KOMPOZYTY (COMPOSITES) 3(2003)6

Marian Mitko?

Politechnika Czestochowska, Katedra Odlewnictwa, al. Armii Krajowej 19, 42-200 Czestochowa

STRUKTURA STREFY POLACZENIA
CZASTKA ZBROJACA-OSNOWA METALOWA
W KOMPOZYCIE STOP AK64/GRAFIT

Przedstawiono wyniki badan struktury kompozytu typu stop AK64/grafit. Kompozyt wytworzono metode mieszania
i prasowania czastek grafitu syntetycznego ze stopem odlewniczym AK64 w stanie cieklo-stalym. Badania przeprowadzono me-
todami mikroskopii optycznej, mikroskopii elektronowej oraz mikroanalizy rentgenowskiej. W eutektyce stopu AK64 osadzone
sa globularne wydzielenia fazy o oraz czastki grafitu (rys. 1). Przelomy prébek kompozytu wskazuja, Ze pekniecia przebiegaja
zaréwno przez czastki grafitu (rys. 2a), jak i po granicy osnowa czastka grafitu (rys. 2b). Analiza dyfraktograméw (rys. 3) wyka-
zala obecnosé tylko tych faz i sktadnikéw struktury, ktére wprowadzono do kompozytu ze stopem osnowy i czastkami zbrojacy-
mi. W prébkach otrzymanych technika preparowania cienkich folii nie zaobserwowano faz przejSciowych oraz przerw ciaglosci
pomiedzy czastkami grafitu a osnowa metalowa (rys. 4). Potwierdzily to takze badania przeprowadzone metoda mikroanalizy
rentgenowskiej (rys. rys. 5-7). W czasie mieszania metalu z grafitem nast¢puje koagulacja krzepnacej fazy a i obnizenie si¢ tem-
peratura stopu do ok. 610°C. Ze wzrostem ilos¢ wykrystalizowanej fazy bogatej w Al (faza o) zmienia si¢ sklad chemiczny cieczy i
wzrasta jej lepkos¢. Sprzyja to zwilzaniu czastek grafitu przez cieklg faza
i w trakcie mieszania grafit jest rozprowadzany w cieczy. Koncowa krystalizacja nastepuje w formie metalowej podczas
prasowania. Przeprowadzone badania struktury wskazuja na adhezyjny typ polaczenia czastek grafitu z osnowa metalowa
kompozytu.

Stowa kluczowe: stopy aluminium, kompozyty, czastki grafitu, struktura kompozytéw

THE STRUCTURE OF THE ZONE OF JOINT BETWEEN THE REINFORCING PARTICLE
AND THE METAL MATRIX IN AK64/GRAPHITE COMPOSITE

The paper presents the results of structural examination of AK64 alloy/graphite composite. The investigated material has
been obtained by mixing AK64 cast alloy and synthetic graphite particles in the solid-liquid state and subsequent squeeze casting
of the mixture. Examinations have been carried out by means of the optical and the electron microscopy, and X-ray microanaly-
sis. The eutectic in AK64 alloy contains both globular precipitates of o phase and graphite particles (Fig. 1). Fractures of com-
posite samples indicate that cracks propagate both across the graphite particles (Fig. 2a) and along the interface between the
particle and the matrix (Fig. 2b). Diffraction pattern analysis (Fig. 3) has revealed the presence of phases and structural compo-
nents which had been introduced with the matrix alloy and the reinforcing particles only. Specimens obtained by means of the
thin foil technique have exhibited neither the presence of transition phases nor the lack of continuity between graphite particles
and metal matrix (Fig. 4) This has been also confirmed by X-ray examinations (Figs. 5, 6, and 7). While mixing metal and graph-
ite, the solidifying o phase coagulates and the alloy temperature drops to about 610°C. As the amount of the solidified Al-rich
phase (o phase) increases, the chemical composition of the liquid phase changes and its viscosity grows. This advantageously af-
fects the wetting of graphite by the liquid phase, which allows for distribution of graphite within the liquid phase during the mix-
ing process. The final crystallization takes place in the metal mold under exerted pressure. The performed examinations allow
for stating the adhesive type of bound between graphite particles and metal composite matrix.
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WSTEP

W kompozytach typu stop Al/grafit trudnym zada-
niem technologicznym jest rozmieszczenie czastek gra-
fitu w osnowie metalowej. Przyczyna tego jest praktycz-
ny brak zwilzalnosci grafitu przez ciekty stop alumi-
nium. Poprawe¢ zwilzalnosci mozna uzyskaé, stosujac
rozne  zabiegi  preparacji  powierzchni  czastek
1 modyfika- cji metalu. Moze to spowodowac utworzenie
kruchych faz i zwiazkow na granicy czastka-osnowa, co
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korzystnie wptywa na wlasciwosci kompozytu [1-3].
Do wytworzenia kompozytow metalowych typu stop
Al/grafit zastosowano metod¢ mieszania i prasowania
czastek grafitu ze stopem bedacym w stanie cieklo-
statym [4-6]. W otrzymanych ta metoda kompozytach
czastki grafitu w skali makroskopowej rozmieszczone sa



Struktura strefy potaczenia czastka zbrojaca-osnowa metalowa w kompozycie stop AK64/grafit

143

rownomiernie 1 wykazuja dobre potaczenie z osnowa
metalowa [6, 7]. WlasciwosSci mechaniczne i trybolo-
giczne sa dobre i kompozyty te moga by¢ stosowane
jako materiat o dobrych wtasno$ciach §lizgowych do
pracy w warunkach tarcia suchego [8, 9]. Wazne pod
wzgledem poznawczym jest zbadanie charakteru pota-
czenia grafitu z osnowa oraz procesu krystalizacji w te-
go typu kompozytach. W tym celu podjgto badania me-
todami mikroskopii optycznej i rentgenowskiej strefy po-
taczenia czastek zbrojacych z osnowa metalowa. Bada-
nia przeprowadzono na kompozycie typu stop
odlewniczy AK64 z czastkami grafitu syntetycznego.

WYTWARZANIE KOMPOZYTU

Kompozyt do badan otrzymano metoda mieszania
i prasowania czastek grafitu syntetycznego ze stopem
odlewniczym AK64 (oznaczenie stopu wg PN-70/H-
-88027). Zastosowano grafit syntetyczny o ziarnach
71+100 pm produkcji ZEW S.A. w Raciborzu. Badania
rentgenowskie tego grafitu wykazaty, ze krystalizuje on
w ukladzie heksagonalnym (a=2,4636; b=2,4636;
¢ =6,734). Obliczona w oparciu o wykres Hall-Willian-
msona wielkos$¢ krysztalow D = 285 nm o odksztalceniu
sieci 0,05%. Technologia kompozytu obejmowata topie-
nie i przegrzewanie stopu AK64 do temperatury 700°C
w piecu indukcyjnym. Czastki grafitu, uprzednio wy-
grzane w temperaturze 700°C, umieszczono w tyglu pie-
ca mieszalnika, do ktérego przelewano przegrzany stop.
Stop z grafitem mieszano mechanicznie w atmo-
sferze argonu, utrzymujac temperatur¢ w zakresie 605+
+610°C. Mieszaning wprowadzano do formy metalowej
i prasowano pod cisnieniem 300 MPa, uzyskujac prob-
ki kompozytu w ksztalcie krazkow ¢ 65x30 mm [6].
Udziat objetosciowy czastek grafitu w kompozycie wy-
nosit ok. 8%.

METODYKA | WYNIKI BADAN

Badania struktury prowadzono metodami mikrosko-
pii optycznej, mikroskopii elektronowej oraz mikro-
analizy rentgenowskiej. Zglady kompozytow badano
na mikroskopie optycznym EPIPHOT firmy Nikon.
W osnowie kompozytu widaé¢ zaokraglone wydzielenia
fazy o osadzone w eutektyce (a+f). Grafit rozmieszczo-
ny jest w eutektyce, a poszczeg6lne jego czastki sa roz-
dzielone osnowa metalowa. Czastki grafitu najczeSciej
otoczone sa grubsza warstwa eutektyki (rys. l1a), ale
niektore czastki fragmentami powierzchni przylegaja do
fazy a (rys. 1b).

Obserwacje przetomoéw probek kompozytu, po pro-
bie statycznego rozciagania, przeprowadzono na mikro-

skopie skaningowym Joel JSM 5400. Przetomy maja

charakter mieszany, charakterystyczny dla stopu AK64.
Widoczne sa krotkie plaszczyzny tupliwosci oraz drobne
paraboliczne dotki przetomu ciagliwego (rys. 2). Peknig-
cia przebiegaja zarowno przez czastki grafitu (rys. 2a),
jak 1 po granicy osnowa czastka grafitu (rys. 2b).
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Rys. 1. Struktura kompozytu stop AK64/grafit, trawiono 2% HF
Fig. 1. The structure of AK64/graphite composite, etched with 2% HF

Sktad fazowy kompozytu badano na dyfraktometrze
Seifert XRD 3003 z lampa rentgenowskiej Cu o dtugosci
promieniowania 1,5418 A. Identyfikacji faz dokona-no,
poréwnujac odlegtosci kata dyfrakcji 260 1 intensyw-
nosci reflekséw I na rentgenogramach z danymi tablico-
wymi w programie DHN/PDS. Analiza dyfraktogramu
(rys. 3) wykazata w kompozycie obecnos¢ fazy a (alu-
minium), fazy f (krzemu), zwiazku mi¢gdzymetalicznego
Al,Cu oraz wegla (grafitu). Fazy te wprowadzono do
kompozytu ze stopem osnowy i czastkami zbrojacymi.

Badania mikrostruktury przeprowadzono z uzyciem
elektronowego mikroskopu transmisyjnego TEM firmy
PHILIPS CM20, wyposazonego w analizator EDX
firmy EDAX. Zdolno$é rozdzielcza wynosita 2,8 A,
a napigcie przyspieszajace 200 kV. Z badanych probek
kompozytu preparowano cienkie folie, stosujac $cie-
nianie mechaniczne, polerowanie elektrolityczne 1 Scie-

nianie jonowe. Przy powigkszeniach do 40 000 nie
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zaobserwowano faz przej$ciowych oraz przerw ciaglosci
pomigdzy czastkami grafitu a osnowa metalows (rys. 4).

Rys. 2. Mikrostruktura przetomu kompozytu AK64/grafit: a) pow. 1500x,
b) pow. 2000x

Fig. 2. Microstructure of the fracture of AK64/graphite composite:
a) magn. 1500x, b) magn. 2000x
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Rys. 3. Dyfraktogram kompozytu stop AK64/grafit
Fig. 3. Diffraction pattern for AK64/graphite composite

a)

Rys. 4. Mikrostruktura strefy polaczenia czastka grafitu-osnowa metalowa
w kompozycie AK64/grafit: a) pow. 20 000x (probka A393), b)
pow. 27 500x (probka A390)

Fig. 4. Microstructure of the zone of joint between graphite particles and
metal matrix in AK64/graphite composite: a) magn. 20 000x (A391
sample), b) magn. 27 500x (A390 sample)

Mikroanaliza rentgenowska w strefach potaczenia
czastek grafitu z osnowa wskazuje, ze czastki zbrojace
otoczone sa eutektyka stopu AK64, o czym $wiadczy
wigkszy udzial Si oraz Cu. Na rysunku 5 przedstawiono
wyniki mikroanalizy powierzchniowej i liniowej prze-
prowadzonej w poblizu obszaru pokazanego na rysun-
ku 4b.

W przypadkach gdy niektoére powierzchnie czastek
grafitu umieszczone sa blisko wydzielen fazy o, to ob-
serwuje si¢ warstwe rzedu mikrometra bogatsza w Si
oraz Cu (rys. 6). Analizujac sktad chemiczny w strefach
potaczenia, gdy grafit otoczony jest grubsza warstwa eu-
tektyki, to w eutektyce mozna wyr6zni¢ obszary bogat-
sze w Si, Cu, Mn, Fe - fazy charakterystyczne dla eutek-
tyki stopu AK64. Wydzielenia bogatsze w Cu czgsciej
gromadza si¢ przy powierzchniach czastek grafitu niz w
pozostatych obszarach eutektyki (rys. rys. 517). W ba-
danych probkach kompozytu nie zaobserwowano obsza-
row znaczaco bogatszych w tlen lub magnez,
a intensywno$¢ pikoéw tych pierwiastkow przy mikroana-
lizie liniowej miesci si¢ w granicach szumow.
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Rozktad powierzchniowy i liniowy pierwiastkow na gra-
nicy czastka-osnowa w kompozycie AK64/grafit (probka
A391)

Linear and surface distribution of elements at the parti-
cle/matrix interface in AK64/graphite composite (A391 sam-
ple)
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Fe K Cu

Rys. 6. Mikrostruktura strefy polaczenia czastka grafitu-osnowa metalo-
wa 1 rozkltad powierzchniowy pierwiastkow w kompozycie
AK64/grafit (probka E843)

Fig. 6. Microstructure of the zone of joint between graphite particle and
metal matrix and surface distribution of elements in AK64/gra-phite
composite (E843 sample)
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Rys. 7. Mikrostruktura strefy potaczenia czastka grafitu-osnowa metalowa i
rozktad powierzchniowy pierwiastkow w kompozycie AK64/grafit
(probka A501)

Fig. 7. Microstructure of the zone of joint between graphite particle and
metal matrix and surface distribution of elements in AK64/gra-phite
composite (AS01 sample)

PODSUMOWANIE

Struktura kompozytu stop AK64/grafit sklada sig
z zaokraglonych wydzielen fazy o oraz czastek grafitu
osadzonych w eutektyce. Analiza dyfraktometryczna
wy-kazata obecno$¢ tylko tych faz i sktadnikow struktu-
ry, ktore wprowadzono do kompozytu ze stopem osnowy
i czastkami zbrojacymi. Przy duzych powigkszeniach na
probkach otrzymanych technika preparowania cienkich
folii tez nie zaobserwowano faz przejSciowych oraz
przerw ciaglosci pomigdzy czastkami grafitu a osnowa
metalowa. Analizujac sktad chemiczny w strefach pota-
czenia czastek zbrojacych z osnowa kompozytu stwier-
dzono, ze we wszystkich badanych probkach czastki
gra-fitu otoczone sa ecutektyka charakterystyczna dla
stopu AK64. Fazy eutektyki bogatsze w Cu czegsciej
gromadza si¢ w obszarach przylegtych do czastek grafi-
tu niz w pozostalych obszarach eutektyki. Przeprowa-
dzone ba-dania struktury wskazuja, ze zastosowana me-
toda wy-twarzania kompozytu typu stop AK64/grafit
pozwala na efektywne wprowadzanie czastek do osnowy
metalowej 1 uzyskanie kompozytu bez zanieczyszczen.
W czasie mieszania nast¢puje koagulacja krystalizujacej
fazy o oraz obnizenie temperatury stopu do 605+610°C.
Ze wzrostem ilo$¢ wykrystalizowanej fazy bogatej w Al
(faza o) zmienia si¢ sktad chemiczny cieczy 1 wzrasta jej
lepkos¢. Sprzyja to zwilzaniu czastek grafitu przez cie-
kia faza i w trakcie mieszania grafit jest rozprowadzany
w cieczy. Koncowa krystalizacja nastgpuje w formie
metalowej podczas prasowania. Zastosowana metoda
mieszania i prasowania czastek grafitu z metalem w sta-
nie ciekto-statym nie sprzyja powstawaniu warstw przej-



148 M. Mitko

sciowych z uwagi na krotki czas kontaktu oraz niska
temperatur¢ w czasie mieszania, a przeprowadzone ba-
dania struktury wskazuja na adhezyjny typ polaczenia
czastek grafitu z osnowa metalowa kompozytu.
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