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Spiekane kompozyty magnezowe typu in situ

ANITA OLSZOWKA-MYALSKA *

W artykule przedstawiono mozliwosci wykorzystania
metalurgii proszkéw do wytwarzania kompozytow
zZ osnowa magnezowg umacnianych fazami wytworzo-
nymi in situ z reaktywnych komponentéw. Problem zi-
lustrowano na przyktadzie mieszaniny mikroziarnistych
proszkéw Mg-Ti-Al oraz mieszaniny mikroziarnistego
proszku Mg z nanoziarnistym proszkiem SiO,. Scharak-
teryzowano efekty strukturalne i umocnienie.

SLOWA KLUCZOWE: kompozyt magnezowy in situ,
nanoproszki, dyfuzja reaktywna

The possibilities of powder metallurgy application for
fabrication of magnesium matrix composites with rein-
forcing phases formed in situ due to reactive compo-
nents interaction were presented. As an issue
illustrating the mixture of micro-sized Mg-Ti-Al powders
and micro-sized Mg with nanosized SiO2 were applied.
There were characterized a structural and strengthening
effects.

KEYWORDS: in situ magnesium matrix composite, na-
nopowders, reactive diffusion

Metalowe materialy kompozytowe na osnowie stopéw
lekkich, w ktorych czastki o roznej morfologii, poprawiajgce
wiasciwosci mechaniczne i zapewniajgce odpowiednie wia-
$ciwosci cierne i inne, powstajg w trakcie procesu technolo-
gicznego, nalezg do grupy kompozytéw typu in situ. To
odréznia je od kompozytéw typu ex situ zawierajgcych
czastki, np. SiC, Al203, wytworzone w procesach technolo-
gicznych poprzedzajgcych ich tgczenie z metalem. Podsta-
wowg zaletg kompozytédw in situ jest pozbawiona mikro-
i nano-zanieczyszczen powierzchnia rozdziatu pomiedzy
metalowg osnowg i fazg zbrojgca [1]. Istnieje réwniez moz-
liwos¢ sterowania jednorodnoscig, wielkoscig i ksztattem
nowych faz, ktére determinujg dyspersja fazy reaktywnej
oraz kinetyka reakcji [1+4]. Korzystnym rozwigzaniem tech-
nologicznym w przypadku kompozytdéw in situ, w tym mag-
nezowych zawierajacych czastki, sg procesy metalurgii
proszkow. Po przeprowadzonej analizie termodynamicznej
dla konkretnego ukfadu komponentow przygotowuje sie
reaktywne mieszaniny proszkowe, a nastepnie dobiera wa-
runki konsolidacji komponentéw i syntezy nowych faz (czas,
temperature, cisnienie, atmosfere). Oprécz sktadu fazowego
mieszaniny proszkéw poddawanych konsolidacji kluczowa
role odgrywa sposob ich mieszania, zwlaszcza gdy jako
komponent reaktywny zastosowany zostanie nanoproszek,
gdyz wystepowanie segregacji w postaci skupisk ziaren
proszkow reaktywnych jest niekorzystne. Najprostszym
rozwigzaniem w odniesieniu do magnezowych kompozytéw
in situ jest wykorzystanie reakcji z magnezem czystego
skfadnika. Przyktadem moze by¢ Si [6] i powstanie fazy
Mg:2Si. Istniejg jednak rozwigzania bardziej ztozone, w kto-
rych sktadnik reaktywny generuje w osnowie magnezowe;j
wiecej faz, co zostato przedstawione w niniejszej pracy.
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Charakterystyka komponentéw i technologii

Do wytworzenia spiekéw zastosowano proszki mikroziar-
niste Mg (globularne, 2566 pm, 99%, Sigma Aldrich), Ti
(wieloscienne, 44 um, 99,9%, Sigma Aldrich), Al (pfatkowe,
25+100 pm, 99,7%, Benda-Lutz Skawina) oraz nanoziarni-
sty proszek SiOz (5 nm, aerosol, Sigma Aldrich) [5, 7].

Przygotowano mieszaning proszkow mikroziarnistych
Mg-Ti-Al, w ktdrej stosunek masowy sktadnikow wynosit
odpowiednio 10,5:6 i 1:3,4, oraz mieszanine proszkow
mikroziarnistego Mg i nanoziarnistego SiO2, w ktérych sto-
sunek masowy komponentéw wynosit 10:0,3 i 10: 1 (od-
powiednio 2 i 6% obj.) Zastosowano mieszanie mecha-
niczne potaczone z ultradzwiekowym, a medium robocze
stanowit alkohol etylowy. Taka procedura dla mieszanin
komponentéw mikroziarnistych eliminuje skupiska (klastery)
proszku o tym samym skfadzie fazowym i zapewnia jedno-
rodne rozmieszczenie komponentéw. Natomiast w przypad-
ku mieszaniny proszkéw mikro- z nano- najpierw rozbijane
sg skupiska proszku nanoziarnistego, a potem nastepuje
jego kontrolowane osadzanie na powierzchni proszku mi-
kroziarnistego, co zapewnia najbardziej korzystny front re-
akcji pomiedzy komponentami.

Do konsolidacji mieszanin proszkéw wykorzystano prase
Degussa i przeprowadzono dwustopniowe prasowanie na
gorgco w prézni 2,8 Pa. Pozwolito to wyeliminowaé efekty
utleniania oraz powstawanie mikroporéw wynikajgce zarow-
no z dyfuzji reaktywnej (efekt Kirkendalla), jak i ze skurczu
metalicznej osnowy. Dla mieszaniny Mg-Ti-Al proces prowa-
dzono w nastepujgcych warunkach: 15 MPa, 30 min,
300 °C, a nastepnie 8 MPa, 30 min w temperaturze 640 °C
lub 650 °C lub 660 °C, co pozwolito przeanalizowa¢ wplyw
temperatury na intensywnos$¢ zachodzgcych efektéw struk-
turalnych, porowatos$¢ i twardos¢. Mieszaniny Mg z rézng
zawartoscig nanoziarnistego SiO2 najpierw konsolidowano
w warunkach 300 °C, 1,5 MPa, 10 min, a nastepnie 650 °C,
8 MPa, 30 min. Dobdr warunkdéw spiekania zostat przepro-
wadzony na podstawie obliczen termodynamicznych, wyni-
kéow badan kalorymetrycznych (DSC) oraz wczesniejszych
prac wtasnych.

Kompozyt otrzymany z mieszaniny mikroziarnistych
proszkéw Mg, Ti i Al

Mg i Ti nie tworzg nowych faz, a ich wzajemna rozpusz-
czalnos¢ jest pomijalnie mata. Natomiast Al rozpuszcza sie
w Mg i Ti oraz tworzy z nimi nowe fazy. Spiekanie miesza-
niny Mg-Ti-Al pozwolito uzyska¢ kompozyty zawierajgce
0—Mg, o-Ti, Mgi7Al12 i AlsTi (wyniki XRD) niezaleznie od
temperatury spiekania (640+660 °C), ale réznigce sie mikro-
strukturg i twardoscig (120+143 HV3) [5]. W osnowie magne-
zowej (rys. 1) obecne jest heterofazowe zbrojenie o zrézni-
cowanej wielkosci czastek, tj. czgstki proszku Ti (biate)
0 zwiekszonej twardosci w stosunku do stanu wyjsciowego
dzieki wzbogaceniu w glin oraz drobne, nieregularne (jasne)
czgstki fazy AlsTi skumulowane w poblizu czgstek Ti, po-
wstate podczas kontaktu proszkéw Ti z Al oraz Ti z Al roz-
puszczonym w Mg. Dodatkowo wystepujg czgstki Mgi7Al12,
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typowe dla stopédw magnezu AZ, bedace produktem dyfuzji
reaktywnej w mieszaninie Mg—Al oraz wydzielania z roztwo-
ru o—Mg podczas chtodzenia [5].

Kompozyt otrzymany z mieszaniny mikroziarnistego
proszku Mg z nanoziarnistym proszkiem SiO,

Podczas spiekania Mg z nanoziarnistym SiOz (rys. 2 i 3)
w osnowie a—Mg (biate) powstaje Mg2Si (regularne ziarna,
btekitne) oraz MgO (skupiska drobnych, brunatnych ziaren).
Rozmieszczenie faz i wilasciwosci kompozytu zalezg od
sktadu mieszaniny. Dla kompozytu z 2% obj. n-SiOz (poro-
watos¢ 0,09%, HB = 48) nowe fazy lokujg sie na granicach
ziaren Mg, a dla 6% obj. n-SiO. (porowatos¢ 0,32%,
HB = 60) ich rozmieszczenie jest homogeniczne, ale ziarna
fazy Mg2Si sg wieksze. Jest to konsekwencja konfiguraciji
komponentéw na froncie reakcji. Dalsze zwigkszenie udzia-
tu n—SiO2 powoduje wzrost porowatosci i obnizenie wtasci-
wosci, gdyz w mieszaninie Mg—n-SiOz tworzg sie wtdrne
klastery n—SiO..

#
4

Rys. 2. Mikrostruktura spieku Mg-2% obj. n-SiOz, LM
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Podsumowanie

Przedstawione wyniki ilustrujg mozliwosci projektowania
struktury spiekanych kompozytéw na osnowie magnezu
z wykorzystaniem dyfuzji reaktywnej. W badanych spiekach
obserwowano:

o wytworzenie nowych zdyspergowanych faz migdzymeta-
licznych (Mg2Si, AlsTi) oraz tlenkowych (MgO),

e zmiane sktadu osnowy magnezowej przez wygenerowa-
nie w niej dodatkowej fazy typowej dla komercyjnych stopéw
magnezu (Mgi7Al12),

e umochienie roztworowe metalicznego komponentu zbro-
jacego (a-Ti).

Dobdr parametrow wytwarzania spiekanych kompozytow
typu in situ powinien najpierw obejmowac¢ sktad komponen-
tébw zapewniajgcych zaktadany docelowy skiad fazowy,
a nastepnie uwzgledniac¢ ich dyspersje oraz sposob przygo-
towania mieszanin — determinujgcych warunki oddziatywa-
nia fizykochemicznego. Natomiast wstepne ustalenie para-
metrow konsolidacji (temperatury, czasu, ci$nienia) wymaga
przeprowadzenia analiz termicznych (np. DSC [5, 7]).
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