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WPLYW TEMPERATURY SPIEKANIA NA MECHANIZM DEKOHEZJI
KOMPOZYTU Al-(Al203),

Badano materialy kompozytowe typu osnowa aluminiowa-czastki ALOs, otrzymane w wyniku osiowego dwustopniowego
prasowania w roznej temperaturze. Przeprowadzono obserwacje struktury metodami SEM, pomiary gestosci i twardosci.
W kompozycie stwierdzono wystepowanie trzech ré6znych mechanizméw dekohezji w zaleznosci od temperatury procesu.

INFLUENCE OF SINTERING TEMPERATURE ON DECOHESION MECHANISM
OF Al-(A;0;), COMPOSITE

A composite of an aluminum matrix reinforced with alumina particles of S00 mesh granulation was obtained by powder
metallurgy methods. A mixture of aluminum powder (Fig. 1) and alumina powder (Fig. 2) was axially pressed in Degussa press
in vacuum. Two stages of pressing were applied. At the first one, pressure of 15 MPa, temperature of 400°C and time
30 minutes were applied and at the second, pressure was applied of 150 MPa, temperatures of 500, 550, 600 and 640°C and time
of 50 minutes.

The composites density determined by Archimedes method and the hardness determined by Brinell method were changing
with the pressing temperature (Table 1). Structure examinations of the obtained composites were performed on polished sam-
ples and fractures by means of a scanning electron microscope FE Hitachi 4200 with EDX Noran System 3500.
The results are presented in Table 2 and Figures 3-6.

At temperature of 500 and 550°C between the aluminum powder particles a bonding was formed containing micropores and
decohesion occurred on grain boundaries. The matrix ductile fracture throughout the volume was observed in
the sintered material at a temperature of 600°C and higher. Differences were found in the bonding structure: aluminium
oxide particle-aluminium matrix. In composites sintered at 500°C a typical mechanical bonding occurs, which undergoes

changes with a growing temperature and at 640°C has a diffusive character.
Three basic decohesion mechanisms of the sintered composite Al-(Al;O;), were identified:
- intergranular, in matrix and along the boundaries matrix - alumina particle;
- transcrystalline ductile in the matrix and along the boundries: matrix - particle;
- transcrystalline ductile in the matrix and transcrystalline brittle in particles.
The results obtained allowed to define initial conditions of sintering the Al-(Al,O;), composite which contains intermetallic

phases.

WSTEP

Kompozyty typu osnowa aluminiowa-czastki cera-
miczne naleza do materiatow konstrukcyjnych o intere-
sujacych wiasciwosciach, jednak czynnik ekonomiczny
stanowi podstawowa barierg¢ ich szerokiej aplikacji.
W Polsce poszukiwania badawcze dotycza zar6wno
zagadnien zwiazanych z doskonaleniem procesow tech-
nologicznych, umozliwiajacych uzyskanie zadanej struk-
tury, tj. sktadu fazowego, rozmieszczenia czastek, cha-
rakteru i stabilno$ci potaczenia, jak i obnizenia kosztow
wytwarzania.

Celem niniejszej pracy byto przeprowadzenie badan
modelowych  powstawania potaczenia aluminium-
-czastka ceramiczna pod ciSnieniem w temperaturze
nizszej od temperatury topnienia aluminium oraz wptyw
tego potaczenia na charakter przetomu kompozytu przy
zalozeniu, ze surowcem bgda materiaty techniczne kra-
jowego pochodzenia. Praca stanowi element programu

' dr inz.

badan dotyczacych ksztattowania i stabilno$ci potacze-
nia w kompozytach typu aluminiowa osnowa-czastki
ceramiczne [1, 2].

BADANIA WLASNE

Materiat, technologia i whasciwosci

Do badan uzyto komercyjnego proszku Al,Oz o gra-
nulacji 500 mesh produkcji firmy Centroszlif, ktérego
struktur¢ przedstawia rysunek 1, oraz proszku alumi-
nium RAL1 o czystoSci 99,72 produkcji Benda-Lutz
Skawina, ktorego strukture prezentuje rysunek 2.

Proszek Al,Os; wymyty w alkoholu etylowym i wysu-
szony zmieszano z proszkiem aluminium w miynie ku-
lowym Fritch, stosujac kapsulg¢ i kule agatowe. Sktad
mieszaniny stanowito 20% obj. ALL,Os oraz 80% obj. Al.
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Mieszaning poddano prasowaniu jednoosiowemu w
matrycy grafitowej, w prasie Degussa.

Rys. 1. Struktura proszku Al, SEI, pow. 500x
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Fig. 1. Structure of aluminium powder, SEI, mag. 500x

Rys. 2. Struktura proszku tlenku aluminium, SEI, pow. 100x
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Fig. 2. Structure of alumina powder, SEI, mag. 100x

Zrealizowano pig¢ wariantow procesu, ktory prze-

biegal w prozni 2,6 Pa w dwoch etapach:

e prasowanie wstgpne, 30 min, pod ci$nieniem 15 MPa,
w temperaturze 400°C;

e prasowanie zasadnicze, 50 min, pod -ci$nieniem
150 MPa, w temperaturze 500, 550, 600 i 640°C.

TABELA 1. Wlasciwosci otrzymanych materialow spiekanych
TABLE 1. Properties of composite sinters

Ozna- miSskl:I(llin T:mizliilt;ra Twardos¢ | Gestosé

czenie o Zobj y P oC HB 5/250 | g/em’
0 .

SX 100 Al 620 41,9 2,67
ST1 80 Al, 20 AlLO; 500 47,5 2,64
ST2 80 Al, 20 AlLO; 550 47,5 2,30
ST3 80 Al, 20 AlLO; 600 51,9 2,93
ST4* |80 Al, 20 Al,O; 640 56,8 3,10
* W tych warunkach obserwowano niewielkie wyplywanie
aluminium z matrycy, a tym samym zwigkszenie udziatu
objetosciowego czastek

Poréwnawczo wykonano spiek z proszku aluminium
stanowiacego osnow¢ Ww pozostatych materiatach.
Otrzymano probki w ksztalcie walca o $rednicy ¢ =
= 16 mm i wysokosci & = 22 mm. Ggsto§¢ wytworzo-
nych materiatbw wyznaczona metoda Archimedesa
i twardo$¢ okreslona metoda Brinella podano w ta-
beli 1.

Metodyka i wyniki badan

Oceng struktury poszczegolnych kompozytow prze-
prowadzono na zgladach wykonanych na papierach
$ciernych i pastach diamentowych (konczac na granu-
lacji 1 um) oraz na przetomach po probie zginania. Pre-
paraty napylano warstwa przewodzaca. Do obserwacji
wykorzystano elektronowy mikroskop skaningowy z
zimna katoda Hitachi 4200, wyposazony w detek-tor
rentgenowskiego promieniowania charakterystycznego
EDX (system Voyager 3500). Na zgtadach analizowano
obecno$¢ poréw i ich lokalizacje. Na przetomach oce-
niano stan osnowy, stan czastek tlenku aluminium oraz
charakter potaczenia pomigdzy komponentami. Wyniki
obserwacji zestawiono w tabeli 2, a przyktady struktury
przedstawiono na rysunkach 3-6.

TABELA 2. Charakterystyka mikrostruktury struktury
spiekéw kompozytowych
TABLE 2. Description of composite’s microstructure

Mate-
riat

Zgtad Przetom

SX Obecne  drobnodysper-| Typowy przetom ciagliwy.
syjne tlenki aluminium;
poréw nie obserwowano.

ST1 Mikropory obecne w osno-|Przetom w osnowie prze-
wie aluminiowej oraz na|bie-ga pomigdzy ziarnami
granicach osnowa-czastki|pier- wotnych po proszku
AlOs. Al lo-kalnie odksztatco-
nymi plas-tycznie. Czastki
Al,O3 od-stonigte ze §la-
dami osnowy.

ST2 Mikropory obecne na|Przelom w osnowie ma
gra- nicach osnowa-|cha-rakter mieszany, jest
czastki Al,O3; w osnowie|ciagli-wy oraz  lokalnie
mikropory  pojedyncze,|przebiega pomigdzy ziar-
rejes-trowane przy du-|{nami proszku aluminium.
zych po-wigkszeniach.  |Czastki Al,O3; wyrwane lub
odstonigte ze  $ladami

0SNOWY.

ST3 Mikropory obecne mig-|{Osnowa odksztatcona plas-
dzy osnowa a narozni-|tycznie. Przetom przebiega
kami  czastek  Al,Os|przez czastki Al,Os oraz na
glownie waskokatowymi;|granicy czastka-osnowa.

w osno-wie mikropory
pojedyncze, rejestrowane
przy duzych powigksze-
niach.

ST4 Mikropory pojedyncze, re-|Osnowa odksztatcona plas-

jestrowane przy duzych|tycznie. Przetom przebiega
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Rys. 3. Mikrostruktura kompozytu Al-(AlO3), ST1 spiekanego w temp.
500°C, przetom, SEI, pow. 1000x

Fig. 3. Microstructure of Al-(Al,Os), composite ST1 sintered at 500°C,
fracture, SEI, mag. 1000x

Rys. 5. Mikrostruktura kompozytu Al-(ALO3), ST3 spickanego w temp.
600°C, przetom, SEI, pow. 1000x

Fig. 5. Microstructure of Al-(Al,O3), composite ST3 sintered at 600°C,
fracture, SEI, mag. 1000x

powigkszeniach. przez czastki i w ograni-

czonym zakresie lokalnie
po granicy czastka-osnowa.
Obecne peknigcia wtorne
w czastkach AlOs.

DYSKUSJA WYNIKOW | WNIOSKI

W zastosowanym procesie technologicznym stwier-
dzono wplyw temperatury spiekania na wilasciwosci
kompozytu Al-Al,Os;, co jest zgodne z danymi literatu-
rowymi dotyczacymi spiekania pod ci$nieniem uktadéw
wielosktadnikowych [4, 5]. Ggsto§¢ kompozytow rosta
wraz ze wzrostem temperatury prasowania pod ci$nie-
niem. Natomiast istotny wzrost twardosci zaobserwowa-
no dopiero w materiale prasowanym w temperaturze
640°C. Obserwacje metodami SEM wykazaly, ze
temperatura prasowania istotnie wpltywa na strukturg
otrzymywanego materiatu.

W spieku ST1 pomigdzy ziarnami proszku alumi-
nium stanowigcego osnowe¢ wystepuja liczne, nieko-
rzystne dla tego typu materiatu konstrukcyjnego, mikro-
pory. Przetom w osnowie nastgpuje po granicach ziaren

Rys. 4. Mikrostruktura kompozytu Al-(AlO3), ST2 spiekanego w temp.

550°C, przetom, SEI, pow. 1000x

Fig. 4. Microstructure of Al-(AL,Os), composite ST2 sintered at 550°C,

fracture, SEI, mag. 1000x

proszku aluminium powierzchniowo wzbogaconych
w tlen, ktore tylko lokalnie odksztatcaja si¢ plastycznie.
Podobnie na granicy aluminium-czastki AlLO; wy-
stepuja liczne mikropory. Zatem podczas dekohezji (rys.
3) mechanicznie zakleszczone w osnowie czastki sa
wyrywane lub odslaniane na powierzchni przetomu
z zachowaniem lokalnych $ladow osnowy, §wiadczacym
o wezesnym stadium tworzenia si¢ bardziej wytrzymale-
go potaczenia. Istotna mikroporowatos$¢ tego kompozytu
potwierdza jego gesto$¢ - mniejsza od spieku SX bez
czastek. Taka struktura $wiadczy o tym, ze przy zasto-
sowanych dla spieku ST1 parametrach prasowania za-
geszezenie mechaniczne mieszaniny proszkow jest zbyt
mate, a dyfuzja niewystarczajaca. Tym samym nie uzy-
skuje si¢ odpowiedniego potaczenia zaréwno pomigdzy
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czastkami aluminium, jak i pomigdzy osnowa aluminio-
wa a czastkami ceramicznymi.

W spiekach ST2 i ST3 porowatos¢ maleje, a ggs-
to$¢ 1 twardo§¢ w poréownaniu ze spiekiem S1 rosna.
Wynika to ze zjawisk zachodzacych w tej temperaturze
zarowno pomigdzy czastkami proszku aluminium, jak
i na granicach czastki metalu-czastki ceramiczne.
Nastgpuje zmiana struktury osnowy, ktorej porowatos$é
maleje, a przelom z migdzyziarnowego przechodzi
w ciagliwy (rys. 4). Jest to efektem odksztatcenia plas-
tycznego aluminium i dyfuzji migdzyziarnowej. Rowno-
cze$nie zmniejsza si¢ porowato$¢ polaczenia alumi-
nium-czastki ceramiczne.

W kompozycie ST3 mikropory obserwowano gtow-
nie na waskokatowych granicach czastek tlenku alumi-
nium z osnowa, a W pozostatych czesciach powstato
zlacze aluminium-czastka ceramiczna 1 mozliwosé
dyfuzji. Taki efekt strukturalny wynika ze zwigkszenia
temperatury prasowania zasadniczego i tym samym
mozliwosci swobodnego poslizgu pomigdzy krystalitami
odksztatcanego plastycznie aluminium, blokowanego w
nizszej temperaturze przez twarde czastki ceramiczne
[5]. Na przetomach tego materiatu (rys. 5) obserwowano
dekohezje po granicach czastka-osnowa, jak i przez
czastki.

W procesie, gdzie prasowanie zasadnicze prowadzo-
ne bylo w jeszcze wyzszej temperaturze, tj. 640°C (spiek
ST4), gestos¢ i twardos$¢ nadal rosty. Biorac pod uwage
wplyw ci$nienia (obserwowano wyplywanie aluminium
z matrycy) proces byt spieckaniem z udziatem fazy cie-
ktej. Osnowa w kompozycie ST4 (rys. 6) podobnie jak w
ST3 peka ciagliwie, a przetom nastepuje przez czastki i
tylko lokalnie po granicy czastka-
-osnowa. Analizujac na przetomach uktad szczelin
w osnowie, w poblizu czastek 1 biorac pod uwage dane
zawarte w pracach [6, 7], mozna sadzi¢, ze w zalezno-
$ci od relacji naprezenie w poblizu czastki ceramicznej -
potozenie plaszczyzny tupliwosci w czastce, przetom
przechodzi przez czastke z rozwinigciem peknig¢ wtor-
nych Iub, zdecydowanie rzadziej, przebiega po granicy
czastka-osnowa.

Przeprowadzone badania strukturalne potwierdzone
przez zmiany gestosci i twardosci pozwalaja wyrdznié
wystepowanie trzech podstawowych mechanizmow
dekohezji w spieku kompozytowym Al-(AL,O3),:

1) migdzyziarnowy w osnowie i po granicach osnowa-

-czastka ceramiczna;

2) transkrystaliczny ciagliwy w osnowie i po granicach
osnowa-czastka;

3) transkrystaliczny ciagliwy w osnowie i transkrysta-
liczny kruchy w czastkach.

W zalezno$ci od przyjetej temperatury procesu w
tym samym kompozycie wytworzonym metodami meta-
lurgii proszkéw moga wystgpowac rownoczesnie rézne
mechanizmy dekohezji. Jest to zwiazane z mozliwos$cia
réwnoczesnego wystgpowania w materiale, otrzymanym
z technicznych proszko6w o nieregularnej budowie i
okreslonym rozkladzie ziarnowym komponentow, roz-
nych typodw potaczenia pomigdzy czastkami metalicznej
osnowy, jak i potaczenia pomigdzy metaliczng osnowa a
czastkami ceramicznymi. Biorac pod uwagg zjawiska
zachodzace podczas prasowania w pod- wyzszonej tem-
peraturze i efekty wywotane jej zmianami [4, 5], mozna
sadzi¢, ze podobny jakosciowo wplyw na charakter
potaczenia pomigdzy komponentami,
a tym samym mechanizm dekohezji, beda miaty zmiany
cisnienia i czasu prasowania w odpowiednio dobranych
zakresach.

Otrzymane wyniki badan stanowily podstawe do
okreslenia warunkow wstepnych spiekania kompozytow
Al-(ALLOs3), zawierajacych komponenty reaktywne.
Wyniki badan dla uktadu z niklem zaprezentowano
w pracach [1, 8].

Prace wykonano dzieki dofinansowaniu przez Komitet
Badan Naukowych (projekt KBN 7 TOSC 001 16).
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