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Streszczenie

Zastosowanie nanomateriatdbw obejmuje coraz szersze obszary dziatalnosci czto-
wieka. Ostatnie lata przyniosty wzrost zainteresowania aspektami nanotechnologii
w metalurgii ciekto-fazowej, zwfaszcza w odlewnictwie. Materiaty nanokrystaliczne
mogg by¢ wytwarzane nie tylko technikami krzepniecia zaawansowanego z zasto-
sowaniem ultraszybkich predkosci krystalizacji czy wspotczesnych technik napylania.
Dotychczas stosowane procesy wytworcze wyrobow z metali, stopow i kompozytow
na ich osnowie, nawet tradycyjne, typu odlewania grawitacyjnego, rowniez mogg pro-
wadzi¢ do pojawienia sie w strukturze faz nanokrystalicznych wedfug mechanizmu in
situ. Obiecujgco rysuje sie perspektywa aplikacji w odlewnictwie nanomateriatow in
vitro, np. jako fazy zbrojgcej w metalowych materiatach kompozytowych czy w postaci
nowej generacji modyfikatorow do metali i stopow. W artykule przedstawiono wyniki
prac zwigzanych z probg uzyskania preparatéw przeznaczonych do modyfikacji sto-
pow aluminium nanoczgsteczkami. Zarodkowanie stopu na tych wielkoSciach czgstek
gwarantuje uzyskanie drobnoziarnistej struktury stopu. Preparaty te otrzymano na
drodze mechanicznego rozdrabniania a nastepnie mechanicznego stopowania (me-
chanical alloying) proszkéw czystego aluminium oraz zwigzkéw zawierajgcych tytan
i/lub wegiel, SiC i/lub bor. Zakres badan podjetych w pracy obejmowat:

*  probe mechanicznego stopowania mieszaniny proszkéw na bazie aluminium,
wegla, tytanu i boru z r6zng zawartoscig (udziatem wagowym);

*  badania strukturalne otrzymanych preparatow (sktad chemiczny, wielko$¢
ziarn).

Stowa kluczowe: nanomateriaty, stopy aluminium
Abstract

Nanomaterials extend the range of their application in human activities. The past few
years have faced a considerable increase of interest in various aspects of the applica-
tion of nanotechnology in liquid phase metallurgy, especially in metalcasting. Nanoc-
rystalline materials are fabricated not only by the advanced solidification techniques
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with application of ultra-high solidification rates, or by modern techniques of spray-
ing. Other processes used so far for the manufacture of products from metals, metal
alloys and composites, like the common gravity casting, may also form nanocrystal-
line phases in alloy structure by the in situ mechanism of phase formation. Quite
promising is the possibility of application in foundry industry of nanomaterials in vitro,
e.g. as a reinforcing phase in metal matrix composites, or in new generation modifiers
for metals and alloys. This article presents the results of the tests carried out to pro-
duce nanoparticle materials for aluminium alloys modification. The alloy nucleation on
nanosize particles guarantees obtaining a fine-grain structure in the treated material.
The modifiers were fabricated by mechanical disintegration and alloying of pure alu-
minium powder with titanium-, carbon-, SiC- and/or boron-bearing compounds. The
scope of the research covered:

» tests of mechanical alloying of the aluminium-based powders with carbon, tita-

nium and boron added in different weight fractions;

»  structural examinations of the modifiers (chemical composition, grain size).

Key words: nanomaterials, aluminium alloys

Wprowadzenie

Nanotechnologia to ogdlna nazwa catego zestawu technik i sposobéw tworzenia
rozmaitych struktur o rozmiarach nanometrycznych (od 0,1 do 100 nanometrow), czyli na
poziomie pojedynczych czgsteczek.

Stopy aluminium-krzem sg szeroko stosowane do wytwarzania odlewow ksztatto-
wych, dzieki swoim wtasciwosciom takim, jak: dobra lejnosc, tatwos$¢ wypetniania formy,
mata gestos$¢ oraz dajgce sie kontrolowac wiasciwosci mechaniczne. W zaleznosci od za-
wartosci krzemu w stopach oraz warunkéw chtodzenia, struktura odlewu moze by¢ zbudo-
wana w réznych proporcjach z mieszaniny ziaren roztworu statego a, krysztatéw krzemu
B i eutektyki aluminiowo-krzemowej oraz wydzielen faz zwigzkéw miedzymetalicznych.
Ksztalt i wielkos$¢ krysztatdw krzemu, powstajgcych w trakcie krzepniecia, moze mieé
znaczny wptyw na wypetienie formy oraz wtasciwosci mechaniczne odlewu. Dlatego tez
trzeba je staranie kontrolowac¢ w celu uzyskania zgdanych wtasciwosci wyrobu finalnego.
Pierwiastki chemiczne stosowane do modyfikacji morfologii czastek krzemu nazywane sg
modyfikatorami.

Modyfikatory sg grupg pierwiastkdw chemicznych, ktére po dodaniu do stopéw alu-
miniowo-krzemowych wywierajg wptyw na rozrost krysztatow krzemu, zmieniajgc ich mor-
fologie z postaci grubych igiet do form drobniejszych i bardziej widknistych. Rozdrobnienie
krysztatow roztworu statego B, z jednej strony polepsza wtasciwosci mechaniczne stopu,
z drugiej umozliwia obrobke skrawaniem. Przed modyfikacjg pojedyncze krysztaty 3 osig-
gajg wymiary nawet kilku milimetréw. Jako twarde i bardzo kruche utrudniaja, a nawet unie-
mozliwiajg obrébke skrawaniem odlewdw, powodujac bardzo szybkie niszczenie narzedzi.
Niemozliwe jesttakze uzyskanie gtadkiej powierzchni obrabianego przedmiotu z powodu fa-
twego wykruszania sie duzych krysztatéw. Optymalne wtasciwosci zwykle uzyskuje sie, gdy
ziarna aluminium sg mate i tej samej wielko$ci. Aby to osiggnaé niezbedne jest zapewnienie
takich warunkow, by podczas wstepnego krzepniecia zostato uformowanych tak wiele den-
drytéw jak jest to tylko mozliwe a szybkosc¢ ich wzrostu byta jednakowa. Jest to mozliwe tylko
w przypadku gdy powstawanie zarodkow krystalizacji zachodzi blisko temperatury likwi-
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dus, oznacza to minimalizacje przechtodzenia. Najprostszym sposobem, aby to osia-
gnac jest dostarczenie czgstek, na ktérych aluminium moze tatwo tworzy¢ zarodki den-
drytéw. Najczesciej uzywanymi substancjami zarodkotwérczymi dodawanymi do stopow
aluminium sg AL Ti, ktére moga zachowywac sie w rézny sposob. Jezeli tytan wystepuje
w stopie w ilosci wiekszej niz okoto 0,15% wag., to wtedy podczas stygniecia powstawa-
nie zarodkow krystalizacji Al,Ti zachodzi przed powstawaniem zarodkéw krystalizacji alu-
minium. Aluminium nastepnie tworzy swoje zarodki krystalizacji na AL, Ti redukujac prze-
chtodzenie, a zatem otrzymuje sie mniejsze wielko$ci ziarna. Tym niemniej w przypadku
stopow zawierajgcych TiB, mozliwe jest uniknigcie wstepnej fazy powstawania zarodkow
krystalizacji (zarodkoéw krystalizacji AL Ti), poniewaz TiB, pozostaje jako zawiesina ciata
statego w stopionym stopie. Czgsteczki te sg dodawane jako stopy wstepne typu TiBAI,
ktore zawierajg czasteczki TiB, o wielkosciach rzedu 0,5 do 5 mikrometra.

Istota modyfikacji siluminéw sprowadza sie do zmiany postaci lub wielkosci ziaren
fazy a i/lub krysztatow krzemu, wystepujacych jako eutektyczne lub pierwotne.

W siluminach pod- i okotoeutektycznych prawidtowy efekt modyfikacji powoduje
zmiane budowy krysztatéw krzemu oraz zmniejsza odlegto$¢ miedzyfazowag w eutektyce
a+Pg. W siluminach nadeutektycznych modyfikacja powoduje rozdrobnienie pierwotnych
krysztatow krzemu przez wprowadzenie aktywnych zarodkow krystalizacji.

W zwigzku z powyzszym, ze wzgledu na wymieniony efekt modyfikaciji, dla silumi-
noéw podeutektycznych i okotoeutektycznych stosuje sie inne modyfikatory niz dla silumi-
noéw nadeutektycznych. W pewnych uzasadnionych przypadkach, np. w produkgji ttokow,
siluminy okotoeutektyczne modyfikuje sie tak jak siluminy nadeutektyczne.

Sposrod wielu znanych modyfikatoréw krzemu eutektycznego (Na, Ca, K, Li, Ce,
Te, Sr, Sb) siluminéw podeutektycznych i okotoeutektycznych, praktyczne zastosowanie
znalazty Na oraz Sr i Sb jako modyfikatory dtugotrwatego dziatania. Siluminy nadeutek-
tyczne modyfikuje sie P oraz B i Ti. W siluminach podeutektycznych wystepuja dendryty
aluminium jako pierwotnie krystalizujgca faza z ciektego metalu. W celu zmiany formy wyste-
powania dendrytow (faza o, ) modyfikuje sig siluminy Ti oraz B. Najlepsze efekty modyfikacji
uzyskuje sie stosujac zaprawy typu TIBOR (Tibal) o sktadzie AITi5B1 (5% Ti, 1% B). Koncowa
zawartosc¢ tytanu w siluminie powinna wynosi¢ 0,05+0,2% a boru 0,001+0,004% [4, 7, 8].

Wprowadzenie tytanu do stopu aluminium generuje powstanie fazy AlTi oraz Al,Ti.
Zwigzki te sg dobrymi katalizatorami zarodkowania aluminium (fazy o) i w konsekwencji powo-
dujg rozdrobnienie dendrytéw fazy a.

Istotg jakosci procesu modyfikacji jest stworzenie takiej ilosci zarodkéw krystaliza-
cji, ktéra zapewni optymalny przebieg ksztattowania sie struktury stopu i jego morfologii,
bowiem w stopach aluminium-krzem dominujgcym czynnikiem wptywajacym na strukture
krzepnacego stopu jest ilo$¢ aktywnych osrodkéw krystalizaciji w fazie ciektej - zarodkéw
krystalizacji. Zarodkowanie musi przebiega¢ mozliwie blisko temperatury likwidus, tzn.,
aby przechtodzenie byto mozliwie jak najmniejsze [6, 7, 8, 11]. Mozna to uzyskaé poprzez
dostarczenie czastek, na ktérych aluminium moze zarodkowac i wzrosna¢. Wptywanie na
krystalizacje i regulowanie jej okresla sie mianem krystalizacji kierowane;j. Istotne w tym
procesie jest regulowanie ilosci zarodkow krystalizacji, co praktycznie sprowadza sie do
stwarzania tych osrodkéw, bowiem w normalnych stopach ilos¢ ich zazwyczaj jest niewy-
starczajgca. Proces taki nazywa sie ogdlnie modyfikacjg przez sztuczne zarodkowanie.
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Aktywne zarodki krystalizacji sg to wtrgcenia metaliczne lub niemetaliczne, ktére
spetniajg nastepujgce warunki:
» posiadajg podobienstwo struktury i parametrow sieci atomowej do fazy, ktora
ma na nich krystalizowa¢. W szczegdlnosci wystarcza, gdy podobiehstwo to
ogranicza sie do niektorych ptaszczyzn sieci fazy zarodkowanej;

* wykazujg mocne wigzania absorbcyjne miedzy atomami fazy zarodkowanej
i zarodkujacej;

» sg trwate chemicznie i fizycznie w temperaturze modyfikacji, tzn nie ulegajg

rozktadowi i nie topig sie.

Krzem krystalizuje w sieci sze$ciennej (A4) o parametrze sieci a = 5,4199 A. Aby
zachowa¢ regularnos¢ swej struktury moze on narasta¢ jedynie w okreslonych kierun-
kach. Atomy krzemu sg tam dodawane w ptaszczyznach poprzecznych do frontu wzrostu.
Dlatego nie modyfikowany krzem w stopach podeutektycznych i stopach eutektycznych
wyglada jak ptytki o ostrym ksztafcie. Wprowadzenie tytanu do stopu aluminium generuje
powstanie fazy AlTi w sieci tetragonalnej (DO,,) o parametrach a = 3,84 Aic=4,062A oraz
AL Ti w sieci tetragonalnej (L,,) o parametrach a = 4,00 A'ic=4,070 A. Zwigzki te sg dobrymi
katalizatorami zarodkowania aluminium (fazy o), ktére krystalizuje w sieci szesciennej (A1)
o parametrze a = 4,0414 A i w konsekwencji powodujg rozdrobnienie dendrytéw fazy Oy
Zwigzki te ze wzgledu na duzg roznice w parametrze sieci nie moga by¢ katalizatorem zarod-
kowania krzemu [6].

W literaturze Swiatowej [2, 3] coraz czesciej spotyka sie zagadnienia zwigzane
z mechanicznym stopowaniem tytanu, boru i wegla. Stosowane dotychczas metody fa-
czenia ww. pierwiastkow polegajg na reakcjach chemicznych w ciektym stopie aluminium
mieszanin wegla oraz soli zawierajacych tytan (typu K,TiF,, KBF,), ktére aczkolwiek sku-
teczne, powodujg powstawanie szkodliwych gazéw np. BF,. W zwigzku z tym proces nale-
zy prowadzi¢ w hermetycznych warunkach. Wprowadzenie do aluminium, tytanu i boru tg
metoda stwarza ponadto problem kontrolowania wielkosci i morfologii powstatych faz TiB,
oraz AL Ti. Tworzg one niekorzystng igtowa strukture.

Jedng z metod otrzymywania nanometrycznych proszkéw jest mechaniczne miele-
nie i mechaniczna synteza polegajgca na rozdrabnianiu materiatu w specjalnych mtynach
kulowych. Wskutek duzej kumulacji energii wewnatrz czastek proszku tworzy sie struktu-
ra nanometryczna. Zmieniajgc parametry procesu, mozna wytwarzac proszki o nanome-
trycznych rozmiarach czastek. Proszki te doprowadzane sg do postaci litych materiatow
w procesach spiekania i konsolidacji przebiegajgcych zwykle w wysokiej temperaturze
[6].

Instytut Odlewnictwa posiada mtyn wysokoenergetyczny kulowy do mechanicznego
mielenia i stopowania czastek nanometrycznych (rys. 1).

Wykorzystujac dotychczasowe doswiadczenie w modyfikacji stopéw aluminium
i korzystajgc z dostepnej aparatury podjeto préby otrzymania zapraw modyfikujgcych (za-
wierajgcych tytan i/lub wegiel i SiC oraz bor), o z géry zatozonych wielko$ciach nanocza-
stek, poprzez ich mechaniczne taczenie (stopowanie). Ponadto istniejg przestanki [9], ze
dodatki do stopu rzedu nano moga polepszy¢ wtasciwosci mechaniczne stopu (gtéwnie
twardos¢), gdyz moga zapoczatkowac tworzenie sie stref Guinier-Prestona podczas ob-
rébki cieplnej tych stopow.
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Rys. 1. Mtyn wysokoenergetyczny do mielenia i mechanicznego stopowania materiatow
proszkowych

Fig. 1. High-energy mill for mechanical milling and alloying of powdered materials

Przebieg badan

Gléwnymi parametrami, ktére uwzgledniono w badaniach byt stosunek (wagowy)
rozdrabnianego materiatu do ilosci kul mielagcych (okreslenie umownego wspoétczynnika
~wypetnienia komory mtyna”) oraz czas mielenia (obrébki mechanicznej) przy statej ilosci
obrotow.

Komora robocza mtyna wykonana jest ze stali austenitycznej, ma ksztatt cylindra
o wymiarach 6 80 x 140 mm. Objetos¢ aktywnej przestrzeni wynosi 700 cm?®. Kule (miel-
niki) o wymiarach 6 1,5 x 1,5 mm wykonane sg ze stali 4H13 i majg twardos¢ 60 HRC.
Stwierdzono, ze najkorzystniejsze warunki mielenia wystepujg wtedy, gdy stopien wypet-
nienia komory roboczej mielnikami wynosi 0,3, a stopienn wypetnienia mielonego mate-
riatu 0,15. Udziat objetosciowy mielnikdw wynosi wtedy 220 cm?, a mielonego materiatu
100 cm3.

Mieleniu w miynie wysokoenergetycznym poddano nastepujace proszki (tabela 1).
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Tabela 1. Materiaty poddane mechanicznemu rozdrabnianiu i stopowaniu w wysokoenergetycznym
mifynie obrotowym

Table 1. Materials subjected to mechanical disintegration and alloying in high-energy rotary ball mill

Masa % udziat Al Czas trwa-
Skfad mieszanki . ’ %Til%B nia ekspe- EFEKT
wsadu TiiB
rymentu
Ti—4,95%, niewystarczajace
1 kg Pret AITi5B1 B —1,0%, Al - 5:1 12 h rozﬁrobnie rjfe
93,76%
1k Proszek Al + 160 g 32¢gTi 6,598B, 5:1 12h rozdrobnienie +
9 F.K,Ti +75 g KBF, 961,5 g Al ’ stopowanie
Proszek Al + 80 g 169gTi, 3,29gB, . rozdrobnienie +
%009 F,K,Ti + 40 g KBF, 480,8 g Al 51 12h stopowanie
Proszek Al + 40g 89gTi169gB, . rozdrobnienie +
5009 F,K,Ti + 20g KBF, 490,4 g Al 51 12h stopowanie
Proszek Al + 20 g 49Ti 0,8gB, . rozdrobnienie +
500 g F.K,Ti + 10g KBF, 495,2 g Al 51 16h stopowanie
500 g Proszek Al + 75 g Sprawdzenie qullwosm 12h brak stopowania
gabka tytanowa stopowania
500 g Proszek Al +25g Sprawdzenie quhwosm 12h brak stopowania
gabka tytanowa stopowania
500 g Proszek Al + 75 g SiC Sprawdzenie mozliwosci 12h brak stopowania
stopowania
500 g Proszek Al + 25 g SiC Sprawdzenie quhwosa 12 h brak stopowania
stopowania

Badania komercyjnie dostepnego preta (zaprawy) TIBAL (AITi5B1)

W pierwszej kolejnosci wykonano badania standardowego rozdrabniacza ziar-
na znanego pod nazwa handlowg TIBAL o sktadzie chemicznym: Ti — 4,95%, B — 1,0%,
Fe — 0,15%, Si — 0,08%, V — 0,06%, Al — 93,76%. Probke materiatu poddano badaniom
mikrostrukturalnym i okreslenia lokalnego sktadu chemicznego metoda mikroanalizy rent-
genowskiej (EDS) — rysunki 2+5. Badania przeprowadzono w akredytowanych laborato-
riach Instytutu Odlewnictwa.

Prety AITiB pocieto na odcinki o dtugosci okoto 10 mm i wysokosci 10 mm (rys. 6).
Tak przygotowane kawatki poddano mieleniu w czasie 12 h. Rozdrobnienie materiatu nie
nastgpito najprawdopodobniej ze wzgledu na jego duzg plastycznosé. Kawalki zaprawy po
probie rozdrobnienia rozbito na ptaskie blaszki (rys. 7) i poddano rozdrobnieniu w mtynie
— réwniez po tym zabiegu nie nastgpito rozdrobnienie tego materiatu.
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Rys. 2. Mikrostruktura zaprawy AITi5B1 Rys. 3. Mikrostruktura zaprawy AITi5B1
Fig. 2. Microstructure of AITi5B1 master alloy Fig. 3. Microstructure of AITi5B1 master alloy

Rys. 4. Prébka Al-Ti-B. Widmo EDS w mikroob-  Rys. 5. Probka Al-Ti-B. Widmo EDS w mikroob-
szarach zaznaczonych na rysunku 2i 3; p.1 Szarach zaznaczonych na rysunku 2; p.2

Fig. 4. Al-Ti-B specimen. EDS spectrum from Fig. 5. AI-Ti-B specimen. EDS spectrum from
microregions marked in Figure 2 and 3; p.1 microregions marked in Figure 2; p.2

Rys. 6. Pociete prety AITi5B1 Rys. 7. Rozkute prety AlTi5B1
Fig. 6. Cut rods of AITi5B1 Fig. 7. Flattened rods of AITi5B1
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Préby mechanicznego stopowania innych substratéw zawierajacych tytan
i bor

Nastepnie mechanicznemu stopowaniu poddano proszek aluminium z gabka tyta-
nowg z zawartoscig 85% wag. proszku Al i 15% gabki Ti (rys. 8) oraz 95% wag. proszku
Al i 5% wag. gabki tytanowej (rys. 9). Nastgpito potgczeniu obu metali, niestety o duzej

wielkosci czastek.

Rys. 8. 425 g proszku Al + 75 g gabki tytano- Rys. 9. 475 g proszku Al + 25 g gabki tytano-
wej (85% wag./15% wag.) wej (95% wag./5% wag.)
Fig. 8. 425 g powdered Al + 75 g titanium Fig. 9. 475 g powdered Al + 25 g titanium
sponge (85 wt. %/15 wt. %) sponge (95 wt. %/5 wt. %)

W zwigzku z nieudang proba rozdrobnienia i mechanicznego stopowania prosz-
ku aluminium z pretami zawierajgcymi tytan oraz proszku aluminium z gabka tytanowg
podjeto proby stopowania proszku aluminium z solami zawierajgcymi tytan i bor (K,TiF,
i KBF,) — rysunki 10 i 11.

Rys. 10. 800 g proszku Al + 160 g K, TiF, Rys. 11. 380 g proszku Al + 80g K,TiF,
+759g KBF, +40g KBF,

Fig. 10. 800 g powdered Al + 160 g K, TiF, Fig. 11. 380 g powdered Al + 80 g K, TiF,
+759 KBF, +40 g KBF,
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Otrzymano proszek o niewystarczajgcym rozdrobnieniu (czagstki wieksze od
100 nm). Proszki poddano badaniom obserwacji mikrostruktury za pomocg skaningowe-
go mikroskopu elektronowego oraz okreslenia lokalnego sktadu chemicznego wybranych
mikroobszaréw materiatu metodg mikroanalizy rentgenowskiej. Obserwacje morfologii
prébki wykonano za pomoca elektronowego mikroskopu skaningowego STEREOSCAN
420, wg instrukcji KBM/027/02; warunki obserwaciji: napiecie przyspieszajace 25 kV, prad
probki: 250 pA, detektor: SE1. Mikroanalize rentgenowskg wykonano za pomoca mikro-
analizatora rentgenowskiego EDS LINK ISIS 300.

Wybrane wyniki w postaci mikrofotografii oraz zidentyfikowanych widm EDS, za-

rejestrowanych w wybranych mikroobszarach badanej prébki, zostaty przedstawione na
rysunkach 12+24.

Rys. 12. Prébka Al-Ti, morfologia badanego materiatu, SEM; pow. 800x

Fig. 12. Al-Ti specimen, morphology of the examined material, SEM image; 800x
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Rys. 13. Prébka Al-Ti, morfologia badanego materiatu, SEM; pow. 2600x

Fig. 13. Al-Ti specimen, morphology of the examined material, SEM image; 2600x
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Rys. 14. Prébka Al-Ti. Widmo EDS w mikroob-
Szarach zaznaczonych na rysunku 13; p.1

Fig. 14. Al-Ti specimen. EDS spectrum from
microregions marked in Figure 13; p.1
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Rys. 16. Prébka Al-Ti. Widmo EDS w mikroob-
Szarach zaznaczonych na rysunku 13; p.3

Fig. 16. Al-Ti specimen. EDS spectrum from
microregions marked in Figure 13; p.3
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Rys. 15. Prébka Al-Ti. Widmo EDS w mikroob-
Szarach zaznaczonych na rysunku 13; p.2

Fig. 15. Al-Ti specimen. EDS spectrum from
microregions marked in Figure 13; p.2
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Rys. 17. Prébka Al-Ti. Widmo EDS w mikroob-
Szarach zaznaczonych na rysunku 13; p.4

Fig. 17. Al-Ti specimen. EDS spectrum from
microregions marked in Figure 13; p.4



Prace 10 51N & i : 4 5 ini
372008 Ocena mozliwosci otrzymywania nanomodyfikatoréw do stopow aluminium ...

cps
12

E AT
10 = 200
8 = 150
6 = 100

E
43 F 507
2 = Tl o : ; : :
2 4 6 8
F Energy (keV)
- 2\ 4\ G\ U

8
Energy (keV)

Rys. 18. Prébka Al-Ti. Widmo EDS w mikroob-  Rys. 19. Probka Al-Ti. Widmo EDS w mikroob-
szarach zaznaczonych na rysunku 13; p.5 szarach zaznaczonych na rysunku 13; p.6

Fig. 18. Al-Ti specimen. EDS spectrum from Fig. 19. Al-Ti specimen. EDS spectrum from
microregions marked in Figure 13; p.5 microregions marked in Figure 13; p.6

BTN N TR

Rys. 20. Prébka Al-Ti, morfologia w wybranych  Rys. 21. Prébka Al-Ti, morfologia w wybranych
mikroobszarach, SEM; pow. 5000x mikroobszarach, SEM; pow. 5000x

Fig. 20. Al-Ti specimen, morphology in selected Fig. 21. Al-Ti specimen, morphology in selected
microregions, SEM image; 5000x microregions, SEM image; 5000x

Rys. 22. Probka Al-Ti, morfologia w wybranych  Rys. 23. Probka Al-Ti, morfologia w wybranych

mikroobszarach, SEM; pow. 15000x mikroobszarach, SEM; pow. 15000x

Fig. 22. Al-Ti specimen, morphology in selected  Fig. 23. Al-Ti specimen, morphology in selected
microregions, SEM image; 15000x microregions, SEM image; 15000x
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Rys. 24. Prébka Al-Ti, morfologia w wybranych mikroobszarach, SEM; pow. 15 000x
Fig. 24. Al-Ti specimen, morphology in selected microregions, SEM image; 15 000x

Ponadto przeprowadzono préby mechanicznego stopowania nastepujacych sub-
stratéw przedstawionych na rysunkach 25+30.

Rys. 25. 475 g proszku Al + 25 g SiC Rys. 26. 425 g proszku Al + 75 g SiC
(95% wag./5% wag.) (85% wag./15% wag.)
Fig. 25. 475 g powdered Al + 25 g SiC Fig. 26. 425 g powdered Al + 75 g SiC
(95 wt. %/5 wt. %) (85 wt. %/15 wt. %)
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Rys. 27. 95 g proszku Al + 59 C

graf

Fig. 27. 95 g powdered Al + 5g C

graf

Rys. 28. 99 g proszku Al + 1 g Cg,af
Fig. 28. 99 g powdered Al + 1g C

graf

Rys. 29. 15 g proszku Al + 1g C Rys. 30. 10 g proszku Al + 19 C,_,, .,

Fig. 30. 10 g powdered Al + 1g C

aktyw

Fig. 29. 15 g powdered Al + 1g C

aktyw aktyw

Otrzymanie wyprasek z proszkéw powstalych w wyniku mechanicznego
stopowania

Aby mozna byto wprowadzi¢ powstate w wyniku mechanicznego stopowania prosz-
ki do ciektego stopu aluminium, nalezy doprowadzi¢ jej do takiej postaci, aby proces ten
byt wydajny i ekonomiczny. Sypkich proszkéw nie mozna bezposrednio wprowadzac do
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kapieli metalowej, gdyz na skutek konwekcji proszki zostang uniesione do gory i rozpro-
szone. Ponadto sypkie proszki majg bardzo matg zwilzalno$é, wprowadzanie ich w takiej
postaci moze spowodowac powstanie aglomeratéw, grudek, ktére nie tylko nie zostang
réwnomiernie rozprowadzone w ciektym stopie, ale nie spowodujg zajscia reakcji che-
micznych, niezbednych do prawidtowego przeprowadzenie procesu modyfikacji. Dlatego
tez wybrano metode konsolidacji plastycznej na zimno, ktéra polega na scalaniu mate-
riatdbw wytworzonych w procesach szybkiej krystalizacji (np. atomizaciji, odlewaniu na wi-
rujgcy dysk), w procesie wyciskania na zimno. W procesie tym temperatura, cisnienie
i odksztatcenie materiatu powodujg scalenie sie proszkéw w materiat lity. Konsolidacja
plastyczna na zimno stosowana jest do wytwarzania materiatéw, ktére produkowane tra-
dycyjnymi metodami metalurgicznymi i nie spetniajg wymagan, jakie sg im stawiane bgdz
nie jest mozliwe wytworzenie ich w inny sposéb.

Konsolidacje plastyczng na zimno w procesie wyciskania wspotbieznego przepro-
wadzono w Instytucie Metali Niezelaznych, Oddziat Metali Lekkich Skawina na laborato-
ryjnej prasie o sile max. 60 T przy uzyciu specjalnie zaprojektowanych i wykonanych na-
rzedzi. W sktad zestawu narzedziowego wchodzg: matryca do wstepnego zageszczania
materiatu na zimno ¢ 40 mm oraz zestaw matryc dla pretow od ¢ 8 do ¢ 14 mm.

Schemat procesu konsolidacji plastycznej przedstawiono na rysunku 31.

< 3@

Rys. 31. Schemat konsolidacji plastycznej na zimno

Fig. 31. Schematic diagram of cold plastic consolidation

Rys. 32. Probki cylindryczne (prasowane na zimno) z proszku Al + 20 g K,TiF, + 10 g KBF,
Fig. 32. Cold pressed cylindrical specimens of powdered Al + 20 g K,TiF, + 10 g KBF,
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Rys. 33. Probki cylindryczne (prasowane na zimno) z proszku Al + 160 g K,TiF, + 75 g KBF,
Fig. 33. Cold pressed cylindrical specimens of powdered Al + 160 g K,TiF+ 75 g KBF,

Rys. 34. Probki cylindryczne (prasowane na zimno) z proszku Al + 40 g K,TiF, + 20 g KBF,

Fig. 34. Cold pressed cylindrical specimens of powdered Al + 40 g K,TiF, + 20 g KBF,

Rys. 35. Wypraski powstate ze sprasowania mieszaniny proszku Al z gabkg tytanowg
(95% wag./5% wag.)

Fig. 35. Compacts of powdered Al/titanium sponge composition
(95 wt. %/5 wt. %)

Rys. 36. Wypraski powstate ze sprasowania mieszaniny proszku Al z gabkg tytanowg
(85% wag./15% wag.)

Fig. 36. Compacts of powdered Al/titanium sponge composition
(85 wt. %/15 wt. %)
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Proces konsolidacji plastycznej na zimno przebiegat dwuetapowo. Proszki danego
stopu byly w pierwszej kolejnosci zageszczane, a nastepnie prasowane na zimno w ma-
trycy stalowej (sita prasowania ok. 40 T) — rysunki 32+36.

Podsumowanie i wnioski

Prowadzone prace miaty na celu sprawdzenie mozliwosci wytwarzania modyfikato-
réw dla stopéw aluminium o strukturze nanometrycznej z zastosowaniem wysokoenerge-
tycznego miyna obrotowego.

W trakcie realizacji pracy dokonano selekgji i analizy materiatbw mozliwych do wy-
korzystania przy wytwarzaniu wyzej wymienionych nanomodyfikatorow.

Okreslono (w przyblizeniu) udziat objetosciowy poszczegolnych substratow oraz
ilos¢ i wielkos¢ kul mtyna obrotowego dla optymalnego rozdrobnienia materiatéw wsado-
wych.

Badania nad rozdrabnianiem materiatéw przeprowadzono dla dwéch czaséw mie-

szania tj. 12 i 16 h (w zaleznosci od masy zatadunku komory mtyna). Nalezy przeprowa-
dzi¢ badania optymalizujgce czas mieszania.

Wymiernym efektem pracy jest okreslenie wstepnych zatozen techniczno-technolo-
gicznych do otrzymywania tego typu modyfikatoréw oraz dobdr substratéw, ktdre ulegajg
rozdrobnieniu i stopowaniu w wysokoenergetycznym mtynie obrotowym.

Podziekowania

Prace wykonano w ramach pracy statutowej Instytutu Odlewnictwa pt. ,Opraco-
wanie nowej generacji preparatow do modyfikacji stopdw aluminium z wykorzystaniem
materiatdw nanokrystalicznych”, zlec. 6032/00.

Autorzy sktadajg serdeczne podziekowania Pani dr inz. Matgorzacie Warmuzek za
istotny wktad w niniejszg prace.
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