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WYTWARZANIE PROSZKU KOMPOZYTU Cu-Fe-Al203

Przedstawiono dwa warianty dwuetapowego sposobu wytwarzania proszku kompozytu Cu-Fe-Al,O3;. W obu przypadkach
pierwszy etap prowadzil do uzyskania kompozytu Cu-ALO; w wyniku reakcji proszku aluminium z utlenionym
powierzchniowo proszkiem miedzi. Drugi etap uzupelniajacej obrobki, oparty na technice mechanicznego stopowania, byl
realizowany albo przez wielokrotne powtarzanie na przemian operacji prasowania proszku i zdzierania pilnikiem proszku
z wyprasek, albo w wyniku obrébki proszkéw w mlynie wibracyjnym. Poréwnano skuteczno$¢ uzyskanej w obu wariantach fazy
dyspersyjnej pod wzgledem stabilizacji drobnoziarnistej struktury metalu w wysokiej temperaturze.

PREPARATION OF Cu-Fe-Al,0; COMPOSITE POWDER

This work is a part of an effort to select the best composite powder and processing method for the production of a contact
point of a spot welder. Cu-Fe-Al,O3; composite was the object of an experiment. Elemental powders of copper, iron and alumi-
num were used as starting materials (Fig. 1). A two-stage manufacturing process was proposed and examined.

The first step leads to Cu-Al,O3; composite. For this purpose a surface-oxidized electrolytic copper powder (weight loss in
hydrogen 1.4%) and a flaky aluminum powder were pre-mixed and then cold pressed in the tool-steel die into cylindrical com-
pacts 40 mm in diameter and 25 mm in height at the pressure of 200 MPa. Subsequent heat treatment in order to obtain the Cu-
ALO; was carried out at 700°C in hydrogen for the period of 30 minutes. A lightly sintered material containing

3 vol.% Al O3 was again powdering.

The second step consists in mechanical alloying process in order to disperse ceramic particles in a metallic matrix and
to add 1 mass % of Fe. Powders Cu-ALLbO; and Fe were pre-mixed by a mortar. Two techniques for mechanical alloying

of mixture Cu-Al,O3-Fe were tested.

A nontraditional variant of mechanical alloying utilizes repetition of powder pressing and compact filing. A schematic draw-
ing of this procedure is shown in Fig. 2. Mixed powders were cold pressed into compacts 40 mm in diameter and 20 mm in height

at the pressure of 400 MPa.

Compacts were then powdered in a filing machine. Frequency of the reciprocating

motion of a file was one stroke per second. The cycle pressing-filing was repeated fifteen times.
A second variant of mechanical alloying was performed in a prototype vibration ball-mill. Scheme of this mill is shown in
Fig. 3. Mechanical alloying was carried out using steel vial and balls, at a frequency of approximately of S0 Hz with the 3 mm

amplitude. The material was milled for period of 6 hours.

The MA-ed powders were cold pressed with a pressure of 400 MPa and then sintered at 1000°C in hydrogen for 3 hours.
The powders and sintered samples have been then observed using scanning electron microscopy (Fig. 4) and optical

microscopy (Fig. 5).

It is shown that both the variants of mechanical alloying process under the given conditions provide for analogous fine-grain
structures of the composite Cu-Fe-Al, O3, which are stable against the thermal influence. The repeated pressing-filing technique

has appeared as an effective way of mechanical alloying.

WPROWADZENIE

Kompozyty na osnowie miedzi umocnione dyspersyj-
nie sa przedmiotem zainteresowania przede wszystkim
ze wzgledu na mozliwo$¢ zachowania w tych materia-
fach znamiennej dla miedzi duzej przewodnosci elek-
trycznej i cieplnej, a jednoczes$nie uzyskania wybitnie
zwigkszonej, w poroOwnaniu z czystym metalem, wy-
trzymatosci mechanicznej.

W minionym 40-leciu wyprobowano przydatnosé
roznych faz ceramicznych do dyspersyjnego umocnienia
miedzi. Najczesciej stosowano tlenki (Al,Oz;, SiO,,
ZrO, MgO, BeO, Cr,03), a rzadziej wegliki (SiC, TiC,
Cr;Cs, Cr3C,) oraz borki i1 azotki (TiB,, ZrB,, CrB,,
BN). Poczatkowo korzystano wytacznie z technik meta-
lurgii proszkow, ktore dominujg do dzi$, a dopiero pod
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koniec lat 70. poczyniono pierwsze proby odlewania
dyspersyjnie umocnionych kompozytow miedzi.

Dyspersyjnie umocniona miedz znalazta zastosowa-
nie gtdéwnie na elektrody klowe i krazkowe zgrzewarek,
rurowe wymienniki ciepta, cz¢Sci maszyn elektrycznych,
pracujacych w podwyzszonej temperaturze, elektrody do
obrébki elektroerozyjnej, a takze na elementy konstruk-
cyjne w technice reaktorowe;.

Prowadzone w Politechnice Rzeszowskiej badania
nad kompozytami na bazie miedzi zmierzaja do opraco-
wania technologii porowatych elektrod do zgrzewania
punktowego, w ktorych mozna zastosowac transpiracyj-
ne chtodzenie. W tym przypadku sa przydatne tylko
techniki metalurgii proszkow, w ktorych etapem wyj-
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Sciowym jest dobor optymalnej metody preparatyki
proszkow. W opisanych ponizej badaniach poréwnano
dwa sposoby wytwarzania kompozytowych proszkow
Cu-Fe-AlL,O; z wykorzystaniem prototypowych urza-
dzen, umozliwiajacych tzw. mechaniczne stopowanie,
nazywane w dalszym tekscie w skrocie procesem MA
(ang. mechanical alloying).

W projektowanym kompozycie Cu-Fe-Al,O; glowna
faza umacniajaca jest tlenek glinu. Wprawdzie zmienna
rozpuszczalno$¢ zelaza w miedzi, malejaca od okoto 3%
masowych w temperaturze 1000°C do wartosci znikomej
w temperaturze pokojowej, pozwala na przeprowadzenie
dyspersyjnego utwardzania (przesycanie + + starzenie),
ale skutek tego zabiegu nie doréwnuje efektowi dysper-
syjnego umocnienia faza ceramiczna, zwlaszcza w spie-
kach porowatych [1, 2]. Dodatek zelaza zastosowano w
innym celu. Na podstawie rozpoznawczych badan
stwierdzono bowiem, ze dodatek zelaza w ilo$ci nie-
przekraczajacej 1%, pod warunkiem doktadnego zdy-
spergowania w miedzi, skutecznie zapo-biega przykleja-
niu si¢ elektrod do zgrzewanych blach.

BADANIA WLASNE

Materiatami wyj$ciowymi byly elementarne proszki
trzech metali, zdecydowanie rézniace si¢ migdzy soba
ksztaltem czastek (rys. 1). Stosowano mianowicie:

e elektrolityczny proszek miedzi o czastkach dendry-
tycznych, ktory w wyniku sktadowania ulegt natural-
nemu utlenieniu powierzchniowemu w stopniu odpo-
wiadajacym tzw. stracie wodorowej wynoszacej
1,4%,

Rys. 1. Budowa czastek stosowanych proszkow: a) miedzi, b) zelaza,
¢) aluminium, SEM

Fig. 1. SEM micrographs of the used powders: a) copper, b) iron,
¢) aluminum

e proszek zelaza o czastkach sferoidalnych, otrzymany
przez rozpylanie metoda REP (rotating electrode
process) w prototypowym urzadzeniu opisanym
w pracy [3],

e platkowy proszek aluminium uzyskany w wyniku
przeptukania w benzenie pasty aluminiowe;.
Zastosowano dwuetapowa technikg wytwarzania prosz-

ku kompozytowego Cu-Fe-Al,O3. Pierwszy etap prowa-

dzit do uzyskania materiatu Cu-Al,O;. W tym celu wy-
korzystano wczesniej opracowany sposéb wytwarzania
metali dyspersyjnie umocnionych [4]. Istota tego sposo-
bu polega na tym, ze utleniony powierzchniowo proszek
metalu osnowy (w tym przypadku proszek miedzi) mie-
sza si¢ z  proszkiem  aluminium, prasuyje,

a nastgpnie wyzarza w atmosferze wodoru, w zakresie

temperatur powyzej punktu topnienia aluminium, lecz

ponizej temperatury topnienia metalu osnowy. Przecho-
dzace w stan ciekly aluminium gwattownie reaguje

z tlenem zawartym na powierzchni czastek metalu

osnowy i tworzy sig tlenek glinu rozproszony w miedzi.
Do przygotowania mieszanki stosowano 7 g proszku

aluminium na 1000 g proszku miedzi, co przy zatozeniu
calkowitego utlenienia aluminium w procesie dalszej
obrobki odpowiada 3% objgtosciowym tlenku glinu

w osnowie metalowej. Proszki mieszano przez 2 godziny

w mieszalniku bgbnowym z kulami porcelanowymi. Z

mieszanki prasowano matrycowo ksztattki o $rednicy 40

mm i wysokosci okoto 25 mm, stosujac ci$nienie praso-

wania 200 MPa. Wypraski wyzarzano w temperaturze

700°C przez 0,5 godziny w atmosferze wodoru. Lekko

spieczony materiat ponownie przerabiano na proszek. W

tym celu wykorzystano urzadzenie podobne w dziataniu

do pilnikarki (rys. 2).
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Rys. 2. Schemat zestawu urzadzen do przeprowadzenia procesu MA
z wykorzystaniem pilnikarki: 1 - pilnik zdzierak, 2 - wypraski,
3 - tuleja, 4 - proszek, 5 - przektadka, 6 - sprezyna, 7 - matryca, 8 -
wypraska

Fig. 2. Schematic drawing of a set of devices for MA-process with the use of
a filing machine: 1 - coarse file, 2 - compacts, 3 - cylinder sleeve, 4
- powder, 5 - plate, 6 - spring, 7 - die, 8 - compact
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Urzadzenie to zastosowano rowniez w drugim etapie
obrobki proszkow do zrealizowania pierwszego warian-
tu procesu mechanicznego stopowania. Zastosowanie
techniki MA miato na celu rozdrobnienie i lepsze zdys-
pergowanie czastek tlenku glinu w osnowie miedzi oraz
wprowadzenie do osnowy dodatku zelaza. Proszki
Cu-AlLO; i Fe mieszano w mozdzierzu. Ilos¢ dodanego
na tym etapie proszku zelaza wynosita 1% cigzarowo.
Proces MA polegat na 15-krotnym powtorzeniu na prze-
mian dwoch operacji: prasowania proszkow w matrycy i
zdzierania pilnikiem uzyskanej wypraski na proszek.
Pilnik wykonywat jeden posuw na sekundg, a ci$nie-
nie prasowania ksztaltek o $rednicy 40 mm wynosito
400 MPa.

Drugi wariant mechanicznego stopowania mieszanki
proszku Cu-Al,O; z proszkiem Fe przebiegal w prototy-
powym mtynie wibracyjnym, ktdrego schemat pokazano
na rysunku 3.
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Rys. 3. Schemat mtyna wibracyjnego: 1 - tarcza mimosrodu z przesuwnym
trzpieniem, 2 - obejma mocujaca sprezyny, 3 - sprezyna,
4 - komora mtyna, 5 - trzpien przesuwny

Fig. 3. Scheme of the vibratory ball mill: 1 - disk with an eccentric mecha-
nism, 2 - clamping ring, 3 - spring, 4 - milling vial,
5 - slidable mandrel

Poziomo usytuowana komora miyna o §rednicy 100 mm
jest tozyskowana na przesuwnym trzpieniu, ktory
mozna ustawia¢ mimosrodowo na wirujacej tarczy. O$
komory przemieszcza si¢ wigc po obrysie kotowym
o $rednicy regulowanej od 0 do 5 mm. Komora wykonu-
je tylko ruch drgajacy, gdyz jest zabezpieczona przed
ruchem obrotowym za pomocg trzech spr¢zyn mocowa-
nych do nieruchomej obejmy zwiazanej z podstawa
miyna. W przeprowadzonych badaniach czgstotliwosé
drgan wynosita 50 Hz, a amplituda drgan komory byta
rowna 3 mm. Mielnikami byly kulki ze stali LHIS5
o $rednicy 10 mm. Stosunek masy kulek do masy prosz-
ku wynosit 5:1, a stopien wypetnienia komory mtyna
rownat si¢ 90%. Obrébka proszkow w mtynie trwata do
6 godzin. Dalsze wydtuzanie czasu mielenia bylo niece-
lowe, gdyz proszki ulegaly takiemu utwardzeniu, ze nie
udato si¢ z nich uzyskaé¢ wyprasek bez peknig¢ i wykru-
szeh.

Uzyskane oboma sposobami MA proszki Cu-Fe-ALO;
byly prasowane matrycowo pod ci$nieniem 400 MPa,

a nastegpnie spieckane w temperaturze 1000°C, w atmo-
sferze wodorowej, przez 3 godziny.

Do badan proszkéw i spiekow wykorzystano skanin-
gowa mikroskopig elektronowa i mikroskopig optyczna.

Proszki zaré6wno mielone w mtynie wibracyjnym, jak
i obrabiane technika prasowania-pilnikowania, miaty
czastki o zwartej budowie, o ksztalcie zblizonym do
globularnego, lecz z nieregularna powierzchnig. Na
powierzchni czastek prasowanych-pilnikowanych byty
widoczne charakterystyczne §lady poslizgow, wskazuja-
cych na intensywne odksztatcenie przez $cinanie.

Poréwnanie struktur spiekow wytwarzanych z prosz-
kow Cu-Fe-Al,Os, pobieranych po réoznym stopniu za-
awansowania obrobki w obu wariantach techniki MA,
pozwala na stwierdzenie, ze analogiczne wyniki uzysku-
je sig, stosujac proszki kompozytowe po 6 godzinach
mielenia lub po 15-krotnym powtdrzeniu cyklu praso-
wanie-pilnikowanie. W obu przypadkach uzyskuje si¢
jednorodna, drobnoziarnista ($redni rozmiar ziarna 5+10
um) strukture spieku, stabilng po 3-godzinnym wyzarza-
niu w temperaturze 1000°C.

Na rysunku 4 poréwnano morfologi¢ przetomow
spiekow z proszku kompozytowego i z wyjSciowego
proszku czystej miedzi, natomiast na rysunku 5 pokaza-
no mikrostrukturg typowa dla spieku Cu-Fe-ALOs.

Rys. 4. Przetomy spiekow z proszku Cu-Fe-Al,O; (a) i z proszku czystej
miedzi (b), SEM

Fig. 4. SEM of the fracture morphology of sintered samples from: a) Cu-
-FC-A1203, b) Cu
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Rys. 5. Obraz mikrostruktury spieku z proszku Cu-Fe-ALO; po 3 godzi-
nach spiekania w temperaturze 1000°C; x750

Fig. 5. Optical micrograph of a sample from Cu-Fe-Al,O; powder after
sintering at 1000°C for 3 hours; x750

PODSUMOWANIE

Dwa przebadane warianty dwuetapowego sposobu
wytwarzania proszku Cu-Fe-Al,Os, roézniace si¢ zasto-
sowana w drugim etapie technika MA, dajg porowny-
walne wyniki. Trwajaca 6 godzin obrobka proszkow w
mtynie wibracyjnym moze by¢ z powodzeniem zastapio-
na 15-krotnie powtoérzonym cyklem prasowania-
-pilnikowania. Z otrzymanego w ten sposob proszku
uzyskuje si¢ spieki o jednorodnej, drobnoziarnistej struk-
turze stabilnej w temperaturze 1000°C.
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