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Streszczenie

Celem badarn byto okreslenie wptywu czynnikéw tech-
nologicznych (obrébka powierzchniowa oraz czas kontaktu),
na kinetyke zwilzania podfozy niklowych przez ciekty stop
aluminium. Badania kinetyki zwilzania przeprowadzono
w prézni w temperaturze 700°C, stosujgc metode kropli le-
zgcej, z zastosowaniem procedury badawczej CP (capillary
purification). Polega ona na osobnym nagrzewaniu badanej
pary materiatdw przy jednoczesnym oczyszczaniu kropli
metalu z powtoki tlenkowej poprzez wyciskanie ciektego me-
talu z kapilary grafitowej. Do badan stosowano stop prze-
mystowy 226D (Al osnowa, Si 10,75%, Cu 3,3%, Fe 0,75%,
Mn 0,215%, Mg 0,2%, Zn 0,23%) oraz polerowane podfo-
za niklowe (Ni 99,8%) przed i po utlenieniu w temperaturze
200°C w czasie 2 godzin (Ni®*). Poprzeczne przekroje pro-
bek po badaniach zwilzalnosci poddano prébom wytrzyma-
tosci na Scinanie, a takze wykonano pomiary mikrotwardo-
Sci oraz obserwacje strukturalne na mikroskopie $wietlnym
i skaningowym w celu wyjasnienia struktury granic rozdziatu
226D/Ni oraz 226D/Ni°.

Stowa kluczowe: kinetyka zwilzania, mikrotwardo$c, mikro-
struktura, wiokna weglowe, kompozyty

Wstep

Ponizszy artykut stanowi kontynuacje pracy [1]
i poswiecony jest wyjasnieniu roli czynnikéw tech-
nologicznych na oddziatywanie w uktadzie ciekty
stop 226D/Ni. W pracy [1] przeprowadzono analize
oddziatywania czystego Al na polerowanych podto-
zach Ni przed i po utlenianiu. Celem niniejszej pracy
byto wykonanie podobnych badan ze stopem prze-
mystowym 226D. Proces technologiczny wytwarzania
kompozytéw o osnowie aluminium zbrojonych wiok-

Abstract

The aim of this study was to determine the impact of
technological factors (surface treatment and contact time) on
the kinetics of wetting of nickel substrates by a liquid alu-
minum alloy. Wetting kinetics studies were carried out in vac-
uum at 700°C with a sessile drop method, using the CP (cap-
illary purification) test procedure. The CP procedure involves
heating separately a pair of test materials, while a drop of
metal is cleaned from the oxide coating by pressing the melt
through the graphite drip. Tests were carried out on the in-
dustrial alloy 226D (Al base, Si 10.75%, Cu 3.3%, Fe 0.75%,
Mn 0.215%, Mg 0.2%, Zn 0.23%), and pellets of freshly
polished nickel (Ni 99.8%) and nickel oxidized at 200°C for
2 hours (Ni*). After wettability tests the transverse sections
of the solidified samples were subjected to shear strength
trials, measurements of microhardness and structural obser-
vations by light microscopy and scanning electron micros-
copy in order to clarify the structure of phase boundaries in
226D/Ni and 226D/Ni** pairs.

Keywords: wetting kinetics, microhardness, microstructure,
carbon fibres, composites

Introduction

The following article is a continuation of study [1]
and is devoted to the explanation of the impact of
technological factors on liquid alloy 226D/Ni system.
In study [1] the analysis of interactions of pure Al on
polished Ni substrates before and after oxidisation
was conducted. The aim of the present study was to
conduct similar tests on the industrial alloy 226D. The
technological process for the production of aluminium
matrix composites reinforced with carbon fibres
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nami weglowymi wymaga wstepnego wygrzewania
preformy wykonanej z widkien weglowych. Operacja
ta wykonywana jest przewaznie na powietrzu i ma
na celu: 1) usuwanie z powierzchni widkien zaad-
sorbowanych gazoéw (gtéwnie pary wodnej) oraz
2) zmniejszenie rdéznicy temperatury pomiedzy
preformg a ciektym metalem w celu zapobiegania
krystalizacji stopu i blokowania procesu infiltraciji.
Istnieje jednak obawa, ze podczas wygrzewania na
powietrzu powioka metalowa ulegnie utlenianiu, co
moze przyczyni¢ sie do utraty jej technologicznych
wtasciwosci. W celu wyjasnienia mozliwego wptywu
utleniania powierzchni metalizowanej na jej zwil-
zalnos¢ przez ciekie stopy o osnowie aluminium
W niniejszej pracy wykonano badania kinetyki zwil-
zania uktadu stop 226D/Ni z wykorzystaniem podtozy
niklowych przed i po utlenianiu.

Materiaty do badan

Do badan stosowano podtoza niklowe
o czystosci 99,8% i srednicy @ = 17 mm, dostarczone
przez firme Stalchem (Polska). Bezposrednio przed
badaniami podioze Ni polerowano mechanicznie na
pastach diamentowych do chropowatosci R, = 50 nm.
Wypolerowane podfoze poddano obrdbce utlenia-
jacej polegajacej na wygrzaniu podtoza w powietrzu
w temperaturze 200°C w czasie 120 minut (ozna-
czone Ni%). Materiatem do badan byt stop na osnowie
aluminium 226D, ktérego sktad chemiczny zamiesz-
czono w tabeli 1.

requires the initial heat treatment of a preform made
of carbon fibres. This procedure is usually carried out
in the open air and aims at: 1) removing absorbed
gases (mainly steam) from the surface of the fibres
and 2) lowering the temperature difference between
the preform and liquid metal in order to prevent the
crystallisation of alloy and suppress the process of
infiltration. However, there is a concern that during
the heat treatment in the open air the metal matrix will
oxidise, which may contribute to the loss of its tech-
nical properties. In order to explain the possible impact
of oxidation of the metallised surface on its wettability
by liquid alloys with aluminium matrix, wetting kinetics
tests of the alloy 226D/Ni system with the use of nickel
substrates before and after oxidation were conducted.

Materials for test

To conduct the tests, the Stalchem company
(Poland) provided nickel substrates of 99.8% purity
with a diameter g = 17 mm. Immediately before the
test the Ni substrate was mechanically polished with
the use of diamond pastes to achieve roughness
R, =50 nm. The polished substrate underwent oxida-
tion treatment which consisted in heat treatment of
the substrate in the open air at 200°C for 120 minutes
(marked Ni°¥). The material for tests was the aluminium
matrix alloy 226D, whose chemical composition is
presented in Table 1.

Tabela 1. Sktad chemiczny stopu 226D, % wag.
Table 1. The chemical composition of the alloy 226D, wt. %

Stop/ Al Si Cu Mn Mg Fe Ni Ti Sr Cr Pb Zn
Alloy
226D O;”a‘i‘r’;’f/ 10,750 | 3,300 | 0,215 | 0,200 | 0,750 | 0,09 | 0,135 | 0,000 | 0,010 | 0,025 | 0,230

Metodyka i procedury badawcze

Badania wykonano na aparaturze autorskiej
konstrukcji (rys. 1) [2]. Do badan oddziatywania
w ukfadzie ciekty stop 226D/Ni wybrano metode kropli
lezacej [3]. Metoda kropli lezacej polega na rejestracji
obrazu badanego obiektu — kropli metalu umieszczo-
nego na gtadkim i ptaskim podtozu (rys. 2). Wyboru
procedury badah dokonano na podstawie badan
poréwnawczych wykonanych dwoma sposobami:
wedtug klasycznej procedury wspdélnego nagrze-
wania CH (contact heating), ktérej schemat przed-
stawia rysunek 2 oraz udoskonalonej procedury CP
(capillary purification) zaprezentowanej na rysunku 3,
polegajacej na osobnym nagrzewaniu badanej pary
materiatdw przy jednoczesnym oczyszczaniu kropli
metalu z powtoki tlenkowej [4-5]. Zarejestrowane

Methodology and research procedures

Tests were carried out with the use of a proprie-
tary designed apparatus (Fig. 1) [2]. For the conducted
tests of interactions in the liquid alloy 226D/Ni the
sessile drop method was chosen [3]. The sessile drop
method consists in recording the image of the tested
object — a drop of metal placed on a flat substrate (Fig.
2). The choice of the test procedure was made on
the basis of comparative tests conducted according
to two methods: contact heating, whose diagram is
presented in Figure 2 and improved capillary purifi-
cation (CP) presented in Figure 3, which consists in
heating the tested pair of materials separately with
simultaneous purification of a metal drop from the
oxidation film [4-5]. The recorded pictures are used
for the assessment of the contact angle (0) as well as
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obrazy stuzg do oceny wielkosci kata zwilzania (0), for measurements of other geometric properties of the
jak réwniez do pomiaréw innych geometrycznych drop, such as height and diameter of the drop, which
parametrow kropli, takich jak wysokos¢ i srednica may be used to study the kinetics of melting.

kropli, ktére mogg by¢ wykorzystane do badan kine-

tyki rozptywania sie.

b)

P —
ALLLLRARTAARN
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Rys. 1. Zestaw aparaturowy do kompleksowych badan wtasciwo$ci ciektych metali i stopow w wysokiej temperaturze
opracowany w Instytucie Odlewnictwa: a) zdjecie, b) schemat budowy

Fig. 1. Experimental complex for comprehensive tests of properties of liquid metals and alloys at high temperature
developed in the Foundry Research Institute: a) picture, b) scheme

a) b)
l . ‘ Kropla 226D

nagrzewanie Punkt potréjny
Podtoze Ni

Rys. 2. Procedura wspdlnego nagrzewania (CH — contact heating) badanej pary materiatéw: a) schemat, b) przyktadowy
obraz badanego obiektu zarejestrowany za pomocg aparatu cyfrowego

Fig. 2. Contact heating procedure for the tested couple: a) diagram, b) example of drop/substrate couple’s image
recorded by a digital camera

a b)
[ powloka
tlenkowa

Rys. 3. Procedura polegajgca na osobnym nagrzewaniu badanej pary materiatow przy jednoczesnym oczyszczaniu kropli
metalu z powtoki tlenkowej (CP — capillary purification): a) schemat wyciskania kropli z kapilary, b) przyktadowe etapy
wyciskania kropli z kapilary zarejestrowane za pomocg aparatu cyfrowego
Fig. 3. The procedure consisting in heating the tested couple of materials separately and simultaneous capillary purifica-
tion: a) scheme of pressing the drop through a capillary, b) example of different stages of drop pressing in CP recorded by
a digital camera
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Eksperymentalnie potwierdzono, ze wybdr
procedury badawczej ma istotne znaczenie przy
prawidtowym doborze kompozycji metal-zbroje-
nie[1]. Pokazano, ze usuwanie in situ pierwotnej powtoki
tlenkowej z ciektego Al w procedurze CP pozwala
uzyskac nie tylko znacznie mniejsze katy zwilzania,
ale wptywa rowniez na strukture granicy rozdziatu
kropli z podtozem i efektywnie poprawia wytrzyma-
tos¢ powstajgcego potaczenia. Dlatego w niniejszej
pracy badania rowniez wykonano wediug proce-
dury CP. Podtoze niklowe umieszczono w komorze
prézniowej a nastepnie wygrzewano przez 90 minut
z predkoscig 7,8°C/min, az do uzyskania tempera-
tury 700°C. Dodatkowo réwnoczesnie rejestrowano
wydzielanie sie gazéw resztkowych przy uzyciu spek-
trometru kwadrupolowego QMS 200 firmy Pfeifer
sprzezonego z zestawem aparaturowym do badan
wtasciwosci ciektych metali i stopéw. Po osiagnieciu
temperatury 700°C z kapilary wyciskano oczyszczang,
mechanicznie z powtoki tlenkowej krople stopu. Tak
uzyskang pare materiatdow wytrzymywano w tempe-
raturze 700°C przez okres 5 lub 15 minut, w zalez-
nosci od zatozonych warunkéw badan, a nastepnie
chtodzono przez 60 minut do temperatury pokojowe;j
z predkoscig 11,7°C/min (rys. 4), z zachowaniem
ciggtej rejestracji wydzielajacych sie gazéw resztko-
wych przez caty okres badan. Rezim grzania i chto-
dzenia wybrano w taki sposéb, aby odtwarzat on
realne warunki procesu infiltracji ci$nieniowej w auto-
klawie (gas presure infiltration).

It was experimentally proved that the choice of
a research procedure is significant while selecting
the correct metal-reinforcement composition [1]. It
was proved that removing the initial oxide film in situ
from liquid Al during the CP procedure not only allows
the decrease of contact angle, but also influences
the structure of the interface between the drop and
the substrate, and effectively improves the strength
of the resulting connection. Therefore, in the present
study the tests were also carried out according to the
CP procedure. The nickel substrate was placed in
a vacuum chamber and then heated for 90 minutes
at the rate of 7.8°C/min, until the temperature of
700°C was achieved. Additionally, at the same time
the release of residual gases was recorded by quad-
ruple mass spectrometer QMS 200 manufactured
by Pfeifer coupled to the experimental complex for
tests of liquid properties of metals and alloys. After
reaching 700°C a drop of alloy, which was mechani-
cally purified, was pressed through the capillary. The
resulting pair of materials was kept at 700°C for 5 or
15 minutes depending on the previously assumed
tests conditions, next it was cooled for 60 minutes to
room temperature at the rate of 11.7°C/min (Fig. 4),
while released residual gases were recorded for the
total time of tests. The heating and cooling regime
was selected in such a way to resemble the conditions
of gas pressure infiltration in an autoclave.

Wykraplanie stopu 226D_E
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Rys. 4. Wykres zmiany temperatury podczas testow zwilzalno$ci dla procedury CP

Fig. 4. Temperature profile in wettability tests for the CP procedure

Bezposrednio przed badaniami prébke stopu
226D czyszczono mechanicznie, po czym razem
z podtozem czyszczono w alkoholu C,H,O (izopro-
panol) przez 5 minut przy uzyciu ptuczki ultradzwie-
kowej SONIC 2 firmy Polsonic w celu usuniecia zanie-
czyszczen oraz odtluszczenia badanych powierzchni.
Nastepnie po wysuszeniu umieszczano badane mate-
rialy w komorze prézniowej. Badania kinetyki zwilzania
zostaly wykonane w prézni w przedziale wartosci od
7,18 x 10° do 1,35 x 10 hPa.

Directly before tests the sample of alloy 226D
was mechanically purified next, together with the
substrate, it was purified in C,H,O (isopropyl alcohol)
for 5 minutes with the use of a ultrasonic cleaner
SONIC 2 made by Polsonic in order to eliminate
impurities and to remove fat from the tested surfaces.
Next, after drying the tested materials were placed
in a vacuum chamber. Wettability kinetics tests were
carried out in vacuum in the interval ranging from
7.18 x 105 to 1.35 x 10 hPa.
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Podczas badan stosowano rejestracje za pomoca
wysokorozdzielczej kamery cyfrowej Microtron 1310
z mozliwoscig rejestracji 1000 klatek na sekunde.
Uzyskane obrazy poddawano analizie za pomocag
oprogramowania ASTRAView®© opracowanego przez
IENI-CNR, Genua, Wtochy [6, 7] stuzacego do obli-
czenia kata. W trakcie catego cyklu badan (od tempe-
ratury pokojowej poprzez nagrzewanie i chtodzenie
po badaniach) prowadzono ciggta rejestracje naste-
pujacych parametrow:

— cisnienie w komorze badawczej (poziom prézni),

— temperatura na stoliku badawczym,

— temperatura na grzejniku,

— zawartos¢ gazéw resztkowych za pomocg spek-
trometru kwadrupolowego Pfeiffer QMS-200.

Po badaniach zwilzalnosci wytworzone pary
typu stop 226D/Ni przecinano w centralnej czesci
w kierunku prostopadtym do podtoza, co schema-
tycznie przedstawia rysunek 5a. Jedng potdwke
kazdej prébki poddawano badaniom strukturalnym na
mikroskopie swietinym Neophot 32 w swietle spolary-
zowanym przy powiekszeniu od 25 do 500 razy oraz
na mikroskopie skaningowym STEREOSCAN 420. Po
przeprowadzeniu wstepnych badan strukturalnych na
tej samej potdbwce przeprowadzono pomiary mikro-
twardosci na mikrotwardosciomierzu Hanemanna
zamontowanym na mikroskopie metalograficznym
Neophot 2. Drugg potowe probki poddano prébom
wytrzymatosci na $cinanie na maszynie wytrzyma-
tosciowej hydraulicznej INSTRON 8874 firmy Intron
w celu okreslenia wytrzymatosci potgczenia kropla/
podioze. Metoda oraz sposéb przeprowadzonych
badan wytrzymatosci na $cinanie jest szczegdétowo
opisana w pracy [8] oraz schematycznie przedsta-
wiona na rysunku 5b.

a)

prébka po badaniach ,
zwilzalnosci

Swietinym

[y
1

/

badania strukturalne
na mikroskopie

badanie
wiasciwosci
mechanicznych
(test na $cinanie)

During the tests a high-resolution digital camera
Microtron 1310, which is capable of capturing
1000 fps, was used for recording. The achieved
images were analysed with the use of ASTRAView©
software developed by IENI-CNR, Genoa, ltaly [6, 7]
which calculated the contact angle. During the whole
cycle of tests (from room temperature through heating
to cooling after tests) the following parameters were
constantly recorded:

— pressure in the test chamber (vacuum level),

— temperature on the test table,

— temperature of the heater,

— the content of residual gases with the use of
aquadruple mass spectrometer Pfeifer QMS-200.

After wetting tests the obtained alloy 226D/
Ni pairs were cut in the central part in the direction
perpendicular to the substrate, which is schemati-
cally presented in Figure 5a. One part of each sample
underwent structural tests with the use of a light
microscope Neophot 32 involving polarised light and
magnification from 25 to 500 and a scanning micro-
scope STEREOSCAN 420. After conducting the initial
structural tests on the same sample microhardness
tests were performed with the use of a Hanemann
microhardness tester coupled to a metallographic
microscope Neophot 2. The other part of the sample
was subjected to shear strength trials with the use of
hydraulic fatigue testing system INSTRON 8874 made
by Instron in order to determine the strength of the
drop/substrate pair. The method and test procedures
of shear strength are described in detail in study [8]
and schematically presented in Figure 5b.

b)

blokada
potowki
proébki

Rys. 5. Schemat procedury badan probek po testach zwilzalno$ci: a) przecinanie prébki w cze$ci centralnej na dwie
potowki, b) schemat testu na Scinanie [8]

Fig. 5. Scheme of procedure for sample testing after wetting tests: a) cutting a sample in its central part into two halves,
b) scheme of shear strength test [8]
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Wyniki badan

Przeprowadzone badania poréwnawcze pozwo-
lity okresli¢ wptyw czasu kontaktu badanej pary mate-
riatbw oraz obrobki powierzchni podtoza (utlenienie)
na oddziatywanie ciektego stopu 226D z podfozem
niklowym. Wyniki oraz warunki przeprowadzonych
badan zestawiono w tabeli 2. Rysunki 6-8 przed-
stawiajq fotografie wytworzonych prébek wraz z ich

Tests results

Performed comparability tests allowed defining
the impact of contact time of the tested pair and
surface treatment of the substrate (oxidation) on
the interaction of liquid alloy 226D with the nickel
substrate. Results and conditions under which the
tests were conducted are compiled in Table 2. Fig-
ures 6-8 present the images of samples with their

prostopadtymi do podtoza przekrojami. cross-sections which are perpendicular to the
substrate.
Tabela 2. Zestawienie wynikow badan pary materiatéw typu stop 226D/podtoze
Table 2. Test results of the alloy 226D/substrate
Warunki badan / Test conditions Kat zwilzania /
Contact angle Grubosé strefy
0,° produktow reak- Naprezenie
Nr probki / Podtoze/ Temperatural | Czas/ w temp. 0, ° cji (SPR) / scinajace /
Sample No. | Substrate emperatura zas Cisnienie / Pressure badan / *na Thickness of the | Shear stress
Temperature Time . X s
. p, hPa at test zimno / | area of reactions T, MPa
T.°C t, min max
temper- cold products, ym
ature
1510 Ni 700 5 1,47 x 10° - 1,35 x 10 65 42 18 45
1511 Niex 700 5 7,07 x10°-7,18 x 10 50 32 25 48
1539 Ni 700 15 1,64 x 105 -7,60 x 10° 40 35 20 49

* Kat zmierzony z ostatniego zdjecia z proby / Angle measured in the last image of the sample

Rys. 6. Probka #1510, uktad 226D/Ni, T = 700°C, t = 5 min: a) widok z gory, b) widok po przecieciu, ¢) widok z profilu,
d) widok ptaszczyzny po przecieciu wzdtuz probki
Fig. 6. Sample #1510, 226D/Ni system, T = 700°C, t = 5 min: a) top view, b) view after cross-section, c) side view,
d) view of the surface after cutting across the sample
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Rys. 7. Probka #1511, uktad 226D/Ni>, T = 700°C, t = 5 min: a) widok z gory, b) widok po przecieciu, c) widok z profilu,
d) widok ptaszczyzny po przecieciu wzdtuz probki
Fig. 7. Sample #1511, 226D/Ni°* system, T = 700°C, t = 5 min: a) top view, b) view after cross-section, c) side view,
d) view of the surface after cutting across the sample

L

Rys. 8. Probka #1539, uktad 226D/Ni, T = 700°C, t = 15 min: a) widok z goéry, b) widok po przecieciu, c) widok z profilu,
d) widok ptaszczyzny po przecieciu wzdtuz probki
Fig. 8. Sample #1539, 226D/Ni system, T = 700°C, t = 15 min: a) top view top view, b) view after cross-section,
c) side view, d) view of the surface after cutting cross the sample

Badania kinetyki zwilzania

Zaréwno w przypadku zastosowania czystego
podfoza Ni, jak i utlenionego Ni°* badane pary mate-
riatdbw wykazujg wysokg zwilzalnos¢ i bardzo dobre
rozptywanie sie kropli metalu po powierzchni obydwu
podfozy, co ilustrujg rysunki 6-8. Zbyt intensywne
rozptywanie sie kropli w przypadku prébki #1511
(rys. 9b), spowodowato, ze po czasie 300 s jej obraz
byt czesciowo zastoniety ekranami grzewczymi apara-
tury. Uniemozliwito to dalszy pomiar dla obydwu katow
i dlatego okreslono tylko jeden kat.

Na rysunku 9 zestawiono poréwnanie kinetyKki
zwilzania i rozptywania sie stopu 226D na nieutle-
nionym (rys. 9a) i utlenionym podtozu Ni (rys. 9b)
w temperaturze badan 700°C w czasie 5 min, a takze
podczas chtodzenia przez okres 60 minut. Dla poréw-
nania na rysunku 9c podano kinetyke zwilzenia na
nieutlenionym podtozu Ni w czasie 15 min badan wraz
z chtodzeniem.

Wetting kinetics tests

Both in case of pure Ni substrate and oxidised
Ni** the tests of the pair show high wettability and very
good spreading of the metal drop on the surfaces of
both substrates, which is illustrated in Figures 6-8.
Excessive spreading of the drop, in the case of sample
#1511 (Fig. 9b), meant that after 300 sec., its picture
was partially obscured by heating screens. This did
not allow further measurements for both angles and
that is why only one angle was determined.

Figure 9 summarizes the comparison of wetting
kinetics as well as spreading of alloy 226D on unoxi-
dised (Fig. 9a) and oxidised Ni substrate (Fig. 9b) at
700°C for 5 minutes and during cooling for a period
of 60 minutes. For comparison, in Figure 9c wetting
kinetics is presented on unoxidised Ni substrate during
15 minutes of testing together with cooling.
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Rys. 9. Kinetyka zwilzania w temperaturze 700°C: a) #1510, uktad 226D/Ni — podfoze nieutlenione, 5 min, b) #1511, uktad

226D/Ni* — podfoze utlenione, 5 min, c) #1539, uktad 226D/Ni — podtoze nieutlenione, 15 min

Fig. 9. Wetting kinetics at 700°C: a) #1510, 226D/Ni system — unoxidised substrate, 5 min, b) #1511, 226D/Ni°* system —

oxidised substrate, 5 min, c) #1539, 226D/Ni system — unoxidised substrate, 15 min

Nietypowy charakter zmiany kata zwilzania
(nagte wahania 6) w trakcie pomiaru lewego kata
probek #1510 (rys. 9a) i #1539 (rys. 9c) prawdo-
podobnie zwigzane jest z zagazowaniem stopu
i procesem jego degazacji w prozni, ktéremu towa-
rzyszy przemieszczanie sie kropli na podfozu oraz
powstawanie w kropli pecherzy gazowych podczas
chtodzenia.

Oczyszczona z pierwotnej powtoki tlenkowej
kropla stopu 226D na skutek reakcji tworzy Scisty
kontakt i oddziatywanie chemiczne z podtozem utle-
nionym. Zjawisko to ma bezposredni wptyw na kine-
tyke zmiany wielkosci kata zwilzania w uktadzie,
powodujac zwilzanie (6 < 90°) oraz rozptywanie sie
wycidnietej kropli. Porownujgc kinetyke zwilzania
czystego Al, gdzie zwilzanie nastapito prawie natych-
miast po wykropleniu [1], kinetyka zwilzania stopu
226D przebiega znacznie wolniej. Przyczyng wolnego
rozptywania sie kropli jest wptyw dodatkéw stopo-
wych, ktdre majg wptyw na ksztattowanie sie struktury
i sktadu chemicznego granicy rozdziatu.

Utlenianie powierzchni podtoza niklowego, nie
wykazuje istotnego negatywnego wptywu na przebieg
kinetyki zwilzania badanej pary materiatéw, co wska-
zuje na mozliwos¢ stosowania wygrzewania widkien
z pokryciem niklowym na powietrzu przed ich
kontaktem ze stopem bez utraty jakosci potaczenia
stopu z materiatem zbrojenia weglowego.

Zauwazono rowniez wystepowanie dos¢ niety-
powego zjawiska ,zwilzania podczas chtodzenia”.

An atypical character of contact angle change
(sudden oscillation 8) while measuring the angle of
sample #1510 (Fig. 9a) and #1539 (Fig. 9c) is prob-
ably related to the release of gasses and degassing
of the alloy in vacuum, which is accompanied by the
relocation of the drop on substrate and creation of gas
cavities in the drop while cooling.

The drop of alloy 226D, which is purified from
the initial oxide film, as a consequence of reactions
creates close contact and chemical interaction with
the oxidised substrate. This phenomenon has a direct
influence on the impact of the changes on the kinetics
of the contact angle in the system, which causes
wetting (6 < 90°) and spreading of the squeezed drop.
When comparing wetting kinetics of pure Al, in which
wetting occurred almost immediately after the pressing
[1], we can observe that wetting kinetics of alloy 226D
is much slower. The reason for slow spreading of
a drop is the impact of alloy additions, which influence
the creation of the structure and the chemical compo-
sition of the drop/substrate interface.

Oxidation of the Ni substrate surface does not
show a significant negative influence on the course of
wetting kinetics of the tested pair, which indicates that
it is possible to heat fibres with nickel coating in the
open air before their contact with the alloy without the
loss of quality of the connection between the alloy and
the reinforcing carbon material.

A quite atypical phenomenon of “wetting while
cooling” was also noticed. In the case of 5-minute
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W przypadku testéw 5 minutowych (rys. 9a i b) pod-
czas chtodzenia nastepuje dalsze obnizenie wartosci
kata zwilzania. W przeciwienstwie do czystego Al,
dla ktérego czas kontaktu z podtozem Ni wynoszacy
5 minut byt wystarczajacy do osiggniecia rownowagi
termodynamicznej [1], w przypadku stopu 226D
dodatki stopowe hamujg oddziatywanie, co powoduje,
ze kinetyka zwilzania jest wolniejsza. W przypadku
stopu 226D 5 minutowy czas kontaktu nie jest czasem
wystarczajgcym zeby osiggnaé réwnowage termo-
dynamiczng, dlatego dyfuzja i ksztattowanie granic
rozdziatu ma jeszcze miejsce podczas chiodzenia.
W przypadku testu gdzie czas kontaktu byt diuzszy
(rys. 9c), wartos¢ kata zwilzania po 15 minutach badan
w temperaturze 700°C wynosita 6 = 40° i byta iden-
tyczna do wartosci kata dla testow 5 minutowych po
tym samym czasie kontaktu (15 minut) w temperaturze
chtodzenia 590°C, co ilustrujg zaznaczone na czarno
punkty (rys. 9a, b, ¢). W praktyce zjawisko to mozna
wykorzysta¢ do poprawy zwilzalnosci przy jednocze-
snej redukcji reaktywnosci poprzez podgrzanie uktadu
do temperatury procesu a nastepnie szybkie chto-
dzenie, dalej proces zwilzania przebiega samoczynnie
w nizszej temperaturze. Oznacza to, ze istnieje
mozliwos¢ znacznego ograniczenia czasu kontaktu
ciektego stopu z materiatem zbrojenia w wysokiej
temperaturze. Ze wzgledéw ekonomicznych ma to
dosc istotnie znaczenie poniewaz pozwala znacznie
obnizy¢ koszt wytwarzania kompozytéw bez utraty
jakosci potaczenia stopu z materiatem zbrojenia.

Analiza gazéw resztkowych wydzielajacych sie
w trakcie badan zwilzalnosci

Na rysunku 10 zestawiono poréwnanie analizy
wydzielajacych sie gazoéw resztkowych podczas
trwania catego cyklu badan, dla omawianych par
materiatébw. Wykresy przedstawiajg intensywnosc¢
wystepowania danych mas atomowych. Obserwu-
jemy wzrost pikdw odpowiadajgcych masie atomowej
wodoru i wody wystepujacych w przypadku testu
na nieutlenionym podtozu (rys. 10a). W przypadku
testu na podtozu utlenionym, intensywnos¢ tych
pikéw jest znacznie mniejsza (rys. 10b). Wynika to
z faktu odmiennego stanu powierzchni tych podtozy,
poniewaz podczas obrobki powierzchniowej (utle-
niania) polegajacej na wygrzaniu podtoza na powie-
trzu w temperaturze 200°C w czasie 120 minut, naste-
puje desorpcja wody oraz odparowanie zanieczysz-
czen weglowodorowych z podtoza Ni. Nastepnie,
bezposrednio po obrébce powierzchniowej, podtoze
byto wprowadzone do komory prézniowe;.

Uzyskane wyniki wykazujg na istotne znaczenie
wstepnego wygrzewania zaréwno podtozy w testach
zwilzalnosci w prézni, jak rowniez i widkien weglowych
przed ich kontaktem z ciektym metalem w procesie
wytwarzania kompozytow. W tym celu niezbedny jest
wiasciwy dobdr parametréw wygrzewania (tempe-

tests (Fig. 9a and b) a further decrease of contact
angle occurred while cooling. Unlike pure Al, for which
5-minute contact time with Ni substrate was enough to
achieve thermodynamic equilibrium [1], in the case of
alloy 226D alloy additions inhibit the interaction, which
causes wetting kinetics to be slower. In the case of
226D alloy 5-minute contact time is not long enough
to achieve thermodynamic equilibrium, which is why
diffusion and the shaping of interfaces also takes
place during cooling. In the case of a test where the
time was longer (Fig. 9c), the value of contact angle
after 15 minutes of tests at 700°C was 6 = 40° and was
identical with the value of contact angle for 5-minute
tests after the same time of contact (15 minutes) at
cooling temperature of 590°C, which is illustrated by
the points which are marked in black (Fig. 9a, b, c).
In practice this phenomenon may be used to improve
wetting and, at the same time, reduce reactivity by
heating the system to the process temperature, and
cooling it quickly, after which the process of wetting
is self-acting at lower temperatures. It means that it
is possible to considerably reduce contact time of the
liquid alloy with reinforcing material at high tempera-
tures. Due to economic reasons it is quite significant
as it allows the reduction of costs of composites manu-
facturing without the loss of quality of the connection
between the alloy and the reinforcing material.

Analysis of residual gases released during wetting
tests

Figure 10 presents the comparison of analysis
of released residual gases during the whole test
cycle, for assigned pairs of materials. The diagrams
present the intensity of the occurrence of particular
atomic masses. We observed an increase of peaks
which correspond to atomic masses of hydrogen and
water which occur in the case of tests on unoxidised
substrate (Fig. 10a). In the case of testing on oxidised
substrate the intensity of these peaks is consider-
ably lower (Fig. 10b). It results from the fact there
are different states of surfaces of these substrates,
because during surface treatment (oxidation), which
consists in heating the substrate in the open air at
200°C for 120 minutes, there occurs desorption of
water and evaporation of hydrocarbon impurities from
Ni substrate. Next, directly after surface treatment the
substrate was placed in a vacuum chamber.

The achieved results show a significance of the
initial heating of both substrates in wetting tests in
vacuum and carbon fibres before their contact with
liquid metal in the process of manufacturing compos-
ites. To this end, it is necessary to select proper
parameters of heating (temperature, time, and atmos-
phere) depending on the dimensions of preform made
carbon fibres.
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ratura, czas, atmosfera) w zaleznosci od wymiaréw
preformy wykonanej z wtdkien weglowych.
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Rys. 10. Zmiany zawartosci gazow resztkowych wydzielajacych sie w trakcie badan zwilzalnosci: a) #1510,
uktad 226D/Ni, 700°C, 5 min, b) #1511, uktad 226D/Ni°*, 700°C, 5 min. Wybrane wartosci mas atomowych [amu]
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Fig. 10. Changes of content of residual gases released during wetting tests: a) #1510, 226D/Ni system, 700°C,
5 min, b) #1511, 226D/Ni°* system, 700°C, 5 min. Selected values of atomic masses [amu] and corresponding chemical
compounds: 1-H*; 2-H,*, He*; 12-C*; 14-N*, CH,*, CO**; 16-O*, CH*; 17-OH*; 18-H,0*; 22-CO,"*; 28-N,", C,H, CO";

32-0,; 44-C,H,*
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Piki odpowiadajgce masie atomowej w zakresie
28-44 przedstawione na rysunku 10, sg pikami odpo-
wiadajagcymi masie atomowej zwigzkéw weglowodo-
rowych, ktére uwalniajg sie w trakcie wygrzewania
takich substanciji jak aceton lub izopropanol, w ktérym
byto ptukane podioze. Istotnym jest fakt, ze piki te
zanikajg podczas wygrzewania a wiec parowanie tych
substancji podczas testu jest znikome i nie powinno
mie¢ istotnego wptywu na pomiary.

Zaobserwowano rowniez, ze na wszystkich
analizowanych wykresach w momencie wykraplania
stopu, zauwazalny jest nagty spadek piku odpowia-
dajacego masie atomowej wody. Zwigzane jest to
z reakcjq utlenienia aluminium w obecnosci par wody
przebiegajaca zgodnie z rownaniem Al + H,O — Al,O,
+ H,1. Zagadnienie to szerzej zostato omowione
w pracy [3].

Badanie na $cinanie wytworzonych par ukfadu
226D/Ni

Na rysunku 11 zestawiono wyniki testéw na
Scinanie jako zmiane naprezenia $cinajgcego
t (MPa) w funkcji przemieszczenia / (mm) $cinania
oraz maksymalng warto$¢ naprezenia $cinajgcego
T, (MPa). Wyniki przeprowadzonych badan wytrzy-
matosciowych wykazaty brak istotnego wptywu czyn-
nikéw technologicznych (wydtuzony czas kontaktu
ciektego stopu z podtozem w wysokiej temperaturze,
zastosowanie obrobki powierzchniowej — utleniania)
na warto$¢ naprezenia $cinajgcego. Oznacza to, ze
stosowanie wstepnego wygrzewania widkien z pokry-
ciem niklowym na powietrzu przed ich kontaktem ze

2 1q

CO,’, C,H,0H"

Peaks which correspond to atomic masses in
the range 28-44 presented in Figure 10 are peaks
which correspond to atomic masses of hydrocarbon
compounds which are released during heating of
substances such as acetone or isopropyl alcohol in
which the substrate was cleaned. It is significant that
these peaks disappear during heating. Consequently,
evaporation of these substances during testing is
minimal and should not have a significant influence on
measurements.

It was also observed that in all analysed diagrams
at the moment of alloy squeezing a sudden decrease
in the peak is noticeable, which corresponds to the
atomic mass of water. It is related to aluminium oxida-
tion in the presence of water vapours according to
the equation Al + H,O — AlL,O, + H,1. This issue was
described in detail in study [3].

Shear strength tests of the obtained couples of
226D/Ni system

Figure 11 presents compiled shear strength test
results expressed as changes of shear stress 1 (MPa)
drawn as a function of shear dislocation / (mm) and
the maximum value of shear stress T (MPa). The
results of conducted strength tests showed the lack of
a significant impact of technological factors (extended
contact time of liquid alloy with substrate at high
temperature, the use of surface treatment — oxidation)
on the value of shear stress. It means that the use of
initial heating of fibres with nickel coating in the open
air before their contact with the alloy and also consid-
erable limitation of contact time of the liquid alloy with
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topem, a takze znaczne ograniczenie czasu kontaktu
ciektego stopu z materiatem zbrojenia w wysokiej
temperaturze nie prowadzi do utraty wlasciwosci
mechanicznych potgczenia stopu z materiatem zbro-
jenia i moze by¢ rekomendowane do wykorzystania
w praktyce.

reinforcing material at high temperature do not lead
to the loss of mechanical properties. The connection
between the alloy and reinforcing material may be
recommended for use in practice.

#1510 226D/Ni, CP, 700°C, 5min
¢ 1511 226D/Niox, CP, 700°C, 5min
* 1539 226D/Ni, CP, 700°C, 15min

0,0 0,1

0,2 0,3 0,4

I, mm

Rys. 11. Wyniki préb na Scinanie: #1510, uktad 226D/Ni, 700°C, 5 min; #1511, uktad 226D/Ni°*, 700°C, 5 min; #1539,
uktad 226D/Ni, 700°C, 15 min

Fig. 11. Results of shear strength tests: #1510, 226D/Ni system, 700°C, 5 min; #1511, 226D/Ni°* system, 700°C, 5 min;
#1539, 226D/Ni system, 700°C, 15 min

Analiza strukturalna

<5 AI3Ni (Si,Fe,Mn)

Al;3Ni

Al3Ni (Si,Fe,Mn)
Al3Ni
Ni

Structural analysis

Rys. 12. Mikrostruktura poprzecznego przekroju probki #1510, uktad 226D/Ni po badaniach zwilzalno$ci: a) panorama
kropli; b),d) lewy brzeg kropli; c),e) centrum kropli przy réznych powiekszeniach

Fig. 12. Microstructure of sample #1510, cross-section, 226D/Ni system after wetting tests: a) panoramic view of the drop;

b),d) left side of the drop; c),e) centre of the drop at different magnifications
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Rysunki 12-14 przedstawiajq strukture poprzecz-
nych przekrojéw badanych par materiatéw na nieutle-
nionym (rys. 12) i utlenionym podtozu Ni (rys. 13) oraz
na nieutlenionym podtozu Ni przy wydtuzonym czasie
kontaktu ciektego stopu z podtozem w wysokiej tempe-
raturze (rys. 14), wykonang na mikroskopie swietinym
z wykorzystaniem Swiatta spolaryzowanego, pozwa-
lajacego na stwierdzenie obecnosci poszczegdlnych
faz na podstawie réznicy ich koloru.

Figures 12-14 present the structure of cross-
sections of tested material pairs on unoxidised
(Fig. 12) and oxidised Ni substrate (Fig. 13), and on
unoxidised Ni substrate with extended contact time of
alloy with substrate at high temperature (Fig. 14). The
images were made with the use of light microscopy
involving polarised light to determine the presence of
particular phases on the basis of their colours.

G )

AlNi (Si,Fe,Mn)

S

Ni®

Rys. 13. Mikrostruktura poprzecznego przekroju probki #1511, uktad 226D/Ni°*, po badaniach zwilzalno$ci: a) panorama
kropli; b) centrum kropli; c) prawy brzeg kropli; d),e) lewy brzeg kropli przy réznych powiekszeniach
Fig. 13. Microstructure of sample #1511, cross section, 226D/Ni°* system, after wetting tests: a) panoramic view of
the drop; b) centre of the drop, c) right side of the drop; d),e) left side of the drop at different magnifications

Badania wykazaty, ze struktura kropli sktada
sie gtéwnie z osnowy Al(SiCu), w ktdrej widoczne sg
produkty reakcji stopu 226D z podtozem Ni w postaci
wydzielen fazy Al,Ni(Si,Fe,Mn). Wydzielenia majg
charakter nieciagty i sktadajg sie z duzych ziaren
o rozwinietej powierzchni od strony kropli. Obserwacje
strukturalne wykonane na mikroskopie $wietlnym
wykazaty rowniez obecnos¢ ciggtej strefy produktéw
reakcji, sktadajacej sie z dwoéch warstw przejscio-
wych. Szczegotowe badania wykonane przy wiek-
szym powiekszeniu na mikroskopie skaningowym
wykazaty obecnos¢ czterech warstw przejsciowych,
ktérych sktad fazowy oméwiono w dalszej czesci arty-
kutu. Wielko$¢ strefy produktow reakcji, ktéra powstata

The tests showed that the structure of a drop
mainly consists of Al(SiCu) matrix, in which the
products of reactions between alloy 226D and Ni
substrate are visible in the form of precipitations of
AlLNi(Si,Fe,Mn) phase. Precipitations are discon-
tinuous and consist of large particles with a complex
surface developed from the perspective of the drop.
Structural observations conducted with the use
of light microscopy also revealed the presence of
a continuous area of reaction products, which consists
of two transformation layers. Detailed tests conducted
using a larger magnification with the use of a scan-
ning microscope proved the presence of four transfor-
mation layers, whose phase composition is described
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na granicy ciekta kropla/podtoze, wynosi okoto 18 pm
w przypadku badan na podiozu nieutlenionym
(rys. 13b) i okoto 25 ym w przypadku badan na podfozu
utlenionym (rys. 14b).

4

v NiAIaNI (él,!e,Mn)

AlNi (Si,FeMn)

Al;3Ni
Al>Ni3(Si)
AINi(Si)

in the following section. The size of the area of reac-
tion products which was obtained on the liquid drop
/ substrate interface is approx. 18 ym in the case of
tests on unoxidised substrate (Fig. 13b) and approx.
25 um in the case of tests on oxidised substrate
(Fig. 14b).

Rys. 14. Mikrostruktura poprzecznego przekroju probki #1539, 226D/Ni, po 15 min badaniach zwilzalno$ci: a) panorama
kropli; b),e) centrum kropli; c) prawy brzeg kropli; d) lewa cze$¢ kropli
Fig. 14. Microstructure of sample #1539, cross-section 226D/Ni, after 15 min of wetting tests: a) panoramic view of the
drop; b),e) centre of the drop; c) right side of the drop; d) left side of the drop

W przypadku 15 minut kontaktu w 700°C wiel-
kosc¢ strefy produktow reakcji, wynosi okoto 20 pum
(rys. 14e). Badania strukturalne potwierdzity, ze
utlenianie podtoza oraz wydtuzony czas kontaktu
z ciektym stopem w wysokiej temperaturze nie ma
istotnego wptywu na grubos¢ SPR ani na strukture
oraz sktad powstatych wydzielen fazowych. Analiza
strukturalna potwierdza, ze zwilzalno$¢ we wszystkich
przeprowadzonych testach ma charakter reaktywny.
Reaktywno$¢ wystepuje na skutek zjawiska rozpusz-
czania sie Ni w ciektym metalu, a takze powstawania
na granicy kontaktu kropla/podioze ciggtej warstwy
zwilzalnego produktu reakcji Al,Ni(Si,Fe,Mn). Strefa
produktéw reakcji sktada sie z kilku warstw przejscio-
wych, w ktérych badania na mikroskopie skaningowym
(omowione w dalszej czesci artykutu), potwierdzity

In the case of 15-minute contact at 700°C
the size of the area of reaction products is approx.
20 um (Fig. 14e). Structural tests proved that oxidation
of substrate and extended contact time with the liquid
alloy at high temperature do not have any significant
impact neither on RPR thickness nor on the structure
and composition of the obtained phase precipita-
tions. The structural analysis proves that wetting in all
conducted tests is reactive. Reactivity takes place as
a result of a phenomenon of Ni solubility in liquid metal
and the creation, on the contact drop/substrate inter-
face, of a continuous layer of Al,Ni(Si,Fe,Mn). The
area of reaction products consists of a few transfor-
mation layers in which a test conducted with the use
of a scanning microscope (which is discussed in the
following section), proved the presence of four phases

Transactions of FRI 3/2013

39



A. Kudyba, N. Sobczak, A. Siewiorek, M. Homa: Wptyw utleniania podtoza niklowego na zwilzanie w uktfadzie stop...

wystepowanie czterech faz: AlNi(Si,Fe,Mn), Al,Ni,
AlNi,(Si), AINi(Si), patrzac od strony kropli w kierunku
podtoza.

Analiza wynikéw badan na mikroskopie
skaningowym

AlLNi(Si,Fe,Mn), Al,Ni, AlLNi,(Si), AINi(Si), viewed
from the perspective of the drop in the direction of the
substrate.

Analysis of test results conducted with a scanning
microscope

Al Ni Si Mn Fe Cu A
Punkt Faza g
% wag.| % at. |% wag.| % at. % wag.| % at. % wag.| % at. |% wag.| % at. |% wag.| % at. Hm
1 45,8 | 62,6 | 38,7 | 243 | 43 57 | 2,8 19 | 83 | 55 - - | AlaNi (Si,Fe,Mn) | 10
2 456 | 62,4 [ 393 | 24,7 | 44 58 | 26 1,7 | 80 | 53 - | AlNi (Si,FeMn)| -
3 47,2 | 66,0 | 52,8 | 34,0 - - - - - - - - AlsNi 6
4 479 | 67,3 - - 34,7 | 22,4 - 17,4 | 10,4 AISiCu
5 49,6 | 68,2 | 50,4 | 31,8 - - - AlzNi 6
6 28,2 | 451 69,0 | 506 | 2,8 | 43 - AlNis(Si) 3
7 279 | 451|704 (523 | 16 | 26 - AINi(Si) 2
8 2711443 | 71,4 | 540 | 11 1,7 - AINi(Si) 2
9 27,6 | 450|714 | 534 | 10 | 15 - AINi(Si) 2
10 | 352|532 (622 |43,1| 26 3,7 - AINi(Si)
11 30,6 | 47,7 | 66,2 | 475 | 3,2 | 48 - AINi(Si)
12 6,0 | 11,9921 (844 | 19 | 36 - - -

Rys. 15. Analiza SEM + EDS poprzecznego przekroju probki #1539, uktadu 226D/Ni, po 15 minutach badan zwilzalnosci
w temperaturze 700°C, przy powiekszeniach: a) 1000%, b) 2000x, c) 5000 x

Fig. 15. SEM + EDS analysis of sample #1539 cross-section, 226D/Ni system, after 15 minutes of wetting tests at 700°C
at magnifications: a) 1000x%, b) 2000%, ¢) 5000 %

Wyniki analizy strukturalnej przedstawione
na rysunku 15, wykonanej przy uzyciu skaningo-
wego mikroskopu elektronowego, potwierdzity obec-
nos$¢ czterech faz w ciggtej strefy produktéw reakcji.
Patrzac od strony kropli w kierunku podtoza, sg to fazy:
AlNi(Si,Fe,Mn) — punkt 1 (rys. 15a), Al,Ni — punkty 3
i 5 (rys. 15a, c), AlNi,(Si) — punkt 6 (rys. 15c), AINi(Si)
—punkty 7, 8, 9 (rys. 15c). Analiza wskazuje na zrézni-
cowang grubos¢ warstw przejsciowych odpowiadaja-
cych poszczegélnym fazom i ma tendencje malejaca.
Grubosc fazy AlNi(Si,Fe,Mn) znajdujace;j sie najblizej
kropli jest najwieksza i wynosi w przyblizeniu 10 pm
(rys. 15a). Wielko$¢ pozostatych trzech faz maleje
i wynosi odpowiednio dla fazy ALLNi ~ 6 ym, dla fazy
ALNi,(Si) ~ 3 um, a dla fazy AINi(Si) stykajacej sie
z podtozem ~ 2 uym (rys. 15c).

The results of structural analysis presented in
Figure 15 made by a scanning electron microscope,
revealed the presence of four phases in the contin-
uous area of reaction products. From the perspective
of the drop in the direction of the substrate the phases
are as follows: AlNi(Si,Fe,Mn) point 1 (Fig. 15a),
Al Ni — points 3 and 5 (Fig. 15a, c), Al,Ni,(Si) — point 6
(Fig. 15c), AINi(Si) — points 7, 8, 9 (Fig. 15c). The
analysis proves various thicknesses of transforma-
tion phases which corresponds to particular phases
and has a downward tendency. The thickness of
AlLNi(Si,Fe,Mn) phase which is closest to the drop
is the largest and reaches approx. 10 ym (Fig. 15a).
The sizes of the remaining phases decrease and
are respectively equal to: for Al,Ni phase ~ 6 ym, for
AlNi,(Si) phase ~ 3 um and for AINi(Si) phase, which
is adjacent to the substrate, ~ 2 ym (Fig. 15c).
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Analiza wynikéw pomiaru mikrotwardos$ci

Na rysunkach 16-18 zostaty przedstawione
wyniki pomiaru mikrotwardosci badanych par mate-
riatbw przy docisku 10 gram (HV 0,1) i 20 gram
(HV 0,2). Na podstawie analizy wynikow mikrotwar-
dosci poszczegdlnych wydzielern fazowych mozliwa
byta identyfikacja poszczegodlnych faz, ktora jest
zgodna z wynikami badan uzyskanymi na mikroskopie
skaningowym.

Analysis of microhardness tests

Figures 16-18 are presented results of micro-
hardness tests of the tested material pairs at
10 g loading (HV 0.1) and 20 g loading (HV 0.2).
On the basis of the analysis of microhardness tests
of particular phase precipitations it was possible to
identify particular phases, which is in accordance
with test results achieved with the use of a scanning
microscope.

Punkt Mikrotwardos¢ Mikrotwardos¢ Faza
HV 0,1 HV 0,2
1 450 AloNis(Si)
2 710 Al3Ni
3 781 - AlzNi
4 909 868 Al3Ni (Si,Fe,Mn)
5 959 661 Al:Ni (Si,Fe,Mn)
6 1674 1188 AINi(Si)

Rys. 16. Wyniki pomiaru mikrotwardosci probki #1510, dla uktadu 226D/Ni, po 5 minutach badan zwilzalno$ci
w temperaturze 700°C na podfozu nieutlenionym

Fig. 16. Results of microhardness test for sample #1510, for 226D/Ni system, after 5 minutes of wetting tests at 700°C

on unoxidised substrate

¥
f?‘ :

A

Y PN A T
{727(4 h \&x .o
W 4 —

LT i*% 1) {

Y-

N

] N T
B o, \- RN - 3
e 1 NP CERR D B

AN 2x. X/ IR0 o N
PR, R, .,'.,r& . /‘J
Punkt Mikrﬁt\ygl:ldos'é Mikrgt\ygl;ios’é Faza

1 909 729 Al3Ni

2 1135 1009 AlsNi (Si,Fe,Mn)
3 1366 1188 AlsNi (Si,Fe,Mn)
4 1013 837 Al3Ni (Si,Fe,Mn)
5 1071 1009 Al3Ni (Si,Fe,Mn)
6 1135 868 Al3Ni (Si,Fe,Mn)
7 1205 1093 Al3Ni (Si,Fe,Mn)
8 1561 1296 AINi(Si)

Rys. 17. Wyniki pomiaru mikrotwardos$ci probki #1511, dla uktadu 226D/Ni** po 5 minutach badan zwilzalnosci
w temperaturze 700°C na podtfozu utlenionym

Fig. 17. Results of microhardness tests for sample #1511, for 226D/Ni°* system, after 5 minutes of wetting tests at 700°C
on oxidised substrate
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Mikrotwar- | Mikrotwar-
Punkt dos¢ dos¢ Faza
HV 0,1 HV 0,2

1 863 837 AlzNi (Si,Fe,Mn)
2 1135 900 Al3Ni (Si,Fe,Mn)
3 1135 1093  |AlsNi (Si,Fe,Mn)
4 1071 754 AlNi (Si,Fe,Mn)
5 1013 780  |AlsNi (Si,Fe,Mn)
6 1135 837  |AlsNi (Si,Fe,Mn)
7 1013 934  ANi (Si,Fe,Mn)
8 1071 1019  |Al3Ni (Si,Fe,Mn)
9 1071 971 AlsNi (Si,Fe,Mn)
10 1135 868  |AlsNi (Si,Fe,Mn)
11 1071 868  |AlsNi (Si,Fe,Mn)
12 1136 868  |AlsNi (Si,Fe,Mn)
13 1136 934  AlNi (Si,Fe,Mn)
14 1013 900 Al3Ni (Si,Fe,Mn)
15 1458 1241 AINi(Si)

16 134 127 Ni

Rys. 18. Wyniki pomiaru mikrotwardos$ci probki #1539, dla uktadu 226D/Ni po 15 minutach badan zwilzalnosci
w temperaturze 700°C na podfozu nieutlenionym

Fig. 18. Results of microhardness tests for sample #1539, for 226D/Ni system after 15 minutes of wetting tests
at 700°C on unoxidised substrate

Badania wykazaty, ze najwyzszg twardos¢ ma
faza AINi(Si) potozona najblizej podtoza Ni i stanowi
ona jedng z czterech warstw strefy produktow
reakcji, dla ktérej wartos¢ pomiaru mikrotwardosci
wynosita HV , = 1450-1674. Wydzielenia fazowe
AL Ni(Si,Fe,Mn) wystgpujgce w osnowie kropli
w postaci duzych ziaren majg mikrotwardosc¢
HV,, = 990-1136. Wykonano réwniez pomiar mikro-
twardosci samego podtoza Ni, dla ktérego wartos¢
HV,, = 134 (punkt 16 narys. 18).

Whioski

1. Uklad 226D/Ni oraz 226D/Ni** jest bardziej reak-
tywny i duzo wolniej osigga stan réwnowagi
termodynamicznej niz uktad Al/Ni oraz Al/Ni%,
dla ktérego stan réwnowagi termodynamicznej
osiggany jest praktycznie natychmiast.

2. Utlenianie podtoza niklowego nie ma wptywu na
przebieg kinetyki zwilzania stopu 226D.

3. Zwilzalnos¢ w badanym uktadzie ma charakter
reaktywny. Reaktywnos¢ wystepuje na skutek
zjawiska rozpuszczania sie Ni w ciektym metalu,
a takze powstawania ciggtej warstwy zwilzalnego
produktu reakcji Al,Ni(Si,Fe,Mn).

4. Utlenianie podtoza niklowego nie powoduje
pogorszenia wiasciwosci mechanicznych pota-
czenia kropla/podtoze, a uzyskane wyniki wska-
zujg na mozliwos¢ stosowania wygrzewania
widkien niklowanych na powietrzu (celem wyko-
nania degazacji) przed ich kontaktem ze stopami

The tests proved that the highest hardness was
achieved by AINi(Si) phase, which is located closest
to Ni substrate, and is one of the four layers of the
area of reaction products, for which the value of micro-
hardness was HV , = 1450-1674. Precipitations of
Al Ni(Si,Fe,Mn) phase which occur in the matrix of the
drop in a form of large grains achieve microhardness
HV,, = 990-1136. Ni substrate alone also underwent
microhardness tests, and its value was HV , = 134
(point 16 in Fig. 18).

Conclusions

1. 226D/Ni system and 226D/Ni** system is more
reactive and more slowly reaches thermody-
namic equilibrium than Al/Ni system and Al/Ni*
system, for which the state of thermodynamic
equilibrium is achieved almost immediately.

2. Oxidation of Ni substrate does not influence the
course of wetting kinetics of alloy 226D.

3. Wettability in the tested system is reactive. Reac-
tivity takes place as a result of a phenomenon
of Ni solubility in liquid metal and the creation of
a continuous layer of AL Ni(Si,Fe,Mn).

4. Oxidation of the nickel substrate does not
decrease mechanical properties of the drop/
substrate connection and the achieved results
indicate the possibility to apply heating of nickel-
coated fibres in the open air (degasification)
before their contact with the alloy on Al matrix
takes place. Moreover, longer time of storing
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na osnowie Al. Rowniez dlugi czas magazyno-
wania witdkien lub preform nie powinien wpltywaé
negatywnie na przebieg procesu infiltraciji.

5. Badaniom kinetyki zwilzania czystych i utlenio-
nych podtozy niklowych przez ciekty stop alumi-
nium 226D w prézni w temperaturze 700°C towa-
rzyszy ,zjawisko zwilzania podczas chtodzenia”.
W praktyce oznacza to, ze istnieje mozli-
wos$¢ znacznego ograniczenia czasu kontaktu
ciektego stopu z materiatem zbrojenia w wyso-
kiej temperaturze. Ze wzgledéw ekonomicz-
nych ma to dos¢ istotnie znaczenie poniewaz
pozwala znacznie obnizy¢ koszt wytwarzania
kompozytow bez utraty jakosci potgczenia stopu
z materiatem zbrojenia.

Podziekowania

Prace wykonano w ramach realizacji badaw-
czego projektu miedzynarodowego niewspoétfinan-
sowanego nr 106/N-DFG/2008/0 pt.: ,Kompozyty
0 osnowie aluminiowej ze wzmocnieniem tekstylnym
typu 3D (3D-CF/AI-MMC) dla elementéw podlegaja-
cych ztozonym obcigzeniom w przemysle samocho-
dowym i w budowie maszyn”.
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