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SYNTEZA | OCENA WLASCIWOSCI MECHANICZNYCH
KOMPOZYTU IN SITU NisAI-TiC

Kompozyty na osnowie metalowej postrzegane jako nowoczesne materialy konstrukcyjne, atrakcyjne ze wzgledu na
swoje wlasciwosci uzytkowe, od wielu lat znajduja si¢ w centrum zainteresowania licznych o$rodkéow naukowo-badawczych.
Wsrod materialéw kompozytowych szczegélnie interesujaca grupe stanowia kompozyty in situ, w ktérych fazy wzmacniajace ge-
nerowane sa w nastepstwie zachodzacych reakcji chemicznych w cieklej osnowie metalowej, bezposrednio w procesie
metalurgicznym. Zazwyczaj osnowe kompozytéw metalowych stanowia czyste metale, takie jak: aluminium, magnez, tytan, ko-
balt, miedz badz tez ich dwu- lub wieloskladnikowe stopy. W charakterze czastek wzmacniajacych stosuje si¢ wysoko-topliwe, o
duzej twardosci, zwiazki ceramiczne typu weglikéw, borkow i azotkéw tytanu, hafnu, wanadu, wolframu, molibdenu lub niobu. W
ostatnich latach pojawila si¢ kolejna generacja kompozytéw, ktorych osnowe stanowia fazy miedzymetaliczne z ukladéw réwno-
wagi Ni-Al (aluminidy niklu, czyli zwigzki aluminium i niklu, typu NiAl, Ni;ALNi;Al;) oraz Fe-Al,
generacja kompozytow o wysokich wlasciwo$ciach uzytkowych, przewidywanych do pracy w podwyzszonych temperaturach, od-
pornych na korozje.

SYNTHESIS AND MECHANICAL PROPERTIES EVALUATION
OF IN SITU NisAI-TiC COMPOSITE

Metal matrix composites (MMCs) are a new range of advanced materials used mainly at elevated temperatures where exist-
ing materials are not suitable for use. The materials have a combination of different superior properties to an unreinforced ma-
trix, which can result in a number of service benefits, among which are: increased strength, higher elastic modulus, higher ser-
vice temperature, improved wear resistance, decreased weight, better fatigue resistance, high toughness and impact properties,
low thermal shock, high electrical and thermal conductivity, low coefficient of thermal expansion and high
vacuum environmental resistance. By varying the matrix material and particle content, the desired strength and ductility prop-
erties can be designed.

The discovery by Aoki and Izumi of a method of plasticization of the polycrystalline NizAl intermetallic phase by
the addition of boron, which while segregating to the boundaries increases the strength of cohesion between the grains.
The boron reduces the intermetallic brittleness, as well as contributes to the increase of consolidation of a solid solution by
blocking the dislocations.

Figures 2a, b show the mechanical characteristics of the NiAlB alloys in the system of o-&-B wt.% (Fig. 2a) and Ry»-B wt.%
(Fig. 2b) systems for the specimens deformed at room temperature in compression tests, respectively. In Figure 3 shows the in-
fluence of boron contents on the uniform elongation determined in the compression test. On the both, Figure 2b and Figure 3, is
visible that optimum boron contents is 0.05 wt.%. Metallographic and scanning pictures on Figures 6-9 presents phase Ni;Al be-

fore and after synthesis TiC.

The paper bring an information about SHSB method of manufacturing new generation of composites based on Ni;Al

intermetallic phase reinforced TiC particles.

WSTEP

W pracy przedstawiono metodyke wytwarzania
kompozytu nowej generacji, ktorego osnowe stanowi
zwiazek migdzymetaliczny Nis;Al, a faz¢ wzmacniajaca
- wysokotopliwe wegliki tytanu. Wegliki tytanu wytwo-
rzono oryginalng metoda SHSB (selfpropagating high
temperature synthesis in bath - samorozprzestrzeniajaca
si¢ egzotermiczna reakcja w kapieli metalowej), opra-
cowana przez autoréw projektu [1]. Za wyborem fazy
migdzymetalicznej - aluminidu niklu - jako osnowy
kompozytu przemawiaja jej interesujace wiasciwosci
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fizykochemiczne i mechaniczne. Technologii wytwarza-

nia tych faz oraz okreslaniu ich wtasciwo$ci mechanicz-
nych, trybologicznych i antykorozyjnych poswigcono
wiele opracowan naukowych [8-10].

Aluminid niklu charakteryzuje bowiem wysoka od-
porno$¢ na utlenianie oraz stabilno$¢ wiasciwosci me-
chanicznych w szerokim zakresie temperatury, co czyni
go atrakcyjnym materiatem dla wielu zastosowan kon-
strukcyjnych. Wytrzymato$¢ na rozciaganie zwiazkow faz
migdzymetalicznych, zawierajacych aluminium i nikiel,
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ro$nie wraz z temperatura i osiaga warto$ci maksymalne

- w zaleznosci od $redniej $rednicy ziaren - w zakresie

temperatur 923+1123 K. W przeciwienstwie do wielu

nadstopow na osnowie niklu materialy te wykazuja za-
do- walajaca wytrzymato$¢ na $ciskanie w zakresie tem-
peratur 923+1373 K, a takze podwyzszona wytrzyma-
to§¢ na zmeczenie, co wiaze si¢ z jednorodnoscia i bra-
kiem segregacji chemicznej w materiale osnowy. Alumi-
nidy niklu wykazuja takze wysoka odpornos¢ na pelza-
nie oraz wzrastajaca, z podwyzszeniem temperatury,
odporno$¢ na zuzycie mechaniczne. Charakteryzuja si¢
one rowniez wysoka odporno$cia na erozjg kawitacyjna

[2].

Na tle wielu pozadanych wlasciwosci materiatdow na
osnowie zwiagzkéw aluminium i niklu cechg ograniczaja-
ca szersze zastosowanie w technice aluminidow niklu
jest niedostateczna plastyczno$é, a w wielu przypadkach
wrecz krucho$é. Zwigkszenie plastycznosci i ogra-
niczenie kruchosci dla aluminidu niklu typu Niz;Al moz-
liwe jest poprzez zastosowanie mikrododatkéw stopo-
wych, a szczeg6lnie boru [3] oraz niobu, cyrkonu, chro-
mu lub hafnu w zwigzkach aluminium z zelazem [4].

W niniejszej pracy proponuje si¢ polepszenie wias-
ciwo$ci mechanicznych materialow na osnowie zwiaz-
kow migdzymetalicznych poprzez:

o zwigkszenie plastyczno$ci materiatu begdacego czys-
tym zwiazkiem migdzymetalicznym na osnowie
niklu i aluminium poprzez wprowadzenie mikro-
dodatku boru, a nastgpnie

e przeksztalcenie materialu po jego uplastycznieniu
w kompozyt wzmocniony zbrojony czastkami TiC.
Wytworzony opisanym sposobem materiat kompozy-

towy mozna wykorzysta¢ na elementy konstrukcji, ktore

wymagaja, w szerokim zakresie temperatury, podwyz-
szonych wlasciwosci mechanicznych.

Przetworzenie wysoko wytrzymatych faz migdzyme-
talicznych zawierajacych aluminium w kompozyt
wzmocniony zarowytrzymatymi, twardymi weglikami,
pozwoli na pelne wykorzystanie jego wlasnosci wytrzy-
matosciowych i trybologicznych.

Przeprowadzono syntezg czastek weglika tytanu, me-
toda SHSB [1], bezposrednio w kapieli cieklego zwiaz-
ku migdzymetalicznego NizAl. Metoda ta pozwala ste-
rowa¢ udzialem objgtosciowym fazy wzmacniajacej,
rozmiarem czastek. Metoda syntezy faz wzmacniajacych
w osnowie kompozytu zapewnia ponadto:

e stabilno$¢ termodynamiczna wyrobu oraz brak reak-
¢ji chemicznych na granicach migdzyfazowych,

o zarodkowanie fazy wzmacniajacej w kapieli metalo-
wej, zapewniajace czysta powierzchni¢ mi¢dzyfazo-
wa z polepszong zwilzalnoscia,

o niewielkie wymiary czastek wzmacniajacych, zalez-
ne od kontrolowanych parametréw kinetyki reakcji,

e mozliwo$¢ wykorzystania tradycyjnych urzadzen
odlewniczych do wytwarzania kompozytow oraz go-
towych elementéw konstrukcji.

Wybdr weglika tytanu jako fazy wzmacniajacej zo-
stal podyktowany jego interesujacymi wilasciwosciami
fizykochemicznymi, a w szczegdlnosci:

e gestoscig niewiele odbiegajaca od ggstosci osnowy,

o duza twardoscia,

e wysokim modutem sprezystosci w szerokim zakresie
temperatur,

e wysoka temperatura topnienia.

Brak reakeji chemicznych pomigdzy osnowa i faza
wzmacniajacg [5] wptywa na przydatno$¢ kompozytu do
wytwarzania elementow konstrukcji przeznaczonych do
dhugotrwatej pracy w podwyzszonych temperaturach. W
opisywanych badaniach aluminid niklu NizAl wytwo-
rzono metoda ,,0szczedno$ciowego procesu wytapiania”
(OPW), ktora opisano m.in. w pracy [2].
Poprzez odpowiedni dobor udziatu objgtosciowego,
wymiaru i roztozenia weglikow tytanu w osnowie moz-
liwe jest projektowanie kompozytu o pozadanych witas-
ciwosciach.

Wspomnianymi parametrami stereologicznymi moz-
na sterowa¢ w kierunku optymalizacji struktury i wias-
ciwosci uzytkowych kompozytu poprzez zmiang ilo$ci
wprowadzanych do osnowy skladnikow reakcji egzoter-
micznej w formie sprasowanych brykietow Ti-C-Al oraz
czasu syntezy kompozytow.

WYTWARZANIE | UPLASTYCZNIANIE
OSNOWY KOMPOZYTU

Specyfika wytapiania aluminidu niklu zwigzana jest

o duza réznica temperatur topnienia aluminium i niklu,

e wystepowaniem reakcji egzotermicznych, towarzy-
szacych syntezie stopéw migdzymetalicznych, co
wplywa na sposéb prowadzenia procesu metalur-
gicznego.

Ze wzgledu na gwattowny wzrost temperatury do
1600 K bezposrednio po zajsciu reakcji egzotermicznej
pomigdzy aluminium i niklem, w atmosferze powietrza,
nast¢puje utlenianie aluminium i utworzenie zuzla,
utrudniajacego precyzyjna kontrolg sktadu stopu.
W zwiazku z tym zdecydowano si¢ na wytworzenie
stopu Ni-Al (NizAl) metoda prézniowa w piecu proz-
niowym Balzersa, stosujac nastgpujace parametry wyto-
pu:

e proces OPW w atmosferze argonu przy podcisnieniu
gazu rzedu 0,5 MPa,

e stala moc zasilania 5 kW,

e czas procesu od wlaczenia zasilania pieca do mo-

mentu zalewania 700 s.

Schemat utozenia materiatu wsadowego wg metody
OPW przedstawiono na rysunku 1. Po roztopieniu alu-
minium 1 nagrzaniu mieszaniny ciektego aluminium
z granulkami niklu do temperatury 1080 K, w tyglu
umieszczonym w cewce pieca indukcyjnego, na granicy
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kontaktu ciekle aluminium i nikiel, rozpoczyna sig
reakcja egzotermiczna, w wyniku ktorej temperatura
kapieli gwattownie wzrasta do 1600 K. Proces tworze-
nia stopu Ni-Al trwa kilka sekund, po czym po zakon-
czeniu reakcji egzotermicznej stop mozna odlewaé kla-
sycznymi metodami do formy, ktéra w omawianym
przypadku byta podgrzana kokila metalowa.

Opisana metoda otrzymano fazg Ni;Al o skladzie
stechiometrycznym i z r6znymi dodatkami boru. Prze-
prowadzono badania nad wptywem mikrododatku boru
na objetos¢ komorki elementarnej fazy NisAl, parametr
sieciowy oraz wlasciwosci mechaniczne, takie jak
umow- na granica plastycznoéci (Ro,) 1 wydluzenie
wzgledne (A). Bor dodawano do cieklego metalu w
postaci zaprawy Al-B3% po zakonczeniu reakcji egzo-
termicznej. Zawartos¢ boru w fazie migdzymetalicznej
NizAl
wynosita: 0,001; 0,002; 0,005; 0,01; 0,02; 0,05; 0,1
10,2% wag.

Metoda OPW,

otrzymywania NisAl Cewka indukcyjna

/Tyglel ceramiczny

Al w formie ptlytek

/Ni w formie granulek

Rys. 1. Schemat metody oszczgdnosciowego wytopu (OPW)
Fig. 1. Scheme of Exo-Melt method

WPLYW MIKRODODATKOW BORU
NA UPLASTYCZNIENIE FAZY NisAl

W 1979 roku Aoki i Izumi [3] odkryli sposob upla-
styczniania fazy migdzymetalicznej Ni;Al poprzez doda-
tek boru, ktory, segregujac do granic, zwigksza site ko-
hezji pomigdzy ziarnami. Dodatek boru obniza kruchos¢
fazy migdzymetalicznej, a takze wplywa na wzrost
umocnienia roztworu statego przez blokowanie ruchu
dyslokacji [6-8].

Na rysunkach 2 i 3 pokazano wptyw zawartosci boru
na wartoSci naprezenia plynigcia plastycznego przy
roznych poziomach odksztatcenia, jak rowniez na zmia-
n¢ warto$ci umownej granicy plastycznosci i wydhuzenia
rownomiernego. Prezentowane na wykresach wartosci
okreslono w testach jednoosiowego $ciskania stopow
NiAIB prowadzonych w temperaturze 293 K
z predkoscia 3,7 - 1077

Analiza charakterystyk mechanicznych odksztalcania
stopéw NiAIB wykazata, ze w miar¢ wzrostu zawartosci

boru od 0 do 0,05% wag. wystgpuje tendencja do nie-
wielkiego zwigkszenia plastycznos$ci mierzonej rowno-
miernym skroceniem probek poddawanych testom $ci-
skania, przy jednoczesnym obnizeniu wskaznika Ry,
przy zawarto$ci boru w aluminidzie niklu 0,05% wag.
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Rys. 2. Charakterystyki mechaniczne odksztalcania stopu NiAlB: a) na-
prezenie plynigeia plastycznego (o) w funkcji stopnia odksztatcenia
(&) 1 zawarto$ci boru, b) wartosci granicy plastycznosci (Ro.) w za-
leznosci od zawartosci boru, wyznaczone w testach $ciskania

Fig. 2. Mechanical characteristics of deformation NiAIB alloys: a) the
stress of plastic flow (o) as a function of the deformation degree (&)
and boron contents, b) values of yield stress (Ro2) as a function bo-
ron contents, determined in the compression tests
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Rys. 3. Wplyw zawartosci boru w stopach NiAIB na poziom wydtuzenia
réwnomiernego wyznaczony w testach $ciskania

Fig. 3. The influence of boron contents on the level of uniform elongation,
determined in the compression tests
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BADANIA STRUKTURALNE
OSNOWY KOMPOZYTU

W celu oceny struktury aluminidu niklu Ni;Al, przed
i po dodaniu mikrododatkow boru, poréwnano dyfrakto-
gramy probek wykonanych przed i po procesie uplas-
tycznienia. Wyniki przedstawiono na rysunkach 4 i 5, na
ktorych nie obserwowano istotnych zmian polozenia
refleksow dyfrakcyjnych.

Dyfraktogram fazy Ni3Al bez boru
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Rys. 4. Dyfraktogram czystej fazy NizAl
Fig. 4. Diffraction pattern of pure Ni;Al phase

Dyfraktogram fazy Ni3Al uplastycznionej
dodatkiem boru
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Rys. 5. Dyfraktogram fazy Ni3Al po uplastycznieniu borem

Fig. 5. Diffraction pattern of NizAl phase after boron plasticization

SYNTEZA KOMPOZYTU NisAI-TiC

W kapieli Al-Ni-B metoda SHSB wytworzono we-
gliki tytanu w ilo$ci 5% udziatu objgtosciowego. Sposob
postgpowania byl nastgpujacy: tytan i wegiel zostaty
wprowadzone do kapieli metalu o temperaturze 1700 K
W postaci sprasowanego pod ci$nieniem
500 MPa brykietu proszkowego Ti-C-Al. Wsad do pieca
prozniowego sktadat si¢ z niklu, aluminium oraz zapra-
wy AlB3% w ilo$ci, ktora przedstawia tabela 1. Sktad
brykietu zamieszczono w tabeli 2.

TABELA 1. Osnowa kompozytu
TABLE 1. Matrix of composite

Sktadnik llos¢, g Objetosé, cm’
Ni 440,00
Al 45,40 74,4
AIB3 8,00

TABELA 2. Skiad brykietu

TABLE 2. Contents of briquette

Sktadnik Tos¢é, g Objetosé, cm’
Ti 14,78
Al 14,00 3,72
C 3,70

Brykiety zanurzano w kapieli cieklego metalu przy
podci$nieniu argonu w piecu prozniowym Balzers. Po
zetknigeiu si¢ brykietu z powierzchnia swobodng kapieli
metalowej stopu Ni-Al zostala zainicjowana reakcja
egzotermiczna syntezy weglika tytanu. Po uplywie
5 minut zawiesing NizAl-TiC odlewano do kokili meta-
lowej podgrzanej do temperatury 550 K. Z tak przygo-
towanego materiatu wykonano probki do badan struk-
turalnych i wytrzymatosciowych.

Mikrostruktur¢ wytworzonego kompozytu z wydzie-
lonymi czastkami weglikow tytanu pokazano na rysun-
kach 6 i 7, natomiast na rysunkach 8 i 9 zamieszczono
obrazy  skaningowe  przeloméw  fazy  NizAl
przed synteza w niej weglikow tytanu oraz kompozytu
Ni3Al-TiC (5% obj. TiC).

Rys. 6. Mikrofotografia kompozytu NizAl-TiC, pow. 200x
Fig. 6. Micrograph of NizAl-TiC composite, magn. 200x

Rys. 7. Mikrofotografia kompozytu NizAl-TiC, pow. 500x
Fig. 7. Micrograph of NizAl-TiC composite, magn. 500x
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Rys. 8. Obraz skaningowy przetomu fazy Ni;Al przed synteza TiC

Fig. 8. Scanning picture of specimens fracture of Niz;Al phase before
synthesis TiC

Rys. 9. Obraz skaningowy przetomu probki kompozytu NizAl-TiC po
syntezie TiC. Widoczne wydzielenia TiC skupione w przestrzeni
migdzydendrytycznej

Fig. 9. Scanning picture of specimens fracture for Niz;Al-TiC composite
after synthesis TiC. Visible TiC precipitation collect into interden-
dritic space

TABELA 3. Porownanie wlasciwosci wytrzymato$ciowych fazy
miedzymetalicznej przed i po przeksztalceniu
w kompozyt
TABLE 3. Comparison of mechanical properties intermetallic
phase before and after transform into composite

Materiat Ro2, MPa A, %
Czysta osnowa NizAl 178,02 32,8
z dodatkiem 0,05% B
Kompozyt NizAl-TiC 213,38 25,33

Mikrofotografie zgladow metalograficznych materia-
tu kompozytowego Ni;Al-TiC pokazuja rozmieszczone
w przestrzeniach mig¢dzydendrytycznych skupiska wy-
dzielen weglikow tytanu o rozmiarach od 2 do 10 mi-
krometrow. Obserwacje te potwierdzaja obrazy skanin-
gowe z przetoméw probek fazy NI;Al przed synteza TiC
i kompozytu Ni3Al-TiC. Wykonano badania wytrzyma-
losciowe. Do badan wybrano fazg¢ NizAl
z dodatkiem boru w ilosci i 0,05% oraz kompozyt
Ni;AI-TiC. Rezultaty badan wytrzymalo$ciowych
w tescie $ciskania przedstawiono w tabeli 3. Porownano

w niej umowna granicg plastycznosci Ry, dla kompozytu
NizAL-TiC (5% obj. TiC) i dla czystej osnowy NizAl,
uplastycznionej dodatkiem 0,05% boru, oraz warto$¢
wydtuzenia rownomiernego A.

WNIOSKI

Na podstawie przeprowadzonych badan mozna sfor-
mulowac nastgpujace wnioski:

e metoda syntezy SHBS umozliwia otrzymanie kom-
pozytu na osnowie NizAl, umacnianego weglikami
tytanu,

o kompozyty NizAl-TiC (5% obj.) charakteryzuje
wigksza wartos¢ Rg, przy zadowalajacej jeszcze pla-
stycznoscli,

e metode OPW mozna wykorzysta¢ do syntezy mate-
rialu przeznaczonego na osnowg kompozytu NizAl-
czastki ceramiczne,

e dodatek 0,05% wag. boru optymalnie uplastycznia
faze¢ NizAl

Publikacja wykonana w ramach realizacji projektu ba-
dawczego nr 7 TO8B 046 19.
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