekania. Zidentyfikowana w spiekach
NiAl/ALOs; oraz NiAl/Cr;C, obecnos¢ fazy ALOs;
wpltywa na obnizenie ich ggstosci. Uzyskane rozktady
powierzchniowe pierwiastkow (dla wszystkich sktadow)
pokazuja duza jednorodno$¢ otrzymanych spiekow.
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Rys. 5. Sktad fazowy kompozytow: a) NiAl/AL,Os, b) NiAl/Crs;C,, ¢) NiAV/TiC (spiekanie pod ci$nieniem 1623 K/40 MPa/120 min)
Fig. 5. Phase composition of the NiAl intermetallic-matrix composites: a) NiAl/AL,Os, b) NiAl/Cr;C,, ¢) NiAI/TiC sintered under pressure at 1623 K/ /40

MPa/120 min

Rys. 6. Rozktady powierzchniowe Ni, Al oraz Cr w kompozycie NiAl/Cr;C, (spiekanie pod ci$nieniem 1623 K/40 MPa/120 min)
Fig. 6. X-ray maps of elements (Ni, Al, Cr) distribution for NiAl/Cr;C, composite sintered under pressure at 1623 K/40 MPa/120 min
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Rys. 7. Rozktady powierzchniowe Ni, Al oraz Ti w kompozycie NiAl/TiC (spiekanie pod cisnieniem 1623 K/40 MPa/120 min)
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Fig. 7. X-ray maps of elements (Ni, Al, Ti) distribution for NiAl/TiC composite sintered under pressure at 1623 K/40 MPa/120 min

Przy- ktadowo pokazuja to rysunek 6 dla spieku
NiAl/Cr;C; oraz rysunek 7 dla spieku NiAl/TiC.
WNIOSKI

Na podstawie analizy wynikow przeprowadzonych
badan mozna stwierdzi¢, ze:

e Mozliwe jest uzyskanie spiekow o wysokiej gestosci
(Srednio ok. 98% gestosci teoretycznej) z proszkow
NiAl/Al,O3;, NiAl/Cr;C, 1 NiAVTIC otrzymanych
w procesie mechanicznej syntezy stopéw, przy zasto-
sowaniu nastgpujacych warunkow spiekania: tempera-
tura Ts =1350°C, czas ts =120 min, ci$nienie praso-
wania P ~ 40 MP, atmosfera - argon.

o Wiasciwosci materialow wzmacniajacych (ALOs,
Cr3;C,, TiC), jak i r6znice w charakterze budowy spie-
kow (wynikajace z rodzaju materialu wzmacniajace-
go) przektadaja si¢ na zréznicowanie ich wiasciwosci.
Na przyktad wytrzymatos¢ kompozytoéw wzmac-
nianych czasteczkami Al,O; oraz Cr;C, jest odpo-
wiednio o ok. 28 i ok. 24% nizsza od wytrzymatos$ci
czystej fazy NiAl, a dla kompozytu NiAl/TiC o 12%
wyzsza. Wiaze si¢ to m.in. z wymiarami ziaren uzy-
skanych kompozytow; kompozyty zawierajace TiC
charakteryzuja si¢ najdrobniejszym ziarnem.

Badania finansowane przez KBN w ramach projektu
3T08D 028 26.

LITERATURA

[1] Kitaoka A., Hirota K., Yoshinaka M., Miyamoto Y., Yama-
guchi O., Toughening and strengthening of NiAl with Al,O3
by the addition of ZrO,(3Y), J. Am. Ceram. Soc. 2000,
83(5), 1311-1313.

[2] Hahn Choo, Bourke M.A.M., Daymond M.R., A fhite ele-
ment analysis of the inelastic relaxation of thermal residual
stress in continuous-fiber-reinforced composites, Comp. Sci.
Technol. 2001, 61, 1757-1772.

[3] Ghomashchi M.R., AlO; reinforced Al/Ni intermetallic
matrix composite by reactive sintering, J. Mater. Sci. 1995,
30, 2849-2854.

[4] Olszyna A., Michalski A., Oleszak D., Garbacz H. i in.,
Kompozyty o zmodyfikowanych wlasciwosciach na osnowie
faz migdzymetalicznych z uktadow Ti-Al oraz Ni-Al, Inzy-
nieria Materiatlowa 2003, 4-5, 195-203.

[5] Tuan W.H., Toughening alumina with nickel aluminide in-
clusions, J. Europ. Ceram. Soc. 2000, 20, 895-899.

[6] Shackelford J.F., Alexander W., Materials Science and En-
gineering Handbook, Third edition, CRC Press 2001.

[7] Olszyna A., Ceramika supertwarda, Oficyna Wydawnicza
PW, Warszawa 2001.

[8] Morsi K., Review: reaction synthesis processing of Ni-Al
intermetallic materials, Mater. Sci. Eng. 2001, A299, 1-15.

[9] German R.M., Sintering theory and practice, John Wiley
& Sons, 1996.

Recenzent
Jacek Kaczmar



