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Streszczenie

W artykule przedstawiono struktur¢ kompozytéw uzyskanych w procesie infiltracji ciektym stopem Al tkanin weglowych typu 2D
oraz 3D. W badaniach zastosowano stop aluminium z krzemem i manganem AlSi9Mn (trimal 37 -TR37). Jako zbrojenie wykorzystano
tkaniny weglowe przygotowane z widkien, na ktdrych zastosowano bariery ochronne w postaci powtoki niklowej, powtoki z weglika krzemu oraz
wegla pyrolitycznego. Preformy weglowe wykonano w Instytucie Konstrukeji Lekkich i Przetworstwa Tworzyw Sztucznych (ILK TU Dresden) oraz
w Instytucie Technologii i Systeméw Ceramicznych (Fraunhofer - IKTS). Proces infiltracji tkanin weglowych przeprowadzono z
wykorzystaniem ci$nieniowo-prozniowej infiltracji na prasie Degussa oraz gazowo-cisnieniowej infiltracji (GPI) w autoklawie zaprojektowanym i
wykonanym w Katedrze Technologii Materiatéw w Politechnice Slaskiej. Wytworzone kompozyty charakteryzowaly sie regularnym ksztattem,
bez powierzchniowych wad odlewniczych. Najlepsze potaczenie komponentow, uzyskano w kompozycie AISi9Mn/C¢(Ni) otrzymanym w
procesie gazowo-cisnieniowej infiltracji (GPI). Analiza mikrostruktury oraz obserwacja przetomow, nie wykazata oddzielania wtokien od
osnowy i ich wyciagania. Zniszczenie kompozytu nastgpowato poprzez widkna. Przeprowadzone badania struktury nie wykazaly
obecnosci weglika aluminium na granicy widkno-osnowa, a takze w osnowie, co pozwala przypuszczaé, ze kompozyt beda
charakteryzowaly dobre wlasciwos$ci mechaniczne. Wymaga to jednak dalszej weryfikacji eksperymentalnej planowanej w kolejnym
etapie badan, w projekcie realizowanym w ramach programu DFG: ,,Kompozyty o osnowie aluminiowej ze wzmocnieniem tekstylnym
typu 3-D (3D-CF/Al-MMC) dla elementéw podlegajacych ztozonym obciazeniom w przemysle samochodowym i w budowie maszyn”.

Stowa kluczowe: kompozyty odlewane, stop aluminium, tkaniny weglowe, infiltracja, struktura.

wzmocnionego wioknem weglowym (CF) wykazuja ogromny
potencjat w konstrukcjach lekkich elementéw poddanych
termomechanicznym obciazeniom [1,2]. Stosunkowo duza
sztywno$¢ 1 wytrzymato$¢ osnowy metalowej umozliwia
przeniesienie niezwykle duzych obciazen, co pozwala na znacznie

1. Wprowadzenie

Lekkie i wytrzymate widkna weglowe to obecnie najbardziej
zaawansowany technologicznie materiat konstrukcyjny XXI

wieku. Cechy takie jak: niski cigzar wlasciwy, bardzo wysokie
wlasnosci  mechaniczne (Rm, E), dobre przewodnictwo
elektryczne, zaroodpornos$¢, niski wspotczynnik rozszerzalnosci
cieplnej, stabilno$¢ temperaturowa oraz dobre przewodnictwo
cieplne stymuluja rozwoj technologii kompozytow opartych na
wioknach weglowych 1 wykorzystywanie ich w coraz to nowych
galeziach przemystu. Kompozyty wykonane z aluminium (Al)

lepsze wykorzystanie istniejacych rozwiazan konstrukcyjnych
tego materialtu w poréwnaniu do innych materialow
kompozytowych. Odpowiedni dobdr komponentéw (osnowy i
zbrojenia), jak i technologia ich laczenia wptywaja na strukturg
materialdow kompozytowych, a ta determinuje wlasciwosci
finalnego produktu. Kompozyty wykonane z aluminium i jego
stopow (Al) wzmacniane tkanina weglowa (CF) moga by¢
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wykorzystane w projektowaniu elementéw podlegajacych
ztozonym obcigzeniom w wielu dziedzinach wspoétczesnego
przemystu. Aby moéc w pelni wykorzysta¢ wysokie wlasciwosci
mechaniczne wiokien weglowych (oy; €,) konieczne jest, aby
stop aluminium wykazywal wigksze odksztatcenie w poréwnaniu
do wildkien weglowych (ey<g,). Z kolei biorac pod uwage
technologie cieklofazowe (mp.: prasowanie w stanie cieklym,
infiltracja preform, odlewanie cisnieniowe) osnowa winna
charakteryzowa¢ si¢ mala lepkoscia oraz odpowiednia lejnoscia.
Ponadto gtéwne problemy technologiczne, takie jak: brak
zwilzania powierzchni wldkien weglowych przez ciekle
aluminium oraz wysoka reaktywno$¢ uktadu AI-CF wymagaja
specyficznego podej$cia i nowych rozwiazan materialowo-
technologicznych . W wieloetapowym podejéciu do wytwarzania
kompozytow Al/CF zaproponowano:

(1) odpowiedni dobor sktadu chemicznego stopu osnowy oraz
jego modyfikacj¢ polegajaca na wprowadzeniu dodatkow
stopowych poprawiajacych zwilzalno§¢ powierzchni witokien,
obnizajacych napigcie powierzchniowe lub bioracych udziat
w reakcjach in situ syntezy zwiazkéw, mogacych pehié rolg
barier dyfuzyjnych [3];

(2) modyfikacj¢ powierzchni widkien weglowych, polegajaca na
wytworzeniu warstw stanowigcych barierg dyfuzyjna dla reakcji
pomigdzy aluminium z osnowy kompozytu a zbrojeniem
[2-10];

(3) wlasciwy dobor parametréw wytwarzania kompozytu poprzez
optymalizacj¢ warunkéw technologicznych w kierunku obnizenia
temperatury i maksymalnego skrdcenia czasu procesu infiltracji
wilokien ciektym stopem Al [11-16].

Potrzebe dokonania odpowiednich zabiegdw technologicznych
potwierdzaja zar6wno dane literaturowe [4-8], jak i wykonane
badania wilasne [3, 12-16]. Na rysunku 1 pokazano strukturg
kompozytuo osnowie stopu aluminium z tkanina weglowa, ktory
zostal wytworzony w procesie infiltracji w prasie Degussa.
Przeprowadzone obserwacje struktury jednoznacznie wykazaty
narastanie weglika aluminium na granicy widkno-osnowa i jego
dyfuzj¢ do aluminium. Hydrofilowy i nietrwaty weglik AlC;,
powstajacy w wyniku reakcji wiokien weglowych z cieklym
aluminium, w kontakcie z para wodna ulega destrukcji, co
w konsekwencji znacznie obniza wiasciwosci kompozytu
i dyskwalifikuje uzyskany kompozyt, jako materiat konstrukcyjny
[8]. Opisane aspekty to glowne kierunki badan realizowanych
w ramach programu DFG w projekcie badawczym: ,,Kompozyty
o osnowie aluminiowej ze wzmocnieniem tekstylnym typu 3D
(3D-CF/AI-MMC) dla elementdéw podlegajacych zlozonym
obciazeniom w przemysle samochodowym i w budowie maszyn”.
W artykule przedstawiono wybrane wyniki prac badawczych
uzyskanych w Katedrze Technologii Materiatéw w Politechnice
Slaskiej.

Tabela 1. Sktad chemiczny stopu osnowy (TR37)

% | si | Fe | Cu | Mn | Mg | Zn

(b)

Rys. 1. Struktura kompozytu o osnowie stopu aluminium
z tkaning weglowa 3D, infiltracja w prasie Degussa.
Fig.1. Structure of aluminium matrix alloy composite with 3D
carbon preform, infiltration in Degussa press.

2. Metodyka badan, zalozenia badawcze

Do wytwarzania kompozytow Al-CF zastosowano technologi¢
ci$nieniowo-prozniowe] infiltracji na prasie Degussa [13,14] oraz
gazowo-ci$nieniowa infiltracj¢ (GPI) w autoklawie zaprojektowanym
i wykonanym w Katedrze Technologii Materiatow w Politechnice
Slaskiej [17]. Jako materiat zbrojenia zastosowano tkaniny weglowe 2D
i 3D wytworzone z widkien, na ktorych zastosowano roézne bariery
ochronne w postaci powtoki niklowej, powtoki z weglika krzemu oraz
wegla pyrolitycznego [17]. Preformy weglowe wykonano w Instytucie
Konstrukeji Lekkich i Technologii Polimerowych (ILK TU Dresden)
oraz w Instytucie Ceramicznych Technologii i Systeméw (Fraunhofer-
IKTS). Do nasycania preform weglowych wykorzystano stop
aluminium z krzemem i manganem AlSi9Mn o handlowej nazwie
trimal 37 (TR37). Sktad chemiczny stopu aluminium przedstawiono w
tabeli 1.

| Cr | Ni | Ti | Al

| 9.57 [ 0.07 | 0.14 | 05 | 0.04 | 0.01

[ 0.004 [0006 [0.033 | reszta
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Doboru  skfadu  chemicznego  stopu  osnowy  dokonano
z uwzglednieniem warunkéw stosowanych procesow infiltracji preform
oraz wlasnosci wiokien weglowych, zakladajac, iz ograniczenie
reaktywnosci w ukladzie Al-CF mozliwe jest, gdy stop osnowy
zawiera minimum 7% krzemu oraz dodatki manganu i tytanu,
natomiast obniZenie napigcia powierzchniowego a tym samym
zmniejszenie kata zwilzania zapewni dodatek magnezu.

3. Wyniki badan metalograficznych

Badania metalograficzne przeprowadzono we wspolpracy z
Instytutem Metali Niezelaznych OML w Skawinie. Obserwacje
mikrostruktury ~ prowadzono na nietrawionych  zgtadach
kompozytowych z wykorzystaniem mikroskopii $wietlnej
(OLYMPUS GX 71) i skaningowej mikroskopii elektronowej
(PHILIPS XL30). Analizy punktowe sktadu chemicznego oraz
rozktady powierzchniowe pierwiastkow (mapping)
przeprowadzono za pomoca przystawki EDX (EDAX) do analizy
chemicznej w mikroobszarach.

Strukture stopu osnowy AlSi9Mn (TR37) pokazano na rysunku 2.

2o 400 600

(b)

Rys. 2. Struktura stopu osnowy AlSi9Mn (TR37).
Fig. 2. Structure the AlSi9Mn (TR37) matrix alloy.

W analizowanym stopie aluminium zidentyfikowano fazy z uktadow:
Al-Ni, Al-Mn, Al-Ni-Cu, fazy niklowe wzbogacone w mangan oraz
zwiazek Mg,Si, bedace konsekwencja jego sktadu chemicznego.
Wyniki badan struktury kompozytéw otrzymanych w procesie
infiltracji ci$nieniowo-prézniowej z wykorzystaniem prasy
Degussa pokazano na rysunkach 3-6. Uzyskane kompozyty
w postaci ptytek charakteryzowaly si¢ regularnym ksztattem, bez
makroskopowo widocznych, powierzchniowych wad
odlewniczych. W wytworzonych kompozytach obserwowano
naprzemianlegle utozenie wiokien, charakterystyczne dla uzytego
typu preform i iloéci stosowanych warstw tkanin wegglowych.
Obserwacje zgtadow probek kompozytowych przy matych
powigkszeniach (OM) wykazaly dobre wypehienie stopem Al
przestrzeni pomigdzy widknami, a takze roéwnomierne
rozmieszczenie  zbrojenia w  osnowie (rys. 3a,<4a,5a).
W kompozycie AlSi9Mn/C{Ni) zaobserwowano rozpuszczanie
powloki niklowej z powierzchni wiokien weglowych. Nikiel
oprocz faz wzbogaconych w mangan, skupiajacych si¢ wokot
wiokien, wystgpowal réwniez w osnowie tworzac fazg Al;Ni,
(rys. 3b). Powstale kruche fazy niklowe o sporych rozmiarach,
lokalnie dochodzace nawet do 200pm, moga prowadzi¢ do
obnizenia wlasno$ci mechanicznych kompozytu.

(b)
Rys. 3. Struktura kompozytu AISi9Mn/Cg«(Ni), infiltracja w prasie
Degussa: a) OM; b) SEM.
Fig. 3. Structure of AlSi9Mn/C¢(Ni),, infiltration in Degussa
press: a) OM; b) SEM.

Jak wykazata analiza struktury przeprowadzona dla pozostatych
kompozytow, zardwno zastosowanie tkanin = weglowych
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z pokryciem SiC, jak i z powtoka w postaci weggla pyrolitycznego
zapewnia makroskopowo petlne przesycenie przygotowanych
preform weglowych w warunkach infiltracji ci$nieniowo-
prozniowej, (rys. 4a,5a). Jednak lokalnie zaobserwowano
nieciaglo$¢ powlok ochronnych na wtdknach, co moze
powodowaé degradacje wlokien weglowych w mikroobszarach
i narastanie kruchej fazy weglikowej (Al4Cs;) na ich powierzchni.
Obserwowane niekorzystne zjawisko wykazata przeprowadzona
analiza struktury na granicy rozdzialu wtékno weglowe-osnowa
(rys. 4b, 5c), a takze analizy punktowe EDX z obszaru
wskazanego strzatka na rysunkach 4c i Sc.

Rys. 4. Struktura kompozytu AISi9Mn/C(SiC), infiltracja w
prasie Degussa: a) OM; b) SEM; ¢) EDX.
Fig. 4. Structure of AlSi9Mn/C«SiC), infiltration in Degussa
press: a) OM; b) SEM; c¢) EDX.

Spot Mag

Rys. 5. Struktura kompozytu AISi9Mn/C«PyC), infiltracja w
prasie Degussa: a) OM; b) SEM; c¢) EDX.
Fig. 5. Structure of AlSi9Mn/Cy«PyC), infiltration in Degussa
press: a) OM; b) SEM; ¢) EDX.

Najlepsze polaczenie komponentéw, uzyskano w kompozycie
AlSi9Mn/C«Ni) otrzymanym w procesie gazowo-cisnieniowej
infiltracji - GPI, (rys. 7,8). Analiza mikrostruktury oraz
obserwacja przeloméw, nie wykazata oddzielania widkien od
osnowy 1 ich wyciagania. Zniszczenie kompozytu nastgpowato
poprzez wtokna. W obszarze granicznym wlokno-osnowa
zidentyfikowano nikiel zwiazany w fazy z ukladu Al-Ni oraz
krzem (rys. 7b). Przeprowadzone badania struktury nie wykazaty
obecnosci weglika aluminium na granicy widkno-osnowa (rys.
7b), a takze w osnowie (rys. 8), co pozwala przypuszczaé, ze
kompozyt  beda  charakteryzowaly  dobre  wlasciwosci
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mechaniczne. Jednak w celu ostatecznego potwierdzenia
uzyskanych wynikdw i analiz konieczne sa dalsze badania
strukturalne z wykorzystaniem mozliwoSci transmisyjnej
mikroskopii elektronowej (TEM), co bedzie tematem dalszych
publikacji dotyczacych ksztattowania struktury i wlasciwosci
kompozytow stop aluminium-widkno weglowe.

(b)
Rys. 7. Struktura kompozytu AISi9Mn/C«(Ni), infiltracja GPI: a)
OM; b) SEM, pow. 4000x.
Fig. 7. Structure of AlSi9Mn/C¢(Ni), infiltration GPI: a) OM; b)
SEM, mag. 4000x.
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Rys. 8. Analiza fazowa XRD.
Fig. 8. XRD phase analysis.

4. Podsumowanie

Dotychczasowe rezultaty badan, potwierdzily stusznos¢ przyjgtych
zalozen technologicznych dotyczacych koniecznosci

odpowiedniego doboru sktadu chemicznego stopu aluminium
z przeznaczeniem na osnow¢ kompozytow zbrojonych widknami
weglowymi. Wskazany jest rowniez wlasciwy dobor parametrow
wytwarzania kompozytu w kierunku obnizenia temperatury
i maksymalnego skrocenia czasu procesu infiltracji widkien
ciektym stopem Al. Krotszy czas kontaktu cieklego metalu
z preforma weglowa zapewnia proces infiltracji gazowo-
ci$nieniowej, co jak wykazano ogranicza powstawanie kruchych
faz na granicy rozdzialu wtokno -osnowa. Dalsze prace
skoncentruja si¢ na doborze modyfikacji stopu osnowy AlSi9Mn, w
celu zapewnienia odpowiednich warunkow zwilzania w uktadzie
Al/CF 1 ograniczenia reaktywnos$ci pomig¢dzy komponentami w
procesach infiltracji ci$nieniowej (prasa Degussa, GPI).
Zaplanowane badania dotyczy¢ beda takze doboru warunkow
obrobki cieplnej stopu i kompozytu, umozliwiajacych ksztattowanie
wiadciwosci projektowanego materialu kompozytowego.
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Structure of AI-CF composites obtained by infiltration methods

Abstract

The structure of the composites obtained in infiltration processes 2D and 3D carbon preform by liquid Al alloy have been presented in this
paper. An aluminum alloy with silicon and manganese AlSi9Mn (trimal 37-TR37) was applied in the researches. As the reinforcement
used carbon perform prepared with various protective barriers such as the nickel coating, the coating of silicon carbide and pyrolytic
carbon coating. Carbon preforms was prepared at the Institute for Lightweight Structures and Polymer Technology (ILK TU Dresden) and
at the Institute of Technology and Ceramic Systems (Fraunhofer-IKTS). The process of infiltration of carbon perform by liquid aluminium
alloy was carried out using a pressure-vacuum infiltration on the Degussa press and gas-pressure infiltration (GPI) in an autoclave
designed and built at the Department of Materials Technology at the Silesian University of Technology. The obtained composites were
characterized by a regular shape, with no surface casting defects. The best connection of components was observed in AISi9Mn/Cf(Ni)
composite, obtained by gas-pressure infiltration method (GPI). On metallographic specimens, good interface between fibres and the
aluminium matrix were observed. The obtained research results justify the application of nickel coatings on the fibres. During the failure
crack propagated across fiber. There was no presence of aluminum carbide on the fiber-matrix. It can be assumed that the composite will
be characterized by the good mechanical properties. However, this requires further experimental verification planned in the next stage of
research, in the project realized within the DFG program: "3D textile reinforced aluminium matrix composites for complex loading
situations in lightweight automobile and machine parts".
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