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STRUKTURA GRANICY ROZDZIALU FAZ W KOMPOZYCIE Al-TiC

Przeprowadzono badania mikrostruktury kompozytu Al-TiC otrzymanego metoda SHSB, a w szczeg6lnoSci struktury cza-
stek TiC oraz struktury granicy rozdzialu faz i zmian stanu naprezen poprzez pomiar zmian wielkosci odksztalcen sieciowych w
funkcji odleglosci od granicy rozdzialu. Metoda pomiaru mikrotwardos$ci wyznaczono modul sprezystosci i jego zmiany od gra-
nicy rozdzialu faz w glab osnowy. Pozwolilo to okresli¢ rozklad pél naprezen i umocnienia w obszarze granicy rozdziatu faz.

STRUCTURE OF INTERFACE IN Al-TiC COMPOSITE

The interface microstructure of Al-TiC composite was studied using the HREM, CBED and nanoindentation methods. The
micrograph of the studied composite (Fig. 1) shows homogeneous arrangement of the TiC particles in aluminium matrix. The
matrix as well as the TiC particles show the presence of relatively high dislocation density (Fig. 2). Some particles similar to
Alj3Fe4 phase (Tab. 1) were observed only at the grain boundaries of the matrix (Fig. 3). Obtained HREM images (Fig. 4), after
the computer processing exhibit presence of dislocations on the interface. The local strength of the matrix was investigated near
the TiC particles interface, using TEM at CBED mode. Figure Sa shows studied area with visible dots
of the CBED measurement (Fig. Sb). Analysis of the HOLZ lines from CBED diffraction patterns allowed to determine changes
of the lattice constant versus interface distance (Fig. 6). Also the near - interface region presented on Fig. 7, exhibits a higher

stress field and elastic modulus which decreases with the distance of several pm (Fig. 8).

WSTEP

Istotnym czynnikiem decydujacym o wilasnosciach
mechanicznych kompozytow jest struktura granicy roz-
dzialu faz kompozytu. Wazna grupe¢ granic rozdziatu faz
stanowig granice tworzone pomigdzy metalem
a ceramika [1, 2]. Badania prowadzone w tym obszarze
obejmuja: teori¢ wiazan metal-ceramika, proces tworze-
nia granicy migdzyfazowej, najnowsze techniki
badania struktury tej granicy, jej zdefektowanie i wlas-
nosci mechaniczne.

Powszechnie akceptowany jest poglad, ze relatywnie
stabe wiazania na granicy rozdzialu sa korzystne dla
polepszenia odpornosci na pegkanie kruchej osnowy
kompozytu wzmacnianego ceramicznymi wioknami.
Plastyczno$¢ metalicznej osnowy kompozytu rosnie
rowniez w przypadku relatywnie stabych wiazan [3, 4].
Energia pgkania granicy rozdziatlu jest $cisle zwiazana
z jej strukturg [5, 6]. Wynikiem procesu produkeji kom-
pozytu moga by¢ granice o réznym stopniu koherencji,
zawierajace defekty sieciowe. Na granicy faz moga si¢
rowniez pojawi¢ produkty reakcji whiskersa czy czastki
ceramiki z osnowa, ktore moga obniza¢ wytrzymatosé
granicy.

W kompozytach AI-TiC w wyniku roznic wspot-
czynnikow rozszerzalno$ci cieplnej sktadnikéw powsta-
ja duze napre¢zenia. Mozna oczekiwaé, ze dotyczy to
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szczegblnie granicy migdzyfazowej [7, 8]. Stan napre-
zen kompozytu wptywa w istotny sposob na jego wia-
snosci mechaniczne [9-11].

Celem tej pracy byta ogdlna charakterystyka mikro-
struktury kompozytu Al-TiC otrzymanego metoda SHSB
(self-propagating high-temperature synthesis bath), a w
szczegoOlnosci zbadanie struktury powstajacych czastek
TiC oraz struktury, stanu naprezen, modutu sprezystosci
1 nanotwardosci granicy rozdziatu faz kompozytu z wy-
korzystaniem nowoczesnych metod badan.

MATERIAL BADAN

Badaniom poddano kompozyty o osnowie aluminium
zawierajace odpowiednio: 4 i 8% weglika tytanu. Udziat
czastek weglika tytanu okreslono metoda metalografii
iloSciowej. Kompozyt otrzymano metoda SHSB [12]. Po
zaladowaniu wsadu w postaci kawalkéw aluminium
wsad roztopiono i przegrzano do temperatury 1473 K
przy cisnieniu 6,6 Pa w ciagu 5 min w celu odgazowania
aluminium. Nastgpnie komor¢ pieca wypetniano argo-
nem i utrzymywano jego ciénienie na poziomie 4 - 10°
Pa, po czym na powierzchnie kapieli wprowadzano bry-
kiety (sprasowane pod ci$nieniem
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600 MPa bez stosowania lepiszcza proszki Al, Ti oraz
C). Suspensj¢ odlewano do kokili metalowej o $rednicy
18 mm i wysokosci 100 mm.

Badania mikrostruktury otrzymanego kompozytu
przeprowadzono za pomoca wysokorozdzielczego trans-
misyjnego mikroskopu elektronowego JEM 3010, wypo-
sazonego w system EDS. Preparaty mikroskopowe wy-
konano na polerce jonowej GATAN. W badaniach mi-
kroskopowych wykorzystano rowniez technike wysoko-
rozdzielcza (HREM) oraz dyfrakcj¢ zbieznej wiazki
(CBED). Obrazy dyfrakcyjne stref Lauego wyzszego
rzgdu (HOLZ) pozwalaja na precyzyjny pomiar statej
sieci jako miary stanu naprgzen. Pomiary zmian twardo-
$ci w zalezno$ci od odlegtosci od granicy rozdziatu
przeprowadzono na ultramikrotwardo$ciomierzu firmy
CSIRO, stosujac obciazenie 2 mN.

WYNIKI BADAN

Wykonane badania metalograficzne wykazaty
w miarg jednorodne rozmieszczenie elementow zbroje-
nia struktury z tendencja do koncentracji na granicach
ziarn osnowy. Rozmiar wigkszosci czastek TiC miesci
si¢ w granicach do 10 um, zanotowano rowniez wegliki
o wymiarze dochodzacym do 120 um (rys. 1).
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Rys. 1. Mikrostruktura kompozytu Al+8% TiC
Fig. 1. Micrograph of the composite Al+8% TiC

Badanie struktury kompozytow na cienkich foliach
za pomoca mikroskopu elektronowego wykazaty duza
roznorodno$¢ w strukturze dyslokacyjnej. Stwierdzono
stosunkowo duza gestos¢ dyslokacji zardéwno w alumi-
niowej osnowie, jak 1 w czastkach TiC. Wigksza kon-
centracj¢ dyslokacji obserwowano w poblizu granicy
osnowa-weglik niz wewnatrz ziarn osnowy (rys. 2).
Obecne w osnowie, jak i w ceramice dyslokacje tworza
czesto granice niskokatowe. Granice niskokatowe oraz

nieliczne komorki dyslokacyjne §wiadcza o czgSciowej

poligonizacji podczas procesu technologicznego kompo-
- - -

zytu.

Rys. 2. Struktura dyslokacyjna kompozytu w poblizu granicy rozdziatu faz
(a) oraz wewnatrz TiC (b)
Fig. 2. Dislocation structure on the interface (a) and inside the TiC particle

(b)

Obecna w kompozycie ceramika jest zrodtem napre-
zen wynikajacych z réznic wspotczynnikow rozszerzal-
nosci cieplnej osnowy 1 czastek. Naprezenia te moga byc
czgSciowo uwalniane m.in. poprzez tworzenie Si¢
w osnowie dyslokacji. Prawdopodobnie juz podczas
chtodzenia w fazie stalej naprezenia powodowane przez
czastki TiC z latwoscia sa w stanie wygenerowac
w aluminiowe]j osnowie dyslokacje. Obserwowane we-
wnatrz czastek TiC dyslokacje mozna tlumaczy¢ napre-
zeniami termicznymi powstajacymi podczas egzoter-
micznej reakcji syntezy weglika tytanu w ciektym alu-
minium.

Nie stwierdzono istnienia zadnych wspodtzaleznosci
krystalograficznych osnowy i czastek TiC. Na granicach
ziarn osnowy obserwowano natomiast obecno$¢ czastek
(rys. 3), ktorych sktad chemiczny jest zblizony do fazy
AljsFey (tab. 1). Obecnos¢ tych czastek jest zaskakujaca
gdyz zastosowane do produkcji kompozytu aluminium
(99,99%) zawierato jedynie sladowe iloSci zelaza.
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TABELA 1. Sklad chemiczny wydzielen Al;3Fes obecnych
W osnowie
TABLE 1. Chemical composition of the Al;3Fes primary
precipitates in the matrix

Pierwiastek Zawartos¢, % at.
C 0
Al 75,01
Si 0,35
Ti 0,16
Fe 22,69
Cu 1,79
Razem 100,00

Rys. 3. Czastki AljsFes na granicy ziarn osnowy
Fig. 3. Primary Al,3;Fe, precipitations on the matrix grain boundary

Strukturg granicy rozdzialu faz badano z uzyciem
mikroskopii wysokorozdzielczej. Badania te wykazaty
brak produktéw reakcji oraz stref przejsciowych na
granicach rozdziatu osnowa-czastka TiC. Gigbsza anali-
za obrazow wysokorozdzielczych (rys. 4a) wykazata
jedynie pojedyncze przypadki wystgpowania koherencji
pomigdzy osnowa a weglikiem. Ten sam obraz po kom-
puterowym oczyszczeniu tta ukazuje obecnos$¢ pojedyn-
czych dyslokacji na granicy (rys. 4b), co kwalifikuje tg
granicg jako semikoherentna.

Przeprowadzono ponadto probg okreslenia zmian na-
prezen osnowy w poblizu granicy weglika tytanu
Z 0SNOWQ.

Na rysunku 5a przedstawiono zdjgcie mikroskopowe
weglika TiC w osnowie aluminium z zaznaczonymi
miejscami, z ktorych wykonywano obrazy CBED (rys.
5b). Linie HOLZ widoczne na obrazach CBED sg nie-
zwykle wrazliwe na wszelkie zmiany parametrow sie-
ciowych badanego mikroobszaru. Obliczone zaleznosci
pomigdzy odpowiednimi odcinkami na rysunku 5b (1 =
=a/b;2=alc;3=ald;4=c¢e/b;5=c¢lc;6=c¢/d; T =1l
8 = f/d; 9 = g/h; 10 = t/h) charakteryzuja zmiany stalych
sieciowych pod wplywem istniejacych naprezen. Analiza
liniit HOLZ (linii stref Lauego wyzszych rzedéw) obec-
nych na obrazach dyfrakcyjnych uzyskanych technika
CBED (dyfrakcja zbieznej wiazki elektronowej) wyka-
zala, ze warto$ci odksztalcen sieciowych wyznaczonych
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z tych obrazéw zmieniaja si¢ w miar¢ oddalania si¢ od
granicy rozdziahu faz.
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Rys. 4. Wysokorozdzielczy obraz granicy rozdzialu faz (a); po obrobce
komputerowej (b)

Fig. 4. HREM image of the interface (a); after the computer processing (b)

Miegjsca po bada-
niach CBED

7

Rys. 5. Mikrostruktura kompozytu z widoczna granica migdzyfazowa i miej-
scami badan CBED (a); uktad linii HOLZ badanego obszaru (b)

Fig. 5. TEM micrograph of the interface and the dots of the measurements
for CBED (a); the HOLZ diffraction pattern (b)

Przyjmujac, ze zmiany odksztalcen sieci sa propor-
cjonalne do wielko$ci naprezen w osnowie widoczny jest
spadek tych naprezen w miarg oddalania si¢ od granicy
faz. Naprezenia te zmieniajg si¢ w istotny sposob do
odlegtosci rownej kilku srednic badanej czastki, co jest
zgodne z wynikami [13, 14] uzyskanymi dla kompozytu
Al-SiC. Z rysunku 6 wynika, Ze najwigksze zmiany
statych sieciowych wystepuja w najblizszym otoczeniu
czastek TiC. Ponadto na obrazach CBED obserwowano
dosé¢ znaczne rozmycia tych linii. Efekt ten §wiadczy o
istnieniu niejednorodnosci naprgzen sieciowych w bada-
nych nanoobszarach.
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Rys. 6. Zmiany stosunkow dtugosci odpowiednich odcinkoéw na obrazie
CBED (rys. 5b) w zaleznosci od odlegtosci od granicy migdzyfa-
ZOWej

Fig. 6. Change of lattice constant versus interface distance

100 um | *

Rys. 7. Mikrostruktura kompozytu Al+4%TiC z widocznymi odciskami
welebnika
inden-

Fig. 7. Micrograph of the with microhardness

tation

composite

Obecnos¢ pol naprezen i gradientu umocnienia od
granicy rozdziatu Al-TiC wyznaczono precyzyjnym
pomiarem mikrotwardo$ci w zaleznosci od odlegtosci od
tych granic, uzywajac do tego celu ultramikro-
twardo$ciomierza. Juz z obserwacji wielkosci mikro-
odciskow (rys. 7) lub glebokosci penetracji wgtebnika
wida¢, ze mikrotwardo$§¢ maleje blisko dwukrotnie
w obregbie kilku mikrometrow od granicy rozdziatu
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Rys. 8. Zmiany mikrotwardosci oraz modutu

w funkcji odlegtosci od czastki TiC
Fig. 8. Change of microhardness and elastic modulus versus interface
distance

sprezystosci  osnowy

Dos$¢ wysoka twardo$¢ osnowy w kompozycie Al-
-TiC jest wynikiem znacznego jej zdefektowania, co
obserwowano za pomoca mikroskopu elektronowego.
Wysoki stopien zdefektowania osnowy jest konsekwen-
cja zastosowania metody SHSB do otrzymania tego
kompozytu. Krzywe zaleznosci glebokosci odcisku w
funkcji wielko$ci obciazania 1 odciazania pozwalaja na
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lokalne badania modutu spr¢zystosci Younga. Zmiany
tego modutu, przedstawione na rysunku 8, wykazaty, ze
strefa podwyzszonej sprezystosci osnowy jest zdecydo-
wanie wigksza od strefy podwyzszonej twardosci. Moz-
na wigc wnioskowac, ze strefa zmian modutu sprezysto-
$ci wykazuje wigksza zgodno$¢ z pomiarami naprezen.

WNIOSKI

e W kompozycie Al-TiC otrzymanym metoda SHSB
nie stwierdzono uprzywilejowane]j orientacji wegli-
kow TiC w stosunku do osnowy.

e Kompozyt Al-TiC otrzymany metodqa SHSB wykazu-
je relatywnie wysoki stopien zdefektowania dysloka-
cjami zaréwno aluminiowej osnowy, jak i czas-tek
TiC.

e Obszary bliskie granicy rozdzialu faz sa miejscem
podwyzszonych naprgzen oraz wigkszego umocnie-
nia 0snowy.
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