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STRESZCZENIE

W pracy przedstawiono rezultaty badan dotyczacych wytworzenia
kompozytéw zbrojonych czastkami dyspersyjnymi w oparciu o reakcje zachodzaca
pomigdzy ciektym aluminium, a tlenkiem FeO-TiO, wprowadzonym do niego metoda
mechanicznego mieszania. Zaprezentowano wybrane wyniki analizy DTA,
rentgenowskiej analizy fazowej i mikrostrukturg otrzymanych materialow
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1. WSTEP

Uzyskanie kompozytéw zbrojonych czastkami dyspersyjnymi w technologiach
odlewniczych jest jednym z celow realizowanych badan nad wytwarzaniem
kompozytéw. Kompozyty o osnowie aluminium zbrojone dyspersyjnymi czastkami
AlLO5; o wielko$ci ponizej 2 um posiadaja wysokie wlasciwosci wytrzymatosciowe i
moga pracowa¢ w wysokiej temperaturze. Jednak wytworzenie tego typu materialow
tradycyjnymi technikami odlewniczymi jest bardzo trudne. Najpowszechniej stosowane
obecnie metody wytwarzania kompozytow opieraja si¢ na reakcjach in situ
umozliwiajacych w wyniku redukcji lub utleniania uzyskanie w cieklej osnowie czastek
zbrojacych Al,O;.

W literaturze dotyczacej wytwarzania kompozytow spotyka si¢ rozwiazania
technologiczne, ktore zapewniaja uzyskanie in sitfu w osnowie aluminium czastek
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zbrojacych (ceramicznych, migdzymetalicznych) o wielkosci ponizej 1 um dzigki
wykorzystaniu reakcji chemicznych [1-7]. Wytworzenie czastek ceramicznych w
metodach in situ realizowane jest z wykorzystaniem roznych stanow skupienia
reagentdw [1, 2, 7]. Sa to najczeSciej ciecz ciato state i ciecz gaz. We wszystkich
metodach wystepuja egzotermiczne reakcje wymiany, w wyniku ktoérych powstaja
dyspersyjne czastki ceramiczne, najczedciej tlenku glinu oraz czastki faz
migdzymetalicznych.

Najczesciej stosowang w technologiach odlewniczych metoda wytwarzania in situ
kompozytéw zbrojonych drobno dyspersyjnymi czastkami z udzialem cieklej osnowy
jest metoda wykorzystujaca reakcje pomigdzy cieklym metalem, a wprowadzanym
reagentem [3, 4, 5, 7]. Podstawowym rozwiazaniem jest wykorzystanie czastek tlenkow
metali (tlenkow prostych lub ztozonych) o wielkosci kilkudziesigciu mikrometrow. Sa
to najczgsciej tlenki miedzi, tytanu, krzemu. Kinetyka reakcji zachodzacych pomigdzy
metalem i tlenkiem jest ztozona i zalezy od entalpii swobodnej tworzenia zwiazku,
temperatury i stopnia dyspersji wprowadzanych czastek. Z punktu widzenia mozliwosci
jakie daje technologia odlewnicza najlepiej jest wykorzysta¢ reakcje in situ z tlenkami
latwo reagujacymi z aluminium. W wyniku reakcji wymiany (reakcji
aluminotermicznej) obok wytworzenia dyspersyjnych czastek Al,O; w osnowie,
nastgpuje jej wzbogacenie w pierwiastek stopowy, a przy duzej zawartosci wytworzenie
zwiazkow migdzymetalicznych. Szczegdélowo problem oddziatywania fizycznego i
chemicznego aluminium w stanie ciektym i stalym z tlenkami przedstawiono m. in. w
pracach [2, 8, 9]. Jednym z mozliwych rozwiazan prowadzacych do wytworzenie fazy
dyspersyjnej Al,O; jest wykorzystanie reakcji aluminotermicznej zachodzacej
pomigdzy cieklym aluminium, a wprowadzonym do niego metoda mechanicznego
mieszania tlenkiem FeO-TiO,.

FeO-TiO,+ 2Al — ALOs+Fe+Ti  AG =-374,8 ki/mol (780 °C)

W efekcie tej reakcji oprocz tlenku Al,O;, przy nadmiarze aluminium powstaja
réowniez fazy migdzymetaliczne w ukladzie aluminium - Zelazo i aluminium — tytan.
Reakcja ta moze zatem by¢ wykorzystana do wytwarzania duzej grupy materialow
kompozytowych, réwniez na osnowie zwiazkéw migdzymetalicznych. W pracy
przedstawiono wstepne wyniki badan nad procesem wytwarzania kompozytéw z
wykorzystaniem ilmenitu (FeO-TiO;) 1 aluminium z wykorzystaniem procesu
odlewniczego (synteza zwiazkéw migdzymetalicznych i ceramicznych w cieklym
aluminium).

2. BADANIA EKSPERYMENTALNE

Na podstawie analizy sktadu chemicznego stopow Al zwierajacych w swoim sktadzie
zelazo oraz analizy uktadu réwnowagi Al-Fe, Al-Ti i Al-Fe-Ti dobrano nastgpujace
udzialy wagowe ilmenitu: 5,5%, 11,0% 16,5 %. Po przereagowaniu 5,5% FeO-TiO,
kompozyt powinien zawiera¢ 3,6% wag. Al,O;, 2% wag Fe i 1,7% wag. Ti. Z kolei dla
uzyskania kompozytow zawierajacych znaczne iloSci czastek ceramicznych i faz
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migdzymetalicznych ( najlepiej typu AlTi, AlFe) nalezaloby wprowadzi¢ do ciekltego
aluminium co najmniej 50% wag. ilmenitu. Wstgpne badania eksperymentalne
dotyczace wprowadzania ilmenitu do cieklego aluminium wykazaly, ze po
wprowadzeniu okoto 45% wag. czastek zawiesina nie przyjmuje juz czastek, staje sig
ciatem tiksotropowym. Podwyzszenie temperatury procesu, dla zmniejszenia jej
lepkosci prowadzi do gwattownej niekontrolowanej reakcji aluminotermiczne;.
Ograniczono zatem udzial wprowadzonych czastek ilmenitu do 35% wag. Taki sklad
komponentow po ich przereagowaniu powinien doprowadzi¢ do uzyskania czastek
ceramicznych Al,Os oraz faz migdzymetalicznych Al;Ti, AlsFe.
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Rys. 1. Wykres DTA dla uktadu Al- 30%wag. FeO-TiO, podczas ogrzewania i chtodzenia z
predkoscia 20K/min (material wzorca wolfram)
Fig.1. DTA diagram for Al-30wt.%FeOQ-TiO, during heating and cooling , 20°C/min,
(reference standard tungsten)

Na podstawie wykonanych badan termograwimetrycznych (Setaram) wyznaczono
krzywe DTA podczas ogrzewania reagentdéw 1 chlodzenia produktéw (rys.l).
Stwierdzono, ze oddziatywanie pomiedzy aluminium a tlenkiem FeO-TiO, rozpoczyna
sie juz w temperaturze 650°C, a po stopieniu osnowy intensywnie zachodzi w
temperaturze 840°C. Ze wzgledu na duza intensywno$¢ tej reakcji przyjeto, ze
wprowadzanie czastek ilmenitu do cieklego Al nalezy zrealizowa¢ w mozliwie
najnizszej temperaturze. Przereagowanie ciektej zawiesiny powinno zaj$¢ natomiast w
wysokiej temperaturze.

Zawiesing kompozytowa wykonano wykorzystujac aluminium czyste technicznie i
ilmenit zawierajacy wagowo 44.35% TiO,, 2.81% SiO,, 3.80% MgO (reszta tlenek
FeO). Wykorzystujac metod¢ mechanicznego mieszania [10] wprowadzono do cieklej
osnowy czastki o wielkos$ci ponizej 70 pum. Zawiesing poddano homogenizacji, a
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nastgpnie odlano do kokili metalowej. Temperatura cieklej osnowy podczas
wprowadzania wynosita 700 °C, a podczas homogenizacji zawiesiny 780°C.

Dla otrzymanego materialu wykonano badania struktury, skladu fazowego oraz
wlasciwosci wytrzymato$ciowych w stanie lanym.

3. WYNIKI BADAN I ICH ANALIZA

Strukturg wytworzonych materialdw przedstawiono na rysunku 2. Widoczne sa obszary
odpowiadajace wielkosciom wprowadzonych czastek ilmenitu oraz nowe fazy bedace
zwigzkami migdzymetalicznymi.

Rys. 2. Struktura kompozytu Al-30%wag. FeO-TiO, a) po wytworzeniu w temperaturze
700°C (pow. x50); b) po syntezie w temperaturze 900°C (pow. x250)

Fig. 2. Structure of Al-30%wt. FeO-TiO, composite a) optained at 700°C (mag. x50); b) after

synthesis reaction at 900°C (mag. x 250)

Na rysunku 3 pokazano rentgenogram kompozytu po procesie homogenizacji (po
przereagowaniu ilmenitu w temperaturze 780 °C/1h). Wskazuje on, ze obok osnowy Al.
w kompozycie znajduja si¢ fazy ALO;, ALTi i AlFe,. Swiadczy to o pelnym
przereagowaniu ilmenitu. Struktura uzyskanego materialu po wytworzeniu zawiesiny
zawiera rOwnomiernie czastki ilmenitu Po wygrzaniu zawiesiny w temperaturze 900°C
czastki ilmenitu sa catkowicie przereagowane (rys. 2b). Obszar ten zajmuja zwiazki
migdzymetaliczne 1 czastki Al,O;. Ich sktad jest bardzo zlozony i zrdéznicowany.
Metodg EDS stwierdzono, ze w tych obszarach wystgpuja zwiazki typu Al;Ti, Al,O4
oraz Al,Fe,. Prowadzone sa obecnie szczegdtowe badania, a ich wyniki przedstawione
zostang w innym opracowaniu.

Stwierdzony wzrost wytrzymatosci kompozytu po wprowadzeniu 5,5% wag ilmenitu
(tabela 1) w stosunku do czystego aluminium jest duzy. Dalszy wzrost zawartosci
czastek ceramicznych jak 1 faz migdzymetalicznych prowadzi do obnizenia
wytrzymato$ci na rozcigganie i wzrostu twardosci. Poprawa wytrzymatosci
wytworzonych kompozytdw mozliwa jest w wyniku zastosowania mniejszych czastek
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(ponizej 30um) jak i po przerdbee plastycznej (tylko kompozytéw zawierajacych do 2
% Fe).
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Rys. 3. Rentgenogram kompozytu po syntezie w temperaturze 780°C dla uktadu Al-
ll,O%wag FeO'TiOz, o - Al, g(- A1203, A - A13T1, o -A176F624

Fig. 3 Diffraction patern of composite after synthesis reaction at 780°C for Al-11,0%wt
FeOTIOZ system, ® - Al, g(- Ale}, A - Al}Tl, o -A176Fez4

Tabela 1. Wiasciwosci mechaniczne kompozytow z uktadu Al-FeOTiO,
Table 1. Mechanical properties of composites synthesized with Al-FeOTiO, system

Wytrzymatos$¢ na Wydtuzenie
Materiat Twardos¢ HB rozciagganie Ry, wzgledne As,
MPa %
Osnowa Al 15 40-50 35-45
Al.-FeOTi0,(5,5% wag.) 39 98 17
Al.-FeOTiO,(11,0% wag.) 49 92 8
Al.-FeOTi0,(16,5% wag.) 64 74 6
4. PODSUMOWANIE

Na podstawie dotychczasowych wynikéw badan mozna stwierdzi¢, ze zastosowanie
ztozonych tlenkow w postaci FeOTiO, wprowadzonych do cieklego aluminium
prowadzi do wytworzenia czastek ceramicznych oraz zwiazkéw migdzymetalicznych
typu AlTi i AFe. W zaleznosci od ilosci wprowadzonego tlenku mozliwe jest
sterowanie sktadem ilo§ciowym komponentéw. Gwaltowny przebieg reakcji
aluminotermicznej pomigdzy aluminium i ilmenitem wymaga stosowania niskiej
temperatury wprowadzania ilmenitu i dodatkowej obrobki cieplnej zawiesiny.
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Wprowadzenie do osnowy aluminium 35% wag. ilmenitu pozwala uzyska¢ zawiesing o
wlasciwosciach tiksotropowych.
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APPLICATION OF THE COMPLEX OXIDES TO THE PRODUCING OF

DISPERSION PHASES IN ALUMINUM ALLOYS

SUMMARY

In this work results researches concerning to the producing of dispersed aluminium
matrix composites have been shown. Composites were obtained according to reaction
between of liquid aluminium and solid particles of ilmenite (FeO-TiO,) using mixing
method. DTA analyses and X-ray analyses results and microstructures of composites
were also presented.
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