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INFILTRACJA PROZNIOWA WEOKIEN WEGLOWYCH MAGNEZEM
ORAZ STOPEM AZ91

Przeprowadzono préby infiltracji wiokien weglowych czystym magnezem i stopem AZ91 w pidi, w temperaturze
650°C. Wykazano,ze w obu wariantach wysgpuje samorzutne zwikanie widkien metalem, ale tworg si¢ dwa rézne typy po-
taczenia. W przypadku czystego metalu jest to pa¢zenie mechaniczne, a w przypadku stopu AZ91 pgdzenie chemiczne,
zwigzane z wytworzeniem AIC3. Przeprowadzona komplementarna analiza termiczna BC mieszanin wiokien z czystym
magnezem i AZ91 wykazata obecrié efektéw cieplnych, potwierdzajcych istotna funkcje Al w tworzeniu potaczenia.

Stowa kluczowe: kompozyty, widkna weglowe, magnez, powierzchnia rozdziatu

VACUUM INFILTRATION OF CARBON FIBRES BY MAGNESIUM AND AZ91 ALLOY

Carbon fibres (Torayca FT300B) were infiltrated by pure magnesium and AZ91 magnesium alloy in vacuunat 65¢°C
during 20 minutes and then cooled under pressure. r@ss sections of polished samples prepared with daet of water and
cross sections of fractured samples were observegt BEM. Full infiltration of fibres occurred for bot h matrixes. The main
difference between analyzed systems fibre-metal wabserved on the SEM images. On the cross sectioh@-Mg sample
fibres were closely surrounded with matrix but ther pulling-off was observed on the facture. The bonithg for this system can
be characterizes as a mechanical type. For the-8Z91 system some pores and irregular phases werbeserved in the interfa-
ce of the samples polished in water containing coitibns. Additionally complete destruction of the saple after a few month
long seasoning in the air took place. In the fracte, just after cracking, good bonding between compeents and fibres frag-
mentation were observed. The carbide ACs; was formed during consolidation, which is hygrosgaic and in contact with wa-
ter the destruction of structure is inevitable. Inwestigations of thermal effects for both systems file-metal were done using
the high-temperature SETARAM calorimeter. The influence of Al on the character of cooling and heatingurves of carbon
fibres- metal mixture was stated.
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WSTEP

Uzyskanie odpowiedniego paizenia pomidzy komponentami zarowno dla poszczegodlnych aplikacji
komponentami w kompozytach jest podsiasukcesu widkien i stopdw, jak i metod ich konsolidacji.
technologicznego. W przypadku kompozytéw wiékni- Przedmiotem pracy as uktady wiokna wglowe-
stychex sity w ktérych widkna z zalenia maj makh -magnez, dla ktérych analizowano #iwos¢ infiltracji
$rednic, niezlzdne jest zastosowanie procesow ciektow prézni i wptyw dodatku aluminium, charakterystycz-
-fazowych i wysipienie infiltracji. Dla osnowy meta- nego dla niektérych komercyjnych stopéw magnezu
lowej zagadnienie jest ztone, gdy procesy odbywaj ityp pokczenia.
sie w wysokiej temperaturze - na powierzchni metalu
tworza sie warstwy tlenkéw, chtodzeniu towarzyszy
znaczny skurcz metalu itp. Wyniki modelowych badaEKSPERYMENT
zwilzalncéci w ukladzie ptaska pastylka-kropla metalu ] ) i
sa dla konkretnych rozwizan technologicznych ~ Komponenty uyte do bada stanowity wiokna w-
niewystarczajce, a dodatkowo as czsto niejedno- 9lowe Torayca FT300B (rys. 1) oraz dwa typy osnewy
znaczne [1, 2]. Niezltne zatem jest przeprowadzenidranule magnezowe Corning CA 20 mesh (rys. 2)
oceny maliwosci infiltracji i oddziatywania pomidzy | WiOry stopu AZ91 (9% Al).
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Rys. 1. Konfiguracja warstwy wiokieneglowych poddanych infiltracji Rys. 2. Granule magnezuyte w eksperymencie

metalem Fig. 2. Granules of magnesium used in experiment
Fig. 1. Configuration of carbon fibres infiltrateg metal
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Rys. 3. Schemat procesu infiltracji widkierglowych cieklym magnezem w pndi
Fig. 3. Scheme of carbon fibres infiltration by magium, in vacuum

Nasycanie prowadzono w prd, w temperaturze wania 10°C/min. Kalibragj przeprowadzono na prob-
650°C, w grafitowych matrycach ogrzewanych indukcyjkach wzorcowych o znanej temperaturze i entalpii
nie, w czasie 20 min. Naghie zastosowano chlodzenieprzemiany, zgodnie ze standardem NIST (National
pod obcizeniem. Schemat procesu przedstawiono rastitute for Standards and Technology).
rysunku 3. Temperateirmierzono termopar Ni-NiCr
umieszczoaw matrycy.

Otrzymano zwarte, jednorodne prébki w ksztaiciVYNIKI | ICH ANALIZA
walca osrednicy 20 mm. Wykonano z nich przetomy Obserwacje mikroskopowe zgtadéw prébek Mg-C
oraz zgtady rownolegte do osi prasowania, zgodnigys. 4) wykazaty dobre wypetnienie przestrzeniduaiy
z procedug przewidziam dla stopdw magnezu $ro-  \widknami i brak poréw w osnowie, a takbardzo do-
dowisku zawierajcym wod;. Bezpdrednio po przygo- bre przyleganie osnowy do powierzchni wiékien, ktér
towaniu preparatow przeprowadzono obserwacje melgharakteryzuj regularne mikrobruzdy. Taki stawiad-
da elektronowej mikroskopii skaningowej, przyyeiu  czy o prawidtowej infiltracji i zwiteniu wegla magne-
FE-SEM Hitachi S4200. Ponadto, po kilkumiginym zem. Natomiast na przetomach (rys. 5) widoczne jest
sezonowaniu w powietrzu, dokonanogigiin probek.  \wyciaganie wiékien z osnowy i brak cech przetomu

Przeprowadzono anadizermiczry metod, kaloryme- plastycznego samej osnowy. Rownatee wystpuja
trii roznicowej DSC mieszanin widkien i proszkow metabardzo drobne, sferoidalne astki zaréwno na po-

li, w proporcji masowej 1:5. Badania wykonano n#oka wierzchni widkien, jak i w samej osnowie. Zigm
rymetrze wysokotemperaturowym firmy SETARAM.prawdopodobigstwem mana przypcé, ze s to tlenki
Probki o masie 60 mg umieszczono w tygielkach Cergnagnezu. Mikroanaliza rentgenowska tychstek ze
micznych. Substangjwzorcova byt proszeka-Al,Os,  wzgledu na ich rozmiar nie jest mawa, a jednoznacz-
a pomiary wykonano w argonie o czy§tioS0N, w za- na identyfikacja fazowa wymaga badaetod, dyfrak-
kresie temperatury 20+720°C, przy szylionagrze- cji elektron6w.
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Rys. 5. Obraz SEM przetomu prébki Mg-Cf po nasyaani
Fig. 5. SEM image of fracture of Mg-Cf sample aftdiltration

Ogledziny probek po sezonowaniu nie wykazaly
zmian makroskopowych w przypadku kompozytu
Mg-C;, natomiast stwierdzono komplaetrdestrukaog
probek AZ91-G ktére ulegly sproszkowaniu. Taki stan
potwierdza obecrié fazy Al,Cs i jest zgodny z danymi
literaturowymi [6, 7].

Rys. 4. Obrazy SEM probki Mgt@o nasycaniu
Fig. 4. SEM images of Mg+Gample after infiltration

Uzyskane wyniki obserwacji (SEM) wskazujze
w zastosowanych warunkach ngmtje sferoidyzacja
tlenkéw wystpujacych na powierzchni metalu w stanie
wyjsciowym i mazliwe jest bezpérednie zwikanie.
Obecnd¢ tlenkdéw na granicy rozdziatu me by takze
efektem oddzialywania magnezu gdadowym tlenem
w wiéknach, na co wskazujinformacje literaturowe
[3]. Jednak otrzymane pgmizenie Mg-G ma cechy
polaczenia mechanicznego, wedtug kryteriow Chawli
[4], o czyméwiadcz cechy przetomu.

Obserwacje mikroskopowe zgtadéw prébek AZ91-
-C; (rys. 6a), wykonanych zgodnie z takimi samymi
procedurami jak poprzednie, wykazaty dobre wypetnie
nie przestrzeni midzy wtdknami, obecni nielicznych
porébw w osnowie oraz mikrowypuldo. Przy wek-
szym powgkszeniu (rys. 6b) wokét widkien widoczne
sa czastki nowych faz, ogciowo wystagcych z ptasz-
czyzny zgtadu, oraz mikropory. Jest to stan wskgguj
na obecn& sktadnika hydrofilowego [5]. Na przetomie
tej probki (rys. 7) obserwuje esiragmentagj widkien

w ptaszczynie przetomu (pod thym katem do osi 3.5 .
wiékien), coswiadczy o bardzo dobrym ich p@zeniu Rys. 6. Obrazy SEM prébki AZ91:@o nasycaniu
Z OSNOW. Fig. 6. SEM images of AZ911Gample after infiltration

Kompozyty 8:2(2008) All rights reserved



204 A. Olszéwka-Myalska, R. Przeliorz, A. Botor-ProlzigM. Sikora

800 140

700 1 b 120
600 1 r 100
Leo =
500 1 DH=-39,1J/g =
o onset point =583,6°C r 60 ;’
o 400 peak top = 565,3°C o
= DH =-59,9J/g La =
200 onset point=448°,°c <
peak top = 422,9°C Lo
200 A DH =39,5J/g
onset point =577,5°C ro
100 1 peak top =592,8°C | 20
0 T T T T T T T T -40
0 1000 2000 3000 4000 5000 6000 7000 8000 9000
Time, s
Rys. 9. Krzywa DSC dla mieszaniny AZ91-C
Fig. 9. DSC curve of AZ91-Cnixture
Rys. 7. Obraz SEM przetomu prébki AZ9146 nasycaniu
Fig. 7. SEM image of fracture of AZ91+€ample after infiltration
WNIOSKI
Analiza metod DSC probki Mg-G podczas na- 1. Opisany eksperyment wykazat —wysowanie

wanie jednego efektu endotermicznego (rys. 8) w-tem Weglowych jwz w temperaturze 65, zaréwno

peraturze 647°C. Jest to efekt odpowiadg@jtopnieniu czystym magnezem, jak i stopem AZ91. Glerie

magnezu. Podczas chlodzenia wpit efekt egzoter- ~ Precyzyjnych parametréw na potrzeby technologicz-

miczny, w temperaturze 646°C, co odpowiada krzep- N€ wymaga jednak rozszerzenia warunkow ekspe-

nieciu uktadu.Swiadczy to o braku oddzialywania me- ~ fymentu.

tal-wegiel. 2. W badanych kompozytach uksztattowahe siwa
Na krzywej DSC dla kompozytu AZ91-C (rys. 9) tyPy pokczei zbrojenia z osnow pokczenie me-

podczas nagrzewania wystja dwa efekty egzoter- ~ chaniczne w uktadzie Mg:(raz podczenie che-

miczne - staby w temperaturze ok. 400°C, silniejszg miczne w uktadzie AZ91-C _

w temperaturze ok. 553°C. BeZpednio po nim wy- 3. Polczenie AZ91-Gjest wytrzymate, o czyriwiad-

stpuje, zwhzany z topnieniem stopu, efekt endoter- €zy fragmentacja widkien podczas dekohezji, ale

miczny o maksimum w temp. 577°C. Podczas chiodze- 0Pecnac¢ Al.Cs dyskwalifikuje kompozyt vsrodo-

nia wystpuja dwa kolejno zachodze po sobie efekty ~ Wiskach zawieracych wod; (pag wodrs), w tym

egzotermiczne. Obeckbdodatkowego efektu cieplne- W powietrzu.

go dla uktadu ze stopem AZ91 wskazuje na zacimeiz 4- Pomiary metodl DSC efektéw cieplnych, zachagz

wania na granicy stop AZ91-wiéknagglowe i utwo- podczas nagrzewania i chiodzenia, potwierdzity

strukturalnych. witokno weglowe-czysty Mg. W przypadku zastoso-
wania stopu AZ91 wykazano wplyw obednDAl

150 20 na przebieg krzywych DSC, co wskazuje na celo-

DH = -156,0J/g . wos¢ zastosowania tej metody w projektowaniu

onset point = 646,0°C kompozytéw z chemicznym pmzeniem kompo-
eak top = 635,9°C
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