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BADANIE GRANICY ROZDZIALU FAZ W KOMPOZYCIE Al-TiB2
METODA MIKROSKOPII ELEKTRONOWEJ

Mikrostruktura i wlasnosci granicy rozdzialu faz w kompozycie Al-TiB, otrzymanego metoda SHSB (Self-Propagating Hi-
gh-temperature Synthesis Bath) byly przedmiotem badan z zastosowaniem transmisyjnej mikroskopii elektronowej.
Naprezenia wewnetrzne osnowy w poblizu czastek TiB, badano, uzywajac do tego celu metody zbieznej wiagzki dyfrakcyjne;j.
Analiza linii HOLZ z obrazéw CBED umozliwila pomiar parametréw komorki elementarnej. Pozwolilo to okresli¢ rozkiad pél
naprezen i umocnienia w obszarze granicy rozdziatu faz.

STRUCTURE OF INTERFACE IN Al-TiB, COMPOSITE STUDIED BY TEM

The interface microstructure of Al-TiB, composite was studied using the SEM, HREM, CBED and X-ray phase analyses.
The micrograph of the studied composite (Fig. 1) shows homogenous arrangement of the TiB, particles in aluminum matrix.
The matrix show presence of relatively high dislocation density (Fig. 2). Some strongly refined phase were observed (Fig. 3).
Fast Fourier transform of the HREM image obtained from that phase (Fig. 4) show that it can be strongly refined phase
of titanium-boron. HREM images of the interface (Fig. 5) of the composite, after the computer processing, exhibit dislocation
presence. The local strength of the matrix was investigated near the TiB, particles, using TEM at CBED mode. Figure 6 shows
studied area with well visible dots of the CBED measurement. Analyses of the HOLZ lines from CBED diffraction

patterns (Fig. 7) allowed to determine changes of the lattice constant versus interface distance (Fig. 8).

WSTEP

Kompozyty ceramiczne o osnowie metalicznej,
umacniane dyspersyjnie czastkami: SiC, TiC, AlLOs,
SisNg lub TiB, sa przedmiotem zainteresowan ze
wzgledu na relatywnie proste i tanie metody otrzy-
mywania oraz izotropowe wilasnosci mechaniczne.
Czastki TiB,, dzigki dobrym wiasnosciom mechanicz-
nym, przy niskiej gestoSci zapewniaja szereg zalet
w stosunku do pozostalych ceramicznych materiatow
zbrojacych. Czynnikiem, ktory w duzej mierze decyduje
o wlasnoséciach kompozytdéw, jest struktura granicy roz-
dzialu faz. Wazna grupe granic rozdzialu faz stanowia
granice tworzone pomi¢dzy metalem a ceramika [1, 2].
Proces tworzenia granicy migdzyfazowej, jej struktura,
zdefektowanie oraz wihasno$ci mechaniczne sa przed-
miotem intensywnych badan. Powszechnie akcep-
towany jest poglad, ze relatywnie stabe wigzania
na granicy rozdziatu sg korzystne dla polepszenia odpor-
nosci na kruche pegkanie osnowy kompozytu
wzmacnianego ceramicznymi wioknami. Plastyczno$é
metalicznej osnowy kompozytu rosnie roéwniez w przy-
padku relatywnie stabych wiazan [3, 4]. Energia pgka-
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nia granicy rozdziatu jest §cisle zwiazana z jej struktura
(5, 6].

Wynikiem procesu produkcji kompozytu moga byc
granice rozdzialu o réznym stopniu koherencji, zawie-
rajace defekty sieciowe. Na granicy faz moga si¢ row-
niez pojawi¢ niepozadane produkty reakcji fazy zbroja-
cej z osnowa, ktore moga obniza¢ wytrzymalosé
granicy.

W kompozycie Al-TiB, w wyniku réznic wspotczyn-
nikéw rozszerzalno$ci cieplnej skladnikow powstaja
duze naprezenia. Mozna oczekiwaé, ze dotyczy to
szczegblnie granicy migdzyfazowej [7, 8]. Stan napre-
zen kompozytu wptywa w istotny sposob na jego wia-
snosci mechaniczne [9-11]. Do badan tego typu lokal-
nych zmian naprg¢zen wykorzystywana jest metoda dy-
frakcji zbieznej wiazki elektronow (CBED) [8]. Metoda
ta pozwala na badanie statych sieciowych w obszarach
kilku nm.

Celem tej pracy byta ogdlna charakterystyka mikro-
struktury kompozytu Al-TiB, otrzymanego metoda
SHSB, a w szczegolnoSci zbadanie stanu naprezen
w poblizu granicy rozdziatu faz kompozytu.
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MATERIAL BADAN

Badaniom poddano kompozyty o osnowie alumi-
nium, zawierajace 5% borku tytanu. Kompozyt otrzyma-
no metoda SHSB [12]. Sprasowane brykiety Ti-B-Al,
zawierajace proszki tych metali, umieszczono na po-
wierzchni czystego aluminium, przegrzanego do tempe-
ratury 1400 K. Kontakt z cieklym metalem wyzwolit
egzotermiczng reakcje syntezy borkéw tytanu. Brykiet
po zanurzeniu si¢ w cieklym metalu rozpuszcza si¢ w
nim. Po uptywie 5 minut od momentu rozpoczegcia si¢
syntezy kompozytu otrzymana suspensj¢ odlano do ko-
kili metalowej, odtwarzajacej watki o Srednicy 12 mm.

Badania mikrostruktury otrzymanego kompozytu
przeprowadzono za pomocg wysokorozdzielczego trans-
misyjnego mikroskopu elektronowego JEM 3010. Pre-
paraty mikroskopowe wykonano na polerce jonowej
GATAN. W badaniach mikroskopowych wykorzystano
technike wysokorozdzielcza (HREM) oraz dyfrakcje
zbieznej wiazki (CBED). Obrazy dyfrakcyjne stref
Lauego wyzszego rzedu (HOLZ) pozwolity na precy-
zyjny pomiar stalej sieci jako miary stanu naprezen.
Rentgenowska analiz¢ fazowa przeprowadzono na dy-
fraktometrze Philips PW1130 z lampa CuK,,.

WYNIKI BADAN

Przeprowadzone badania metalograficzne ukazaty w
miar¢ jednorodne rozmieszczenie elementdow zbrojenia
struktury. Zanotowano jednak znaczny rozrzut wielkos-
ci czastek. Rozmiar wigkszos$ci miesci si¢ w granicach
do 10 um, obserwowano rowniez czastki o wymiarze
przekraczajacym kilkaset um (rys. 1).

Rys. 1. Skaningowa mikrografia kompozytu Al-TiB,
Fig. 1. Micrograph of the composite Al-TiB, obtained by SEM

Badanie struktury kompozytéw w postaci cienkich folii
za pomocg mikroskopu elektronowego wykazaly duza
roznorodno$¢ w strukturze dyslokacyjnej. Stwierdzono
stosunkowo duza gestos¢ dyslokacji w aluminiowej
osnowie. Wigksza koncentracjg dyslokacji obserwowa-
no w poblizu granicy osnowa-czastka niz wewnatrz
ziarn osnowy (rys. 2). Obecne w osnowie, jak i w ce-

ramice dyslokacje tworza czgsto granice niskokatowe.
Granice niskokatowe oraz nieliczne komorki dysloka-
cyjne $wiadcza o czgSciowej poligonizacji podczas
procesu technologicznego wytwarzania kompozytu.

Rys. 2. Struktura dyslokacyjna kompozytu w poblizu granicy rozdziatu faz
(a) oraz wewnatrz osnowy (b)

Fig. 2. Dislocation structure on the interface (a) and inside the alumi-
nium matrix (b)

a)
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Rys. 3. Czastka silnie rozdrobnionej fazy TiB; (a) i obraz dyfrakcyjny tej
czastki (b)

Fig. 3. The particle of strongly refined TiB, phase (a) and diffraction pat-
tern from the particle (b)

Obecna w kompozycie ceramika jest zrodlem napre-
zen, wynikajacych z réznic wspotczynnikow rozszerzal-
nosci cieplnej osnowy i czastek. Naprezenia te moga by¢
czg$ciowo uwalniane m.in. poprzez tworzenie si¢
w osnowie dyslokacji. Prawdopodobnie juz podczas
chtodzenia w fazie stalej naprezenia powodowane przez
czastki TiB, z tatwoscia sa w stanie wygenerowac
dyslokacje w aluminiowej osnowie. Nie stwierdzono
istnienia zadnych wspdtzaleznosci krystalograficznych
osnowy i obserwowanych czastek zbrojenia kompozytu.

b)

Rys. 4. Wysokorozdzielczy obraz silnie rozdrobnionej fazy TiB; (a) i jego
transformata Fouriera (b)

Fig. 4. High resolution image of the particle of strongly refined TiB, phase
(a) and Fourier transform of it (b)

Oprocz czastek borku tytanu pokazanych na rysun-
ku 2, na granicach ziarn osnowy obserwowano obecno$é¢
czastek wykazujacych cechy fazy polikrystalicznej (rys.
3). Na uwage =zashuguje =znaczny ich udziat
w stosunku do czastek TiB,. Zmierzone odlegtosci
migdzyptaszczyznowe tej fazy wykazuja duza zgodnosé
ze struktura czastek TiB,. Podobnie obrazy wysoko-
rozdzielcze uzyskane z tych obszaréw (rys. 4), a Scislej
ich transformaty Fouriera (FFT), wskazuja, ze sa to
czastki borku tytanu, co moze swiadczy¢, ze mamy tu do
czynienia z silnie rozdrobniona faza TiB,. Prze-
prowadzona rentgenowska analiza fazowa kompozytu
wskazata na obecnosé¢ jedynie dwoch faz: Al oraz TiB,,
co potwierdza t¢ tezg¢. Obecnos¢ borku tytanu pod
postacia pojedynczych czastek oraz silnie rozdrobnionej
fazy jest zaskakujaca i dotychczas brak jest wyjasnien
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mechanizmu tworzenia si¢ w uktadzie Al-Ti-B czastek o
takim charakterze.

Strukturg granicy rozdzialu faz badano z uzyciem
mikroskopii wysokorozdzielczej. Badania te wykazaty
brak produktow reakcji oraz stref przejéciowych na gra-
nicach rozdzialu osnowa-czastka TiB,. Glebsza analiza
obrazow wysokorozdzielczych (rys. 5a) wykazata jedy-
nie pojedyncze przypadki wystgpowania koherencji po-
migdzy osnowa a borkiem tytanu. Ten sam obraz po
komputerowym oczyszczeniu tla ukazuje obecnos¢ poje-
dynczych dyslokacji na granicy (rys. 5b), co kwalifikuje
te granicg jako semikoherentna.

obszar - po obrobee komputerowej (b)

Fig. 5. HREM image of the interface (a), marked area after the computer
processing (b)

Przeprowadzono ponadto probg okreslenia zmian
naprezen osnowy w poblizu granicy weglika tytanu
z osnowa. Na rysunku 6 przedstawiono zdjecie mikro-
skopowe granicy rozdziatu faz z dobrze widocznymi
miejscami, w ktorych wykonywano obrazy CBED
(Convergent-Beam Electron Diffrcation) (rys. 7).
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Rys. 6. Mikrostruktura kompozytu z widoczng granica migdzyfazowa
i miejscami badan CBED

Fig. 6. TEM micrograph of the interface and the dots of the measurements
for CBED

Rys. 7. Uktady linii HOLZ na obrazach CBED. W nawiasach podano orien-
tacje osi pasa odpowiadajace poszczegdlnym obrazom

Fig. 7. The HOLZ diffraction patterns. Zone axis of each pattern is given in
the brackets

Pomiary zmian statych sieciowych prowadzono,
analizujac obrazy CBED, wykonane w otoczeniu granic
rozdzialu faz. Pozycje linii HOLZ widocznych na
obrazach CBED sa $ciSle powiazane z warto§ciami
parametrow sieci krystalicznej. Jedna z najwigkszych
zalet tej techniki jest ograniczony obszar badan,
wynoszacy zaledwie kilka nm. Te dwie wlasciwosci
pozwalaja na badanie zmian stalych sieci oraz naprgzen
istniejacych na granicy rozdziatu faz. Technika zbieznej
wiazki dyfrakcyjnej umozliwia pomiar zmian stalych
sieci rzedu 10 nm.

W celu doktadnego pomiaru parametrow komorki
elementarnej w kazdym punkcie pomiarowym rejestro-
wano obrazy CBED dla trzech roznych orientacji.
Nastgpnie wybrane linie (na rys. 7 zostaly one wskazane
strzatkami) analizowano na specjalnie do tego celu
napisanym programie komputerowym.

Badania kompozytu Al-TiB, wykazaly, ze parametry
sieci aluminiowej osnowy zmieniaja si¢ w miar¢ odda-
lania od granicy rozdziatu faz. Przyjmujac, ze zmiany
parametrow sieci sa proporcjonalne do wielkosci napre-
zen w osnowie, widoczny jest wigc spadek tych napre-
zen w miarg oddalania si¢ od granicy faz. Naprgzenia te
zmieniaja si¢ w istotny sposob do odleglosci réwnej
kilku $rednic badanej czastki, co jest zgodne z wynika-
mi podanymi w [13, 14], uzyskanymi dla kompozytu Al-
SiC. Z rysunku 8 wynika, ze najwigksze zmiany statych
sieciowych wystepuja w najblizszym otoczeniu czastek
borku tytanu. Ponadto na obrazach CBED obserwowano
dosé¢ znaczne rozmycia tych linii. Efekt ten §wiadczy o
istnieniu niejednorodno$ci naprgzen sie-ciowych w
badanych nanoobszarach.
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osiami krystalograficznymi w funkcji odlegtosci od granicy migdzy-
fazowej

. Changes of the lattice constant and angles between the crystallogra-
phic axes versus distance from the interface
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e W kompozycie Al-TiB, otrzymanym metoda SHSB
nie stwierdzono uprzywilejowanej orientacji krysta-
lograficznej borkoéw tytanu w stosunku do osnowy.

e Obecny w kompozycie borek tytanu wystepuje pod
dwoma postaciami: jako pojedyncze czastki oraz jako
silnie rozdrobniona faza.

o Kompozyt Al-TiB, otrzymany metoda SHSB wyka-
zuje relatywnie wysoki stopien zdefektowania dyslo-
kacjami aluminiowej osnowy.

e Obszary bliskie granicy rozdzialu faz sa miejscem
podwyzszonych naprgzen.
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