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MIKROSTRUKTURA | TWARDOSC KOMPOZYTOW TisAl/TiAl/AlOs
SPIEKANYCH POD WYSOKIM CISNIENIEM

Przedstawiono wyniki badan kompozytéw z drobnoziarnista osnowa o strukturze faz migdzymetalicznych Ti;Al/TiAl, zbro-
jonych czastkami AL O;. Stop dwufazowy Ti;AlI/TiAl o skladzie chemicznym Ti-48Al-2Cr (% at.) i strukturze plytkowej (rys. 1)
otrzymano metoda konwencjonalnego odlewania. Nastepnie, odlew rozdrabniano mechanicznie w mlynku kulowym. Uzyskany
proszek mieszano z komercyjnym proszkiem AL O; (10 i 20% wag.) i ponownie mielono (rys. 2). Proszki spiekano w prasie wyso-
koci$nieniowej w temperaturze 960°C pod ciSnieniem 3 GPa. Spiek bez dodatku ceramiki mial jednorodna mikrostrukture z pa-
smowym rozmieszczeniem faz migdzymetalicznych w ziarnach (rys. 5). Mikrostruktura probek z dodatkiem AL, O; byla bardziej
rozdrobniona w stosunku do spieku dwufazowego (rys. 6). Wprowadzony proszek ceramiczny wyst¢gpowal jako dyspersyjne
czastki w ziarnach faz miedzymetalicznych oraz w postaci duzych obszaréw jednofazowych AL, Os. Stopien niejednorodnos$ci mi-
krostruktury byl wigkszy przy wi¢kszym udziale proszku Al,Os;. Wszystkie spieki mialy co najmniej dwukrotnie wyzsza mikro-
twardo$¢ HV,, w stosunku do materialu w stanie lanym (tab. 1). Twardo$¢ kompozytéw, pomimo réznego udzialu ceramiki, byla
taka sama w granicach bledu pomiaru i wigksza jedynie o okolo 10% od HYV,; spiecku dwu-
fazowego.

Stowa kluczowe: fazy migdzymetaliczne Ti-Al, struktura kompozytowa, spiekanie wysokoci$nieniowe

MICROSTRUCTURE AND MICROHARDNESS OF Ti;Al/TiAl/Al,0; COMPOSITES
SINTERED UNDER HIGH PRESSURE

Ti;AI/TiAl - based fine grained intermetallic matrix composites reinforced with alumina were studied. Two-phase alloy with
chemical composition Ti-48AI-2Cr (at.%) exhibiting a lamellar structure (Fig. 1) was obtained by a conventional casting. Next,
the alloy was crushed and subjected to mechanical milling in a laboratory ball mill. The resulting powder was mixed with a
commercial alumina powder (10 and 20 wt.%) and milled again (Fig. 2). After that, the powders were sintered at 960°C under
the pressure of 3 GPa. The samples without Al,O; showed uniform microstructure with a band-like distribution of intermetallic
compounds (Fig. 5). The microstructure of the samples containing alumina was more refined comparing to two-phase sinter
(Fig. 6). The alumina powder was located inside the grains of intermetallics as a dispersive particles. However, single-phase ar-
eas of AL,O; were also observed. For higher alumina content the homogeneity of microstructure was smaller. The measured mi-
crohardness for all sintered samples was at least two times bigger if compared to the as-cast sample (Tab. 1). The hardness of
the composites, despite of the various alumina content, was the same within experimental error and only 10% higher than for

two-phase sintered sample.

Key words: intermetallic phases Ti-Al, composite structure, high-pressure sintering

WSTEP

Kompozyty z lekka osnowa metaliczng sa nowocze-
snymi materialami konstrukcyjnymi o wyjatkowo atrak-
cyjnych wiasciwosciach mechanicznych w odniesieniu
do swojej gestosci. W tej grupie szczegdlne miejsce
zajmuja kompozyty z osnowa o strukturze uporzadko-
wanych faz migdzymetalicznych, zachowujaca dobre pa-
rametry wytrzymatosciowe do wysokiej temperatury
homologicznej, czgsto bliskiej temperaturze topnienia.
W ostatnich latach, rowniez w Polsce, prowadzone byly
prace dotyczace badan kompozytow z osnowa o struktu-
rze fazy migdzymetalicznej, w tym kompozytow
z osnowa z uktadu Ti-Al [1-3]. W ukladzie Ti-Al wy-
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stepuja trzy fazy uporzadkowane: TisAl (ay), TiAl (y)
1 Al3Ti. Najlepszy zespdt whasciwosci wykazuja stopy
z dwufazowa mikrostruktura a,+y o sktadzie chemicz-
nym Ti (45+48% at.) Al [4]. Materiaty te maja z reguly
mikrostrukture plytkowa (ziarna z przemiennie ulozo-
nymi pltytkami faz a, i1 y), cho¢ mozliwe jest takze
otrzymanie mikrostruktury typu ,,dupleks” (ziarna ptyt-
kowe oraz réwnoosiowe ziarna fazy y). Generalnie, mi-
krostruktura ptytkowa charakteryzuje si¢ lepsza odpor-
noscia na pekanie, wyzsza wytrzymatoscia zmeczeniowa
1 zarowytrzymatos$cia, natomiast ust¢puje mikrostruktu-
rze typu ,,dupleks” pod wzgledem plastycznosci. W celu
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poprawy plastycznosci sa stosowane dodatki stopowe,
ktore stabilizuja bardziej plastyczng fazg y, na przyktad
Cr. Chrom powoduje ponadto wzrost wytrzymatosci po-
przez umocnienie roztworowe i podwyzszenie odporno-
$ci na utlenianie.

Celem pracy bylo otrzymanie i ocena wilasciwosci
kompozytu z czastkami Al,O; w dwufazowej osnowie
Ti;AVTiAL Oczekiwano, ze obecno$¢ dyspersyjnych
czastek ceramicznych spowoduje popraweg parametréw
wytrzymatosciowych materialu, w tym jego odpornosci
na pelzanie. Prezentowana praca przedstawia wyniki
wstepnych badan w tym temacie.

MATERIAL WYJSCIOWY

Materialem wyjsciowym byl stop lany Ti-48Al-
-2Cr% at. wytapiany w piecu prozniowym firmy Kopp.
Analiza sktadu fazowego wykonana na dyfraktometrze
SIMENS D5000 z anoda miedziang (rys. 1) oraz obser-
wacje prowadzone na skaningowym mikroskopie elek-
tronowym GEMINI LEO 1530 (SEM) pokazaly, ze ma-
terial ma struktur¢ dwufazowa Ti;AUTiAl typu plytko-
wego. Obserwacje SEM ujawnily ponadto obecno$é
trzeciej fazy, czastek o wymiarach rzedu kilku, kilku-
dziesigciu mikrometrow, wystepujacych gtownie na gra-
nicach ziaren ptytkowych oy + v (rys. 2). Mikroanaliza
sktadu chemicznego (SEM OXFORD ISIS) wykazata,
ze sg to czastki Al,O;. Mikrotwardo$¢ Vickersa mierzo-
na na mikrotwardo$ciomierzu firmy ZWICK pod obcia-
zeniem 2 N (HVy,) wynosita 465 %14 (SD =58),
a wspdtczynnik zmienno$ci WZ = 0,12.
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Rys. 1. Zapis dyfrakceji rentgenowskiej stopu Ti3Al/TiAl w stanie lanym
Fig. 1. X-ray diffraction pattern of Ti3Al/TiAl as cast alloy

Rys.2.0braz SEM mikrostruktury stopu w stanie lanym, zaznaczono
czastke fazy AlL,O;

Fig.2. SEM picture of the as cast alloy microstructure, the particle of ALO3
phase is marked

PROSZEK

Stop w stanie lanym rozdrobniono wstgpnie do cza-
stek o §rednicy ponizej 1 mm. Nastgpnie, 12 g wsad mie-
lono przez 5 godzin w konwencjonalnym, planetarnym
mitynku kulowym firmy FRITSCH ze stalowymi kulami
o $rednicy 12 mm. Stosunek masy kul do masy wsadu
wynosit 11:1, a predkos¢ obrotowa mtynka 250 obrotow
na minutg. Proces prowadzono w alkoholu etylowym.
Powierzchnia wlasciwa proszku okreslona na podstawie
izotermy BET, uzyskanej metoda adsorpcji azotu (aparat
GEMINI 2360 V2.01 firmy Instrument ID), wynosita
0,79 m*/g. Zanieczyszczenie zelazem z materiatu miel-
nika stanowito okoto 0,73% at. Proszek faz migdzymeta-
licznych mieszano z komercyjnym proszkiem AlLO; w
proporcjach wagowych 90:10 oraz 80:20, co z dobrym
przyblizeniem odpowiada réwniez ich udzialom objgto-
Sciowym. Powierzchnia wlasciwa wykorzystanego
proszku ALOs; wynosila 6,5 m*/g, a odpowiadajaca tej
powierzchni $rednia wielko$¢ czastek 0,3 pm. Wsady
mieszanek o masie 3 g mielono dodatkowo przez
3 godziny, zachowujac pozostale parametry takie same
jak dla procesu pierwszego. Dyfraktogramy proszkow
przedstawiono na rysunku 3. Zapisy wskazuja na silniej-
sze rozdrobnienie oraz, prawdopodobnie, zdefektowanie
ziaren faz migdzymetalicznych w proszkach kompozy-
towych w stosunku do proszku wyjéciowego. Swiadcza o
tym poszerzone refleksy dyfrakcyjne. Jest to efekt dhuz-
szego czasu rozdrabniania oraz wysokiej energii miele-
nia w drugim etapie; stosunek masy kul do masy wsadu
wynosit w tym przypadku 44:1.
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Rys. 3. Zapis dyfrakcji rentgenowskiej proszkow
Fig. 3. X-ray diffraction patterns of powders
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Rys. 4. Obrazy SEM proszkow: (a, b) Ti;AUTiAL (c, d) Tis AUTiAI+10%ALOs, (e, f) TisAUTiAI+20%A1,05

Fig. 4. SEM pictures of powders: (a, b) TAVTIAL (c, d) TisAUTiAl+10%A1L,0s, (e, ) Ti; AUTiAI+20%ALO;

Proszek dwufazowy Ti;Al/TiAl skitadat si¢ z nie-
zaglomerowanych, plytkowych czastek o geometrii
wyoblonych, ptaskich wielokatéw, nierzadko bliskich
geometrii kota (rys. 4a, b). Grubos¢ ptytek nie przekra-
czata 10 pm. Drugi wymiar zmieniat si¢ od pojedyn-
czych
mikrometrow do dziesigtek mikrometrow. Proszki po
drugim etapie mielenia byly drobniejsze. Czastki miaty
bardziej rownoosiowy ksztalt, a ich krawedzie zostaty
wyoblone w stosunku do stanu wyj$ciowego (rys. 4c-f).
W czasie wysokoenergetycznego mielenia/mieszania
mial miejsce proces mechanicznego spajania drobnych
czastek faz migdzymetalicznych oraz czastek Al,Os,
w wyniku ktorego utworzyly si¢ czastki kompozytowe.
Proces ten nie zaszed! jednak do konca - czg$¢ proszku
ceramicznego pozostata w postaci luznych aglomeratow,
niezwiazanych z faza migdzymetaliczng (rys. 4d, f).
Zanieczyszczenie zelazem z materialu mielnika bylo

znacznie wigksze niz po pierwszym procesie i stanowito
okoto 2,5% at.

SPIEKI

Spieki z proszku bez oraz z dodatkiem czastek cera-
micznych otrzymywano metoda wysokoci$nieniowego
prasowania na goraco w komorze toroidalnej. Przygoto-
wanie proszkow do zaggszczania odbywato si¢ wedtug
jednakowej procedury. Wszystkie proszki byty wygrze-
wane w prozni 60Pa w temperaturze 450°C
w czasie 1 godziny. Nawazki luznego proszku o masie
okoto 0,1 g ponownie odgazowywano w matrycy (proz-
nia 5-107% Pa/15 min), po czym zaggszczano jednoosio-
wo pod cisnieniem 0,2 GPa. Tak uzyskane wypraski (¢ =
4 mm, h = 4 mm) umieszczano w uktadzie do wysokoci-
$nieniowego spiekania. Proces konsolidacji prowadzono
wedhlug schematu: (i) prasowanie w temperaturze poko-
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jowej do osiagnigcia ci$nienia wewnatrz komory 3 GPa,
(i1) grzanie do 960°C z predkoscia 20°C/s, (iii) wytrzy-
manie w zadanej temperaturze,
w czasie 1 min, (iv) chlodzenie z piecem. Analiza
fazowa RTG pokazala, ze we wszystkich spiekach, tak
bez ceramiki, jak i w kompozytach, stopien zdefektowa-
nia faz migdzymetalicznych byt mniejszy niz w prosz-
kach. Obserwowano wyostrzenie pikow spowodowane,
prawdopodobnie, wystapieniem procesow zdrowienia
i/lub rekrystalizacji. Refleksy byly jednak poszerzone
w stosunku do tych w odlewie. Mozna stad wnioskowac,
ze procesy mielenia i konsolidacji proszkéw doprowa-
dzity do rozdrobnienia ziaren osnowy.

a Spiek bez dodatku ceramiki miat jednorodna mikro-
strukturg, z pasmowym rozmieszczeniem faz migdzyme-
talicznych w obszarach odpowiadajacych, prawdopo-
dobnie, pierwotnym czastkom proszku (rys. 5). Obser-
wacje SEM ujawnity rowniez obecno$¢ wtracen fazy
bogatej w zelazo, pochodzacych z mielnika (A), i Al,Os,
pochodzacych z odlewu (B).

Rys. 5. Obraz SEM mikrostruktury spieku TizAl/TiAl: struktura pasmowa
zaznaczona okrggiem, wtracenie fazy bogatej w zelazo (A), wtrace-
nie A1203 (B)

Fig. 5. SEM picture of Ti3Al/TiAl sinter microstructure: band-like struc-
ture in circle, inclusion of iron-rich phase (A), inclusion of Al,O; (B)

Mikrostruktura probek z dodatkiem Al,O; byta bardziej
rozdrobniona w stosunku do spieku dwufazowego (rys.
6). Wprowadzony proszek ceramiczny wystgpowat jako
dyspersyjne czastki w ziarnach faz migdzymetalicznych
(rys. 6¢) oraz w postaci duzych obszarow jednofazo-
wych ALO; (rys. 6b). Stopien niejednorodnosci mikro-
struktury byl wigkszy przy wigkszym udziale proszku
Al Os;. Udziat fazy bogatej w Fe byl wigkszy niz w spie-

ku dwufazowym (por. rys. rys. 5a i 6a), co wynika
z roéznicy zawarto$ci materiatu mielnika w proszkach.
Mikrostruktura otrzymanych kompozytow byta po-
dobna, zatem w pracy przedstawiono reprezentatywne
obrazy SEM, uzyskane dla spieku z 20% wag. proszku
AlLOs.

Wszystkie spieki miaty co najmniej dwukrotnie wyz-
szg mikrotwardo$¢ w stosunku do materialu w stanie la-
nym. Mikrotwardo$¢ kompozytéw, pomimo réznego
udzialu ceramiki, byla taka sama w granicach btedu po-
miaru i wigksza jedynie o okoto 10% od HVy, spicku
dwufazowego. Wynika to z faktu, Ze istotna cz¢$¢ doda-
nego proszku ceramicznego pozostala w postaci zaglo-
merowanej, zatem udzial umacniajacych, dyspersyjnych
czastek Al,O; w osnowie byt nieznaczny. Stopien jedno-
rodnodci wilasciwosci spiekow, wyrazony wartoscia
wspotczynnika zmienno$ci HVy,, byt zréznicowany, ale
we wszystkich wypadkach wyzszy niz dla odlewu. Pa-
rametr WZ HV,, ktory jest jednocze$nie wzglgdna mia-
ra homogenicznos$ci mikrostruktury, miat konsekwentnie
najnizsza wartos¢ dla materiatu dwufazowego, najwigk-
sza dla kompozytu z 20% udzia-tem Al,Os. Wyniki po-
miaréw mikrotwardo$ci HV, oraz parametry WZ HV,
podano w tabeli 1.

b)
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Rys. 6. Obraz SEM mikrostruktury spieku Ti;Al/TiAl/ALOs: a) obszar jed-
norodny, b) obszar bogaty w Al,Os, c¢) dyspersyjne czastki ALO; w
ziarnach o strukturze faz migdzymetalicznych, wtracenie fazy boga-
tej w zelazo (A), wtracenie ALO; (B)

Fig. 6. SEM picture of Ti;AI/TiAl/AL,Os sinter microstructure: a) homoge-
neous area, b) ALO; - rich area, c) dispersive particles of ALL,O; pha-
se in intermetallic grains, inclusion of iron-rich phase (A),
inclusion of AL,O; (B)

TABELA 1. Mikrotwardos¢ badanych spiekow
TABLE 1. Microhardness of sinters

Spick Mikrotwardo$¢ Wspotczynnik
P HVy, (SD) zmiennoS$ci
Ti;AUTiAl 918420 (SD=32) WZ=0,03
Ti;AVTiAl B _
10% wag. ALOs 111553 (SD =75) WZ=0,07
Ti;AUTiAl _ _
20% wag. ALOs 1092+67 (SD = 100) WZ=0,09

PODSUMOWANIE

Przedstawione wyniki dotycza wstgpnych badan
spiekow z osnowa o strukturze faz migdzymetalicznych
Ti;AVTIAL w tym kompozytow zbrojonych czastkami
ceramicznymi Al,Os.

e Twardos$¢ spiekéw byta co najmniej dwukrotnie wigk-
sza od twardo$ci materialu w stanie lanym.

e W przypadku spieku dwufazowego Ti;Al/TiAl osia-
gnigto istotng poprawe stopnia jednorodno$ci mikro-
struktury, a tym samym jednorodno$ci wilasciwosci
materialu w stosunku do wynikéw dla odlewu.

e Zastosowany proces mielenia/mieszania proszkow
Ti;AVTiAl i Al,O5 nie doprowadzit do uzyskania jed-
norodnej mieszaniny, a w konsekwencji homogenicz-
nej mikrostruktury kompozytowej po spickaniu.

e W celu otrzymania jednorodnej mikrostruktury kom-
pozytow nalezy przeprowadzi¢ proby z zastosowa-
niem innej metody mieszania proszkéw i/lub innego
typu proszku AL,Os.

Niniejsza praca finansowana byla w ramach projek-
tu badawczego KBN-041/T08/02-09.
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