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WYTWARZANIE KOMPOZYTOWYCH MATERIALOW GRADIENTOWYCH
NA OSNOWIE FAZ Z UKLADU Fe-Al

Przedstawiono wyniki préb wytwarzania kompozytowych materialéw gradientowych Fe-Al metoda metalurgii proszkéw
z ciagla i dyskretna zmiang skladu granulometrycznego i chemicznego. Efekty gradientowe uzyskano, stosujac dwie metody
komponowania wsadu - metod¢ ultradzwi¢gkows i zasypywanie warstwowe. Wypelnianie objetosci matrycy (zasypywanie
warstwowe) zrealizowano, wykorzystujac sterowany numerycznie ploter 3D z glowica zasypowa wlasnej konstrukcji,
umozliwiajaca plynna zmiane udzialu skladnikow w mieszaninie proszkowej. Po wypelnieniu matrycy wsad proszkowy pra-
sowano jednoosiowo na zimno, a nastegpnie spiekano w temperaturze 620°C w atmosferze powietrza i czasie 1 h. Efekty prze-
prowadzonych préb analizowano poprzez obserwacje zgladéw metalograficznych spiekow oraz analize¢ sktadu chemicznego.

W przypadku metody ultradzwigkowej zaobserwowano jedynie lokalne efekty gradientowe. Umozliwia to stosowanie tej
metody dla warstwowo posegregowanego wsadu proszkowego pod wzgledem wielko$ci czastek w celu wymieszania ich na
granicach warstw o réznej granulacji. Skanowanie objeto$ci matrycy umozliwilo natomiast uzyskanie gradientu sktadu che-
micznego w calej objetosci wypraski. W zaleznos$ci od sposobu podawania proszkow zelaza i aluminium z zasobnikéw glowicy
zasypowej otrzymano ciagly lub dyskretny efekt gradientowy. Dodatkowo dla gradientéw o dyskretnie zmieniajacym si¢
skladzie chemicznym okreslono grubos$¢ zasypywanej warstwy w zaleznoS$ci od szybko$ci przemieszczania glowicy zasypowej
w plaszczyzZnie roboczej XY. Po wstepnej obrobcee cieplnej uzyskanych wyprasek stwierdzono, ze efekt gradientu skladu zostal
zachowany. W strukturze spiekéw odnotowano wystgpowanie obszarow czystego zelaza, wysokoaluminiowych faz
migdzymetalicznych oraz dyspersyjnych tlenkow Al,O3, stanowigcych faz¢ umacniajaca.

Stowa kluczowe: metalurgia proszkow, fazy miedzymetaliczne Fe-Al, kompozytowe materialy gradientowe Fe-Al

FABRICATION OF COMPOSITE GRADED MATERIALS BASED ON Fe-Al PHASES

According to data published in subject literature, we have concluded that, application of Fe-Al intermetallic phases in
graded system could be an interesting and innovative solution. Actually, only Fe;Al and FeAl phases have found some applica-
tion, due to their excellent corrosion resistance and high-temperature structural stability. Other phases - Fe,Als and FeAl,,
with high aluminium content, are extremely brittle and can’t be widely used. In spite of this, it’s supposed that application of
that phases in graded systems improve their properties, because proper arrangement of hard high-aluminium phases could
increase abrasive resistance of entire material. Results of our previous research indicate that both mechanical strength and
structutral stability of Fe-Al intermetallic phases are higher comparing to conventional materials and some superalloys. Pro-
posed graded systems should fulfil requirements for high-temperature material.

Manufacturing of Fe-Al continuous and non-continuous (chemical composition and particle size of powders) composite
graded materials was presented in this paper. The gradient effect was obtained by two methods - ultrasonic and layered filling
of matrix. The layered filing was fabricated by using numerical controllable head charge (own construction). The used device
made possible fabrication of chemical continuous Fe-Al graded material. After matrix filling process the powders mixture was
cold pressed and presintered at 620°C. The structure of obtained samples was examined by microscopy observation and
chemical analysis. It was stated that ultrasonic method made possible only local gradient effect. This method can be used for
early segregated (particles size) powder charge in order to powder particles mixed on boundary between layers. The matrix
filling method made possible gradient effect in all compact volume. Depending on delivery of powders from charge head feed-
er was obtained continuous or non-continuous gradient effect. Additionally for non-continuous graded material was deter-
mined thickness of powder layer vs. charge head feed in XY working plane. It was taken that after preliminary heat treatment
of compacts gradient effect remained. There are iron and high aluminium intermetallic phases with dispersion Al,O; oxide
distributed along grain boundaries observed.

Keywords: powder metallurgy, Fe-Al intermetallic phases, Fe-Al composite graded materials

WSTEP

Obecnie w technice ktadzie sig nacisk na wielofunk- ~maga to od projektantow uzycia nowych, zaawansowa-
cyjne, nowoczesne i ergonomiczne konstrukcje. Wy-  nych materiatow, ktore sprostajg ekstremalnym warun-
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kom eksploatacji [1]. Coraz czgsciej sigga si¢ wigc po
niekonwencjonalne rozwiazania zar6wno w obszarze
konstrukcyjnym, jak i materialowym. Jednym z per-
spektywicznych rozwiazan materialowych sa tzw.
struktury gradientowe (FGM - Functionally Graded
Materials). Jest to nowa grupa tworzyw, w ktorych,
wzdhiz co najmniej jednego okreslonego kierunku,
uzyskano w sposob celowy zmiang wilasciwosci fizy-
komechanicznych [2, 3]. Specyficzne uwarunkowania,
takie jak brak regularnie uformowanych granic ziarn
lub powierzchni migdzyfazowych pomigdzy rdznorod-
nymi obszarami, jak to ma miejsce w konwencjonal-
nych materiatach kompozytowych, powoduja, ze mate-
rialy gradientowe sa zdolne do redukcji koncentracji
naprezen cieplnych i mechanicznych w wielu wyrobach
do zastosowan specjalnych. Pomimo wielu lat badan
materiatow gradientowych istnieje szereg problemow
technologicznych i badawczych tych specyficznych
tworzyw. Ogranicza to znacznie ich mozliwosci aplika-
cyjne [4]. Wyjsciem z tej sytuacji wydaje si¢ zastoso-
wanie technik wytwarzania bazujacych na metalurgii
proszkéw. Metody tego typu daja praktycznie nieogra-
niczone ilosci kombinacji materialowych, sa tanie,
a uzyskany element moze by¢ stosowany w ukladzie
konstrukcyjnym bez obrobki wykanczajacej [5].

Analizujac przedmiotowa literaturg, stwierdzono, ze
interesujacym i nowatorskim rozwigzaniem pod wzgle-
dem materialowym byloby zastosowanie w tworzywach
gradientowych faz z uktadu Fe-Al. Proponowane ukla-
dy gradientowe powinny spetnia¢ wymagania stawia-
ne materialom Zaroodpornym 1 zarowytrzymalym.
Z przedmiotowej literatury i dotychczasowych badan
wiasnych [9] wynika, Ze zarowno wytrzymalosé, jak
i stabilno$¢ strukturalna materiatow na osnowie faz Fe-
Al jest wyzsza niz dla materiatdow konwencjonalnych
i niektorych nadstopoéw (wystepujace na granicach zia-
ren dyspersyjne tlenki Al,O; dodatkowo poprawia od-
porno$¢ na dziatanie wysokiej temperatury) [6, 7].
Z uktadu réwnowagi Fe-Al jedynie fazy migdzymeta-
liczne FeAl i FesAl moga stanowi¢ osnowe tworzyw
konstrukcyjnych. Przypuszcza si¢ jednak, ze jest moz-
liwe wykorzystanie innych faz obecnie uwazanych za
szkodliwe, takich jak Fe,Als czy FeAl,, np. jako stref
0 podwyzszonej odpornosci na zuzycie i korozje¢ [8].

W pracy przedstawiono wyniki wstgpnych prob,
ktére mialy na celu uzyskanie metoda metalurgii prosz-
kéw kompozytowych struktur gradientowych otrzymy-
wanych z proszku zelaza i aluminium z uzyciem r6zno-
rodnych technik wytwarzania.

MATERIAL | METODYKA BADAN

Koncepcje wytwarzania struktur gradientowych Fe-
Al opracowano w oparciu o metalurgi¢ proszkow. Jako
wsad wykorzystano reaktywna mieszaning czystych
techniczne proszkéw zelaza (99,7%) ialuminium
(99,9%) firmy ABCR GmbH Co. KG w proporcji 60
do 40% at. Proszki frakcjonowano metoda sitowa (sita
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o rozmiarze 38+80 pm) na wstrzasarce wibracyjnej
firmy FRITSCH [9].

Kontrolowana segregacje¢ proszkéw (pod wzgledem
granulometrycznym i chemicznym) przeprowadzono
w dwoch wariantach. W pierwszym wariancie objgto-
sciowy efekt gradientowy mial by¢ uzyskany poprzez
segregacje granulometryczng czastek proszku poprzez
fale ultradzwickowe o czestotliwosci 42 kHz, drugi
natomiast opieral si¢ na przyrostowym wypekianiu
objetosci matrycy mieszaning proszkowa o zmieniaja-
cym si¢ (W sposob ciagly lub dyskretny) sktadzie che-
micznym.

Przygotowany wsad proszkowy poddano konsolida-
cji metoda prasowania jednoosiowego na zimno
a nastepnie spiekaniu w temperaturze 620°C w atmosfe-
rze powietrza i czasie 1 h. Uzyskane wypraski i spieki
cigto prostopadle do kierunku prasowania. Przygotowa-
ne probki inkludowano w termoutwardzalnej zywicy
przewodzacej, szlifowano mechanicznie na szlifierko-
-polerce STRUERS PLANOPOL 3 i polerowano na
dyskach polerskich z uzyciem zawiesiny diamentowej.
Badania metalograficzne i liniowa analiz¢ chemiczna
przeprowadzono, wykorzystujac skaningowy mikro-
skop elektronowy Philips XL30/LaBg. Okreslono sktad
fazowy wyprasek po spiekaniu, wykorzystujac dyfrak-
cje rentgenowska.

ANALIZA WYNIKOW BADAN

Proszek poddany dzialaniu fali ultradzwigkowej se-
greguje si¢ co do wielko$ci czastek - czastki drobne
przemieszczaja si¢ na dno naczynia, za$ czastki o wigk-
szych rozmiarach ku gorze (rys. 1). Aby przeanalizo-
wac segregacje wielkoSci czastek na skutek dziatania
fal ultradzwigkowych, konieczne byto oznaczenie po-
szczegblnych frakcji wymiarowych, np. poprzez bar-
wienie. Ze wzgledu naniewielkie rozmiary czastek
metoda barwienia musiata by¢ na tyle subtelna,
aby jak najmniej wplywata nazmiane wlasciwosci
proszku, co eliminowato z kolei klasyczne metody, np.
pokrywanie barwnikiem.

a)

Rys. 1. Mieszanina proszkow o roznej granulacji: a) jednorodna, zasy-
pana swobodnie, b) po segregacji metoda ultradzwigkowa

Fig. 1. Mixture of various size particle powders: a) homogeneous,
simple filled up, b) after segregation by ultrasonic method

Jako materiatu do badan uzyto proszku zelaza w kil-
ku przedziatach granulometrycznych z  zakresu
38+80 um. Barwienie przeprowadzono przez wygrze-
wanie luzno zasypanego proszku w piecu oporowym
w atmosferze powietrza, roéznorodne odcienie uzyski-
wano w zaleznos$ci od temperatury i czasu wygrzewa-
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nia, oznaczajac w ten sposob poszczegolne frakcje wy-
miarowe (rys. 2).

Temp. | Czas
Kolor Zabarwiony proszek
['C] [min]
430 1 zolty
80ym
40 2 fioletowy
38 - 40ym
niebiesko
40 4
— szary
) 53 - 75ym
450 1 brazowy
40 - 53ym

Rys. 2. Barwa poszczegodlnych frakcji wymiarowych proszku
Fig. 2. Colours of powder dimensional fractions

Segregacje czastek proszku z uzyciem ultradzwigkow
przeprowadzono w dwodch wariantach. Pierwszy wa-
riant polegal na wyodrebnieniu z jednorodnej mieszani-
ny proszkowej o zroznicowanej granulacji kilku warstw
o roznej wielkosci czastek proszku (rys. 1). W drugim
wariancie drgania ultradzwigkowe miaty doprowadzi¢
do ptynnego przejscia pomig¢dzy zasypanymi warstwa-
mi proszku o réznej granulacji (rys. 3).

a)

Rys. 3. Warstwowo zasypane proszki o rdznej granulacji: a) przed
wstrzasaniem, b) po wstrzasaniu

Fig. 3. Laminarly filled up various size particle powders: a) before
shaking, b) after shaking

W przypadku jednorodnej mieszaniny (rys. 1) efekty
segregacji miaty jedynie charakter lokalny. Dla war-
stwowo zasypanych frakcji (rys. 3) zaobserwowano
»~rozmycie” na granicach rozdziatu, co dato ptynne
przejscie migdzy poszczegblnymi warstwami o roznej
granulacji (rys. 4).

W metodzie przyrostowej ciagla zmiang sktadu
chemicznego (rys. 5a) uzyskano przez ptynna regulacje
wydatku proszkow podczas warstwowego ukladania
wsadu [9]. Mieszanina o dyskretnie zmieniajacym
si¢ sktadzie chemicznym (rys. 6a) byla wytworzona
przez regulacje wydatku proszku w poszczegélnych
warstwach lub zmiang predkosci posuwu glowicy, co
przetozyto si¢ na grubos¢ uktadanych warstw.

W celu optymalizacji procesu okreslono zaleznoé¢
pomigdzy gruboscia warstwy (dla proszkoéw zelaza
i aluminium) i posuwem, z jakim przemieszczata sig
glowica zasypowa (rys. 6b).

b)

Rys. 4. Zabarwione proszki zelaza o roznej granulacji: a) przed wstrzasa-
niem, b) po wstrzasaniu

Fig. 4. Coloured various size particle iron powders: a) before shaking, b)
after shaking
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Rys. 5. Ciagty gradient sktadu chemicznego: a) mikrostruktura wypraski
prasowanej na zimno, b) liniowa analiza sktadu chemicznego

Fig. 5. Continuous of chemical contain graded: a) microstructure of
compact after cold pressing, b) linear chemical analysis

Pomimo stalej predkosci posuwu glowicy dla obu
proszkéw grubo$¢ uzyskanych warstw aluminium
jest wyzsza niz warstw zelaza o okoto 50 pum (rys. 6b).
Jest to spowodowane réznym ksztattem czastek zelaza
i aluminium, ma to wplyw na dozowanie proszku
i koncowa grubo$¢ warstwy po zageszczeniu. Analiza
mikroskopowa uzytych proszkéw wykazala, ze po-
wierzchnia czastek zelaza jest znacznie bardziej rozwi-
nieta niz czastek aluminium, co uzasadnia uzyskane
rozbieznosci [9, 10].
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Rys. 6. Dyskretny gradient Fe-Al: a) mikrostruktura wypraski konsoli-
dowanej na zimno, b) zaleznos¢ grubos¢ warstwy w funkcji
predkosci posuwu

Fig. 6. Fe-Al non-continuous graded material: a) microstructure of com-
pact after cold pressing, b) layer thickness versus head feed

Po spiekaniu wstgpnym zaobserwowano wystepo-
wanie w strukturze wyprasek wysokoaluminiowych faz
miedzymetalicznych Fe,Als i FeAl,, obszarow czystego
aluminium i zelaza oraz dyspersyjnych tlenkow Al,O3
wystepujacych na granicach ziaren osnowy (rys. 7).
Efekt gradientowy sktadu chemicznego zostat zachowany,
co potwierdzily obserwacje zgtadow metalograficznych
oraz przeprowadzona analiza sktadu chemicznego EDS.

W spiekanym materiale o ciagtym gradiencie sktadu
chemicznego wyr6zni¢ mozna trzy obszary bez wyraz-
nej granicy rozdzialu. Pierwszy z wigkszosciowym
udziatem aluminium (rys. 7a), drugi o réwnej proporcji
sktadnikow (rys. 7b), trzeci o wigkszosciowym udziale
zelaza (rys. 7c). We wszystkich trzech obszarach po-
wstaly rownomiernie rozmieszczone, wysokoalumi-
niowe fazy miedzymetaliczne Fe,Als i FeAl,, 0 zmniej-
szajacym si¢ udziale procentowym w poszczegdlnych
strefach. Oczekuje sig, ze dalsza obrobka cieplna do-
prowadzi do powstania fazy FeAl, a twarde i odporne
na $cieranie fazy wysokoaluminiowe pozostate w stre-
fie pierwszej podwyzsza odporno$¢ na zuzycie $cierne.
Temperatura dalszej obrobki cieplnej nie powinna
przekroczy¢ 1100°C, poniewaz w wyzszych temperatu-
rach zanikaja fazy wysokoaluminiowe, ktore maja za
zadanie podwyzszy¢é odpornos¢ na zuzycie i korozje
[10].
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Rys. 7. Mikrostruktura obszaréw charakterystycznych materialu gradien-
towego Fe-Al po spiekaniu w temperaturze 620°C: a) strefa 1,
zwigkszony udziat aluminium, b) strefa 2, rtOwnowagowy udziat
sktadnikow, c) strefa 3, zwigkszony udziat zelaza

Fig. 7. Microstructure of Fe-Al graded material zones after sintering at
620°C: a) zone 1, increase aluminium participation, b) zone 2,
components equilibrium, ¢) zone 3, increase iron participation

WNIOSKI

Analiza uzyskanych wynikow badan wykazata, ze:
1. Podstawowa wada metody ultradzwigkowej jest
brak mozliwosci uzyskania rownomiernego rozkla-
du proszku, na co istotny wptyw ma ksztalt i rodzaj
uzytej matrycy (propagacja drgan na $ciankach ma-
trycy powoduje mieszanie w catej objetosci proszku,
co zaburza segregacj¢). Znaczna roéznica gestosci ze-
laza i aluminium, odpowiednio 7,87 i 2,69 glcm’,
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utrudnia uzyskanie struktur z gradientem sktadu
chemicznego w materiatach Fe-Al.

. W przypadku warstwowo zasypanych frakcji prosz-
ku o réznej granulacji metoda ultradzwigkowa wy-
stepuje ,,rozmycie” granic rozdzialu i tym samym
ptynne przejscie miedzy poszczegdlnymi warstwami
proszku.

. Wypehianie objetosci matrycy za pomoca zaprojek-
towanej, sterowanej numerycznie glowicy zasypo-
wej umozliwia w pelni kontrolowane ,,uktadanie”
warstw o okre$lonej grubosci i sktadzie chemicznym
oraz plynna zmiang sktadu chemicznego (udziatu ze-
laza i aluminium) w przypadku gradientu ciaglego.

. Przypuszcza sig, ze wystgpujace na granicach ziaren
osnowy tlenki Al,O; podwyzsza zaroodporno$é
i zarowytrzymato$¢ uzyskanych materiatow, co zo-
stanie zweryfikowane w trakcie dalszych badan.

. Zastosowanie dodatkowego zasobnika w glowicy
zasypowej umozliwi podawanie czastek fazy umac-
niajgcej, np. nanoceramiki tlenkowej, podwyzszaja-
cej odporno$¢ na petzanie w podwyzszonej tempera-
turze, uzyskanych kompozytowych materiatow gra-
dientowych otrzymywanych z proszku Zelaza
i aluminium.
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