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MATERIALY NA BAZIE FAZ MIEDZYMETALICZNYCH Z UKLADU Fe-Al
OTRZYMYWANE ZMODYFIKOWANA METODA PRASOWANIA
W PODWYZSZONEJ TEMPERATURZE

W pracy zaproponowano autorski dwuetapowy proces otrzymywania spiekoéw na bazie fazy miedzymetalicznej FeAl. Etap
pierwszy obejmuje przygotowanie wypraski wstepnej z mieszaniny proszkow skladnikéw elementarnych, o skladzie stechiome-
trycznym 60% Fe i 40% Al atomowo, w podwyZszonej temperaturze. Zastosowanie obcigzenia cyklicznie zmiennego podczas
prasowania w podwyzszonej temperaturze intensyfikuje fragmentacj¢ blonek tlenkowych oraz ulatwia procesy dyfu-zyjnego na-
sycania ziaren czystego zelaza atomami aluminium. Procesy mechanicznej fragmentacji zachodza réwniez w ziar-
nach uzyskanego spieku. Wraz ze wzrostem czgstotliwosci obciazenia Srednia Srednica ekwiwalentna ziaren w strukturze wypra-
ski zmniejsza si¢ i osiaga poziom pigciokrotnie nizszy w stosunku do wsadu wejSciowego. Procesy dyfuzyjne zachodzace na etapie
prasowania wstepnego prowadza do powstania wysokoaluminiowej fazy Fe,Als. Ze wzgledu na niskie wlasciwosci mechaniczne
faza ta nie moze zosta¢ wykorzystana jako finalny skladnik struktury. Kolejnym etapem procesu technologicznego musi by¢ wiec
odpowiednia obrébka cieplna. Na podstawie analizy ukladu réwnowagi Fe-Al zaproponowano parametry spiekania swobodnego
(zasadniczego), umozliwiajacego przebudowe dwufazowej struktury osnowy wypraski wstepnej (z udzialem czystego zelaza i wy-
sokoaluminiowej fazy Fe,Als) w jednofazowa strukture osnowy finalnego spieku w postaci ziaren wtornego roztworu na bazie fa-
zy miedzymetalicznej FeAl. Sprzyja temu odpowiednio dobrany sklad stechiometryczny wsadowej mieszaniny proszkéw. Natu-
ralnym ubocznym efektem przetwarzania proszkowej mieszaniny zelazowo-
-aluminiowej w wysokoaluminiowy spiek jest powstanie (w znacznej czeSci raczej zachowanie weze$niej istniejacych) czastek sta-
bilnych tlenkéw, glownie Al,O;. Dzigki zastosowanemu wariantowi obciazenia cyklicznie zmiennego pierwotne blonki tlenkowe
ulegaja fragmentacji i nie stanowig bariery dyfuzyjnej, natomiast wyraznie korzystnie wplywaja na blokowanie zjawiska rozrostu
ziarna - uzyskane spieki cechujg si¢ Srednia Srednicq ziarna na poziomie 10+15 pm. Struktura spieku, dwuskladnikowy kompo-
zyt o intermetalicznej osnowie zbrojonej czastkami AL, O3, po pelnym cyklu obroébki cieplnej sklada si¢ z drobnodyspersyjnych
tlenkéw AL, O3, rozmieszczonych na granicach drobnoziarnistej intermetalicznej osnowy.

Fe-Al - BASED INTERMETALLICS MATERIALS OBTAINED BY MODIFIED METHOD
OF PRESSING AT ELEVATED TEMPERATURE

Nowadays Fe-Al - based intermetallics are one of the most interesting new materials for high temperature application. Ex-
cellent oxidation and carburization resistance, very good corrosion and wear resistance and low cost of production are their
most important advantages in comparison to another groups of intermetallics and other special alloys. The cost
of manufacturing process is essential part of all cost, especially for new materials, so there are many trials to introduce
unconventional solutions of processing or to modificate well known technologies, such powder metallurgy.

Two stage manufacturing process of FeAl phase based intermetallic sinters was described in this work. The initial stage of
manufacturing was mechanical forming of iron and aluminium elemental powders mixture (60/40 at. %) by pressing
at pressure of 300 MPa, at the temperature of 620°C. Various value of cyclic pressure frequency was used - from static
version up to 60 Hz.

It was stated that application of cyclic loading during initial pressing at elevated temperature intensified of oxides film
fragmentation and made easier the process of aluminium diffusion. The processes of mechanical fragmentation of grains
at pre-sinter structure were also observed. The higher was a frequency of applied loading the smaller was grain average
diameter in final sinter (up to 5 times smaller than average diameter of initial powders particle). The structure
of pre-sintered sample, after finishing the first stage of manufacturing was consisted of Fe,Als intermetallic phase and
remaining part of pure iron.

On the basis of Fe-Al equilibrium system analysis the temperature of 1250°C was choose for second stage of manufacturing
and chemically and structurally heterogeneous pre-sintered materials were changed into homogeneous Fe-Al - based intermetal-
lics. Natural by - product of iron-aluminium powder mixture conversion into aluminium-rich sinter is rising (or rather remain-
ing of previously existing) oxides particles, mainly AL,O;. Thanks to application of technological variant with cyclic loading, the
films of oxides became fragmented and not play a role of diffusion barrier. Additionally, they distinctly
influenced grain coarsening-average grain size of intermetallic matrix not exceed (10+15 pm). The final structure of sinter,
which may be treated as complex composite material is consisted of Al,O; particles distributed in fine-grained FeAl intermetal-
lic matrix.

WSTEP

Do lat siedemdziesigtych biezacego stulecia zwiazki  przydatne jako materiaty funkcjonalne o specyficznych
migdzymetaliczne (fazy migdzymetaliczne) uwazano za  wiasnoSciach fizycznych lub jako fazy rozproszone
w konwencjonalnych stopach. W ostatnim dwudziestole-
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ciu poglad ten ulegl zmianie [1]. Pod wptywem coraz
lepszego poznawania unikalnych wiasciwosci tej grupy
tworzyw, w szczegélnosci ich zachowania w wysokiej
temperaturze 1 w Srodowiskach agresywnych, zrodzit si¢
pomyst wykorzystania ich jako oddzielnej grupy
tworzyw konstrukcyjnych. Na przeszkodzie bezposred-
niego ich zastosowania stangta wysoka krucho$¢ w tem-
peraturze otoczenia oraz trudno$ci zwigzane z procesem
wytwarzania stopow litych, pozbawionych mikropgk-
nig¢ 1 pustek, posiadajacych drobnoziarnista mikrostruk-
turg¢ [1-3]. Powr6cono do badania ukltadéow rownowa-
gowych, w ktorych wystepuja zwiazki migdzymetalicz-
ne. Przeanalizowano ukltady migdzy metalami z grupy
VIII z metalami grupy IVa i Va oraz aluminium i krze-
mem. Okreslono zakresy wystgpowania poszczegolnych
faz, ustalono zasadnicze przyczyny kruchosci tych faz w
temperaturze otoczenia. Stwierdzono, ze odpowiedni
dobor sktadnikow stopowych faz migdzymetalicznych
prowadzi do obnizenia kruchos$ci stopu. W tym samym
kierunku mozna zmieni¢ wiasciwosci plastyczne po-
przez odpowiednie procesy technologiczne, majace na
celu rozdrobnienie struktury ziarniste;.

Na podstawie wynikow licznych badan przeprowa-
dzonych w tym zakresie wykazano, Zze na osnowie
zwiazkéw niklu, zelaza i tytanu z aluminium mozna
wytworzy¢ nowa klasg¢ stopéw konstrukcyjnych, ktore
cechuja si¢ unikalnymi wiasciwos$ciami mechanicznymi
oraz stabilnoScia struktury w wysokiej temperaturze
(2, 3].

Obecnie coraz wigksze zainteresowanie wzbudzaja
materialy na bazie zwiazkdw migdzymetalicznych
z ukladu Fe-Al. Ich gtowng zaleta jest wzglednie niska
cena w poréwnaniu z pozostatymi grupami materiatlow
na bazie faz migdzymetalicznych. Istotna sktadowa cat-
kowitych kosztéw uzyskanego tworzywa konstrukcyj-
nego jest koszt jego procesu wytworczego. Wymusza to
podjecie badan réwniez w aspekcie niekonwencjonal-
nych rozwigzan procesu technologicznego. Tradycyjne
metody wytworcze (topienie, odlewanie) w przypadku
materiatdw nowej generacji (intermetalikdw) sa niewy-
starczajace [1]. Powstalg ,,luke technologiczna” wypet-
nia si¢ m.in. technikami wytwarzania, bazujacymi na
metalurgii proszkow.

Zaproponowany w ponizszej pracy dwuetapowy pro-
ces technologiczny nawigzuje do tradycyjnych technik
konsolidacji proszkow sktadnikow elementarnych (pra-
sowanie jednoosiowe w podwyzszonej temperaturze
i spiekanie swobodne), jednak ze zmiang charakteru
obciazenia ze statycznego na cyklicznie zmienny.
W pierwszym etapie odbywa si¢ wstepna konsolidacja
mieszaniny proszkow sktadnikéw elementarnych, pota-
czona z zachodzacymi pod wptywem temperatury i na-
ciskow procesami dyfuzyjnym, ktére prowadza do uzys-
kania nierownowagowej struktury w postaci mieszaniny
czystego zelaza 1 wysokoaluminiowe]j fazy Fe,Als. Do-
bor odpowiednich parametréw spiekania swobodnego

(etap II) prowadzi do przemiany niestabilnej termodyna-
micznie fazy Fe,Als w faz¢ migdzymetaliczna na bazie
uporzadkowanego roztworu wtornego FeAl. Struktura
spiecku po pelnym cyklu obrobki cieplnej sktada sig
z intermetalicznej osnowy wzmocnionej dyspersyjnymi
czastkami tlenkéw Al,Os, rozmieszczonych po grani-
cach ziaren [4, 5]. Taka morfologia struktury kompozy-
tu jest efektem oddziatywania cyklicznie zmiennego ob-
ciazenia na etapie prasowania i spiekania wstgpnego.

MATERIAL | METODYKA BADAN

Wykorzystujac technologi¢ wytwarzania bazujaca na
mieszaninie proszkow  sktadnikow elementarnych,
wykonano seri¢ wyprasek roézniacych si¢ parametrami
procesu technologicznego odno$nie do charakteru i cy-
kliczno$ci obciazen. W procesie spiekania uzyto wsadu
w formie mieszaniny proszkow Fe i Al (60, 40% atm.) o
granulacji 4060 pum.

Prasowanie i spiekanie wstgpne (prasowanie w pod-
wyzszonej temperaturze) przeprowadzono na pulsatorze
hydraulicznym firmy Instron w temperaturze 620°C,
czasie 1 godziny, przy cisnieniu 300 MPa i zmien-
nej czgstotliwosci obciazenia, poczynajac od ,,statyki”,
a konczac na czestotliwosci 60 Hz z krokiem co 20 Hz.

W celu identyfikacji zjawisk zachodzacych podczas
procesu spickania wstgpnego rejestrowano przemiesz-
czenie stempla matrycy w funkcji czasu. Na postawie
analizy uzyskanej zalezno$ci wyodrgbniono cztery pod-
stawowe etapy formowania wypraski (rys. 1).
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Rys. 1. Zmiany wymiaru liniowego wypraski w procesie formowania

Fig. 1. Changes of sinter linear dimension during forming process

Pierwszy etap zidentyfikowany jako doggszczanie
mechaniczne (I) sktada si¢ z dwoch podetapow, pod-
czas ktorych zachodzi przemieszczanie si¢ czastek
proszku wzgledem siebie (poslizg po powierzchniach
czastek - podetap I’), a nastgpnie ich dopasowywanie
poprzez odksztatcenie plastyczne (podetap 1”). W kon-
cowej fazie etapu I, wskutek aktywacji cieplnej 1 cykli-
cznej zmiany naciskéw jednostkowych, wzrasta kohe-
zyjny styk na granicach czastek proszkow i zostaje
zainicjowana intensywna dyfuzja (w stanie statym),
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z uprzywilejowaniem kierunku - od aluminium do Zela-
za z powstaniem wysokoaluminiowych faz migdzy-
metalicznych (zwlaszcza Fe,Als) 1 zwiazanych z tym
wzrostem stopnia mikroporowatosci spieku. Prowadzi to
do zmiany objgtosci wlasciwej materialu spiekanego
w etapie II. W momencie wyczerpania zasobow czyste-
go aluminium powstale nieciggloici zostaja zamknigte
(z efektem mikrozgrzewania) pod wptywem przylozonej
sity prasowania (etap III). Charakterystyka formowania
spiecku w tym etapie jest zblizona do etapu I”, gdyz
wiaze si¢ z plastycznym doggszczaniem mechanicznym.
Etap IV to doggszczanie powstatych podczas procesu
spiekania wstgpnego faz migdzymetalicznych. Charak-
teryzuj¢ si¢ on tagodnym gradientem zmiany wymiaru
liniowego wypraski az do osiagnigcia stalej wartoSci
w koncowej fazie procesu technologicznego. Na pod-
stawie przebiegu krzywej w tym etapie doggszczania
istnieje mozliwo$¢ optymalizacji procesu spiekania
w aspekcie czasu trwania.

Dobor parametrow procesu spiekania zasadniczego
przeprowadzono, opierajac si¢ na analizie literaturowej
i wczesniejszych pracach autorskich [4, 5]. W celu
uzyskania jednorodnej struktury fazowej przyjgto tem-
perature 1250°C, czas 1 godzing i atmosfere ochronng
argonu.

Przeanalizowano zwiazek czestotliwos$ci zmian ob-
ciazenia z wielkoScia ziaren osnowy i budowa struk-
turalng spiekow intermetalicznych. W celu okreslenia
zmian strukturalnych otrzymanego materiatu wykonano
seri¢ analiz chemicznych charakterystycznych mikro-
obszaro6w za pomoca mikroskopu skaningowego typu
XL 30 firmy Philips, wykorzystujac mikroanalizator
rentgenowski EDS firmy EDAX, stanowiacy wypo-
sazenie dodatkowe mikroskopu. Analiz¢ prowadzono
w ujeciu jakoSciowym i ilociowym.

ANALIZA METALOGRAFICZNA

Analiza zgladow metalograficznych wyprasek po
pelnym procesie obrobki cieplnej ujawnita wystgpowa-
nie struktury ziarnistej. Obserwowane ziarna w struk-
turze koncowej spieku zasadniczo zachowuja forme
czastek (na bazie proszku zelaza dyfuzyjnie nasyconego
aluminium w procesie spiekania wstegpnego), a nastgpnie
ujednorodnione chemicznie w procesie spiekania zasad-
niczego. Odpowiednio dobrany sktad stechiometryczny
wsadu wejSciowego zapewnia powstanie w calej obje-
tosci spieku fazy na bazie uporzadkowanego roztworu
wtornego FeAl. W przypadku wypraski uzyskanej w
wy- niku prasowania statycznego tlenki stanowia zwarte
struktury wystepujace na granicach ziaren (rys. 2a).

W miare wzrostu czestotliwosci btonki tlenkowe
ulegaja mechanicznej fragmentacji i roéwnoczesnemu
wzglednie réwnomiernemu rozmieszczeniu winterme-
talicznej osnowie. Charakterystycznym zjawiskiem jest
fakt, ze przy czgstotliwoSci obcigzenia réwnej 20 Hz

wystgpuje utrata wigzkosci w strefie polaczenia Al,O3-
-FeAl. Efektem tego jest wypadanie czastek tlenku pod-
czas polerowania, co znajduje potwierdzenie w obser-
wowanym zjawisku ,,lapowania” (toczenie si¢ twardej
czastki po polerowanej powierzchni probki) (rys. 2b).
Natomiast odpowiednio dobrany poziom czgstotliwosci
obciazenia zapewnia uzyskanie dyspersyjnych czastek
AlLO; ,,zakotwiczonych” w osnowie FeAl (co potwier-
dzono czestotliwosci 40 i 60 Hz) (rys. 2c, d).
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Rys. 2. Mikrostruktura i uktad faz w spiekach po pelnym cyklu obrobki
cieplnej: a) 300 MPa, statyczne, 620°C, b) 300 MPa, 20 Hz, 620°C,
¢) 300 MPa, 40 Hz, 620°C, d) 300 MPa, 60 Hz, 620°C
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Fig. 2. Microstructure and phases distribution after full cycle of heat treat-
ment: a) 300 MPa, static, 620°C, b) 300 MPa, 20 Hz, 620°C, c) 300
MPa, 40 Hz, 620°C, d) 300 MPa, 60 Hz, 620°C

WIELKOSC ZIARNA

Wiasciwoséci mechaniczne materiatu sg $cisle powia-
zane z jego struktura ziarnista. Zgodnie z prawem Halla-
Petcha wraz ze zmiang wielkosci ziarna zmienia si¢ jego
zdolno$¢ do przenoszenia obciazen. W klasycz-nym
przypadku materialow spiekanych wielko$¢ ziarna jest
pochodng wielkosci czastek proszkow wsadu wej-
sciowego. Jednak odpowiednio dobrane parametry tech-
nologiczne (wartos$¢, cykliczno$¢ obciazenia i tempera-
tura) procesu moga przyczyni¢ si¢ do rozdrabniania zia-
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cje. Obciazenie cykliczne f = 20 Hz wptywa nieznacz-
nie na zmiang wartosci ECD (rys. 2b). Zwigksza si¢
natomiast warto$¢ odchylenia standardowego (rozmycie
populacji wynikow wokot wartosci $redniej ECD), co
$wiadczy o wzroscie niejednorodnos$ci wymiarowej zia-
ren. Przy czgstotliwosci obcigzenia o wartosci 40 Hz
nastgpuje dalsza fragmentacja ziaren w stosunku do wy-
miarow czastek proszku wsadowego (rys. 2¢). Poprawia
si¢ jednorodno$¢ wymiarowa ziaren. Dalsze zwigksze-
nie czgstotliwosci zmian obcigzenia o kolejne 20 Hz nie
wplywa juz istotnie na zmiang Srednicy ekwiwalentnej
(rys. 2d), za$ histogram jest blizniaczo podobny do uzys-
kanego dla proby f = 40 Hz. Swiadczy to o ustabilizo-
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Rys. 3. Histogramy $rednicy ekwiwalentnej (ECD) ziaren w spiekach: a) 300 MPa, statyczne, 620°C, b) 300 MPa, 20 Hz, 620°C, c) 300 MPa, 40 Hz,

620°C, d) 300 MPa, 60 Hz, 620°C

Fig. 3. Histograms of grains equivalent diameter (ECD): a) 300 MPa, static, 620°C, b) 300 MPa, 20 Hz, 620°C, ¢) 300 MPa, 40 Hz, 620°C, d) 300 MPa, 60

Hz, 620°C

ren droga mechanicznej fragmentacji, rekrystalizacji lub
przemian fazowych.

Z uzyskanych histogramow rozktadu wielkosci ziar-
na wynika, ze ci$nienie prasowania 300 MPa powoduje
dwukrotne zmniejszenie $rednicy ekwiwalentnej (rys.
3a) w stosunku do wsadu wejSciowego (40+60 pm).
Wprowadzenie obcigzenia cyklicznie zmiennego wpty-
wa korzystnie na rozdrobnienie struktury. Czastki pra-
sowanego proszku wykonuja wzgledem siebie ruch
oscylacyjny, przyspieszajac i intensyfikujac fragmenta-

waniu zmian wymiarowych ziaren juz poczynajac od
40 Hz (ECD ziaren spieku przygotowanego w tych
warunkach jest pigciokrotnie mniejsza od ECD czastek
proszku wsadu).

PODSUMOWANIE

Zaproponowany proces technologiczny pozwala
uzyska¢ ztozony materiat spieku na bazie fazy migdzy-
metalicznej FeAl, z czastkami Al,O; rozmieszczonymi
W objetosci 1 po granicach ziaren intermetalicznej osno-
wy. Odpowiedni dobor czestotliwosci obciazenia wply-
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wa korzystnie na strukturg spieku. Nastgpuje rozdrob-
nienie struktury ziarnistej. Zwarte blonki tlenowe wy-
stgpujace na granicach ziaren (wczesniej czastkach pro-
szku wsadowego) ulegaja fragmentacji, stanowiac dys-
persyjna fazg zbrojaca, rownomiernie rozmieszczona
w osnowie intermetalicznej. Jednocze$nie zwigksza si¢
powierzchnia metalicznego styku ziaren, co ulatwia
proces dyfuzji aluminium podczas spiekania wstgpnego.
Uzyskane na tym etapie opracowania technologii spie-
kania faz migdzymetalicznych z uktadu Fe-Al korzyst-ne
efekty strukturalne byty podstawa do przeprowadze-nia
kolejnych prob, zmodyfikowanych w kierunku prze-
budowy struktury spieku w efekcie rekrystalizacji lub
kontrolowanych przemian fazowych. Cel ten realizowa-
ny jest poprzez podwyzszenie temperatury spiekania
wstepnego powyzej temperatury topnienia aluminium
(spickanie wstgpne z faza ciekla) i dobor wartosci cis-
nienia prasowania. Modyfikacja juz przyniosta zamie-
rzone efekty, a eksperymenty sa kontynuowane.
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