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WYTWARZANIE KOMPOZYTU WIELOWARSTWOWEGO Al-Al;03

Przedstawiono wyniki badan dotyczace mozliwosci wytwarzania kompozytu warstwowego Al-AlL,O; otrzymanego na drodze
utleniania elektrochemicznego oraz zastosowania metody zgrzewania dyfuzyjnego krazkéw z tak wytworzonymi warstwami tlen-
kowymi. Polaczenie tych metod doprowadzilo do powstania materialu warstwowego, w ktérym warstwy tlenku glinu sa rozpro-
szone w stopie aluminium. Stwierdzono, ze zastosowanie tzw. procesu uszczelniania powlok tlenkowych nie wplywa na ich odpor-
no$¢ korozyjna, a ponadto uniemozliwia powstawanie zlacza w procesie zgrzewania dyfuzyjnego. Badania metalograficzne oraz
skladu chemicznego otrzymanego materialu wykazaly, iz optymalng temperatura wytwarzania kompozytu jest temperatura
580°C przy ci$nieniu 4 MPa w czasie 2 h. W tych warunkach wytworzony kompozyt warstwowy charakteryzowat si¢ brakiem po-
réw w strefie zlacza. Zmniejszenie grubo$ci wytwarzanych powlok powoduje lepsze polaczenie warstw poprzez obecnos$¢ niecig-
glosci powlok tlenkowych w strefie polaczenia.
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THE PRODUCTION OF LAMINAR COMPOSITE Al-Al,03

The paper presents the results of investigations which are concerned with possibility of obtaining the laminar composite Al-
Al O3 produced by electrochemical oxidation and diffusion welding of samples with produced oxide layers. The combining of
these methods leads to create laminar composite in which the aluminum oxide layers are dispersed in the aluminum alloy. The
oxide layers produced by electrochemical oxidation significantly improves the corrosion resistance of aluminum (Fig. 3). It has
been established that the application of seal after the obtaining the oxide layers does not influence on corrosion resistance but
makes impossible to join properly the produced layers. The metallographic (Fig. 4) and chemical composition examinations
(Fig. 5) proved that the optimum temperature of welding is 580°C, the pressure is 4 MPa and the time 2 h. The apparatus is
shown in Figure 1. These conditions caused the formation of laminar composite with no pores in the joined zone. The decrease
of the thickness of oxide layers improves the joining of them by the presence of discontinuity in
connecting zone (Fig. Sc). But it must be underlined that the joining the ceramic oxide layers 20 pm thick between themselves
succeeded (Figs. 4b and 5b). The attempt of joining four samples with thinner aluminum oxide layers was also effective

(Figs. 5b, ¢).
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WSTEP

Stopy aluminium sa szeroko stosowane w przemysle,
przede wszystkim motoryzacyjnym, lotniczym, spozyw-
czym. Charakteryzuja si¢ one bowiem niska gestoscia,
relatywnie wysokimi wlasciwosciami wytrzymaloscio-
wymi, odpornoécia na korozje atmosferyczna oraz bar-
dzo dobrymi wlasnoéciami plastycznymi, co jest ko-
rzystne z technologicznego punktu widzenia, ale zara-
zem niska odpornos$cia na zuzycie przez tarcie. Stad tez
prowadzone sa badania majace na celu eliminacje tej
wady m.in. poprzez stosowanie roznych metod inzynierii
powierzchni takze w przypadku kompozytow Al-Al,O3,
Al-SiO,, Al-SiC.

Powszechng metoda polepszenia wilasnosci mecha-
nicznych tych stopow jest proces utleniania anodowego.
W wyniku tej obrébki tworzy si¢ faza a-AlOs, zwigk-
szajaca ich twardo$¢ 1 odporno$¢ na zuzycie przez tar-
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cie. Aktualne badania dotycza utleniania anodowego no-
wych stopéw aluminium [1-3] oraz zastosowania me-
tody plazmowej do ich utleniania. W 1996 roku Raveh
[4] zastosowal utlenianie plazmowe czystego aluminium
oraz stopu AlZnMgCu (7075 Al). W temperaturze pro-
cesu 400°C przy udziale zasilacza o podwyzszonej czgs-
totliwosci otrzymal warstwe y-Al,Os.

Po procesie utleniania zastosowano proces zgrzewa-
nia dyfuzyjnego blach aluminiowych o grubosci okoto 2
mm wraz z wytworzonymi powierzchniowymi war-
stwami tlenku glinu. Sposéb umacniana stopéw alumi-
nium czastkami tlenku jest znany w literaturze. Do tej
pory materialy kompozytowe Al-Al,O3 byly wytwarzane
metoda metalurgii proszkéw [5] np. w procesie spicka-
nia proszku aluminiowego z proszkiem AlO;
w prézni [6]. Metoda prasowania w podwyzszonej tem-
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peraturze zostata takze zastosowana do wytwarzania faz
migdzymetalicznych z ukladu Fe-Al [7]. Podkresli¢
nalezy, ze metoda zgrzewania dyfuzyjnego jest szeroko
stosowana do taczenia materiatow [8].

Celem pracy bylo wytworzenie kompozytu war-
stwowego Al-Al,O5 poprzez polaczenie procesu utlenia-
nia elektrochemicznego aluminium (lub jego stopow) z
procesem zgrzewania dyfuzyjnego.

METODYKA BADAN

Do badan uzyto stopu aluminium Al o czystoSci
99,5%. Na krazkach o grubo$ci 2 mm i $rednicy 30 mm
wytworzono powloke tlenkowa metoda utleniania elek-
trochemicznego. Utlenianie prowadzono w wannie
0 objetosci 4 dm® wyposazonej w mieszadlo magnetycz-
ne, uchwyt do mocowania probek, uktad termostatowa-
nia z we¢zownica otowiana do chlodzenia kapieli,
wskaznik temperatury i zasilacz elektryczny typ 5353
firmy UNITRA UNIMA ze stabilizacja pradu lub napig-
cia stalego w granicach 0+50 V i 0+2 A. Procesy utle-
niania prowadzono w roztworze kwasu szczawiowego
(50 g/dm’) w temperaturze 30°C w czasie 30
i 10 min, stosujac napigcie 35 V i gestos¢ pradu
1,8 A/dn’. Cze$é probek po procesie utleniania zostata
poddana procesowi tzw. uszczelniania, tj. wygrzewania
w wodzie destylowanej w temperaturze 98°C w ciagu 40
min. Tak wytworzone probki zostaty poddane zgrzewa-
niu dyfuzyjnemu w urzadzeniu, ktoérego schemat przed-
stawiono na rysunku 1.

Rys. 1. Schemat urzadzenia do zgrzewania dyfuzyjnego: 1, 2 - zgrzewane
elementy, 3 - termopara, 4 - radiator, 5 - cewka indukcyjna,
6 - przektadka, 7, 8 - stemple dociskowe

Fig. 1. The scheme of apparatus for diffusion welding: 1, 2 - welded
elements, 3 - thermocouple, 4 - radiator, 5 - inductor, 6 - divider, 7,
8 - stampers

Zastosowano nast¢pujace parametry zgrzewania dyfu-
zyjnego: temperatura 580°C, czas 2 h, docisk 4 MPa. Po

procesach azotowania jarzeniowego wytworzone war-
stwy poddano badaniom metalograficznym na mikrosko-
pie optycznym Olympus IX70. Ponadto przeprowadzono
badania korozyjne w 0,5 M roztworze NaCl, stosujac
metodg potencjodynamiczng, polaryzujac probki w za-
kresie potencjatow od 500 do +2000 mV
z szybkosécig zmian potencjalu wynoszaca 50 mV/min
(W obszarze potencjatu korozyjnego 10 mV/min). Poten-
cjat mierzono wzgledem nasyconej elektrody kalomelo-
wej (NEK). W badaniach stosowano catkowicie skom-
puteryzowany zestaw pomiarowy Atlas-Sollich. Probki
przed badaniami przetrzymywano przez 24 h
w testowanym roztworze w celu ustalenia sig potencjatu
korozyjnego. Badania sktadu chemicznego warstw pro-
wadzone byly na skaningowym mikroskopie elektrono-
wym HITACHI S-3500N wyposazonym w EDS (Ther-
mo NORAN VANTAGE).

WYNIKI BADAN

Na rysunku 2 przedstawiono mikrostruktury warstw
tlenkowych wytworzonych metoda elektrochemiczna,
a na rysunku 3 wyniki badan korozyjnych tych
warstw.

Rys. 2. Mikrostruktury warstw tlenku glinu wytworzonych metoda utle-
niania elektrochemicznego bez (a) i po procesie tzw. uszczelniania

(b)
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Fig. 2. Microstructures of aluminium oxide layers produced by elec-
trochemical oxidation without (a) and after so-called sealed

process (b)
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Rys. 3. Krzywe odpornosci korozyjnej warstw utlenionych elektrochemicz-
nie w pordwnaniu do nieobrobionego podtoza

Fig. 3. The corrosion resistance curves of the oxide layers produced by
electrochemical method in comparison to the untreated substrate

W wyniku procesu utleniania anodowego (rys. 2)
wytworzono warstwy tlenku glinu o grubosci okoto
25 um, a tzw. ,,uszczelnienie” nie wplywa na grubosé¢
warstwy. Badania korozyjne wykazaly, ze utlenianie
anodowe zdecydowanie polepszyto odpornos¢ korozyjna
aluminium. Potencjat korozyjny =zostal przesunigty
w strong nizszych warto$ci od —730 mV dla probki nie-
utlenionej do wartosci —170 mV dla probki po utlenie-
niu. Prad korozyjny ulegt znacznemu obnizeniu od war-
tosci 0,80 do wartosci 0,03 pA. Uszczelnienie warstw
nie ma takze wptywu na ich odporno$¢ korozyjna. Prze-
bieg krzywych polaryzacji dla warstw bez i po uszczel-
nieniu jest praktycznie taki sam. Po procesie anodowania
probki z wytworzonymi warstwami Al,O; bez i po tzw.
,,uszczelnieniu” poddano procesom zgrze-

Rys. 4. Mikrostruktury réznego rodzaju zlaczy (fazy zbrojacej) w wytworzonych kompozytach warstwowych typu Al,Os-Al: a) warstwa Al,O3 po procesie
utleniania anodowego potaczona z nieobrobionym podiozem Al, b) warstwa tlenkowa po anodowaniu potaczona z warstwa tlenkowa rowniez po
anodowaniu, c), d), e) warstwy AlLO; o grubosci 5 pum potaczone migdzy soba, d) potaczone 4 probki z warstwami tlenkowymi
o grubosci 5 um, e) nieciaglo$¢ warstwy tlenkowej w miejscu potaczenia

Fig. 4. The microstructures of different kinds of joints (reinforced phase) in laminar composites Al,O3-Al types: a) Al,Os layer after the anodic oxidation
joined with untreated substrate Al, b) oxide layer after anodizing joined with oxide layer also after electrochemical oxidation, c), d), ) Al,Os layers
5 um thick joined between themselves, d) 4 joined samples with oxide layers 5 um thick, e) the discontinuity observed in the joined zone
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Rys. 5. Rozktady pierwiastkow w zlaczach i ich jakosciowa analiza liniowa: a) zlacze Al bez i z warstwa AlL,Os; wytworzong elektrochemicznie,
b) ztacze probki AL,O; z warstwa Al,O; wytworzona elektrochemicznie po anodowaniu potaczona z warstwa tlenkowa réwniez po anodowaniu, c)

potaczone 4 probki z warstwami tlenkowymi o grubosci 5 pm
Fig. 5.

The chemical compositions and linear analysis of elements present in the joints: a) Al,Os layer after the anodic oxidation joined with untreated

substrate Al, b) oxide layer after anodizing joined with oxide layer also after electrochemical oxidation, ¢) 4 joined samples with oxide layers 5 pm

thick

wania dyfuzyjnego. Warstwowy material kompozytowy
typu Al,Os/aluminium/Al,Os/aluminium/AlO; otrzyma-
no tylko w przypadku zgrzewania probek bez procesu
uszczelnienia. Na rysunku 4 przedstawiono mikrostruk-
tury wykonane na mikroskopie $wietlnym potaczen
warstw utlenionych.

Jak wynika z rysunkéw 4d i e, zmniejszenie
grubo$ci warstwy tlenkowej w zgrzewanych blachach Al
spowoduje, ze w niektorych miejscach polacze-
nia zostala ona przerwana. Te nieciaglto$ci w stre-
fie tlenkéw moga wplywa¢ na popraweg wlasnosci
mechanicznych wytworzonego materialu kompozyto-
wego.

Na rysunku 5 przedstawiono sktad chemiczny (map-
ping) oraz rozklad liniowy pierwiastkow wchodzacych
w sktad potaczen.

Jak wynika z rysunkow 4 i 5, ztacze charakteryzuje
si¢ jednorodnym sktadem chemicznym, niezaleznie od
sposobu potaczenia blach aluminiowych, oraz brakiem
porow.

PODSUMOWANIE

Laczac proces utleniania elektrochemicznego alumi-
nium (stopéw aluminium) z metoda zgrzewania dyfuzyj-
nego, mozna otrzyma¢ warstwowy materiat kompozyto-
wy typu AlLOs/stop aluminium/Al,Os/stop alumi-
nium/AlLOs/stop aluminium, w ktorym grubo$é¢ po-
wierzchniowej warstwy tlenkowej 1 fazy zbrojacej Al,O3
oraz jej jednorodno$¢ (rys. 4b) beda wptywaé na wia-
sciwosci mechaniczne tak wytworzonych kompozytow.
Podkreslic  nalezy fakt skutecznego potaczenia
W tej pracy warstw ceramicznych o grubosci 20 um ze
soba (rys. rys. 4b 1 5b).

Praca realizowana jest w ramach projektu badawczego
Ministerstwa Nauki i Informatyzacji nr 3 T08D 003 27.
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