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STRUKTURA KOMPOZYTOW WYTWARZANYCH METODA,
PRASOWANIA PROSZKOW Al-Al203-AlsFe-AlsTi

Przedstawiono wyniki badan dotyczace oceny struktury kompozytow o zloZzonym skladzie heterofazowym Al-ALO;-
-Al;Fe-Al;Ti. Proszki kompozytowe otrzymano w procesie kontrolowanej reakcji ilmenitu z cieklym aluminium w temperaturze
powyzej 720°C. Uzyskany proszek poddano separacji, a nastgpnie mieleniu w mlynie kulowym. Otrzymano proszek
o zréznicowanej wielkoS$ci, ktorego sklad granulometryczny podano w tabeli 1, a sklad fazowy na rysunku 1. Do wytworzenia
kompozytow uzyto proszku o wielko$ci 45+80 i 80+120 pm. Materialy do badan wykonano dwoma metodami: metoda prasowa-
nia na zimno z nast¢pnym spiekaniem oraz metoda prasowania i spiekania na goraco (prasa Degussa). Zastosowano rézne wa-
rianty prasowania. W pracy przedstawiono tylko niektére. Strukture otrzymanych kompozytéw po prasowaniu na zimno (300
MPa) i spiekaniu (800°C/1 h) przedstawiono na rysunku 3. Rysunek 4 pokazuje strukture tego samego kompozytu, ale otrzyma-
nego metoda prasowania na goraco (15 MPa/800°C/15 min). Wykazano, Ze optymalne warunki prasowania proszkow kompozy-
towych to: prasowanie na goraco w prozni 1000°C/10 MPa/15 min, ale po uprzednim zageszczeniu w temperaturze 800°C/15
MPa i wygrzaniu bez dzialania cienienia w temperaturze 1100°C. Sklad fazowy kompozytu otrzymanego wg tej procedury, okre-
Slony metoda XRD, pokazano na rysunku 2, a jego strukture na rysunku 5. Wykazano, zZe opracowana technologia umozliwia wy-
twarzanie kompozytow zbrojonych fazami mi¢dzymetalicznymi z ukladu Al-Fe-Ti 0 twardosci
powyzej 1000 HV.
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STRUCTURE OF COMPOSITES OBTAINED
WITH Al-Al,0s-Al;Fe-Al;Ti COMPOSITE POWDERS

In this work the results of investigation concern to the examination of composite structures with complex phase composi-
tion ALO;-Al:;Fe-Al;Ti have been presented. The composite powders have been manufactured in controlled reaction process
between ilmenite powders and liquid aluminum at temperature above 720°C. The obtained powders have been selected and re-
duced their size in ball mill. Results of particle analysis of powders have been presented at Table 1, and phase composition in
Figure 1. Powders of 45+80 and 80+120 pm have been used to production of composite samples. Composites have been made
by two methods: cold compaction (300 MPa) and sintering (800°C/1 h), hot pressing at Degussa press. The different
parameters of compaction have been used. Structure of composites obtained by cold compaction and sintering shows
Figure 3. Figure 4 shows structure of that same composite but obtained after hot pressing at 800°C/15 MPa/15 min. The best
compaction parameters of composite powders are: hot pressing in vacuum at 1000°C/10 MPa/15 min, but composite powders
must be early consolidated at 800°C/15 MPa and heated at 1100°C. Phase composition of composite obtained according to that
procedure (XRD analysis) has been shown in Figure 2. Structure of that composite shows Figure 5. It has been
confirmed that elaborated technique used to the manufactured of composite led to obtain of composite reinforced with
intermetallic Al-Fe-Ti system with the hardness above 1000 HV.
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WPROWADZENIE

Coraz szersze znaczenie w technologiach wytwarza-
nia kompozytéw zbrojonych czastkami zajmuja techno-
logie in situ. Polegaja one na wytworzeniu
w cieklym stopie czastek ceramicznych lub faz migdzy-
metalicznych, np. TiB,, Al,O;, Al;Ti w wyniku reakcji
chemicznej pomigdzy aluminium a wprowadzona sub-
stancja [1, 2]. Posta¢ reagenta moze by¢ gazowa (np.
CH,), stata (TiO,, CuO), ciekla (stopione zuzle B,Os,
K;B407) [3, 4]. Zachodzace reakcje chemiczne naleza
do grupy reakcji  aluminotermicznych  silnie
egzotermicznych, trudnych do kontroli. Kinetyka tych
reakcji zalezy bowiem zaréwno od warunkow tempera-
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turowych, jak i sktadu mieszaniny reakcyjnej. W proce-
sach wytwarzania kompozytéw metoda mechanicznego
mieszania do cieklego aluminium mozna praktycznie
wprowadzi¢ uprzednio przygotowane dowolne czastki
ceramiczne [5, 6].

Reakcja aluminotermiczna zachodzaca pomigdzy
aluminium a ilmenitem FeO-TiO, wykorzystywana jest
do wytwarzania zelazo-tytanu [7]. Ilmenit w postaci
proszku zostal zastosowany do wytwarzania kompozy-
tow zbrojonych czastkami ceramicznymi i fazami mig-
dzymetalicznymi w projekcie zamawianym KBN, doty-
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czacym stopéw na osnowie faz migdzymetalicznych.
Jednym z rozwiazan technologicznych, jakie opracowa-
no w ramach tych prac, bylo uzyskanie proszku kompo-
zytowego, ktory w nastgpnym etapie poddano procesowi
obrobki oraz wytworzono z niego kompozyty. W pracy
podano niektore wyniki badan z tego zakresu. Na moz-
liwosci, jakie daje tego typu rozwiazanie wskazuje wiele
publikacji dotyczacych nowych rozwiazan technologicz-
nych w metalurgii proszkow
[8-10] oraz w produkcji kompozytéw na osnowie faz
migdzymetalicznych [10, 11].

CHARAKTERYSTYKA MATERIAL'(')W UZYTYCH
DO WYTWARZANIA KOMPOZYTOW

Zaplanowane badania zostaly zrealizowane z wyko-
rzystaniem dwoch podstawowych substratow: ilmenitu
produkcji norweskiej i aluminium produkcji polskie;.

llmenit (FeO-TiO,) jest mineralem zawierajacym
36,8% Fe, 31,6% Ti i31,6% O (gestosé 4,50+4,72 glenr’)
(teoretycznie zawiera 52,66% TiO,, 47,34% FeO). Do
wytworzenia kompozytow uzyto ilmenitu FeO-TiO, pro-
dukcji norweskiej o wielko$ci czastek ponizej 70 um
oraz aluminium o czystosci technicznej w gatunku AO
produkcji ZM Skawina.

Sktad chemiczny ilmenitu wg firmy Titania (Norwe-
gia) jest nastgpujacy: 44,35% TiO,, 2,81% SiO,, 3,80%
MgO, 0,2% V,0s; reszta 35,94% Fe i tacznie 0,167%
(P,S) - zanieczyszczenia.

Jak przedstawiono powyzej, podstawa uzyskania
proszku kompozytowego jest wykorzystanie reakcji
aluminotermicznej. Zapis tej reakcji mozna przedstawié
nastepujaco:

FeO-TiO, + (8 + x)-Al > ALO; + AlsFe +
+ ALTi + x-Al (1)

W przypadku przyjetego rozwiazania reakcja ta za-
chodzi przy nadmiarze aluminium. W wypadku rozwia-
zania prowadzacego do wytworzenia proszku kompozy-
towego powinna ona prowadzi¢ do catkowitego wyczer-
pania aluminium.

Proszki kompozytowe wytworzono w procedurze
in situ reakcji ciektego Al z wprowadzanym do niego
proszkiem ilmenitu o wielkosci czastek 40+80 um. Mi-
nimalna temperatura cieklego aluminium podczas wpro-
wadzania proszku ilmenitu wynosita 720°C. Wpro-
wadzano do ciektego aluminium proszek ilmenitu
uprzednio wysuszony i ogrzany do temperatury 500°C.
Zastosowano mieszanie cieklego metalu z predkoscia
280 obr/min. Temperaturg procesu wytwarzania proszku
dobrano na podstawie analizy krzywej DTA [6]. Prze-
bieg reakcji prowadzit do wytworzenia proszku
o zlozonym sktadzie fazowym (ALOs;, Al:Fe, AlsTi)
1 wielkosci ponizej 1 mm. Sktad fazowy proszku okres-

lono rentgenograficznie (rys. 1). Dominujacym sktadni-
kiem tego proszku jest aluminium, tlenek glinu i Al;Ti.
Proces wytwarzania proszku prowadzono do momentu
wyczerpania zapasu ciekltego aluminium, przy czym
ilos¢ wprowadzanego ilmenitu byta zawsze stata i wy-
nosita 20% wag. w stosunku do uzytego aluminium.

TABELA 1. Sklad ziarnowy proszku kompozytowego
TABLE 1. Size analysis of composite powder

Wielkos¢ <20 | 25:45 |45:80 | 80+125 | 1252200 | > 200
czastek, pm
Udziat wag.
frakeli, % 15| 85 | 205 | 17,0 235 | 285

Otrzymany proszek kompozytowy w nastgpnych eta-
pach zostal poddany separacji w celu oddzielenia nie-
przereagowanych duzych czastek aluminium. Ich udziat
w stosunku do pierwotnej masy aluminium nigdy nie
przekraczat 5%. Tak przygotowany proszek poddano
nastgpnie mieleniu na kruszarce i mtynie kulowym. Uzy-
skany proszek przesiano, otrzymujac frakcje ponizej 40,
40+80 um i powyzej 80 pum. Maksymalna wielko$¢
czastek proszku kompozytowego uzytego do wytworze-
nia probek nie przekraczata 120 um. Sktad ziarnowy
proszku po mieleniu podano w tabeli 1.
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Rys. 1. Sklad fazowy proszku kompozytowego po jego wytworzeniu
w temperaturze 720°C i rozdrobnieniu (mielenie w miynie

kulowym)

Fig. 1. Phase composition of composite powders after producing at 720°C
and size reduction in ball mill

PROCES TECHNOLOGICZNY
| STRUKTURA KOMPOZYTOW

Do wytworzenia ksztattek z proszku kompozytowego
zastosowano dwie metody:
e metod¢ prasowania na zimno z nastgpnym spie-
kaniem,
e metode prasowania i spiekania na goraco na prasie
Degussa.
W badaniach wykorzystano proszki o wielko$ci
25+45 1 45+80 um. Prasowanie na zimno przepro-
wadzono na prasie dwustronnego prasowania Zywiec
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o maksymalne;j sile nacisku 600 MN, otrzymujac wypra-
ski w ksztatcie walcow o $rednicy 30 mm i wysokosci
15 mm. Zastosowano zmienne ci$nienia prasowania 150,
300, 500 MPa. Spickanie  przeprowadzono
w atmosferze argonu w temperaturze 1000°C/2 h. Zasto-
sowany sposob spiekania okazal si¢ niezadowalajacy.
Nie tylko nastapito utlenienie probek, ale rowniez de-
formacja probek z czg$ciowym ich spienieniem. Ten
sposob realizacji procesu wytwarzania kompozytow
nalezy uzna¢ za niewlasciwy. Spiekanie kompozytow
w temperaturze ponizej 1000°C pozwala uzyskaé jakos-
ciowo dobry material. Twardos¢ kompozytu jest jednak
porownywalna z kompozytami odlewanymi i nie prze-
kracza 200 HB. Struktur¢ wytworzonych kompozytéw
po prasowaniu na zimno i spiekaniu w temperaturze
800°C pokazano na rysunku 3. W strukturze kompozytu
mozna zauwazy¢ fragmenty czastek ilmenitu, ktore ule-
gly reakcji. W celu uniknigcia utleniania wyprasek pod-
czas spiekania konieczne jest stosowanie atmosfery
redukcyjnej. Z kolei dla uniknigcia spieniania wyprasek
konieczne jest spickanie pod ciSnieniem. Warunki takie
spelnia proces prasowania i spiekania na prasie
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Rys. 2. Sklad fazowy kompozytu otrzymanego po prasowaniu proszku
kompozytowego na prasie Degussa w prozni w temperaturze
1100°C/10 MPa/15 min

Fig. 2. Phase composition of composite after producing from composite
powders on Degussa press in vacuum at 1100°C/10 MPa/15 min

Prasowanie i spiekanie na goraco z wykorzystaniem
prasy Degussa przeprowadzono w formach grafitowych
pokrytych weglikiem boru. Brak tego pokrycia prowa-
dzit do dodatkowej reakcji proszku kompozytowego
z weglem. Zrealizowano kilka wariantow prasowania
i spiekania, polegajacych przede wszystkim na doborze
temperatury prasowania. Prasowanie przeprowadzono w
temperaturze: 800, 1000 i 1100°C, stosujac kazdorazo-
wo ci$nienie 15 MPa i czas prasowania 15 minut. Prze-
prowadzone testy wykazaly, ze prasowanie w tempera-
turze 800 i 1000°C pozwala uzyska¢ spick, ale
o niskiej twardosci porownywalnej z kompozytem odle-
wanym, przy czym dziatajace ci$nienie kazdorazowo
powoduje usunigcie ze spieku fazy cieklej (stop Al

z zelazem i tytanem). Strukture takiego materiatu poka-
zano na rysunku 4. Z kolei zastosowanie temperatury
prasowania 1100°C inicjowato proces dodatkowej synte-
zy kompozytu, wyzwalajacej w matrycy gwaltowny
wzrost temperatury i ci$nienia. Utrzymanie ci$nienia
prasowania 15 MPa w tej temperaturze prowadzito kaz-
dorazowo do rozerwania formy. Jest to spowodowane
prawdopodobnie zaréwno intensywnym wydzielaniem
sig tlenu, jak i gwattownym wzrostem temperatury. W
strukturze kompozytu otrzymanego po prasowaniu na
zimno i spiekaniu w temperaturze 800°C stwierdzono
obecnos¢ czastek ilmenitu, ktore nie
ulegly reakcji, co w warunkach prasowania na goraco
(1000°C) umozliwia zakonczenie reakcji egzotermicz-
nej.

Rys. 3. Struktura kompozytu otrzymanego metoda prasowania na zimno
proszku kompozytowego, po spiekaniu w temperaturze 800°C/1 h
(cisnienie prasowania 300 MPa) (a), widoczny fragment nie
przereagowanego ilmenitu (b)

Fig. 3. Structure of composite obtained by cold compaction of powders
(compaction pressure 300 MPa), after sintering at 800°C/1 h (a),
particle of ilmenite (b)

Przeprowadzone pomiary twardosci otrzymanego
kompozytéw wykazaty, ze wraz ze wzrostem temperatu-
ry procesu twardo$¢ kompozytu ros$nie i dla materiatu
uzyskanego po prasowaniu i spiekaniu na prasie
Degussa twardos¢ przekracza 1000 HV.

Optymalny wariant procesu pozwalajacy otrzymaé
material o twardoSci powyzej 1000 HV to: ogrzanie
proszku kompozytowego do temperatury 800°C, praso-
wanie pod ci$nieniem 15 MPa, odpre¢zenie wypraski,
wygrzanie nastepnie do temperatury 1100°C (zachodzi
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reakcja egzotermiczna), wychtodzenie wypraski do tem-
peratury 1000°C i nastepne prasowanie ci$nieniem 10
MPa przez 15 minut. Otrzymany kompozyt ma strukture
heterofazowa, skladajaca si¢ z czastek Al,O;, faz mig-
AlTi

dzymetalicznych typu AlFe i oraz Al

(rys. rys. 215).

Rys. 4. Struktura kompozytu otrzymanego po prasowaniu na goraco
w temperaturze 800°C (prasa Degussa 15 MPa/15 min)

Fig. 4. Structure of composite obtained by hot compaction at 800°C
(Degussa press 15 MPa/15 min)

PODSUMOWANIE

Zastosowana technologia wytwarzania kompozytow
z proszkéw kompozytowych daje obiecujace wyniki.
Wymaga dopracowania w zakresie wytwarzania proszku
kompozytowego, a w szczego6lnosci doboru temperatury
cieklego metalu, szybko$ci dozowania proszku ilmenitu i
predkosci mieszania. Wiaze si¢ to z problemem prze-
prowadzenia reakcji in Situ pomigdzy ciektym alumi-
nium i wprowadzanym do niego proszkiem ilmenitu.
Proces ten musi spowodowac catkowite przereagowanie
ilmenitu z aluminium, tak by na etapie prasowania i
spiekania otrzymanego proszku zachodzity tylko procesy
zwigzane z uzyskaniem stanu rownowagowego faz mig-
dzymetalicznych.

Struktura, jak i sktad fazowy wytworzonych kompo-
zytow $wiadcza o poprawnym doborze parametrow
procesu prasowania i spiekania. Analiza danych literatu-
rowych, jak i dotychczasowe do$wiadczenia wskazuja,
ze proszki kompozytowe o heterofazowym sktadzie (Al-
Al,O5-Al;Ti-AlzFe) stanowi¢ moga materiat do produk-

cji czeSci maszyn odpornych na $cieranie, jak
i do wytwarzania powlok ochronnych metodami natry-
sku cieplnego.

Rys. 5. Struktura kompozytu otrzymanego po prasowaniu na goraco
w temperaturze 1100°C (prasa Degussa 800°C/15 MPa/15 min,
odcigzenie, wygrzanie w temperaturze 1100°C, dodatkowe pra-
sowanie po wychtodzeniu do temperatury 1000°C i prasowanie pod
ci$nieniem 10 MPa/15 min)

Fig. 5. Structure of composite obtained by hot compaction of powders at
1100°C (Degussa press 800°C/15 MPa/15 min, unloading, heating
at 1100°C, additional pressing after cool down at 1000°C and
pressing 10 MPa/15 min)

Praca zrealizowana w ramach projektu zamawia-
nego KBN PBZ-KBN-041/T08/08-10.
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