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Introducere

Materialele compozite alcatuite din matrice de aliaj de aluminiu cu faza dispersa
reprezentata de particule greu fuzibile de FeSi45, FeTi30 sau SiC, au fost proiectate pentru
scopul tehnologic de dezoxidare prin precipitare a topiturilor de otel, combinand sinergic
efectele pozitive ale celor doua elemente componente, reprezentate de aliajul A6061 si de
particulele granulare.

Teza de doctorat a avut ca scop obtinerea si caracterizarea materialelor compozite cu
matrice metalica si particule greu fuzibile disperse, utilizand o metoda in faza lichida
cunoscuta, metoda Stir Casting Vortex (SCV) si 0 noua metoda de amestecare mecanica,
respectiv amestecarea mecanica cu ajutorul vibratiilor. Accentul a fost pus pe minimizarea
unor probleme cum ar fi reactia chimica intre matrice si faza dispersa si realizarea unei
distributii cat mai uniforme a materialelor granulare de FeSi45, FeTi30 sau SiC in matricea
metalica. O parte importanta a acestei teze a presupus proiectarea si realizarea unor
instalatii speciale care au permis obtinerea materialelor compozite cu matrice metalica si
cercetarea influentei parametrilor de proces precum si a proprietatilor fizico-chimice ale
acestora.

Practica metalurgica din cadrul sectiilor de elaborare a otelurilor nu prevede sortarea
pe clase granulometrice ci doar excluderea folosirii de la elaborarea otelurilor a particulelor
granulare cu dimensiuni sub standard, care devin in acest fel deseuri si polueaza mediul.

Maruntirea feroaliajelor de tipul FeSi45, FeTi30, apare in urma manipularilor
succesive pe traseul: producere — ambalare — incarcare — transport — descarcare magazie —
transport sectie (baza de materii prime) — transport platforma.

Standardul actual SR ISO 5445/1995 impune o granulatie cu limita inferioara a
diametrului particulei de 3,5 mm pentru folosirea feroaliajelor la elaborarea otelurilor in etapa
de dezoxidare prin precipitare. Ca urmare a existentei materialelor solide cu granulatie mica,
se pot produce urmatoarele efecte:

- economice, in sensul cresterii costurilor;

- ecologice, in sensul poluarii spatiilor de productie.

In industria extractivd au aparut mai multe metode de recuperare a unor astfel de
materiale prin compactare si brichetare, tehnologii care necesita utilaje specializate cu un
consum de energie mare fara a garanta compactitatea materialului. Mai mult, este posibila
impurificarea otelului tratat in vederea dezoxidarii prin intermediul liantilor organici utilizati in
special in procesul de brichetare.

Obiectivul cercetarii a fost acela de a realiza cercetari experimentale care nu sunt
mentionate in literatura de specialitate si anume de a gasi o metoda prin care se pot
valorifica feroaliajele (FeSi45, FeTi30) granulare cu dimensiuni sub standard, printr-o metoda
eficienta care sa nu produca modificari ale compozitie chimice. De asemenea, s-au facut
cercetari pentru a folosi carbura de siliciu, SiC, in stare granulara, la dezoxidarea si
recarburarea otelurilor cu ajutorul unor compozite ce contin SiC sub forma de particule
inglobate intr-o matrice metalica.

Aluminiul si unele aliaje de aluminiu sunt folosite in mod curent pentru dezoxidarea
otelurilor, prin urmare, aliajul A6061 a fost considerat o matrice buna pentru inglobarea
deseurilor de feroaliaje si a carburii de siliciu. S-au obtinut astfel materiale compozite cu
matrice metalica din aliaj de aluminiu marca A6061 si faze disperse granulare de FeSi45,
FeTi30 si SiC.

Obtinerea materialelor noi a fost facuta din necesitatea de a raspunde unor cerinte de
valorificare a feroaliajelor si a carburii de siliciu sub forma de particule cu diametre medii mai
mici de 3,5 mm.

Materialele compozite nou create au utilitate tehnologica, fiind indicate pentru
folosirea lor la elaborarea otelurilor. Ambele componente ale materialului compozit, aluminiu
din aliaj si faza dispersa sunt folosite in etapa tehnologica de dezoxidare prin precipitare, in
acest caz utilizadndu-se dezoxidarea combinata. Aceasta metoda de dezoxidare are un efect
sinergic, spre deosebire de dezoxidarea in secventd, deoarece cele doua materiale
dezoxidante sunt prezente in acelasi timp si in acelasi loc.
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Materialul compozit de utilitate tehnologica este constituit dintr-o matrice metalica de
aliaj de aluminiu marca 6061 si particule cu diverse forme si dimensiuni de feroaliaj tip
FeSi45, FeTi30 si SiC.

Particulele granulare (FeSi45, FeTi30 si SiC) au fost supuse clasarii granulometrice
determinadndu-se diametrul mediu al acestora, pentru studiul comportamentului particulelor
granulare la contactul cu matricea de aliaj de aluminiu in functie de diametrul mediu al
particulelor (dmp) si a posibilitdtilor de obtinere a unor dezoxidanti complecsi, precum si
pentru obtinerea unui material cu rol dublu de dezoxidare-recarburare, respectiv materialul
compozit A6061/SiC.

Din intreg spectrul de dimensiuni s-au ales pentru studiu trei clase granulometrice
reprezentative: dy,, = 0.04 mm, drp = 0.4 mm, dmp = 0.8 mm.

Feroaliajele granulare de dimensiuni foarte mici nu pot fi folosite ca atare in procesul
de elaborare deoarece nu pot patrunde in baia metalica regasindu-se, de regula, in zgura.

inglobarea particulelor granulare in faza lichida de aliaj de aluminiu care in urma
solidificarii va forma matricea metalica, face ca procesele de la interfata (topitura — particule
granulare) sa fie determinante in obtinerea materialelor compozite.

Cercetarile asupra fenomenelor de la interfatd au pus in evidenta rolul tensiunii
superficiale, tensiunii interfazice si a unghiului de contact asupra umectarii si a adeziunii
fazelor componente. De asemenea, s-au evidentiat formarea unor faze noi cum ar fi
compusii intermetalici sau chimici ca urmare a proceselor de difuzie si de interactiune
chimica dintre aluminiu si anumite elemente care intra in compozitia chimica a particulelor
greu fuzibile, in condtiile de temperatura, timp si mod de amestecare impuse.

Metoda folosita pentru determinarea tensiunii superficiale in sistemele cercetate a
fost metoda picaturii asezate pe placuta, “sessile drop”, iar in acest scop s-a proiectat o
instalatie.

Vascozitatea dinamica este o proprietate importanta in sistemele lichid - particule
granulare deoarece aceasta descrie reologia sistemelor eterogene analizate.

Pentru realizarea cercetarilor experimentale privind obtinerea materialelor compozite
au fost studiate doud metode de amestecare mecanica: metoda Stir Casting Vortex si
metoda de amestecare prin vibratii.

Conditiile experimentale au permis obtinerea unor materiale compozite cu matrice
metalica din aliaj de aluminiu si particule greu fuzibile granulare de FeSi45, FeTi30 si SiC.

Materialele compozite pot fi elaborate utilizand tehnologii diverse, iar dintre toate, cele
de procesare in stare lichida, respectiv tehnologiile de amestecare Stir Casting Vortex si cea
prin vibrare, sunt considerate a fi cu cel mai mare potential din punctul de vedere al
capacitatii de productie si al eficientei costurilor pentru diferite aplicatii cum ar fi: aplicatiile in
domeniul tehnologic, la elaborarea otelului sau pentru domeniul constructiei de masini, etc.

Principalii factori care controleaza proprietdtile materialelor metalice compozite,
obtinute folosind tehnologiile de elaborare aplicate, includ: distributia cat mai uniforma a
particulelor granulare, procesul de umectare a materialului granular de adaos de catre
matricea metalica, reactivitatea chimica la interfata material de adaos/matrice si continutul de
porozitati rezultate in urma procesului de obtinere. inglobarea intr-o cantitate mare, a unor
particule granulare de materiale refractare in matricea lichida reprezentata de aliajul de
aluminiu A6061, este dificila din cauza umectarii insuficiente a particulelor de catre topitura.

Cresterea temperaturii aliajului de aluminiu lichid [1], oxidarea particulelor in stare
granulara, adaugarea in aliajul topit a unor elemente superficial active cum ar fi magneziu
sau litiu [2] si amestecarea topiturii matricei pentru un timp adecvat incorporarii, sunt cateva
modalitsti de imbunatétire a umectarii particulelor granulare pe de o parte, iar pe de alta
parte face ca amestecarea si retinerea in matrice a particulelor sa fie mai usoara.

Feroaliajele de FeSi45, FeTi30 si SiC precum si aliajele de aluminiu sunt utilizate ca
materiale de adaos si respectiv matrice metalica, datoritd compatibilitati dintre aceste
materiale, precum Si pentru proprietétile lor potentiale, atunci cand sunt combinate.

Pentru gasirea conditiilor optime necesare realizarii materialelor compozite cu matrice
metalica si particule greu fuzibile s-au desfasurat mai multe cercetéari privind: masurarea
unghiului de umectare, determinarea tensiunii superficiale, masurarea vascozitatii dinamice,
determinarea proprietatilor termice, analiza chimica, analiza macro si microstructurald,
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determinarea microduritatii precum si analiza de faze a probelor din materialele compozite
studiate.

Rezultatele experimentale au aratat ca, prin tehnologiile propuse se obtin Th mod
rentabil, cu destinatii speciale, materiale compozite cu matrice metalica. Metodele de
elaborare propuse permit rezolvarea problemelor de umectare asociate acestor tehnologii de
elaborare. Analizele macrostructurale Si microstructurale aratd ca distributia particulelor in
matricea metalica este relativ buna.

Pentru realizarea dezideratelor acestei teze, s-au utilizat instalatiile si aparatele
existente in laboratoarele Universitétii ,Dunarea de Jos” din Galati, instalatiile proiectate si
realizate de autorul tezei de doctorat in cadrul laboratorului de elaborare de la Facultatea de
Inginerie, precum Si aparatura de la ICECHIM S.A. Bucuresti pentru analizele termice.

Studiul cercetarilor din domeniul abordat in cadrul tezei de doctorat, descrierea
metodelor, proiectarea si realizarea instalatiilor de obtinerea a materialelor compozite cu
matrice metalica, studiul proprietatilor fazei lichide (tensiunea superficiala, vascozitatea
dinamica) de la elaborarea materialelor compozite, prezentarea metodelor de investigare a
materialelor, a rezultatelor si concluziile generale aferente acestei lucrari sunt organizate in 6
capitole principale, dupa cum urmeaza:

- In capitolul 1 este prezentat stadiul actual privind materialele utilizate si metodele de
obtinere a compozitelor cu matrice metalica. De asemenea, sunt prezentate unele din
criteriile importante care stau la baza deciziei de a produce materiale compozite. Se face o
descriere a materialelor granulare introduse in matricea metalica, a tehnologiilor actuale
utilizate in obtinerea materialelor compozite precum si a cercetarilor intreprinse in sisteme
similare cu cele studiate Tn cadrul temei tezei de doctorat.

- in capitolul 2 sunt analizate si caracterizate materialele utilizate in procesul de
obtinere a compozitelor, din punct de vedere al proprietatilor fizico-mecanice, al proprietatilor
macro Si microstructurale (microscopie optica Si microscopie electronica), precum si analiza
chimica si a fazelor materialelor compozite.

- in capitolul 3 se prezintd cercetarile experimentale pentru obtinerea materialelor
compozite cu matrice metalica din aliaj de aluminiu marca A6061 si particule granulare de
FeSi45, FeTi30 si SiC, prin metoda Stir Casting Vortex (SCV).

Avand in vedere principiul metodei SCV, autorul tezei a proiectat si realizat instalatia

care a fost utilizatd la obtinerea materialelor compozite ce au la bazd sistemele
AB6061/FeSi45, A6061/FeTi30 si A6061/SiC. Compozitele obtinute au fost investigate si s-a
determinat compozitia chimica, s-au analizat din punct de vedere macro $i microstructural si
de asemenea s-a calculat randamentul de inglobare al particulelor granulare in matricea
metalica.
- In capitolul 4 sunt prezentate rezultatele cercetarilor experimentale privind obtinerea
prin metoda de amestecare mecanica cu vibrati a compozitelor cu matrice metalica si
particule granulare. Sunt caracterizate compozitele obtinute din matrice metalica (aliaj de
aluminiu A6061) si particule granulare de FeSi45, FeTi30 si SiC. Sunt prezentate
caracteristicile si principiul de functionare al instalatiei de elaborare a compozitelor, instalatie
proiectata si realizata de autorul tezei de doctorat.

Materialele compozite, elaborate conform planului experimental au fost analizate in
vederea determinarii randamentului de inglobare al particulelor granulare, a evaluarii
compozitiei chimice, a macrostructurii si microstructurii, caracterizarea termica a
compozitelor, determinarea microduritatii materialelor investigate si analiza structurala prin
difractie cu raze X.

- Capitolul 5 prezinta rezultatele experimentale si modul de realizare al cercetarilor
privind determinarea tensiunii superficiale si a vascozitatii dinamice a compozitelor aflate in
stare lichida, corespunzatoare sistemelor A6061/FeSi45, A6061/FeTi30 si A6061/SiC.

Instalatia, proiectata si realizata de autor pentru determinarea unghiului de contact
dintre aliajul lichid si faza solida a permis calcularea tensiunii superficiale, iar pentru
determinarea vascozitétii dinamice a topiturilor de aliaj de aluminiu, cu sau fara particule
granulare utilizate la obtinerea compozitelor studiate, s-a realizat o alta instalatie.

- Capitolul 6 prezinta concluziile generale, contributiile originale precum si directiile
viitoare de cercetare.
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Introduction

Composite materials composed from an aluminium alloy as matrix and a dispersed
phase represented by refractory particles of FeSi45, FeTi30 and SiC, have been designed
for the technological purpose of deoxidation by precipitation of steels melts, combining
synergistic the positive effects of the two component elements, represented by alloy A6061
and granular particles.

The doctoral thesis has the purpose of obtaining and characterization of composite
materials with metallic matrix and disperse refractory particles, using a liquid phase method
known as Stir Casting Vortex (SCV) and a new mechanical mixing method, respectively
mechanical mixing with the aid of vibrations.

Emphasis is laid on minimizing some problems such as chemical reactions between
matrix and dispersed phase and achieving a distribution as uniform as possible of granular
materials FeSi45, FeTi30 and SiC in metallic matrix.

An important part of this thesis consists inthe design and achievement of a special
equipment which has allowed obtaining composite materials with metallic matrix and
researching the influence of the process parameters, as well as research of their physical-
chemical properties.

Metallurgical practice from steels mills does not provide sorting on granulometric
classes but only the excluding of the use from the steel development of granular particles
with substandard dimensions, which thus become waste and pollute the environment.

Grinding feroalloys FeSi45, FeTi30 appears after the successive manipulations on
route: production — packing — loading — transport — unloading warehouse — transport section
(raw materials) — transport platform.

The present standard SR ISO 5445/1995 imposes an inferior limit for granulation of
3.5 mm particle diameter for ferroalloy use on steel making in the deoxidation by precipitation
stage. As a result of being solid materials with low granulation, the following effects may
occur:

- economic, in the sense of rising costs;

- ecological, in the sense of polluting industrial spaces.

In extractive industry there have appeared several methods of recovery of such
materials by briquetting and compacting, technologies which require specialized equipment
with high energy consumption without guaranteeing the material compactness. Furthermore,
the treated steel contamination in view of deoxidation through organic binders used
especially in briquetting process is possible.

The research objective is that of achieving experimental research not mentioned in
literature and namely to find a way by which granular ferroalloy (FeSi45, FeTi30) with
substandard dimensions can be valorized, by an efficient method which does not produce
chemical changes in the chemical composition. Also, research has been conducted for the
use of silicon carbide SiC, in granular state, at steel deoxidation and recarburizing with the
aid of composites containing SiC under the form of embedded particles into an metallic
matrix.

Aluminium and some aluminium alloys are used currently for deoxidation steels,
therefore, alloy A6061 was considered a good matrix for embedding waste of ferroalloys and
silicon carbide. Thus, we obtained composite materials with metallic matrix from aluminium
alloy A6061 and dispersed granular phase of FeSi45, FeTi30 and SiC.

Obtaining new materials was determined by the necessity of responding to some
requirements of valorification of ferroalloys and silicon carbide as particles with medium
diameters lower of 3,5 mm.

Newly created composite materials present technological utility, being suitable for use
in steel making. Both components of composite materials, aluminium alloys and dispersed
phase, are used into technological stage of deoxidation by precipitation, combined
deoxidation being used in this case. This method of deoxidation has a synergistic effect,
unlike deoxidation in sequence, because the two deoxidizing materials are present at the
same time and place. Composite materials with technological utility are made of a metallic
matrix of aluminium alloy A6061 and particles in various forms and dimensions of ferroalloys
FeSi 45, FeTi30 and SiC.
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Granular particles (FeSi45, FeTi30 and SiC) have been subjected to granulometric
ranking, their average diameter being determined for the study of the granular particles
behaviour at contact with matrix of aluminium alloy according to medium diameter of particles
(dmp) and to the possibilities of obtaining of some complex deoxidants, as well as obtaining of
a material with double purpose deoxidation-recarburation, respectively A6061/SiC.

From all spectra of dimensions, three representative granular sizes: dy,, = 0.04 mm,
dmp = 0.4 mm, dn, = 0.8 mm have been chosen for the present study. Granular ferroalloys
invery small dimensions cannot be used as such in the steel making process because they
cannot penetrate the slag.

Embedding granular particles into liquid phase of aluminium alloy which after
solidification will form metallic matrix, makes that interface processes (melt — granular
particles) to be decisive in obtaining composite materials.

The research on the interface phenomena have highlighted the purpose of superficial
tension, interphasic tension and contact angle on wetting and of component adhesion phase.
Also, there are highlighted the formation of new phases such as intermetallic compounds or
chemical as a result of diffusion processes and chemical interaction between aluminium and
certain elements falling within the chemical composition of refractory particles, temperature
condition, time and blending mode imposed.

The method used for the determination of the superficial tension in the systems
researched was "sessile drop", and a piece of equipmentwas designed for this purpose.

Dynamic viscosity is an important property in the systems liquid-granular particles
because it describes the rheology of analysed heterogeneous systems.

For pursuing experimental research regarding obtaining of composite materials two
method of mechanical mixing have been studied: the Stir Casting Vortex method and the
mechanical mixing by vibrations.

Experimental conditions allowed for the obtaining of some composite materials with
metallic matrix of aluminium alloy and refractory granular particles of FeSi45, FeTi30 and
SiC.

Composite materials can be obtained by using various technologies, chief among
which processing in liquid state, respectively the technologies by mixing Stir Casting Vortex
and by vibration, are considered as having the greatest potential in point of production
capacities and cost efficiency for different applications such as: applications in the
technological field, in steels making and for the machines constructions field, etc.

The main factors which control the properties of metallic composites, obtained using
elaboration technology, include: the distribution as uniform as possible of the granular
particles, the wetting process of granular materials toward metallic matrix, chemical reactivity
at interface particle/matrix and the content of porosities resulted from the obtaining process.
Embedding of some granular particles of refractory materials in liquid matrix represented by
aluminium alloy A6061 in a large quantity is difficult because of the poor wetting of particles
by the melt.

Rising temperature of aluminium alloy liquid [1], oxidation particle in granular state,
adding into melted alloy of some active superficial elements such as magnesium and lithium
[2] and blending of melt matrix for an adequate time, are some of the ways of improvement
wetting of granular particles on one hand, and on the other hand the mixing and the retaining
in matrix of particles to be as easy as possible.

Ferroalloys FeSi45, FeTi30 and SiC as well as aluminium alloys are used as
reinforcement materials and respectively metallic matrix, because of the compatibility
between these materials, as well as for the potential properties, when are combined.

For finding the optimal conditions necessary for realizing composite materials with
metallic matrix and refractory particles further research has been conducted in the following
directions: contact angle measurements, determination of surface tension, measuring
dynamic viscosity, determining the thermal properties, chemical analysis, macro and
microstructural analysis, determination of micro hardness and phase analysis of samples
from composite materials studied. Experimental results have shown that, by proposed
technologies, composite materials with metallic matrix for special purposeswere obtained in a
profitable way. The proposed elaboration methods allow solving the wetting problems
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associated with these obtaining technologies. Macro and microstructural analyses show that
the particles distribution in the metallic matrix is relatively good.

For accomplishing the purposes of this thesis, equipment and apparatus available in
the laboratories of “Dunarea de Jos” University of Galati have been used. The equipment has
been designed and realized by the author of the doctoral thesis in the laboratory of
elaboration from Faculty of Engineering, as well as the apparatus from ICECHIM S.A.
Bucharest for thermal analysis.

The research studies in the field approached in the doctoral thesis, the methods
description, designing and achievement of equipment for obtaining composite materials with
metallic matrix, the study of liquid phases properties (superficial tension, dynamic viscosity)
from the development of composite materials, presentation of the investigation methods of
materials, results and general conclusions from this paper are organized into 6 chapters as
follows:

- Chapter 1 presents the current state of research regarding the used materials and
methods of obtaining of composites with metallic matrix. Also, some of the major criteria
underlying decision of producing composite materials are presented. A description of
granular materials introduced in metallic matrix is provided, the current technologies used in
obtaining composite materials as well as the research undertaken in similar systems with
those studied within the framework of the thesis.

- Chapter 2 analyses and characterises the materials used in the process of obtaining
composites, from the point of view of physical-mechanical properties, macro and
microstructural properties (optical microscopy and electronic microscopy), as well as
chemical analysis and of phases of composite materials.

- In chapter 3 we present the experimental research for obtaining composite materials
with metallic matrix from aluminium alloy A6061 and granular particles FeSi45, FeTi30 and
SiC, by Stir Casting Vortex method (SCV).

With consideration to the principles of SCV method, the author of the thesis has
designed and made the plant used for obtaining composite materials from the systems
A6061/FeSi45, A6061/FeTi30 and A6061/SiC. The composites obtained have been
investigated and their chemical composition was determined, being analysed from the macro
and microstructural point of view. The yield embedding of granular particles in metallic matrix
has also been calculated.

- Chapter 4 presents the results of the experimental research results regarding the
method mechanical mixing with vibrations of composites with metallic matrix and granular
particles. The composites obtained from metallic matrix (aluminium alloy A6061) and
granular particles FeSi 45, FeTi30 and SiC are characterised. The characteristics and the
working principle of elaboration plant are, the plant is designed and produced by the author
of the doctoral thesis.

- Composite materials, elaborated according to the experimental plan have been
analysed in order to determine the embedding yield of granular particles, to evaluate the
chemical composition, macro and microstructure, and the thermal characterization of
composites, determination of microhardness and structural analysis by x-ray diffraction.

- Chapter 5 displays the results of the experimental research and the research mode
regarding surface tension determination and the dynamic viscosity of composites in liquid
state, corresponding to the systems A6061/FeSi45, A6061/FeTi30 and A6061/SiC.

The equipment was designed and produced by the author for the determination of the
contact angle between liquid alloy and solid phase allowing the calculus of surface tension,
and for the determination of dynamic viscosity of melted aluminium alloy, with and without
granular particles used to composites obtained, was realized another equipment.

- Chapter 6 presents the general conclusions, the original contributions and future
directions for research.
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_ CAPITOLUL 1
STADIUL ACTUAL AL CERCETARILOR CU PRIVIRE LA OBTINEREA MATERIALELOR
COMPOZITE CU MATRICE METALICA SI PARTICULE GRANULARE GREU FUZIBILE

1.1. Materiale compozite cu matrice metalica

Materialele compozite sunt o combinatie realizata din cel putin doua materiale diferite
cu o interfata de separare a celor doi constituenti. Realizarea acestor materiale compozite
pentru o anumita aplicatie, se bazeaza pe selectarea rationala a tehnologiei de obtinere, a
matricei Si a materialului de adaos.

Materialele compozite sunt proiectate si pentru alte scopuri decét cel clasic prezentat,
si anume de materiale tehnologice noi combinand proprietatile intrinseci ale partilor
constitutive, respectiv aliaj de aluminiu si particule de feroaliaje FeSi45, FeTi30 si SiC, pentru
obtinerea unor dezoxidanti complecsi utilizati la elaborarea otelurilor.

1.2.  Criterii de selectie a materialelor compozite cu matrice metalica

Scopurile proiectarii materialelor compozite cu matrice metalica sunt de a combina
proprietétile dezirabile ale metalelor si materialelor de adaos, unul dintre ele, fiind de a servi
ca mijloc de transport al particulelor granulare de feroaliaje FeSi45, FeTi30 si SiC in topitura
de otel in etapa tehnologica de dezoxidare prin precipitare a otelurilor.

1.2.3. Utilizarea materialelor compozite cercetate

Daca materialul compozit utilizat pentru aplicatii tehnologice este obtinut in scopul
valorificarii ridicate a particulelor granulare de feroaliaje FeSi45, FeTi30 si SiC este important
ca la interfata sa nu se produca compusii intermetalici in concentratie ridicata precum si
defecte cum ar fi pori.

1.3.  Criterii de selectie a materialului matricei metalice

Pentru materialele compozite cu matrice metalica pot fi utilizate diverse metale si
aliajele. Pentru materialele compozite cu utilitate tehnologica, matricea metalica poate fi un
aliaj de aluminiu. Tn acest caz, importante sunt proprietdtile de suprafatd (tensiunea
superficiald si unghiul de contact) ale acesteia pentru favorizarea unui randament de
inglobare cat mai ridicat.

1.4. Criterii de selectie ale materialelor de adaos

Scopul tehnologic al materialelor de adaos in matricea metalica este de a facilita
transportul acestora intr-o topitura metalica, daca materialul compozit va fi folosit pentru
dezoxidarea otelurilor sau carburarea acestora, sau de a prelua forte exterioare.

In prezenta lucrare s-au testat si alte particule cum sunt feroaliajele FeSi45 si FeTi30
in scop tehnologic. Studierea acestor materiale granulare privind proprietatile de suprafata
(tensiunea superficiala si unghiul de contact) ajuta la explicarea unor procese care determina
randamentele de inglobare ih matricea metalica.

1.5. Metode de obtinere a materialelor compozite cu matrice metalica

Obtinerea in stare lichida a materialelor compozite, cand particulele granulare raman
un timp indelungat in contact cu aliajul topit al matricei si local poate rezulta o reactie intre
cele doua. Metoda Stir Casting Vortex nu este o tehnologie potrivitda materialelor de adaos
fibre sau filamente deoarece amestecarea produce ruperea acestora [34].
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Pentru obtinerea materialelor compozite cu particule granulare de dimensiuni nano

s-au efectuat cercetari cu ajutorul tehnologiilor ce utilizeaza amestecarea mecanica cu
ultrasunete pentru a se forma efectul de tip “cavitatie ultrasonica” [43].

1.5.3. Metode de obtinere in stare lichida

La metoda Stir Casting Vortex, particulele granulare sunt incorporate in matricea
topita folosind diverse tehnologii urmata de amestecarea mecanica sau presarea Si turnarea,
rezultand materialul compozit. In acest proces, o legatura puternica intre matrice si materialul
de adaos este realizata la temperaturi de obtinere ridicate.

In cazul metodei Stir Casting Vortex [50], descrisa in figura 1.2. materialul de adaos
este introdus Tn vartejul creat de materialul metalic lichid prin amestecarea mecanica.
Materialul de adaos este uniform distribuit in topitura dupa care materialul compozit rezultat
poate fi turnat.

<«—11ja de amestec

Materiale de adaos
particule granulare
adaugate pe o parte a
vortexului

/

- Matricea metalica topita

Figura 1.2. Schema metodei Stir Casting Vortex [60]

Pentru obtinerea unui material compozit prin metoda Stir Casting Vortex se impune
cunoasterea urmatorilor factori care influenteaza realizarea: domeniul de temperatura (peste
temperatura lichidus sau sub temperatura lichidus); introducerea anumitor cantitati de
particule granulare in topitura metalica; tratarea particulelor granulare (fie prin preincalzire fie
prin oxidare superficiald); mediul de obtinere presurizat/depresurizat sau in mediu inert;
pregatirea suprafetei lingoului metalic; utilizarea diferitelor forme de palete pentru
amestecarea mecanica; stabilirea unor viteze de rotatie pentru realizarea unor randamente
superioare de inglobare a particulelor granulare.
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CAPITOLUL 2
MATERIALE, METODE SI PROCEDURI EXPERIMENTALE

In prezentul capitol se analizeaza pe larg caracteristicile fizice, chimice si mecanice
ale matricei metalice, aliaj de aluminiu A6061, precum si ale particulelor granulare de
feroaliaje de FeSi45, FeTi30 si SiC. Descrierea in extenso a proprietatilor materialelor
utilizate are rolul de a cunoaste si proiecta tehnologile de obtinere in stare lichida a
materialelor compozite prin metodele de amestecare mecanica, prin metoda Stir Casting
Vortex si metoda de amestecare mecanica cu vibratii.

2.1. Materialele utilizate in cadrul experimentelor

Materialele utilizate in procesul de obtinere a materialelor compozite cu matrice
metalica si particule greu fuzibile sunt:
e Aliajul de aluminiu, marca A6061 [185] cu compozitia chimica prezentata in tab. 2.1 si
e Particule greu fuzibile de FeSi45, FeTi30 si SiC.

2.1.1. Caracterizarea aliajului de aluminiu utilizat pentru matricea metalica a
compozitelor studiate

in tabelul 2.1 se prezinta unele proprietati specifice ale marcii de aliaj A6061. Aceste
proprietati reflecta cateva din conditile impuse pentru obtinerea materialelor compozite de

tipul A6061/FeSi45, A6061/FeTi30 si A6061/SiC.

Tabel 2.1. Compozitia chimica a aliajului de aluminiu A6061 [185]

Aliaj de Compozitia chimica (%)

aluminiu Si Mg Cr Cu Fe Mn Ti Zn Al
Max | Max Max Max

A6061 |0.4-0.8/0.8—-1.2/0.04-0.35|0.15-0.4 0.7 015 0.15 0.25 95.8 —98.6

2.1.2. Caracterizarea materialelor granulare utilizate in procesul de obtinere a
materialelor compozite

Materialele greu fuzibile in stare granulard, de feroaliaj sunt deseuri rezultate in
general pe traseul de obtinere — transport — manipulare - utilizare. Aceste materiale (FeSi45,
FeTi30 si SiC) sunt recunoscute [186], [187], [188], [189], [190], [191], [192] ca fiind dure dar
si friabile (se sfarama foarte usor). Se poate preciza faptul ca, odatd cu cresterea
concentratiei de element de aliere in feroaliaj, se reduce friabilitatea la tipurile de feroaliaje
utilizate in prezenta cercetare [192].

21.21. Determinarea proprietétilor fizice ale materialelor sub forma granulara

a. Stabilirea formei particulei solide

Forma granulelor este determinata in general, de procesul de maruntire in urma
manipularilor succesive a materialelor granulare de feroaliaje si SiC. Particulele granulare
pot avea forme diverse cum ar fi: sferice, alungite, lamelare, lenticulare, aciculare, poliedrice
sau spongioase, dendritice si altele asa cum se pot observa in figura 2.2.
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Sferic Rotunjit Unghiular Spongios
: (Plat) au poros Fibros
Cubic  Accicular Lactimi Cilindric Poligonal
neregulat

Aéglom; erat Ligamental E 2

Figura 2.2. Particule granulare in diferite forme

Tabel 2.4. Imagini ale particulelor de FeSi45, FeTi30 si SiC pe un caroiaj milimetric cu
diviziunea unitard de 1 mm

Nr | Granulatia Tipuri de materiale granulare

crt mm FeSi45 FeTi30 SiC
Hi%e o BHR pb, il
; B! e !

1 | dmp=0,80 1 : ' il

2 | dpp = 0,40

3 | dmp=0,04

Analizadnd macrografiile prezentate in tabelul 2.4 se observa ca, in ceea ce
priveste forma particulelor din materiale greu fuzibile utilizate pentru obtinerea compozitelor
cu matrice din aliaj de aluminiu, respectiv cele de FeSi45 si FeTi30 sunt preponderent
poligonale si sferice datoritd caracterului ruperii fragile a acestora in urma procesului de
faramitare, iar cele de SiC sunt acciculare.

b. Determinarea marimii particulelor granulare si a fractiei granulometrice

In cadrul experimentelor efectuate, méarimea particulelor respectiv repartitia
granulometrica a acestora, s-a determinat prin cernere printr-un set de site alese in

4




Basliu Vasile — Materiale, metode S$i proceduri experimentale

conformitate cu SR EN 24497:1994, de marime cunoscuta a oghiurilor sitei, apoi s-au
cantarit fractile separate $I S-au calculat masele lor procentuale. In figura 2.3 se prezinta
distributia granulometrica obtinuta prin cernere pentru particulele granulare de FeSi45.

250 -
B3
200

100 1— __ =

50 1

: ]

0,8 0,63 0,4 0,32 0,2 0,16 0,1 0,056 | 0,04 |<0.04
||:| FeSi45|189,371(181,503(156,867| 97,329 |175,559(127,817(227,219|102,859| 60,379 | 33,68

Clase granulometrice (mm)
Figura 2.3. Distributia granulometrica a particulelor granulare de FeSi45 obtinuta prin cernere

Analizand distributia granulometrica a particulelor granulare de FeSi45 din figura 2.3,
se observa ca particulele cu dm, = 0,8 mm si d,, = 0,4 mm sunt o fractii importante a
materialului analizat, ceea ce justificd necesitatea cunoasterea comportarii acestora la
obtinerea materialelor compozite.

in figura 2.4 se prezinta distributia granulometricd pentru particulele granulare de
FeTi30.

700 1

600

500 T T

D 400 1 +
(]

®
3004 — —
=

200 H — — r=

100+ — —
. M =

0,8 0,63 0,4 0,32 0,2 0,16 0,1 0,056 0,04 <0.04
|E| FeTi30 |607,606)|336,057 |482,086 224,238 | 395,815(181,766 (206,583 | 53,181 | 32,366 | 10,582

Clase granulometrice (mm)
Figura 2.4. Distributia granulometrica a particulelor granulare de FeTi30

Analizand distributia granulometricé a particulelor granulare de FeTi30 din figura 2.4,
se observa ca proprietatea de friabilitate a acestora determina creearea particulelor ce
apartin la mai multe clase granulometrice si rezultd ca nu sunt preferinte pentru o
dimensiune anume. Aceastd consecintd este datorata si energiei mecanice de impact
aplicata bucétilor mari de particule.

In figura 2.5 se prezinta distributia granulometrica pentru particulele granulare de SiC.
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||:|SiC 12,56 | 5265 | 2,054 | 0,215 | 0,194 | 0,178 | 0,401 | 0,655 | 0,201 | 0,144

Clase granulometrice (mm)
Figura 2.5. Distributia granulometricé a particulelor granulare de SiC

Analizand distributia granulometrica a particulelor granulare de SiC din figura 2.5 se
observa ca exista o diversitate de dimensiuni ca urmare a condtiilor locale de lucru
consecintd a sfardmarii mecanice (din bucdtile de material grosier disloca bucati cu
dimensiuni reduse).

c. Influenta permeabilitatii p articulelor in stare granulara asupra infiltrarii aliajelor in
stare lichida

Permeabilitatea este definita ca proprietatea unui fluid de a se infiltra printr-un strat de
particule. De o importantd deosebita este dimensiunea fizica a spatiului intergranular, cu cat
spatiul intergranular este mai mare cu atat mai facila este infiltrarea lichidului prin strat.

Cunoasterea diametrului spatiului interparticule (pentru cazul formei sferice), figura
2.15, reprezinta o evaluare foarte utila deoarece se poate determina cu o buna aproximatie
volumul minim de aliaj lichid care trebuie sa umple aceste goluri si se poate determina
presiunea minima impusa pentru ca spatiile dintre particule sa fie umplute cu aliaj.

E | O 3 particule B4 particule caza 04 particule cazb |
3 0,16
<4
©
g 0,12
S
g
£ 0,08 -
ko)
E
3 0,04
(0]
N
©
o 0 0 —
0,8 0,4 0,04
O 3 particule 0,061 0,0308 0,00308
B 4 particule caz a 0,164 0,082 0,0082
04 particule caz b 0,1164 0,0582 0,00582

Diametru mediu particule (mm)
Figura 2.15. Variatia dimensiunii spatiilor intergranulare functie de dimensiunile particulelor

Se poate determina astfel existenta unei dependente liniare sau de altd natura intre
goluri — particule. Spatiul intergranular este golul initial, in conditii statice fara aplicarea
vibratiilor mecanice, pe care aliajul de aluminiu lichid trebuie sa-l umple partial spre total.
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2.1.2.2.

Determinarea compozitiei chimice

Metodele pentru determinarea compozitiei chimice au fost metoda spectrometriei de
fluorenscenta cu raze X (XRF) pentru care s-a utilizat spectrometrul de marca Innov-X
System existent in laboratorul Facultatii de Inginerie si microsonda electronica EDX de la
microscopul electronic SEM de marca Fei Quanta 200 din cadrul laboratorului de la
Facultatea de Stiinte si Mediu a Universitati ,Dunarea de Jos” din Galati. Rezultatele
obtinute, prin aplicarea celor doua metode, pentru tipurile de particule cercetate, sunt

prezentate in tabelul 2.5 comparativ cu datele din standard.

Tabel 2.5. Compozitia chimica a particulelor granulare solide

Nr. Tipul Compozitia chimica a particulelor (%)
crt.| particulelor Metoda EDX Metoda XRF Standard
granulare
1 FeSi45 Si—43,46; Fe — 13,35; Si-43,6; Fe - SR ISO 5445/1995
0-22,15;C—-7,49; Al | 5553; Mn-0,54; | Sid40—47; Mnpax- 1; Crmax
—3,47; Na - 3,66; W — Cr-0,33 —0,6; Pmax — 0,04; Spax —
1,85, P -0,09; S - 0,27 0,04; Crax — 0,5; Alax — 2;
2 FeTi30 Ti—19,90; Fe — 24,4; O Ti 34,87; Fe - SR ISO 5445/1995
-27,79; C-7,07; Al — 53,67, Ti—35; Crax — 0,15; Prax —
10,25; Si—5,15; P — Si-6,24; Al - 4,55; | 0,08; Spax— 0,05; Cu - 2;
0,42; S -0,65 Mn - 0,67
3 SiC C-30; Si—69,99 - SR ISO 5064:1997
C —30; Si—69,99

In figura 2.23. este prezentatd o microzona prin microscopie electronica (SEM) pe
care s-a realizat analiza EDX precum si rezultatul acestei analize pentru particulele de

FeSi45.

Figura 2.23. Spectrul pri\}ind campoii;‘ia chimicé]dete;;rvinaté prin]metoaa de analizd EDX a

particulelor de FeSi45

in figura 2.24 se prezinta rezultatul analizei SEM si EDX pentru o proba de FeTi30.
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Figura 2.24. Spectrul privind compozitia chimica determinaté prin metoda de analizd EDX a
particulelor de FeTi30

in urma analizei EDX pentru determinarea compozitiei chimice se poate observa ca
particulele in stare granulara de feroaliaje contin carbon in concentratii ridicate (C
aproximativ 7%) si suprafata este puternic oxidatd (continut ridicat de oxigen, aproximativ
28%).

21.2.3. Determinarea proprietatilor tehnologice

Proprietatile tehnologice ale materialelor granulare sunt :
a. Friabilitatea;

b. Densitatea aparenta de umplere;

c. Fluiditatea.

a. Friabilitatea materialelor granulare

Proprietatea intrinseca de friabilitate este specifica materialelor solide supuse
proceselor mecanice de amestecare, rostogolire, frecare mecanica care se concretizeaza
prin pierderea in greutate si formarea de marunt care devine deseu si daca nu se valorifica
reprezinta pierdere pentru producator Si/sau utilizator.

Producatorii vand feroaliajele pe clase granulometrice: 15 — 20 mm; 35 — 40 mm si
50 — 100 mm. Practica industriala a aratat faptul ca pentru feroaliajele cu granulatia mai
mica, maruntul rezultat este in cantitate mai mare iar pentru cele sub forma de bulgari mai
mari, maruntul rezultat este mai redus — tabel 2.6.

Tabel 2.6. Pierderi prin sfardmarea bucdtilor de feroaliaje

Nr. N Granulatie materialele granulare, [mm]
crt. Friabilitate 1520 T
Pierdere prin sfaramare pe traseul productie- a0 e
! transport pentru FeSi45, FeTi30 <~8% <~2%

In cadrul standardelor internationale, pentru materialele din domeniul procesarii
metalurgice, sunt prevazute teste de friabilitate care evidentiaza pe o scara de la 1 la 6

capacitatea materialelor de a se faramita.
Standardele internationale ASTM, Euronorm, SR ISO includ, pentru fiecare material

supus procesului de manipulare — transport, un ghid pe care utilizatorul final (otelaria) al

materialelor solide il poate consulta.
8
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a. Densitatea aparenta de umplere

Densitatea aparentd p,, in g/cm®, se calculeaza ficand raportul intre masa M a
particulelor din recipient, in g, si volumul recipientului, de 25 cm®. Se calculeaz& media

aritmetica a trei determinari.

Pentru cele trei tipuri de materiale FeSi45, FeTi30 si SiC, asa cum se observa din
figura 2.25, rezulta o variatie normala a masei in raport cu diametrul particulelor granulare.

3,57

B FeSi45 BFeTi30 OSiC

Densitatea aparenta (g/cm?)

0,16 0,2 0,32 0,4 0,63 0,8

B FeSi45 | 1,636

1,928 | 1,946 | 1,968 | 2,035 | 1,986 | 1,812

B FeTi30 | 1,864

2,459

2592 | 262 | 2729 | 2,84 | 2,827 | 295

osSic 0,9764

0,9924

0,9964 | 1,0004 | 1,0964 | 1,0892 | 1,1368 | 1,1448

dmp, (mm)

Figura 2.26. Variatia densitatii aparente in functie de dimensiunile particulelor granulare de
FeSi45, FeTi30 si SiC

Densitatea aparenta prezinta o crestere proportionala cu cresterea diametrelor medii
ale particulelor. Asa cum se obseva in figura 2.26 cea mai mare densitate o au particulele de
FeTi30 cu dnp = 0,8 mm, deoarece densitatea cea mai mare o are FeTi30 = 6,2 g/cm3 iar cea
mai mica densitate o au particulele granulare de SiC cu dm, = 0,04 mm.

c. Fluiditatea particulelor solide in stare granulara

Fluiditatea particulelor granulare se apreciaza prin capacitatea de curgere cu ajutorul
unei palniei calibrate (SR ISO 4490:2000) [299]. Fluiditatea este caracterizata prin timpul, in
secunde, in care o anumita cantitate de particule trece printr-un orificiu calibrat, de 0 anumita
dimensiune, al unei palnii standardizate (aparatul Hall).

120

100

®FeTi30 @ FeSi45 O SiC|

80

60

Timp (sec)

40

20

0,04 0,06 01 0,16 0,2 0,32 0,4 0,63
|l FeTi30 90 41 37 41 44 53 60 96
|l FeSi45 100 42 44 40 45 53 75 100
|E| SiC 105 104 80 62 52 61 72 90
dmp, (mm)

Figura 2.29. Variatia timpului de curgere a particulelor granulare de FeSi45, FeTi30 si SiC

Pentru particulele granulare de FeSi45 si FeTi30 se poate observa o crestere
progresiva a timpului de scurgere datorata formelor particulelor apropiate de tipul poligonal

9
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sau sferic. Pentru particulele granulare de SiC se pot observa diferente semnificative intre
diametrele medii deoarece formele alungite sau acciculare induc un comportament aleatoriu.

2.2, Tehnici de caracterizare a materialelor compozite in stare lichida si solida

Pentru caracterizarea proprietatilor materialului compozit elaborat s-au utilizat

urmatoarele metode:

e determinarea proprietatilor termice (analiza DSC cu Calorimetrul DSC823e Mettler
Toledo);

e determinarea microduritatii cu microdurimetrul Vickers PMT3;

e determinarea aspectelor morfologice prin microscopie optica si microscopie electronica
(SEM) si analiza chimica a materialelor compozite (EDX) de marca FEI QUANTA 200;

e analiza chimica elementala cu spectrometrul cu fluorescentd de raze X (XRF) de marca
Innov-X System;

e determinarea proprietatilor structurale (XRD) cu difractometrul DRON 3.

e masurarea vascozitatii dinamice aparente (metoda rotativa cu vascozimetrul Brookfield);

e masurarea tensiunii superficiale si a unghiului de contact (metoda picaturii asezate pe
placutd);

2.3. Concluzii partiale

1. S-a determinat compozitia chimica a materialelor solide FeSi45, FeTi30 si SiC
pentru a aprecia influenta unor elemente din compozitia chimicd a acestor materiale
granulare asupra matricei metalice (aliaj de aluminiu A6061) la temperatura de elaborare a
compozitelor, care poate influenta inglobarea particulelor in aceasta matrice metalica,
precum si distributia lor in materialul solidificat.

2. Conform standardelor aferente in vigoare cu privire la friabilitatea materialelor
FeSi45, FeTi30 si SiC, acestea au fost incadrate in clasa materialelor cu friabilitate ridicata si
cu pierderi corespunzatoare.

3. Din diversitatea de forme ale particulelor granulare se poate trage concluzia ca
feroaliajele FeSi45 si FeTi30 sunt preponderent poligonale si sferice, iar SiC prezinta o forma
aciculara.

4. Dintre toate clasele granulometrice determinate, de interes pentru prezenta tema
de cercetare au fost cele corespunzatoare diametrului mediu al particulelor de 0.8 mm, 0.4
mm si 0.04 mm pentru FeSi45, FeTi30 si SiC.

5. S-a realizat o clasificare a particulelor in functie de spatiile libere dintre granule si
permeabilitatea acestora, tinand cont de influenta deosebita asupra capacitatii de infiltrare a
aliajului lichid prin aceste spatii intergranulare.

6. Determinarea grosimii stratului de particule este necesara pentru predictia
posibilitati de infiltrare a aliajului de aluminiu. A rezultat ca cu cat stratul de particule
granulare este mai mare si dimensiunea lor este mai redusa, cu atat mai greu este sa se
realizeze un randament de inglobare satisfacator (peste 50%).

7. S-au determinat suprafata si volumul particulelor, numarul de particule pe gram si
lungimea canalului ce trebuie umplut cu aliaj lichid in scopul aprecierii randamentului de
infiltrare a aliajului de aluminiu printre particule.

8. Pentru cazul ideal al formei sferice a unei particule, s-a determinat pentru cele trei
situatii diferite diametrul golului interparticule: aranjament cu trei particule — prin doua
metode, aranjament cu patru particule tangente si aranjament cu patru particule distantate.

9. S-a determinat densitatea aparenta de umplere, compactitatea de umplere si
porozitatea de umplere tindnd cont de natura particulelor si de diametrul particulelor
granulare, si a rezultat cd cea mai buna infiltrare a aliajului topit se realizeaza printre
particulele de SiC deoarece au si cea mai mica porozitate de umplere la dn, = 0,8 mm a
particulelor. Toate aceste proprietati se pot explica prin forma plata si aciculara a particulejor.
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Basliu Vasile — Cercetari experimentale pentru obtinerea materialelor compozite cu matrice metalica din aliaj de
aluminiu (A6061) $i particule granulare de FeSi45, FeTi30 si SiC, prin metoda Stir Casting
Vortex

CAPITOLUL 3
CERCETARI EXPERIMENTALE PENTRU OBTINEREA MATERIALELOR COMPOZITE CU
MATRICE METALICA DIN ALIAJ DE ALUMINIU (A6061) SI PARTICULE GRANULARE DE
FeSi45, FeTi30 SI SiC, PRIN METODA STIR CASTING VORTEX

In cadrul cercetérilor experimentale, pornind de la tehnologiile actuale de obtinere a
materialelor compozite, s-a proiectat si realizat o instalatie cu amestecare mecanica numita
Stir Casting Vortex, in vederea realizarii unor randamente de inglobare ridicate a particulelor
granulare greu fuzibile in sistemele A6061/FeSi45, A6061/FeTi30 si A6061/SiC.

Particulele granulare utilizate ca faze disperse in materialele compozite au avut
dimensiuni diferite, de la cele mai fine cu dy, = 0,04 mm la cele cu dn,, =0,8 mm.

3.1. Motivarea si planul experimental

in programul experimental pentru obtinerea materialelor compozite prezentat in
tabelul 3.1, se regasesc principalele caracteristici ale probelor de materiale compozite si
parametrii de lucru aplicati in procesul de obtinere a compozitelor din sistemele analizate.

Aliajul de aluminiu A6061, in timpul incalzirii la 700°C, a condus la formarea unei
cantitati de zgura ca urmare a oxidarii topiturii, dar zgura respectiva, formatd in partea
superioara, s-a solidificat odatad cu materialul compozit si a ramas la suprafata in proportia
cea mai mare iar partial a fost antrenata in topitura de aliaj (matrice) in timpul amestecarii
mecanice.S-a aproximat ca la toate probele a rezultat o cantitate de zgura aproximativ egala
deoarece elaborare a avut loc in aceleasi conditii: temperatura, timp, instalatie de elaborare
si cantitate de aliaj de aluminiu.

Calculul de sarja a avut in vedere o cantitate totala de materiale de 200 g din care
33% (procente de masa), respectiv 50 g au fost particulele granulare.

S-a luat in calcul cantitatea de particule pierdute si neinglobate in proba de compozit
pentru determinarea randamentului de inglobare n, cu formula de mai jos:

Mpj —M

=—PL_PP 400 , (%) (3.1.)

unde: n - randament de inglobare, (%); my — masa particule initiale, (g); m,, — masa
particule pierdute, (g)

Tabel 3.1. Program experimental pentru obtinerea materialelor compozite

n

Compunere incarcatura
Masa | Masa |Diametrul| Masa
Material | Cod |de aliaj|particule| mediu al | particule |Randament| Tempera Viteza de
compozit |proba| AG6061 | initiale |particulelor| pierdute |de inglobare| tura Timp | rotatie
m My Amp Mpp n T t v
(9) (9) (mm) (9) (%) (°C) (min.) | (rot/min)
A 150 50 0,8 - - 700 10 420
A, | 150 | 50 0,63 - - 700 10 | 420
Az 150 50 0,40 - - 700 10 420
A, 150 50 0,32 - - 700 10 420
AB061/FeSi45 As 150 50 0,20 - - 700 10 420
Ag 150 50 0,16 - - 700 10 420
A; 150 50 0,10 - - 700 10 420
Asg 150 50 0,056 - - 700 10 420
Ag 150 50 0,04 - - 700 10 420
Ao 150 50 <0,04 - - 700 10 420
B 150 25 0,8 - - 700 15 170
. B, 150 50 0,8 - - 700 30 170
A6061/FeTi30 B, 150 50 0,4 - - 700 30 170
B, 150 50 0,04 - - 700 30 170
. C,4 150 50 0,8 - - 700 15 150
ABOBT/SIC |7 ™™ 150 | 50 0,4 - - 700 15 | 150




Basliu Vasile — Cercetari experimentale pentru obtinerea materialelor compozite cu matrice metalica din aliaj de
aluminiu (A6061) $i particule granulare de FeSi45, FeTi30 si SiC, prin metoda Stir Casting
Vortex

3.2. Instalatia experimentala pentru obtinerea materialelor compozite cu matrice
metalica de aliaj de aluminiu si faze disperse

Metoda de amestecare mecanica denumita Stir Casting Vortex s-a aplicat folosind
instalatia proiectata si realizatd de autorul tezei, prezentata in figura 3.1, care a permis
introducerea materialelor de adaos (particule greu fuzibile) cum ar fi feroaliaje (FeSi45 si
FeTi30) si carbura de siliciu alimentate in zona de vartej creata in topitura lichida.

1

\ 4

y vy

k7 e

Figura 3.1. Schema instalatiei de amestecare mecanica, metoda Stir Casting Vortex [291]

1 — sistem de manevrare a dispozitivului de agitare a baii metalice; 2 — creuzet metalic; 3 —
cuptor cu bare de silita; 4 — dispozitiv de amestecare; 5 — disc prevazut cu senzor magnetic;
6 — tija port-elice; 7 — sistem de masurare a temperaturii (termocuplu Cr-Al); 8 — surséa de
alimentare prevazuta cu regulator de temperatura; 9 — dispozitiv de masurare a turatiei

Datele tehnice privind instalatia de elaborare cu amestecare mecanica prin metoda
Stir Casting Vortex sunt:
- Sistem de agitare: Ppax = 1100 W
n=0...800 rpm
- Incalzire electrica: elemente de incélzire reprezentate de bare de silita
R=4Q
Putere =0 ...3,6 kW
- Sistem de reglare a temperaturii
- PID — 1RT96;
- senzor de temperatura, sonda K (Cromel - Alumel);
- domeniu de temperatura 0 ... 900°C,
- Sistem de masurare a vitezei de rotatie a agitatorului: microcontroller cu senzor Hall
- Sarja: volum max. 1,05 dm?®, masa max. 0,7 kg.
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Basliu Vasile — Cercetari experimentale pentru obtinerea materialelor compozite cu matrice metalica din aliaj de
aluminiu (A6061)si particule granulare de FeSi45, FeTi30 si SiC, prin metoda Stir Casting
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a)
Figura 3.3.a), b) Dimensiunile de gabatrit ale creuzetului metalic si ale agitatorului

In cadrul cercetarilor au fost testate doua tipuri de palete cu forme si dimensiuni
diferite (vezi figura 3.3). in figura 3.4 se prezinta tipurile de palete utilizate pentru obtinerea
materialelor compozite, iar in figura 3.5 se prezinta masurarea unghiului de atac al elicei de
antrenare. De asemenea, dispozitivul de masurare a turatiei cu senzor magnetic este
prezentat in figura 3.6.

b) ‘ ,
Figura 3.4. Paleta de amestecare: a) tip elice Figura 3.5. Dispozitiv de masurare a
(amestecator), b) dreapta unghiului de atac al elicei de antrenare

Figura 3.6. Dispozitiv de masurare cu senzor magnetic a turatiei
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Basliu Vasile — Cercetari experimentale pentru obtinerea materialelor compozite cu matrice metalica din aliaj de
aluminiu (A6061) $i particule granulare de FeSi45, FeTi30 si SiC, prin metoda Stir Casting
Vortex

Modul de functionare a instalatiei experimentale Stir Casting Vortex este prezentata
schematic in figura 3.7.

SISTEM
MECANIC DE
AGITARE A BAII
MASURAREA
VITEZEI DE
ROTATIE
\ SISTEM DE
f;gg%gé PROCES Y MASURARE
—|/ A TEMPERATURII
. pe————
FEED - BACK “

Figura 3.7. Schema de functionare a instalatiei Stir Casting Vortex [291]

3.3. Obtinerea materialului compozit din sistemul A6061/FeSi45

Proiectarea si realizarea experimentelor a urmarit punerea in evidenta a inglobarii in
matricea metalica de aliaj de aluminiu marca A6061 a particulelor greu fuzibile, in special
feroaliaje, cu diametre medii cuprinse in diferite clase granulometrice. Astfel, s-au variat
dimensiunile particulelor de feroaliaje FeSi45, FeTi30 si SiC, mentinand constanti ceilalli
parametri: temperatura, durata de amestecare, viteza de rotatie, forma paletei si compozitia
chimica a aliajului de aluminiu.

Tabel 3.2. Condlitiile de obtinere a materialului compozit din sistemul A6061/FeSi45

Compunere incarcatura
A6061 FeSi 45
Cod | Masa Masa | Diametrul Masa
proba| aliaj de |particule| mediu al | particule | Randament de Viteza de
AB6061 | inttiale |particulelor] pierdute inglobare Temperatura| Timp rotatie
m Mpi dmp Mpp n T t v
(9) (9) (mm) (9) (%) (°C) (min.) |(rot/min)
Aq 150 50 0,8 30 40 700 10 420
A, 150 50 0,63 30,5 39 700 10 420
As; 150 50 0,40 31 38 700 10 420
A, 150 50 0,32 31,25 37,5 700 10 420
As 150 50 0,20 32 36 700 10 420
As 150 50 0,16 32,15 35,7 700 10 420
A; 150 50 0,10 32,75 34,5 700 10 420
Ag 150 50 0,056 33,5 33 700 10 420
Ag 150 50 0,04 33,6 32,8 700 10 420
A1 150 50 <0,04 34,50 31 700 10 420

Cercetarile experimentale prezentate in literatura de specialitate au aratat ca la
materialele compozite elaborate prin metoda de amestecare mecanica Stir Casting Vortex
regimurile de inglobare au fost corespunzatoare.
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Basliu Vasile — Cercetari experimentale pentru obtinerea materialelor compozite cu matrice metalica din aliaj de
aluminiu (A6061) $i particule granulare de FeSi45, FeTi30 si SiC, prin metoda Stir Casting
Vortex

3.4. Caracterizarea materialului compozit din sistemul A6061/FeSi45 obtinut prin
metoda Stir Casting Vortex

Pentru caracterizarea materialului compozit cu particule granulare de FeSi45 obtinut
prin amestecarea mecanica prin metoda Stir Casting Vortex s-au folosit urmatoarele metode
de investigare:

- Analizele chimice EDX si XRF, care pun in evidentd modificarea compozitiei chimice
la interfata matrice metalica si particule granulare. Acest tip de analiza s-a facut
selectiv pentru probe reprezentative;

- Metoda metalografica, care evidentiaza in cdmpul probei aspecte cum ar fi: dispersia
particulelor, influenta metodei de amestecare asupra procesului de obtinere al
materialelor compozite si porii care se formeaza.

- Analiza structurii prin microscopie electronica (SEM) pentru a evidentia microstructura
compozitelor studiate.

3.4.1. Analiza chimica efectuata pe suprafata probelor de material compozit
A6061/FeSi45 prin metoda EDX

Pentru proba de material compozit, in figura 3.12 si in tabel 3.3 se prezinta rezultatul
analizei compozitiei chimice efectuata cu ajutorul microscopului electronic cu baleiaj (SEM),
metoda EDX.

k FeL
i T — oK SiK P+K
im T i I TN 1o 1200 e i A " ]
100 10 EET) [ S0 0 i

a ;
b
Figura 3.14. Spectrele a, b care redau rezultatele analizelor elementale EDX, pentru
materialul compozit A6061/FeSi45

Tabel 3.4. Compozitia chimicd a materialului compozit A6061/FeSi45

Nr. Compozitia chimica (%)

crt. Zona analizata Al Fe Si o)
1 Particula (a) 60,88 26,57 10,6 1,95
2 Matrice metalica (b) 90,36 1,43 3,55 4,65

Din figurile 3.13, 3.14 si tabelul 3.4 se observa urmatoarele: la compozitia chimica de
pe particula se pune in evidenta prezenta aluminiului in concentratie de 60,88% (procente de

masa). Amestecarea mecanica prin metoda Stir Casting Vortex, la temperatura de lucru
(700°C) si timpul de amestecare de 10 min. a favorizat umectarea totalda a particulelor
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Basliu Vasile — Cercetari experimentale pentru obtinerea materialelor compozite cu matrice metalica din aliaj de
aluminiu (A6061) $i particule granulare de FeSi45, FeTi30 si SiC, prin metoda Stir Casting
Vortex

granulare de catre aliajul de aluminiu iar prin mecanismul difuziei bidirectionate se poate
explica concentratia ridicata a aluminiului in zong particulei. De asemenea, se observa
prezenta oxigenului in concentratie de 1,95% (procente de masa), o concentratie redusa,
rezultédnd o pelicula de oxid de aluminiu cu grosime redusa la marginea particulei.

3.4.2. Analiza macrostructurala a probelor de material compozit A6061/FeSi45 obtinut
prin metoda Stir Casting Vortex

Analiza macrostructurala isi propune sa puna in evidenta la scara macro aspecte
legate de distributia particulelor in matricea metalica, formele diverse ale particulelor,
evidentierea defectelor inerente procesului de obtinere, in speta porii, difuzia ca mecanism
de formarea a legaturilor matrice — particule.

Figura 3.15. Macrostructura probei A; de material compozit A6061/FeSi45 cu d,,, = 0,8 mm

in figura 3.15 se prezintd o sectiune transversala prin proba A; (A6061/FeSi45 cu
particule avand dn, = 0,8 mm). Masa de particule a fost inglobata prin metoda Stir Casting
Vortex, sectiunea a fost pregatitd prin taiere mecanica, slefuire si lustruire. Se observa
distributia neuniforma a particulelor pe sectiunea transversala. Amestecarea particulelor este
dificil de realizat la margine datorita vascozitdtii mari a topiturii metalice si a efectului de
perete de la amestecare.

in zona centrald se observa o distribuire uniforma a particulelor si o orientare a
particulelor dupa sensul turbionului, pe baza minimei rezistente la amestecarea mecanica a
lichidului si ca urmare a faptului ca particulele sunt impinse spre centrul probei de frontul de
solidificare. Tn cazul structurii dendritice particulele sunt prinse intre ramurile secundare sau
tertiare ale dendritelor. De asemenea, in zona centrala se observa o usoara scadere a
densitatii particulelor datorita efectului centrifugal.

3.4.3. Analiza microstructurala a probelor de material compozit A6061/FeSi45 prin
microscopie optica

Pentru analiza microstructurala s-au prelevat esantioane din compozitele
AB6061/FeSi45, si s-au pregatit prin slefuire si lustruire in laboratorul de pregatire a probelor
din Universitatea ,Dunarea de Jos” din Galati. S-au evidentiat graunti poligonali de culoare
gri de solutie solida a (de Si in Al) sau pot fi, la interfete, posibil compusi intermetalici de
FeAl; si particule de FeSi45 care au aspect poligonal s-au sferic si cristale cu aspect
accicular care pot fi de Si sau de eutectic (a + Si).

Analizele microstructurale prezinta faptul ca, desi particulele au avut initial anumite
dimensiuni unele dintre ele s-au faramitat si micsorat pana la dimensiuni apropiate.

in figurile 3.16 — 3.21 sunt puse in evidentd microstructurile si micrografiile
materialului compozit A6061/FeSi45 la care particulele granulare de FeSi45 cu dp,, = 0.04
mm, 0.4 mm si 0,8 mm au fost inglobate in matricea metalica de aliaj de aluminiu.
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Basliu Vasile — Cercetari experimentale pentru obtinerea materialelor compozite cu matrice metalica din aliaj de
aluminiu (A6061) $i particule granulare de FeSi45, FeTi30 si SiC, prin metoda Stir Casting
Vortex

e

Figura 3.16. Microstructura materialului Figura 3.17. Micrografia materialului
compozit A6061/FeSi45, metoda Stir compozit A6061/FeSi45, metoda Stir
Casting Vortex (10 min) si dp,, = 0,04 mm  Casting Vortex (10 min) si dy,, = 0,04 mm

(atac 10% HF) (fara atac)

Particulele granulare fine de FeSi45 cu dn,, = 0,04 mm inglobate Tn matricea metalica
a materialelor compozite obtinute prin metoda Stir Casting Vortex, prezintd urmatoarele
aspecte: distributie omogena pe toata suprafata, prezenta particulelor cu forme poligonale,

omogenitatea dimensiunii granulelor, lipsa clusterilor locali si un grad redus de pori pe
suprafatd dovada a unei omogenizari rapide.

3.5. Obtinerea materialului compozit din sistemul A6061/FeTi30

Cercetarile privind obtinerea si caracterizarea compozitului A6061/FeTi30 sunt

similare cu cele pentru A6061/FeSi45. Materialul compozit a fost obtinut folosind energie
mecanica exterioara.

Compunerea incarcaturii si regimurile experimentale la obtinerea materialului
compozit din sistemul A6061/FeTi30 sunt prezentate in tabelul 3.6.

Tabel 3.6. Conditii de obtinere a materialului compozit A6061/FeTi30
Compunere incarcatura

A6061 FeTi30
Masa | Masa Diametrul Masa
de aliaj|particule| mediu al particule | Randament Viteza de
Cod |A6061 | initiale | particulelor | pierdute |de inglobare | Temperaturd | Timp rotatie
probd | m My, dmp Mpp n T t v
(9) (9) (mm) (9) (%) (°C) (min) | (rpm)
B 150 25 0,8 20 20 700 15 170
B, 150 50 0,8 31,5 37 700 30 170
B; 150 50 0,4 32,5 35 700 30 170
B, 150 50 0,04 35,5 29 700 30 170

In urma procesului de obtinere prin metoda Stir Casting Vortex la toate regimurile de
lucru s-a format material compozit. Pentru particulele granulare de FeTi30, cu dy, = 0,8 mm
si timpul de mentinere a topiturii in vederea inglobérii particulelor de 15 minute, respectiv 30
minute, s-a observat modificarea semnificativa a compozitiei chimice. Timpul de amestecare
mareste timpul de contact dintre particule si aliajul de aluminiu, deci mareste si suprafata
unde poate avea loc procesul de difuzie a aluminiului in particule.

3.6. Analiza materialelor compozite din sistemul A6061/FeTi30

Pentru a analiza materialul compozit s-au folosit urmatoarele metode de investigare:
- Analiza chimica EDX si XRF, pentru evidentierea neomogenitatii compozitiei chimice.
- Analiza microsopica, pentru evidentierea in campul probei a diverselor aspecte:
distributia omogena, aparitia porilor, dispersia particulelor, influenta semnificativa a
metodei de obtinere a materialului compozit.
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Basliu Vasile — Cercetari experimentale pentru obtinerea materialelor compozite cu matrice metalica din aliaj de
aluminiu (A6061)si particule granulare de FeSi45, FeTi30 si SiC, prin metoda Stir Casting
Vortex

- Analiza microscopica SEM, pentru evidentierea compusilor chimici nou formati.

3.6.1. Analiza chimica a suprafetei probelor de material compozit A6061/FeTi30 prin
metoda EDX

Pentru proba de material compozit din figura 3.24 (tabel 3.7), s-a facut analiza
compozitiei chimice.

Figura 3.25. Imagine SEM a materialului compozit A6061/FeTi30 cu dn, = 0,8 mm
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Figura 3.26. Spectrele a, b care redau analizele EDX, in doua puncte, pentru materialul
compozit A6061/FeTi30

Tabel 3.8. Analiza chimica a zonelor analizate de A6061/FeTi30
Nr. Compozitia chimica (%)
crt. Zona analizata Al Fe Ti

1 Particula (a) 61,75 30,13 8,13

2 Matrice metalica (b) 63,96 29,81 6,23

Din figurile 3.25, 3.26 si tabelul 3.8 se observa variatia compozitiei chimice pentru
elementele chimice aluminiu, fier si titan, prezente in zonele analizate de pe particula si din
zona matricei. in zona de pe particuld, pentru aluminiu se observa o concentratie ridicata de
61,75% (procente de masa) datorita procesului de amestecare mecanica prin metoda Stir
Casting Vortex, care a creat conditiile pentru umectarea totala si pentru difuzia bidirectionata
la margine. De asemenea, se observa valori apropiate ale concentratiei aluminiului, fie
datorita metodei de analiza — efectuata pe o zona foarte redusa, fie deoarece timpul de
elaborare a fost suficient pentru difuzia sa se produca in profunzime (valori apropiate ale
aluminiului pe matrice si pe particuld).

3.6.4. Analiza microstructurala a probelor de material compozit A6061/FeTi30 prin
microscopie electronica SEM

Pentru analiza s-a folosit microscopul electronic SEM Fei Quanta 200. Determinarea a
urmarit evidentierea unor detalii ale suprafetei probei care nu se pot observa prin
microscopia optica. Suprafata analizatd a fost pregatita prin slefuire si lustruire. O atentie
deosebitd a fost acordata pregatirii probei in vederea evitarii smulgerilor de particule Si a
formarii unor zgarituri pe suprafata probei.
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Basliu Vasile — Cercetari experimentale pentru obtinerea materialelor compozite cu matrice metalica din aliaj de
aluminiu (A6061) $i particule granulare de FeSi45, FeTi30 si SiC, prin metoda Stir Casting
Vortex

Pregatirea suprafetei s-a facut cu o grija deosebita pentru a nu distruge detaliile unei
structuri caracteristice unei matrice de aliaj de aluminiu cu deformabilitate ridicata si particule
dispersate dure cu forme si dimensiuni caracteristice.

HFW | spot| det
19 mm| 5.0 | LFD

Figura 3.29. Imagine SEM a materialului compozit A6061/FeTi30, metoda Stir Casting Vortex,
t =30 minsid,, =08 mm
in figura 3.29 se observa distributia particulelor granulare de FeTi30. Chiar daca in
figura ele se gasesc intr-o cantitate restransa totusi, nu se observa formarea de aglomerari
de particule si nici porozitati.

3.7.  Obtinerea materialului compozit din sistemul A6061/SiC

Obtinerea materialului compozit din sistemul A6061/SiC s-a facut prin inglobarea unei
mase cunoscute de particule granulare Th matricea metalica. Cu ajutorul unei forte exterioare
de natura mecanica s-a indus in topitura lichida particule care s-au inglobat in aceasta.

Programul experimental pentru obtinerea materialului compozit din sistemul
A6061/SiC cuprinde datele si conditiile de lucru din tabelul 3.10.

Tabel 3.10. Conditii de obtinere a materialului compozit A6061/SiC

Compunere incarcatura
A6061 SiC
Cod Masa Masa Diametrul Masa
proba de aligj particule mediu al particule | Randament Viteza de
A6061 initiale particulelor | pierdute | de inglobare | Temperatura| Timp | rotatie
m My Amp Moy n T t v
(9) (9) (mm) (9) (%) (°C) (min.) | (rpm)
C, 150 50 0,8 32,5 35 700 15 150
C, 150 50 0,4 34,5 31 700 15 150

Randamentul de inglobare a particulelor granulare cu dy,, = 0,8 mm a fost de 35 % iar
pentru particulele cu dm, = 0,4 mm de 31%.

Aceste randamente mici sunt consecinta unui proces de elaborare complex in care se
conjugd mai multi factori suprapusi: factori geometrici, rugozitatea peretilor (efectul de
perete), forma paletei amestecatorului mecanic, distanta de la paleta la perete, distanta de la
fundul creuzetului la perete (efectul de fund); factori termodinamici functie de temperatura,
care variaza in timpul procesului, de la perete spre centru. Prin marirea suprafetei de
contact, urmare a generarii vartejului (vortex), pe baza diferentei de temperatura, generarea
curentilor convectivi in interiorul topiturii, efectul atmosferei (umiditatea) asupra aliajului de
aluminiu; efectul preincalzirii formei si tipul marginilor, rugozitatea suprafetei particulelor la
contactul cu topitura supraincalzita, randamentul de inglobare poate fi influentat.
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Basliu Vasile — Cercetari experimentale pentru obtinerea materialelor compozite cu matrice metalica din aliaj de
aluminiu (A6061) $i particule granulare de FeSi45, FeTi30 si SiC, prin metoda Stir Casting
Vortex

3.8. Analiza materialelor compozite din sistemul A6061/SiC

Pentru a analiza materialul compozit s-au folosit urmatoarele metode de investigare:

- Analiza chimica EDX, pentru evidentierea neomogenitatii compozitiei chimice;

- Distributia elementelor chimice utilizand metoda spectrometriei cu raze X (EDX);

- Analiza microsopica care pune in evidentd in campul probei urmatoarele detalii:
distributia omogena, aparitia porilor, dispersia particulelor, influenta semnificativa a
metodei de obtinere asupra materialului compozit;

- Analiza microscopica cu baleiaj (SEM) pentru analiza detaliata a zonelor compusilor
chimici nou formati.

3.8.1. Analiza chimica a suprafetei probelor de material compozit A6061/SiC prin
metoda spectrometriei cu raze X (EDX)

S-au efectuat analize chimice in zona matricei metalice, zona de la interfata si pe
particule (tabelul 3.11). In figura 3.33 (a, b, ¢) sunt prezentate spectrele care arata variatia
compozitiei chimice in cele trei zone investigate ale materialului compozit A6061/SiC.

Figura 3.32. Imaginea SEM a materialului compozit A6061/SiC cu dp, = 0,8 mm
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Figura 3.33. Spectrele a, b, ¢ privind analizele EDX in trei puncte pentru materialul compozit
A6061/SiC
Tabel 3.11. Compozitia chimica in trei zone diferite a materialului compozit A6061/SiC

Nr. Compozitia chimica (%)

crt. Zona analizata Al Si C (o) Mg

1 Matrice metalica A6061 (a) 43,71 4,38 40,83 10,42 0,56

2 Interfata (b) 6,48 13,96 68,15 10,96 0,45

3 Particula SiC (c) 4,38 52,17 40,40 2,84 0,21

Din figura 3.33 se observa urmatoarele: la compozitia chimica de pe particula se pune
in evidentd prezenta aluminiului in concentratie de 4,38% (procente de masa) continut
posibil datoritd conditiilor de elaborare prin metoda Stir Casting Vortex (700°C) si a timpului
de amestecare mecanica (15 min.) cand se creaza posibilitatea transferului bidirectionat si
exista posibilitatea formarii compusului Al4C; ca urmare a procesului de difuzie a C din
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particulele de SiC, in topitura de aluminiu care umecteaza particulele, deci favorizeaza
inglobarea acestora.

Compusul Al,C; se poate regasi in zona de interfatd atunci cand sunt asigurate conditii
pentru formarea lui, respectiv temperatura si timp de mentinere corespunzator.

3.8.2. Distributia elementelor chimice utilizdnd spectrometria cu raze X (analiza EDX)

Distributia elementelor chimice s-a realizat utilizadnd facilitdtile microscopului
electronic Fei Quanta 200 cu ajutorul unui program prin care s-a trasat o harta bazata pe
tonuri de culoare. Astfel, s-a putut evidentia omogenitatea prezentei elementelor chimice pe

suprafata analizata.
b":}l 50um -

200x EV:15.0 Tilt:0 200x I{J la 0 Tilt:0 200:{ kV' 15 0 Tilk:D 200:( kV 15 0 Tilt:0

AlE  —50um SiK  +— 50um
200x  KkV:15.0 Tilt:0 200x kv:15.0 Tilt:0

Figura 3.34. Distributia elementelor chimice pentru materialul compozit A6061/SiC

Materialul compozit prezinta zone unde aluminiul se gaseste in concentratie ridicata si
zone unde elementele chimice ale particulelor de SiC sunt preponderente, conform figurii
3.34.

Siliciul este prezent atat in matricea metalica (in concentratie de 0,8% procente de
masa, conform compozitiei chimice a A6061) cat si pe particule (70% procente de masa
conform compozitiei chimice a SiC), iar distributia elementelor chimice a pus in evidenta
siliciul in toata zona analizata dar cu o concentratie ridicata pe particule.

Oxigenul are o distributie relativ uniforma in matricea metalica de aliaj de aluminiu, ca
urmare a prezentei Al,O3, si mai putin uniforma pe particule, unde oxigenul se poate gasi sub
forma de SiO..

3.8.3. Analiza macrostructurala a probelor de material compozit A6061/SiC

Analiza macrostructurala este o metoda uzuala pentru studiul macrostructurii
materialelor compozite cu particule de dimensiuni micrometrice obtinute prin amestecare
mecanica. In figura 3.35 se prezintd o sedtiune verticala prin proba materialului compozit
A6061/SiC.

Figura 3.35. Macrostructuré probei de material compozit A606 7/SIC pentru d,,, = 0,8 mm
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Macrostructura din figura 3.35 pune n evidentd o imagine de ansamblu a distributiei
neuniforme a particulelor de SiC cu dm, = 0,8 mm, in masa de aliaj de aluminiu, datorita
formei elicei si vitezei periferice. Amestecarea mecanica continua determina formarea unor
zone cu un numar ridicat de particule, zone cu o concentratie mai redusa dar si zone cu o
distributie mai uniforma. De asemenea, se poate observa in partea inferioara prezenta
defectelor, in special, prezenta porilor rezultati ca urmare a efectului de fund unde procesul
de amestecare mecanica a fost minim.

3.8.4. Analiza microstructurala a probelor de material compozit A6061/SiC prin
microscopie electronica cu baleiaj (SEM)

Analiza microstructurald s-a realizat pe probe de material compozit obtinute prin
metoda Stir Casting Vortex conform programului experimental, iar in figura 3.38 este
prezentata imaginea probei analizate.

Figura 3.38. Imagine SEM a probei de material compozit A6061/SiC, pentru dn, = 0,8 mm

Analizand microstructura probei din figura 3.38 se pot face urmatoarele observatii:
distributia particulelor este neuniforma, se pun in evidenta aglomerari de particule. Cu
ajutorul scalei imprimata pe imagine s-au estimat dimensiunile particulelor, acestea variind
de la valori < 0,2 mm si pana la 0,8 mm. Pe langa determinarea dimensiunilor, aceasta
metoda este esentiald pentru observarea formelor particulelor care se pot modifica in timpul
procesului de elaborare, in special datorita amestecarii mecanice, cand unele particule se
pot faramita sau se pot aglomera, asa cum este pus in evidentd si in imaginea din figura
3.38.

3.9. Concluzii partiale privind obtinerea materialelor compozite A6061/FeSi45,
A6061/FeTi30, A6061/SiC

1. Metoda de obtinere a materialelor compozite cu rol tehnologic, prin inglobarea unor
particule granulare intr-o matrice metalica prin metoda Stir Casting Vortex, este o metoda
promitatoare de elaborare, cu costuri reduse, care nu necesita investitii importante. Aceasta
metoda poate reprezenta Si o0 solutie alternativa fatd de alte metode costisitoare de
ecologizare a spatiilor de productie si depozitare.

2. A fost proiectata si realizata instalatia de obtinere a materialelor compozite prin
metoda Stir Casting Vortex care se bazeaza pe amestecarea mecanica a aliajului de
aluminiu topit si introducerea portionata de particule granulare greu fuzibile in vortexul creat
de un amestecator. Forma elicei amestecatorului si viteza de rotatie favorizeaza semnificativ
randamentul de inglobare prin crearea vartejului (vortex) in zona centrala a creuzetului care
este si locul unde se asigura efectul maxim al energiei mecanice.
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3. S-au facut cercetari experimentale prin testarea a doua tipuri de palete respectiv
paleta tip elice cu unghi de 10° si tip paleta dreapta. Fiecare din cele doua prezinta avantaje
specifice.

4. Pentru o inglobare corespunzatoare s-au testat trei timpi de elaborare: 10 min
pentru A6061/FeSi45, 30 min pentru A6061/FeTi30 si 15 min pentru AG6061/SiC.
Temperatura de obtinere s-a stabilit la 700°C cu o supraincalzire de aproximativ 40°C fata de
temperatura de topire a aliajului de aluminiu. In cazul vitezei de rotatie, s-au testat trei viteze
de rotatie 150, 170 si 420 rpm, observandu-se céa viteza de rotatie cea mai ridicata, de 420
rpm, creeaza conditiile cele mai potrivite pentru o inglobare buna.

5. In conditiile de temperatura, timp, viteza de rotatie si forma a elicei cunoscute (fixe)
s-au obtinut randamente de inglobare pentru particule cu diametre medii: 0.8 mm, 0.4 mm Si
0.04 mm intre 30-40 % pentru A6061/FeSi45, intre 20+ 39% pentru A6061/FeTi30 si intre
3235 % pentru A6061/SiC. Aceste randamente de inglobare reduse sunt rezultate ale unui
proces de obtinere complex in care se suprapun urmatorii factori: variatia temperaturii de
obtinere de la peretele creuzetului spre amestecator, marirea suprafetei de contact prin
crearea vartejului si cresterea cantitatii de zgura, diferenta de temperatura matrice/particule |
datoritd conductivitatii termice reduse, a formei si tipul marginilor, rugozitatea suprafetei
particulelor; factorii geometrici, rugozitatea peretilor si forma paletei amestecatorului.

6. Determinarea compozitiei chimice prin metoda XRF pune in evidentd o variatie
semnificativd a compozitiei chimice n functie de aria efectuarii analizei si de numarul mare
de particule granulare prezente in conditiile unei arii de 10 mm.

7. Determinarea compozitiei chimice prin metoda EDX a aratat ca: cu céat cantitatea
de particule granulare este mai mare cu atat se modifica compozitia chimica; aflandu-se in
zona valorilor intermediare ale matricei si a particulelor granulare.

8. Determinarea compozitiei chimice prin metoda EDX pe arii reduse pe particule, la
interfata particuld/matrice si in zona matricei metalice arata o variatie a compozitiei chimice
datorita proceselor fizico-chimice care au loc la obtinerea prin amestecare mecanica si a
difuziei localizate in jurul particulelor.

9. La nivel macrostructural se observa dispersia particulelor pe suprafata materialului
compozit, corelat cu tipul amestecatorului imersat in topitura, observandu-se efectul
centrifugal al acestuia. Astfel, se pun in evidenta zone cu un numar ridicat de particule, zone
cu o concentratie mai redusa dar si zone cu o distributie mai uniforma.

10. Microstructurile probelor de materiale compozite, obtinute prin metoda Stir
Casting Vortex, prezintd aspecte care depind de distributia particulelor, de starea acestora
datorita conditiilor de obtinere, sau de aglomerarea lor. Pe suprafata lor se gaseste o
concentratie ridicata de gaze adsorbite care pot diminua efectul pozitiv al dezoxidarii
complexe prin cresterea concentratiei de hidrogen in otelul elaborat. Pentru ca materialul
compozit sa fie util si eficient in procesul de dezoxidare, la interfata matrice
metalica/particule granulare nu este de dorit sa se formeze faze intermediare noi.

11. Procesul de obtinere al materialelor compozite prin metoda Stir Casting Vortex
trebuie sa fie dirijat astfel incat sa se asigure o amestecare rapida pentru a se evita
segregarea pronuntata pe inattimea materialului compozit solidificat.
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CAPITOLUL 4
DETERMINARI EXPERIMENTALE PRIVIND OBTINEREA S| CARACTERIZAREA
COMPOZITELOR CU MATRICE DIN ALIAJ DE ALUMINIU (A6061) SI PARTICULE
GRANULARE, PRIN AMESTECARE MECANICA CU VIBRATII

In acest capitol sunt prezentate rezultatele determinarilor experimentale privind
obtinerea si caracterizarea materialelor compozite cu matrice metalica cu ajutorul unei
metode noi de amestecare mecanica si anume prin vibratii, precum si caracterizarea acestor
materiale din punct de vedere al compozitiei chimice, structurale si a proprietatilor
tehnologice.

Pentru aceasta, autorul a proiectat si realizat o instalatie si tehnologia de obtinere prin
amestecare mecanica cu ajutorul vibratiilor a topiturii de aliaj cu particule asezate in straturi.

Tehnologia de elaborare a fost utilizatd pentru obtinerea materialelor compozite cu
matrice metalica din sistemele A6061/FeSi45, A6061/FeTi30 si A6061/SiC si s-au inglobat
particule cu dmp = 0,8 mm, 0,4 mm, 0,04 mm.

4.1. Motivarea si planul experimental

Cercetarile experimentale au avut drept scop studiul inglobarii unei cantitati cat mai
ridicate de materiale granulare greu fuzibile de FeSi45, FeTi30 si SiC in matrice de aliaj de
aluminiu. Astfel, s-a stabilit un raport procentual matrice/particule de 23% cantitate inglobata
prin metoda de obtinere cu ajutorul vibratiilor.

Au fost fixate conditile experimentale, respectiv temperatura de lucru de 730°C si
timpul de elaborare 10 minute, determinat prin teste preliminare. Duratele de timp mai mici
nu influenteaza favorabil omogenitatea iar durate de timp mai mari conduc la aparitia
transportului de masa prin difuzie si aparitia compusilor chimici, situatie practica nedorita
deoarece acestia se pot distribui la limita particulelor, impiedicand astfel o buna inglobare a
particulelor in matricea metalica.

Vibratiile mecanice induc in sistemul compus din aliaj de aluminiu A6061 in stare
lichida si particule granulare asezate in straturi, o deplasare verticala controlatd (prin
amplitudinea si frecventa vibratiilor), ceea ce creeaza conditiile pentru inglobarea lor.

Metoda folosita pentru amestecarea mecanica a avut la baza realizarea unui
aranjament spatial de tip sandwich. Acest aranjament se compune din trei straturi suprapuse
(figura 4.1). Stratul de sus si de jos sunt din aliaj de aluminiu iar cel de-al treilea strat de la
mijloc este format din particule solide in stare granulara de material de FeSi45, FeTi30 sau

de SiC.
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Figura 4.1. (a,b,c) Straturile asezate succesiv tip sandwich

1. Strat compact de A6061; 2. Strat de particule format de un singur tip de particule greu
fuzibile, respectiv de FeSi45, FeTi30 si SiC; 3. Strat compact de A6061

Topitura metalicd a fost supraincalzitd pana la temperatura de 730°C, dupa care a
urmat procesul de amestecare mecanica a aliajului topit cu particulele solide, prin vibrarea
masei suport.

Infiltrarea aliajul de aluminiu topit printre particulele solide granulare este favorizata de
procesul de vibrare a creuzetului cu amestecul heterogen. Amplitudinea si frecventa au fost
stabilite in functie de conditiile experimentale.

La inceput stratul de particule este compact iar aliajul de aluminiu se infiltreaza prin
spatiile intergranulare. Particule de la interfata solid-lichid sunt umectate, deci suprafetele lor
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sunt spalate de oxizi. Straturile de particule granulare se lovesc pe inaltime unele de altele si
se maresc spatiile intergranulare. Diametrul spatiilor intergranulare poate avea dimensiunea
minima, echivalenta cu valorea amplitudinii de vibrare a masei instalatiei, sau poate avea o
valoare mai mare. in aceste spatii intergranulare aliajul de aluminiu lichid se poate infiltra
conducand la omogenizarea amestecului format de aliajul de aluminiu lichid si particule.

4.2. Instalatia experimentald pentru obtinerea materialelor compozite cu matrice
metalica de aliaj de aluminiu si particule granulare de FeSi45, FeTi30 si SiC

Obtinerea materialului compozit prin aceasta metoda presupune topirea aliajului de
aluminiu in prezenta particulelor, urmata de o amestecare mecanica intensa a incarcaturii
din creuzet prin vibrare.
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Figura 4.4. Schema simplificata a instalatiei de obtinere a materialelor compozite cu particule
greu fuzibile folosind vibratiile

1 — termocuplu pentru masurarea temperaturii; 2 — elemente de incalzire; 3 — creuzet din
otel; 4 — cuptor de incalzire; 5 — echipament de vibratie; 6 — sistem de reglare a amplitudinii
si a frecventei; 7 — coloana de sustinere cuptor; 8 — placa ; 9 — indicator amperaj; 10 —
indicator tensiune; 11 — regulator de temperatura; 12 — sursa de incalzire (transformator); 13
— aparat de masura a vibratiei (amplitudine si frecventad) X — Viber [206]

Date tehnice privind functionarea instalatiei:
o Incélzirea electrica se realizeaz& cu elementele de incalzire reprezentate de bare de
silita, cu urmatoarele caracteristici: R = 4 Q; Putere =0 ...3,6 kW
e Sistem reglare temperatura compus din PID — 1RT96; senzor temperatura — K cromel
alumel; domeniu de reglare: 0 ... 900 °C
e Echipament pentru generarea vibratiilor:
- Greutatea totala pe platan: 20 kg;
- Frecventa vibratiilor: 0 — 80 Hz;
- Amplitudinea vibratiilor: 0 — 5 mm;
e Sistem de masurare a frecventei si amplitudinii X-viber VMI 199-28.
Sensibilitate - 100 mV/g max. mésurat&; domeniu + 50g; Frecventd domeniu (+ 3db)
- 0,5-15000 Hz;
e Sarja:masamax.=40g
in figura 4.6 se prezinta schema bloc de funciionare a instalatiei de obtinere a
materialelor compozite.
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Figura 4.6. Schema bloc de functionare a instalatiei experimentale bazata pe agitarea
mecanica prin vibrare in timpul solidificarii [206]

4.3. Obtinerea materialelor compozite din sistemul A6061/FeSi45

Aliajul de aluminiu A6061 in timpul incalzirii la 730°C a condus si la formarea unei
cantitdti de zgura ca urmare a oxidarii topiturii, dar zgura respectiva formata in partea
superioara s-a solidificat odata cu materialul compozit rezultat in urma elaborarii.

S-a determinat randamentul de inglobare n cu formula 3.1.

Calculul de sarja a avut in vedere o cantitate de materiale pentru elaborare de 32,5 g
din care 23% (procente de masa), respectiv 7,5 g au fost particule granulare.

Tabel 4.2.Variatia randamentului de inglobare a particulelor de FeSi45 cu d,, = 0,8 mm in
aliajul A6061, functie de parametrii de lucru corespunzétori metodei de amestecare prin vibratie

Masa FeSi45
Denumire pgrticule . .
b3 pierdute Rapdament de o Viteza [Temperatura Timp
pro Mpp inglobare Amplitudine | Frecventa Ve T t
(9) n (%) (m x10%) (Hz) (mm/s) (°C) (min)
A4 7,5 0 vibratii O | vibratii O 0 730 10
A, 4,62 38,4 0,02 70 7,07 730 10
A; 3,91 47,82 0,12 70 16,06 730 10
Ay 0,18 97,52 0,45 62 59,28 730 10
As 0,43 94,25 0,95 63 125,2 730 10
As 0,28 96,25 1,1 72 159,57 730 10
A; 0,3 96 3,2 35 245 730 10

Cantitatea maxima de faza dispersa inglobata in matricea metalica de aliaj de
aluminiu este de 97,52% pentru o amplitudine de 0,45 mm si o frecventa de 62 Hz, figura
4.11.

26



Basliu Vasile — Determinari experimentale privind obtinerea si caracterizarea compozitelor cu matrice din aliaj de
aluminiu (A6061) si particule granulare, prin amestecare mecanica cu vibratji

©
~
w1
N
©
>
)
a
©
>
)
o
©
o

Randament
de
inglobare,
(%)

)
]
rrTITTrrrrr

72

62

70 Frecenta,
(Hz)

0,02
0,12 0,45 0.95 11 32

Amplitudinea,( mm)

[m70 m70 062 063 m72 @35

Figura 4.11. Variatia randamentului de inglobare a particulelor de FeSi 45 cu dy,, = 0,8 mm,
functie de frecventa si amplitudine

Din tabelul 4.2 si figura 4.11, se observa un randament de inglobare ridicat, incepand
de la o amplitudine a vibratiilor de 0,45 mm, ceea ce sugereaza ca spatiul inter-granular
favorabil unei bune infiltrari a aliajului se formeaza relativ repede determinand o buna
omogenizare a aliajului cu particulele granulare.

Odatd cu cresterea amplitudinii se observa mentinerea valorilor ridicate ale
randamentului de inglobare (94,25%, 96,25%, 96%) in matricea metalica, valori ce sustin si
confirma faptul cd amplitudinea este un parametru fundamental la inglobarea unei cantitati
cat mai ridicate de particule greu fuzibile de FeSi45. Aceste fenomene se explica prin faptul
ca straturile de particule sunt mai putin compacte si porozitatea aparenta este mai mare.

Se poate trage concluzia ca, acesta este domeniu de amplitudini si frecvente la care
inglobarea particulelor are loc.

Pentru metoda de elaborare cu vibratii s-a stabilit domeniul amplitudinilor vibratiilor si
al frecventelor pentru inglobarea corespunzatoare a particulelor de FeSi45 cy d,,, = 0,4 mm.

Tabel 4.3. Variatia randamentului de inglobare a particulelor de FeSi45 cu d,,, = 0,4 mm in
aliajul A6061, functie de parametrii de lucru corespunzétori metodei de amestecare prin vibratie

Masa FeSi45

Denumire pgrticule . .
b3 pierdute | Randament de o Viteza [Temperatura Timp

pro Mpp inglobare Amplitudine | Frecventa Ve T t
(9) 1 (%) (m x10%) (Hz) | (mm/s) (°C) (min)
B4 0,2 97,32 0,45 62 59,28 730 10
B, 1,47 80,38 0,7 61 83,85 730 10
Bs; 0,25 96,59 0,95 63 125,2 730 10
B4 0,24 96,72 1,1 72 159,57 730 10
Bs 0,15 97,95 3,2 35 245 730 30

Cantitatea maxima de particule inglobate in matricea metalica de aliaj de aluminiu
(n = 97,95%), este la amplitudinea de 3,2 mm si 35 Hz, iar reprezentarea grafica este data in
figura 4.12.
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Figura 4.12. Variatia randamentului de inglobare a particulelor de FeSi45 cu dp,, = 0,4 mm,
functie de frecventa si amplitudine

Din tabelul 4.3 si figura 4.12 rezulta cd domeniul de amplitudini si frecvente pentru
care randamentul de inglobare are valori mari este de 0,7 mm — 3,2 mm.

Aceasta poate arata ca spatiul inter-granular va asigura o infiltrare buna a aliajului
topit de la o diferenta mai mare a amplitudinii.

Saturarea topiturii lichide de aliaj de aluminiu cu particule solide prin formarea initiala
a puntilor dintre particule si ulterior cresterea lor, fac ca amplitudinea sa prezinte un rol
important.

Randamentele de inglobare ridicate incep de la o amplitudine mai redusa in cazul
particulelor cu diametrul mediu de 0,8 mm, respectiv de la valori ale amplitudinii de 0,7 mm si
70 Hz, ceea ce confirma importanta spatiul inter-granular initial redus, dar cu potential ridicat
in favorizarea infiltrarii aliajului lichid.

Experimentul la care amplitudinea a fost si mai redusa — 0,45 mm iar frecventa 62 Hz
arata ca domeniul la care particulele cu dm, de 0,4 mm pot fi inglobate in matricea metalica
poate incepe pentru amplitudini mai mici, totodata putandu-se observa proportionalitatea
dintre amplitudine si dimensiunea particulei.

Tabel 4.4. Variatia randamentului de inglobare a particulelor de FeSi45 cu d,,, = 0,04 mm in
aliajul A6061, functie de parametrii de lucru corespunzatori metodei de amestecare prin vibratie

Masa :
Denumire pgrticule reSis . .
b3 pierdute Rapdament de o Viteza [Temperatura Timp
pro Mpp inglobare Amplitudine | Frecventa Ve T t
(9) M (%) (m x10%) (Hz) (mm/s) (°C)  |(min)
Cq 4,11 45,2 0,55 62,6 62,14 730 10
C, 4,23 43,52 0,9 62,5 119,63 730 10
Cs 6,76 9,85 1,15 56 137,5 730 10
C4 5,67 24,28 2,1 46,9 221,2 730 10
Cs 6,92 7,7 2,7 44,5 289,63 730 10
Cs 1,50 79,9 3,2 35 245 730 10
C, 6,52 12,95 3,6 31,9 240,66 730 10

Din tabelul 4.4 si graficul din figura 4.13 se observa o inglobare mai redusa
comparativ cu celelalte clase granulometrice de FeSi45, respectiv de pana la un maxim de

28



Basliu Vasile — Determinari experimentale privind obtinerea si caracterizarea compozitelor cu matrice din aliaj de
aluminiu (A6061) si particule granulare, prin amestecare mecanica cu vibratji

80% randament de inglobare. Aceast fenomen poate fi explicat prin inaltimea mare a
stratului de particule care trebuie parcurs de aliajul lichid.

79,9
801/\F\
70—/\ —
Randament /
de
N 4
inglobare, ) 12795
%) O
31,9
46,9
055 62,6 Frecwenta,
, 0’91’15211 273236 (Hz)

Amplitudinea, (mm)

|E162,6 m62,5 056 O46,9 m445 @35 -31,9|

Figura 4.13. Variatia randamentului de inglobare a particulelor de FeSi45 cu dp,, = 0,04 mm,
functie de frecventa si amplitudine

De asemenea, numarul ridicat de particule din sarjele de elaborare micsoreaza
cantitatea de particule inglobata, urmare a faptului ca dy,, = 0,04 mm este foarte mic, iar
randamentul de inglobare scade foarte mult. Acest lucru evidentiind importanta diametrului
particulelor care poate influenta randamentul de inglobare. Cea mai mare valoare a
randamentului fiind de 79,9%, la amplitudini maxime si frecvente maxime a vibratiilor
aplicate. Totodata randamentele de inglobare de 45,2%, pentru o amplitudine relativ redusa
de 0,55 mm si 62,6 Hz, releva posibilitatea ca si aceste particule sa poata fi inglobate si
utilizate in materialele compozite cu rol tehnologic.

4.4. Caracterizarea materialelor compozite din sistemul A6061/FeSi45

Pentru caracterizarea materialului compozit cu particule de FeSi45 obtinut prin
amestecarea mecanica cu vibratii s-au folosit urmatoarele metode de investigare:

- Analiza chimicd EDX, care pune in evidentd modificarea compoziiei chimice la
interfata matricea metalica - particule granulare.

- Distributia elementelor chimice, utilizand metoda spectrometriei cu raze X (EDX);

- Metoda metalografica, care evidentiaza in campul probei aspecte cum ar fi: dispersia
particulelor, porii care se formeazd, marimea si forma particulelor, cantitatea
particulelor inglobate.

- Analiza microscopica electronica (SEM), pentru a evidentia microstructura
compozitelor studiate

4.4.1. Determinarea compozitiei chimice pe suprafata probelor de material compozit
A6061/FeSi45, prin metoda EDX

Pentru proba de material compozit prezentata in figura 4.14 s-a facut analiza
compozitiei chimice cu microscopul electronic cu baleiaj (SEM), metoda EDX. Rezultatele
analizelor sunt prezentate in figurile 4.14, 4.15 si 4.16.
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Figura 4.14. Imagine SEM pentru materialul compozit A6061/FeSi45
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Basliu Vasile — Determinéri experimentale privind obtinerea si caracterizarea compozitelor cu matrice din aliaj de
aluminiu (A6061) si particule granulare, prin amestecare mecanica cu vibratji
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Figura 4.15. Spectrele 1, 2, 3, privind compozitia chimica elementald pentru materialul
compozit A6061/FeSi45
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—e— Particula 8,06 0,72 56,89 14,58 19,76
—a— Particula 7,82 0,58 56,9 14,33 20,38
—a— Matricea metalica 2,02 1,25 89,96 5,38 1,4

Figura 4.16. Compozitia chimica determinaté prin analiza EDX a compozitului A6061/FeSi45

Datele prezentate in figurile 4.14 — 4.16 pun in evidenta urmatoarele aspecte:

compozitia chimica determinata pe particula aratd ca concentratia aluminiului este de 56,89
% (procente de masa), la temperatura de 730°C pentru un timp de amestecare de 10 minute.

Concentratia aluminiului Tn matricea metalica a fost de 89,96 % (procente de masa).
Oxigenul in concentratie de 8 % (procente de masa) pe particuld aratd o suprafata

oxidata care poate inrautatii randamentul de inglobare.
Fierul in concentratie de 1,4 % (procente de masd) pune in evidenta doar
amestecarea mecanica specificd procesului de obtinere prin vibratii cu o difuzie redusa si
localizata la interfata particuld/matrice.
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4.4.2. Distributia elementelor chimice utilizdnd metoda spectrometriei cu raze X (EDX)

Elementele chimice distribuite pe suprafata probei metalografice au fost puse in
evidenta cu ajutorul microsondei electronice atasate la microscopul electronic utilizand un
program pentru trasarea unor harti folosind diferite culori pentru elementele chimice.

; o
SEL 1 — 10um
1000x kV 20.0 Tilt:0 1000:: kV 20.0 Tilt:0 1000x kV 20.0 Tilt:0 lDODx kv:20.0 Tilt:0

SiK i1
1000x kV 20.0 Tilt:0 1000x kV 20.0 Tilt:0

Figura 4.17. Distributia elementelor chimice pentru materialul compozit A6061/FeSi45

Materialul compozit prezintd zone unde aluminiul are concentratia ridicata si zone
unde elementele Fe si Si corespunzatoare FeSi45 sunt preponderente, asa cum se vede in
figura 4.17.

Se constata ca siliciul, este prezent atat in zona particulei cat si in zona matricei
metalice, observandu-se o distributie neomogena si intr-o concentratie mai ridicata pe
particula.

Fierul se regaseste in zona particulei si foarte putin in zona matricei aratand ca
procesul de obtinere nu a fost insotit de formarea in cantitate mare a noii faze ce contine fier,
compusul FeAls, doar a avut loc o difuzie localizata la interfata.

Oxigenul este prezent atat pe particula cat si in zona matricei, observandu-se ca in
zona particulei este o concentratie mai ridicata, posibil datorita oxidarii acesteia.

4.4.3. Analiza macrostructurala a probelor de material compozit de A6061/FeSi45
obtinut prin metoda cu vibratii

Analiza macrostructurala este o metoda uzuald pentru studiul suprafetelor
materialelor compozite obtinute din faza lichida prin turnare, cu particule de dimensiuni
micrometrice. Aceasta analizé se impune deoarece aspecte importante privind distributia si
aparitia defectelor de turnare (porozitatea), pot fi evidentiate.

Figura 4.21. Macrostructura probei B; de compozit din sistemul A6061/FeSi45 obtinut prin
metoda cu vibratii, t = 10 min, si dp, = 0,4 mm
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In figura 4.21 se prezintd o sectiune verticala prin proba B, de material compozit
AB061/FeSi45 elaboratd prin metoda vibratiilor. In aceastd macrostructurd se observa
urmatoarele aspecte: neuniformitatea probei pe inattime iar pe orizontald se observa o
uniformitate locala. Pe inaltime, la partea inferioara, se observa un strat de particule separat
de metalul lichid care s-a asezat la baza creuzetului, cu inaltimea de 7 mm.

4.4.4. Analiza microstructurala a probelor de material compozit A6061/FeSi45 prin
microscopie optica

Pentru analiza microstructurald s-au prelevat esantioane din materialul compozit
AB061/FeSi45 si s-au pregatit prin slefuire si lustruire in laboratorul de pregatire a probelor
metalografice din cadrul Facultatii de Inginerie. Analiza microstructurala a suprafetelor a pus
in evidentd detalii precum: dispersia, forma si marimea particulelor granulare inglobate,
prezenta defectelor — porii de pe suprafatele analizate, initierea procesului de difuzie la
interfata.

‘ bl bl S | 1000 pm

Figura 4.24. Microstructura compozitului Figura 4.25. Micrografia compozitului

A6061/FeSi45 obtinut prin metoda cu vibratii, A606 1/FeS/_45 c?b;‘/nut prin metodal cu vibratil,
t=10 min i dy, = 0,04mm (atac 10%HF) t =10 min $i dy,, = 0,04 mm (fara atac)

Microstructurile din figurile 4.25 si 4.26 pun in evidenta particulele fine inglobate in
matricea metalicd a materialelor compozite obtinute prin metoda cu vibratii prezinta
urmatoarele aspecte: distributie omogena in masa aliajului, prezenta particulelor cu forme
poligonale; neomogenitatea dimensiunii granulelor, lipsa clusterilor locali, inglobare buna si
un numar redus de pori ca urmare a unei omogenizari rapide si a asigurdrii conditiilor de
evacuare a unei cantitati insemnate a gazelor aflate intre spatiile intergranulare.

4.4.5. Analiza microstructurala a probelor de material compozit A6061/FeSi45 prin
microscopie electronica cu baleiaj (SEM)

Analiza microstructurala a probelor de compozit cu particule de FeSi45 inglobate in
matricea de aliaj de aluminiu obtinut prin metoda amestecarii mecanice cu vibratii s-a realizat
cu microscopul electronic SEM Fei Quanta 200. Analizele au urmarit evidentierea unor detalii
ale suprafetei care nu se pot observa cu ajutorul microscopiei optice. Suprafata a fost
pregatita prin slefuire si lustruire.
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Figura 4.30. Imagine SEM a probei C,, material compozit A6061/FeSi45 obtinut prin metoda
cu vibratii, timp 10 min $i d,,, = 0,4 mm (fara atac)

in microstructura din figura 4.30 se observa o densitate mare de particule FeSi45 in
matricea metalica de aliaj de aluminiu. De asemenea, formele particulelor variaza de la
poligonale la rotunjite. Variatia dimensiunii particulelor depinde de fractia granulometrica
utilizata. Pe suprafata probei prezenta porilor este redusa. Transferul de masa prin difuzie
este redus datorita timpului mic de elaborare al materialului compozit si ca urmare a
temperaturii de lucru de 730°C. La interfatd matrice metalica si particula s-a pus in evidenta
prin analiza EDX continuturi de aluminiu care justifica procesul de difuzie al aluminiului din
aliaj la interfata particulelor si a atomilor de Fe in topitura aliajului ducand la formarea
compusului FeAls.

4.5. Obtinerea materialelor compozite din sistemul A6061/FeTi30

Obtinerea si caracterizarea materialului compozit A6061/FeTi30 este asemanatoare
cu a materialului compozit A6061/FeSi45 elaborat prin aceeasi metoda.

Tabel 4.5. Variatia randamentului de inglobare a particulelor de FeTi30 cu d,,, = 0,8 mm in
aliajul A6061, functie de parametrii de lucru corespunzétori metodei de amestecare prin vibrafie

FeTi30
Masa
particule | Randament de Viteza

Denumire | pierdute inglobare Amplitudine Frecventa Ve Temperatura| Timp
proba m (9) n (%) (m x10% (Hz2) (mm/s) (°C) (min)

D, 7.5 0 Fara vibratii | Fara vibratii 0 730 10

D, 0 100 0,45 62 59,28 730 10

Ds; 0 100 0,95 63 125,2 730 10

D, 0,3 96 1,1 72 159 730 10

Ds 0,33 95,6 2,1 46,9 221 730 10

De 0,3 95,99 3,2 35 245 730 10

Pe baza datelor din tabelul 4.5 s-a trasat graficul din figura 4.35.
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Figura 4.35. Variatia randamentului de inglobare a particulelor de FeTi30 cu d,, = 0,8 mm,
functie de amplitudinea si frecventa vibratiei

Analizand datele din tabelul 4.5 si graficul din figura 4.35 se observa ca exista un
domeniu de amplitudini intre 0,45 mm si 3,2 mm in care inglobarea este apropiata de 100%
datorita indeplinirii conditiilor de amplitudine si frecventa a vibratiilor.

Inglobarea maxima incepe de la amplitudini mici 0,45 mm si frecventa de 62 Hz iar
raportul amplitudine/diametru particula este de aproximativ 0,5. Analizand spectrul de
amplitudini (0,45 + 3,2 mm) si frecvente (35 + 62 Hz) al vibratiei in corelatie cu diametrul
mediu al particulelor d,, = 0,8 mm se observa randamente de inglobare ridicate.

Tabel 4.6. Variatia randamentului de inglobare a particulelor de FeTi30 cu d,,, = 0,4 mm in
aliajul A6061, functie de parametrii de lucru corespunzétori metodei de amestecare prin vibratie

Masa FeTi30
particule | Randament de Viteza

Denumire | pierdute inglobare Amplitudine | Frecventa Ve Temperatura | Timp
prob3 m (g) 1 (%) (m x10®% (Hz) (mm/s) (°C) (min)

E, 2,38 68,24 0,25 67 41,7 730 10

E, 3,82 48,94 0,45 62 59,28 730 10

E; 9,47 53,65 0,5 70 76,61 730 10

E4 0 100 0,7 61 83,85 730 10

Es 0 100 0,95 63 125,2 730 10

Es 0,1 98,61 3,2 35 245 730 10

in tabelul 4.6 si figura 4.36 sunt prezentate randamentele de inglobare obtinute
pentru materialul compozit A6061/FeTi30 cu dm, = 0,4 mm.

Analizand graficul din figura 4.36 se observa o diversitate de amplitudini Si frecvente
la care inglobarea se produce. Domeniul cu un 1 mare de inglobare a particulelor de FeTi30
se observa la marimile amplitudinilor vibratiilor din domeniul 0,7 + 3,2 mm.

34



Basliu Vasile — Determinari experimentale privind obtinerea si caracterizarea compozitelor cu matrice din aliaj de
aluminiu (A6061) si particule granulare, prin amestecare mecanica cu vibratji

e

/l 53,65
Randament 48,
de inglobare, 50"
(%) 40-
30
204
104
O_

Amplitudinea, (mm)

100 100 98,61

T

(22

»

T T T T T

63

Frecventa,
(Hz)

Oo67 m62 0O70 061 mW63 @35

Figura 4.36. Variatia randamentului de inglobare a particulelor de FeTi30 cu d,,, = 0,4 mm,
functie de amplitudinea si frecventa vibratiei

Tot din graficul din figura 4.36 se observa o diversitate de amplitudini si frecvente la
care inglobarea se produce. Din experimentele efectuate, domeniul cu randamente de
inglobare ridicate incepe de la amplitudinea 0,7 + 3,2 mm si frecvente 63 + 70 Hz.

Procesul de inglobare al particulelor de FeTi30 incepe de la o amplitudine redusa,
respectiv 0,25 mm si frecventa 67 Hz, rezultdnd ca influenta diametrului redus al spatiilor
intergranulare este semnificativa ducand la un randament de inglobare a particulelor
satisfacator de 68,24% cand d,,, = 0,4 mm.

Tabel 4.7. Variatia randamentului de inglobare a particulelor de FeTi30 cu d,,, = 0,04 mm in
aliajul A6061, functie de parametrii de lucru corespunzétori metodei de amestecare prin vibratie

Masa FeTi30
particule | Randament de Viteza

Denumire| pierdute inglobare Amplitudine | Frecventa Ve Temperatura | Timp
proba m (g) N (%) (m x10'3) (Hz2) (mm/s) (°C) (min)

F4 3,39 54,75 0,55 62,6 62,14 730 10

F, 7,09 5,42 0,9 62,5 119,63 730 10

Fj 7,36 1,74 1,15 56 137,56 730 10

Fy4 7,24 3,4 2,1 46,9 221,2 730 10

Fs 7,17 4,31 2,7 445 289,63 730 10

Fe 2,09 72,03 3,2 35 245 730 10

Pe baza datelor din tabelul 4.7 s-a trasat graficul din figura 4.37 si sunt prezentate
randamentele de inglobare obtinute pentru materialul compozit A6061/FeTi30 cu d,,, = 0,04
mm. Din analiza graficului prezentat in figura 4.37, se observa ca s-au realizat randamente
reduse de inglobare in domeniul de amplitudine 0,9 + 2,7 mm. Aceasta se poate datora
grosimii stratului, numarului mare de particule, spatiilor intergranulare foarte mici, densitati
aparente mici ale particulelor comparativ cu cea a particulelor cu diametre mai mari,
diversitatii formei particulelor, unghiului de umectare mare, stratului de oxid de aluminiu
format la suprafata lichidului si a particulelor.
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Figura 4.37. Variatia randamentului de inglobare a particulelor de FeTi 30 cu d,, = 0,04 mm,
functie de amplitudinea si frecventa vibratiei

Deoarece diametrele medii ale particulelor sunt de 0,04 mm, relativ reduse, stratul
gros de particule poate fi aproximat cu un material compact poros. Astfel, divizarea stratului
presupune crearea unor conditii diferite pentru ca acestea sa poata fi inglobate intr-o
cantitate mai mare, respectiv amplitudine si frecventd mult mai mari decat in cazurile

precedente analizate. Peste 3,2 mm se observa cresterea inglobarii ca urmare a amplitudinii
mari.

4.6. Caracterizarea materialelor compozite din sistemul A6061/FeTi30

Pentru caracterizarea materialul compozit s-au folosit urmatoarele metode de
investigare:

- Analiza chimica cu ajutorul microsondei electronice, metoda EDX, care pune in
evidenta modificarea compozitiei chimice pe interfatd intre matricea metalica si
particulele solide in stare granulara.

- Distributia elementelor chimice utilizdnd metoda spectrometriei cu raze X;

- Metoda metalografica, care evidentiaza in campul probei aspecte cum ar fi: dispersia
particulelor, porii care se formeaza, distributia, cantitatea de particule inglobate. S-a
facut slif metalografic pentru a evidentia aparitia de noi faze, datoritda difuziei
aluminiului din topitura la interfata particula aliaj de aluminiu si a elementelor Fe si Ti
din particulda in topitura aliajului, cadnd la temperatura de 730°C se poate forma
compusii FeAl; si TiAl; la marginea particulelor de FeTi30, influenta procesului de
racire asupra materialului compozit, aparitia structurilor specifice la racirea rapida sau
lenta;

- Analiza microscopica electronica (SEM), pentru a evidentia morfologia materialului
compozit;

4.6.1. Analiza chimica pe suprafata probelor de material compozit A6061/FeTi30 prin
metoda EDX

in cadrul procesului de obtinere a materialelor compozite in stare lichida, intre
matricea metalica si particulele in stare granulara pot avea loc reactii chimice localizate la
marginea particulei, urmare a difuziei atomilor de Al din baia metalica la suprafata particulei
si prin difuzia Fe si Ti din particula de FeTi30. La temperatura de 730°C si in mod deosebit la
temperaturi mai mari pot aparea compusii FeAl; si TiAl; care se distribuie n jurul particulelor
si care, ca urmare a vibratiilor ajung in matricea metalica.
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Datele privind analiza chimica si structurala sunt redate in figurile 4.38 + 4.40 care
pun n evidenta, prin metoda spectrometriei cu raze X (EDX), aceste modificari chimice.

Figura 4.38. Imagine SEM pentru materialul compozit A6061/FeTi30
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Figura 4.39. Spectrele a,b $i ¢ privind compozttiile chimice elementale in trei puncte de pe
suprafata probei de material compozit A6061/FeTi30
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Figura 4.40. Compozitia chimica determinaté prin analiza EDX a compozitului A6061/FeTi30

Datele prezentate in figurile 4.38 + 4.40 scot in evidenta urmatoarele: compoziia
chimica determinata pe particula pentru Al este de 20,36 % (procente de masa), in condsiiile
de obtinere prin metoda de amestecare mecanica cu vibratii, la temperatura de 730°C si timp
de amestecare 10 min.

La interfata continutul de aluminiu este de 76,79 % (procent de masa), o valoare intre
cea corespunzatoare continutului de aluminiu din matricea metalica si anume de 97,5 %
(procente de masa) si cea determinata pe particula, 20,36 % (procente de masa). Aceste
valori ale continutului de aluminiu, determinat in cele 3 puncte, sunt datorate transferului de
masa a aluminiului din matricea de baza catre celelalte 2 zone si a difuziei Fe si Ti in aliajul
topit cand se formeaza compusii intermetalici ih urma interactiunii topiturii de aliaj cu
particulele granulare, a prezentei oxidului de aluminiu si a umectarii partiale a particulei de
catre aliajului lichid cu baza aluminiu care determina si o dizolvare superficiala.
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4.6.2. Distributia elementelor chimice utilizdnd metoda spectrometriei cu raze X (EDX)

Distributia elementelor chimice s-a determinat prin spectrometrie cu raze X si este
evidentiatd in hartile prezentate in figura 4.41, unde prin diferite culori se evidentiaza
prezenta si cantitatea elementelor chimice.

SE1 +~——100um O K ~—100um MgK +—100um AlK +~—100um
1llox kV:15.0 Tilt:0 110x kv:15.0 Tilt:0 lle kv:15.0 Tilt:0 110x kv:15.0 Tilt:0

TiK +~—100um FeK +~—100um
110x kV:15.0 Tilt:0 110x kV:15.0 Tilt:0

Figura 4.41. Distributia elementelor chimice pentru materialul compozit A6061/FeTi30

Aluminiul din matricea metalica se gaseste in concentratie ridicata iar in zona
particulelor este prezent dar in concentratie redusa conform figurii 4.41.

Titanul este prezent doar in zona aferenta particulelor, aratandu-se astfel ca procesul
de elaborare a compozitului a avut loc intr-un timp redus si difuzia a fost limitata.

Fierul, de asemenea, se gaseste doar in zonele unde sunt prezente particulele si
foarte redus in matricea metalica, rezultat al unui timp redus al procesului de obtinere.

Oxigenul se gaseste intr-o concentratie redusa atat pe particuld cat si in matricea
metalica, aspect pozitiv deoarece procesul de oxidare inrautdteste randamentul de
inglobare.

4.6.3. Analiza macrostructurala a probelor de material compozit din sistemul
A6061/FeTi30

Analiza macrostructurald este o metoda uzuald pentru studiul suprafetelor
materialelor compozite, cu particule de dimensiuni micrometrice.

Aceasta analiza se impune deoarece aspecte importante privind distributia
particulelor in matrice si prezenta defectelor pot fi evidentiate.

Figura 4.42. Macrostructura probei D,, compozit A6061/FeTi30 obtinut prin metoda cu vibratii,
timp = 10 min si dp, = 0,8 mm

In figura 4.42., in zona din dreapta se observa c& a avut loc o racire mai rapida ca
urmare a existentei (inglobarii) intr-o cantitate mai mare a particulelor de FeTi30 Tn matricea
metalica.
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Dispersia uniforma de particule atat pe orizontald cat si pe verticald poate fi
observata, in special, in aceasta zona din dreapta probei analizate.

4.6.5. Analiza microstructurala a probelor de material compozit din sistemul
A6061/FeTi30 prin microscopie electronica cu baleiaj (SEM)

Analiza microstructurala s-a efectuat pe probe de material compozit obtinut prin
metoda cu vibratii. In figurile 4.50. — 4.53. sunt prezentate imagini SEM ale materialului
compozit cu particule in stare granulara cu dn,, = 0,8 mm, 0,4 mm si 0,04 mm.

Figura 4.50. Imagine SEM a compozitului Figura 4.51. Imagine SEM a compozitului
AB061/FeTi30 cu particule avénd dy, = 0,8 ~ AB061/FeTi30 cu particule avand dn, = 0,4
mm mm

Figur4.52. Imagine SEM ‘ compozitului Figur 4.53. agine SEM a compozitului
A6061/FeTi30 cu particule avénd d,,, = 0,04  A6061/FeTi30 cu particule avand dy,, = 0,04

mm mm

[ — )
IDJG

Analizdnd microstructural probele din figurile 4.50 + 4.53 se constata ca distributia
particulelor in matricea metalicd este mai uniforma decat la particulele mai mari, si se
observa lipsa aglomeratelor datorita efectului pozitiv al amplitudinii si frecventei vibratiilor cu
care s-a lucrat, deci s-au creat conditiile optime pentru ca mare parte dintre particule sa se
deplaseze pe verticala in matricea metalica. Un rol important in acest sens il are timpul de
vibrare si alegerea momentului pentru racirea topiturii.

4.7. Obtinerea materialelor compozite din sistemul A6061/SiC

Analiza modului de obtinere a materialului compozit A6061/SiC si caracterizarea lui
este asemadnatoare cu cea a compozitelor A6061/FeSi45 si A6061/FeTi30. Astfel, se
respectd metodologia de lucru prezentatd anterior, Si anume formarea structurii de tip
sandwich si modul de lucru aferent.
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Tabel 4.8. Variatia randamentului de inglobare a particulelor de SiC cu d,,, = 0,8 mm in aliajul
A6061, functie de parametrii de lucru corespunzitori metodei de amestecare prin vibratie

Masa SiC
Denumire| particule | Randament _
proba pierdute _ de o Viteza _
m (g) inglobare Ampl|tud_|3ne Ve Temperatura T|mp
N (%) (m x10™) Frecventa (Hz) | (mm/s) (°C) (min)
G, 7,5 0 Fara vibratii Fara vibratii 0 730 10
G, 3,54 52,74 0,45 62 59,28 730 10
Gs 0,02 99,64 0,95 63 125,2 730 10
G, 0,1 97,08 3,2 35 245 730 10

Analizand datele din tabelul 4.8 si graficul din figura 4.54 se observa ca domeniul
valorilor amplitudinii vibratiilor care este favorabil inglobarii in topitura metalica a particulelor

de SiC, este intre 0,95 mm si 3,2 mm. Din graficul prezentat in figura 4.54 se poate observa
ca randamentul de inglobare este peste 50% la o amplitudine mica de 0,45 mm si frecventa
62 Hz.

Randament
de inglobare,
(%)

Frecventa,
(Hz)

0,45 0,95

3,2

Amplitudinea, (mm)

| 62 m63 O35

Figura 4.54. Variatia randamentului de inglobare a particulelor de SiC cu d,, = 0,8 mm,
functie de amplitudinea si frecventa vibratiei

Raportul amplitudinea vibratiei/diametrul particulelor este de 0,5 si aceasta arata ca
spatiile intergranulare nou create si reducerea unghiului de umectare favorizeaza obtinerea
materialelor compozite.

Tabel 4.9. Variatia randamentului de inglobare a particulelor de SiC cu d,,, = 0,4 mm in aliajul
A6061, functie de parametrii de lucru corespunzatori metodei de amestecare prin vibratie

Masa SiC
Denumire| particule | Randament de Viteza
proba pierdute inglobare Amplitudine | Frecventa Ve |Temperatura| Timp
m (9) n (%) (m x10® (Hz) (mm/s) (°C) (min)
H, 5,76 23,15 0,25 67 417 730 10
H, 0,11 98,49 0,45 62 59,28 730 10
Hj 1,69 77,46 0,5 70 76,61 730 10
H, 0,06 99,12 0,7 61 83,85 730 10
Hs 0,10 98,63 0,95 63 125,2 730 10
He 4,35 41,9 3,2 35 245 730 10

Analizand tabelul 4.9 si graficul din figura 4.55 se poate observa ca in domeniul
amplitudinii 0,45 — 3,2 mm rezultatele sunt diverse: la 0,45 mm amplitudine, randamentul de
inglobare este de 98,49 % iar la 3,2 mm amplitudine randamentul de inglobare este de 41,9
%.
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99,12 98,63
98 —

100

Randament
de inglobare,
(%)
35
o- Frecventa,
(Hz)

0,25 67
0,45 05 o7 095
' ’ 3,2

Amplitudinea, (mm)
D67 M62 070 061 W63 1 34

Figura 4.55. Variatia randamentului de inglobare a particulelor de SiC cu dp, = 0,4 mm,
functie de amplitudinea si frecventa vibratiei

Din cercetarile efectuate se observa ca domeniul amplitudinilor i frecventelor testate
poate prezenta un domeniu extins. Acest fenomen este posibil datorita faptului ca particulele
granulare au forme diferite cum ar fi: aciculare, poligonale, sferice etc. iar comportamentul lor
tine de conditiile locale, de pozitionare a lor.

Tabel 4.10. Variatia randamentului de inglobare a particulelor de SiC cu d,, = 0,04 mm in
aliajul A6061, functie de parametrii de lucru corespunzatori metodei de amestecare prin vibratie

Masa SIC
: ! Randament
Denumire| particule .
proba pierdute . de N Viteza .
m (q) inglobare Ampl|tud_|3ne (m Ve Teme}eratura Tmp
N (%) x10™) Frecventa (Hz)| (mm/s) (CC) (min)
I 7,41 1,14 0,55 62,6 62,14 730 10
I, 7,40 1,32 0,9 62,5 119,63 730 10
I3 7,36 1,75 1,15 56 137,5 730 10
Iq 7,29 2,77 21 46,9 221,2 730 10
s 7,5 0 2,7 445 289,63 730 10
ls 5,76 23,18 3,2 35 245 730 10
l; 7,5 0 3,35 47 339,82 730 10

Din tabelul 4.10 si graficul din figura 4.56 se poate observa ca domeniul ales in cadrul
experimentelor nu a reusit s& puna n evidentd o inglobare buna, ceea ce demonstraza ca
particulele fine de SiC, fara un tratament de acoperire suplimentar nu sunt inglobate.
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23,18

25-‘

204

Randament 15-
de Tnglobare,
(%)

Frecventa,
(Hz)
Amplitudinea, (mm)

062,6 M625 056 046,9 W44,5 035 W47

Figura 4.56. Variatia randamentului de inglobare a particulelor de SiC cu dp,, = 0,04 mm,
functie de amplitudinea si frecventa vibratiei

Pentru cresterea procentului de particule inglobate este necesara proiectarea unei
tehnologii suplimentare de acoperire. O solutie viitoare poate fi datd de extinderea
domeniului de amplitudini si frecvente.

4.8. Caracterizarea materialelor compozite din sistemul A6061/SiC

Pentru a caracteriza materialul compozit s-au folosit urmatoarele metode de
investigare:

- Analiza chimica EDX, care pune in evidentd modificarea compozitiei chimice la
interfata matricea metalica - particulele solide in stare granulara;

- Metoda metalografica, care evidentiaza in campul probei aspecte cum ar fi: dispersia
particulelor, porii care se formeaza, randament de inglobare, influenta metodei de
amestecare asupra procesului de obtinere a materialelor compozite.

- Analiza microscopica electronica (SEM) si opticd, pentru a evidentia macrostructura
si microstructura compozitelor elaborate.

4.8.1. Analiza chimica prin metoda EDX pe suprafata probelor de material compozit
din sistemul A6061/SiC

in figura 4.58 sunt prezente zonele unde s-au efectuat analizele si in figura 4.59 sunt
prezentate spectrele care arata variatia compozitiei chimice in cele trei zone cercetate ale
materialului compozit A6061/SiC.

Figura 4.58. Imagine SEM materialului compozit A6061/SiC cu dm, = 0,4 mm
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Figura 4.59. Spectrele 1, 2, 3 privind analiza elementala - prin metoda EDX pentru materialul
compozit A6061/SiC
Tabel 4.12. Analiza chimica a materialului compozit
Nr . Compozitia chimica (%)
rt. Zona de analiza
crt. Al Si C
1 Matrice metalica A6061 56,88 15,67 27,45
2 Interfata 10,25 51,03 38,72
3 Particula SiC 7,35 60,98 31,68

Din figura 4.59 se observa urmatoarele: compozitia chimica de pe particula
evidentiaza prezenta aluminiului in procent de 7,35%, rezultat al procesului de amestecare
mecanica intensa prin metoda cu vibratii, cdnd sunt create conditiile termodinamice pentru
difuzia bidirectionata si de formare a compusului Al,C;. Astfel, se poate observa ca s-a
produs procesul de umectare a particulelor de SiC de catre matricea metalica deci si
inglobarea la randamente ridicate a acestora.

La interfatd, compozitia chimica pentru aluminiu este de 10,25% (procente de masa)
valoare intermediara intre cea a matricei metalice 56,88% (procente de masa) si cea de pe
particula de 7,35 % (procente de masa) valoare ce poate fi explicata prin difuzia acesteia in
zona de la interfatd. Compusul Al,C; se poate forma daca conditiile de temperatura si timp
de mentinere de la obtinerea materialului compozit sunt intrunite.

4.8.2. Analiza macrostructurala a probelor de material compozit din sistemul
A6061/SiC

Analiza macrostructurala fsi propune sa evidentieze la scara macro aspecte cu privire
la inglobarea particulelor granulare, precum si aspecte legate de distributia particulelor,
formele acestora, aparitia defectelor, prezenta reactiilor chimice intre elementele chimice
prezente in sistemul heterogen, in special la interfata matrice metalica-particule.

Figura 4.60. Macrostructura probei Gs, material compozit A6061/SiC obtinut prin metoda cu
vibratii, timp = 10 min si d,, = 0,8 mm
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in figura 4.60 se prezintd o sectiune verticald prin proba G; de material compozit
obtinut prin metoda de amestecare mecanica cu vibratii. In aceasta macrostructura se
prezintd urmatoarele aspecte: neuniformitatea probei atat pe verticala cat si pe orizontala,
prezenta porilor atat la partea superioara céat si la partea inferioara, consecinte ale
aglomerarii particulelor si a modului de realizare a racirii probei. Formele particulelor
inglobate sunt diverse, cu preponderenta acciculare.

8.3. Analiza microstructurala a probelor de material compozit din sistemul A6061/SiC
prin microscopie optica

Similar cu celelalte sisteme anterior analizate, pentru analiza microstructurii s-au
prelevat esantioane din materialul compozit A6061/SiC si s-au pregatit prin slefuire si
lustruire in laboratorul de pregatire a probelor. Analiza microstructurald a probelor a urmarit
evidentierea urmatoarelor detalii: dispersia, forma si marimea particulelor, aparitia de noi
faze urmare a procesului de difuzie a elementelor din sistemul heterogen cand matricea
metalica este in stare lichida, precum si prezenta porilor.

in figurile 4.63 — 4.64 s-au pus in evidentd microstructuri la care particule granulare
de SiC cu dyp = 0,8 mm si 0,04 mm au fost inglobate in matricea metalica de A6061.

: oF Wy

AL

£
Figura 4.63. Micrografia materialului compozit A6061/SiC, obtinut prin metoda cu vibratii,
timp = 10 min $i d,,,, = 0,8 mm (féra atac)
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Particulele de SiC cu dn, = 0,8 mm evidentiate in microstructura din figura 4.63
prezintd urmatoarele caracteristici: au forme diverse de la alungita la poligonald, prezenta
semnificativa a porilor in apropierea particulelor, distributie neomogena a acestora si
formarea aglomerarilor.

4.8.4. Analiza microstructurala a probelor de material compozit din sistemul A6061/SiC
prin microscopie electronica cu baleiaj (SEM)

Pentru analiza s-a folosit microscopul electronic SEM Fei Quanta 200. Analiza
microscopica (SEM) a urmarit evidentierea unor detalii ale suprafetei probei detalii care nu
se pot observa prin microscopia opticd. Suprafata probelor a fost pregdtita prin slefuire si
lustruire.

44



Basliu Vasile — Determinéri experimentale privind obtinerea si caracterizarea compozitelor cu matrice din aliaj de
aluminiu (A6061) si particule granulare, prin amestecare mecanica cu vibratji

L

Figura 4.65. Imagine SEM a materialului compozit A6061/SiC, obtinut prin metoda cu vibratii,
timp = 10 min $i d,,, = 0,4 mm (fara atac)

Din microstructura prezentata in figura 4.65 se observa urmatoarele: distributie
neomogena a particulelor granulare, formele acestora sunt diverse si preponderent sunt
formele alungite, la interfata existd posibilitatea formarii compusului Al,C; prin difuzia
localizata a atomilor de aluminiu si a C din SiC in zonele de interfata matrice -particula, lucru
favorizat si de amestecarea mecanica cu ajutorul vibratiilor. De asemenea, sunt pusi in
evidenta si porii prezenti in matricea metalica si nu la marginea particulelor granulare.

4.9. Concluzii partiale privind obtinerea si caracterizarea materialelor compozite din
sistemele A6061/FeSi45, A6061/FeTi30 si A6061/SiC

1. Tehnologia de obtinere a materialelor compozite prin metoda de amestecare
mecanica cu ajutorul vibratiilor se bazeaza pe aranjarea in straturi suprapuse (tip sandwich)
a doua calupuri de aliaj de aluminiu A6061 si particule granulare de FeSi45, FeTi30 si SiC cu
diametrul mediu 0,8 mm, 0,4 mm si 0,04 mm.

2. Pentru studiul randamentului de inglobare al particulelor precum si a proprietatilor
chimice, mecanice si structurale ale materialelor compozite elaborate prin aceasta metoda, a
fost proiectatd si realizata o instalatie care cuprinde un sistem de masa vibranta, un sistem
de incalzire si un creuzet in care se realizeazd materialul compozit, creuzet care poate fi
vibrat uniaxial pe verticala.

3. Pentru particulele cu dm, = 0,4 mm s-a constatat ca randamentele de inglobare sunt
mai mari decéat pentru particulele mari cu dn, = 0,8 mm, ceea ce este in dezacord cu faptul
ca, cu cat diametrul mediu al particulelor este mai mare, cu cat permeabilitatea stratului de
particule pentru aliajul topit este mai buna. Explicatia poate fi datd de faptul ca
umectabilitatea particulelor este mai buna in cazul sistemului A6061/FeSi45, desi numarul
particulelor a crescut.

4. Pentru compozitele care au la baza sistemul A6061/FeTi30 s-a constat ca
randamentul de inglobare este favorizat in cazul particulelor mari dm, = 0,8 mm, atunci cand
amplitudinea si frecventa sunt mari in comparatie cu particulele cu dpm, = 0,4 mm, cand s-a
constatat ca la amplitudini mari si frecvente mai mici ale vibratiilor, randamentele au fost
foarte mari. Acest lucru se explica prin faptul ca, prin scaderea dn, a scazut densitatea
aparenta a particulelor, ceea ce poate explica mentinerea unui timp mai indelungat a
acestora in topitura fara ca sa aiba loc o decantare a lor, deci s-au creat conditii de infiltrare
a aliajului de aluminiu printre particulele solide.

5. Pentru particulele foarte mici de FeTi30 (dmp, = 0,04 mm) randamentele de inglobare
au scazut comparativ cu cel corespunzator particulelor cu dy, = 0,8 mm si 0,4 mm, ca
urmare a faptului ca la granulatie foarte find suprafata specifica de contact a crescut foarte
mult, ceea ce a dus la o crestere a tendintei de aglomerare a particulelor, astfel ca pentru
cantitati mari de particule se realizeaza aglomerarea lor Si exista tendinta de separare in
zgura.

45



Basliu Vasile — Determinari experimentale privind obtinerea si caracterizarea compozitelor cu matrice din aliaj de
aluminiu (A6061) si particule granulare, prin amestecare mecanica cu vibratji

6. Pentru compozitele de tipul A6061/SiC obtinute prin metoda cu vibratii, pentru particule
cu dmp = 0,8 mm randamentele de inglobare au fost mai ridicate ajungand pana la valori de
99,64% 1in cazul amplitudinilor si frecventelor mai mici a vibratilor, in timp ce pentru
particulele cu dn, = 0,4 mm, randamentele de inglobare au fost mai bune pe tot domeniul
studiat.

7. Forma alungita, neregulata s-a constat a fi avantajoasa din punct de vedere al
randamentului de inglobare in cazul particulelor mari (dm, = 0,8 mm) pentru amplitudini Si
frecvente ridicate ale vibratiilor, ca urmare a unei compactitati scazute.

8. Procedeul si-a dovedit valabilitatea prin inglobarea intre 7,7 - 97% pentru FeSi45;
1,74 - 100% pentru FeTi30; 1,14 - 99,64% pentru SiC, in functie de granulatie, amplitudine
si frecventa oscilatiei.

9. La toate cele trei sisteme elaborate A6061/FeSi45, A6061/FeTi30 si A6061/SiC pentru
toate granulatiile: 0,8 mm, 0,4 mm si 0,04 mm au avut loc procese de difuzie limitate la
interfata, si acest lucru a fost pus in evidenta prin determinarea compozitiei chimice in cele
trei zone (matrice, interfata, particula) observandu-se, de exemplu, pentru aluminiu variatia
concentratiei acestuia in zonele respective. De asemenea, la analiza chimica s-a observat si
variatia concentratiei oxigenului constatandu-se o concentratie ridicata pe particula si in
matricea metalica, ca urmare a prezentei Al,O; si a altor oxizi.

10. Distributia elementelor chimice utilizdnd metoda EDX a aratat pe baza diferitelor
culori si zone cu concentratii ridicate Th elementul chimic principal (aluminiu) pe particula dar
si pentru distributia siliciului atat in matrice cat si pe particula. De asemenea, se poate evalua
gradul de oxidare al suprafetelor prin distributia oxigenului legat chimic sub forma de SiO; si
AlLOs.

11. Analiza macrostructurald a prezentat o diversitate de situatii, cum ar fi zone cu o
dispersie omogena, dar si zone cu particule decantate la partea inferioara a probei ca
urmare a diferentei de densitate. S-a constatat ca prezenta porilor atat in jurul particulelor cat
si in volumul probelor, urmare a unei insuficiente amestecari mecanice, care de obicei
favorizeaza iesirea acestora din topitura. Se mai observa si formarea de zone cu concentratii
ridicate de particule si zone fara particule, rezultat al unor amplitudini si frecvente care au
permis inglobarea particulelor dar nu s-a reusit dispersarea acestora. Analiza microscopica
(optica si SEM) arata particule granulare inglobate, cu forme poligonale si sferice pentru
FeSi45 si FeTi30 si forme alungite pentru SiC cu muchii ascutite. De asemenea, sa pus in
evidenta un domeniu extins de dimensiuni, posibil datorita sfaramarii mecanice produsa in
timpul procesului de obtinere.

12. Instalatia de elaborare bazatad pe amestecarea baii metalice cu particule greu fuzibile
prin inducerea vibratiilor, prezintd avantaje superioare metodei Stir Casting Vortex si poate fi
recomandata pentru teste la nivel de microproductie.

4.10. Caracterizarea termica a materialelor compozite cu matrice metalica de aliaj de
aluminiu si particule greu fuzibile

Analiza compozitelor prin calorimetrie cu scanare diferentiala (DSC) permite punerea
in evidentd a domeniilor de temperatura si a efectelor ter mice care insotesc procesele ce au
loc in sistemele analizate. Acestea permit optimizarea parametrilor de proces in vederea
realizarii compozitiei si structurilor dorite pentru materialele compozite elaborate.

S-a studiat efectul particulelor (FeSi45, FeTi30 si SiC) asupra temperaturilor de
transformare care au loc la obtinerea compozitelor din faza lichida.

S-au pus in evidenta urmatoarele procese:

e procesele exo/endoterme care au loc pentru sistemele analizate;

e deplasarea peakului odata cu obtinerea materialului compozit;

e aparitia unor faze noi care pot apartine sistemelor binare Al — Fe, Al — Ti, Al - SiC, C — Al
s-au sistemelor ternare Al — Fe — Si, Al—Fe —Ti, Al-Si—-C.
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In tabelul 4.13 se prezintd temperaturile de inceput de transformare T;,, sfarsit de
transformare T, temperatura picului T, entalpia libera (AH), si cristalinitatea pentru
sistemul A6061/FeSi45.

Tabel 4.13. Parametrii specifici analizei DSC pentru materialul compozit A6061/FeSi45,
respectiv T, T, Ty, cristalinitate

. . Energie
Nr. | Material analizat corespunz. Masa
crt. Tin. T Toic arie pic proba AH Cristalinitatea
(°C) (°C) (°C) (mJ) (mg) (J/9) (%)
1 A6061 654,96 | 673,47 | 658,41 -12850 32,265 398,76 100.28
2 A6061/FeSi45 | 560,69 | 588,32 | 566,93 -11440 50,550 226,31 56,59
0,8 mm 610,04 | 677,84 | 666,33 | -1296,76 50,550 25,65 6,52
3 A6061/FeSi45 | 560,23 | 582,19 | 568,61 -16660 68.106 244,61 61,60
0,04 mm 659,06 | 677,27 | 668,65 | -2729,87 ’ 40,08 10,15
4 | NOOBT +FeSidS | g5g 53 | 678,28 | 667,21 | -8924,00 | 41208 | 21656 | 54,54
0,04 mm pulbere
rexo 27.11.2012 14:33:30
@:_ E
a0 -
107 1 AIB061/FeSi45 granulatie 0,8 mm, 26.11.2012 11:32:32
AlB061/FeSi45 granulatie 0,8 mm, 50.5500 mg
-150 4 2 AlB081/FeSi45 granulatie 0,04 mm, 23.11.2012 14:43:43
AlB061/FeSi45 granulatie 0,04 mm, 68.1080 mg
4 AlB061 (etalon) 23.11.2012 11:50:52
L
|NCDSUCP - ISEIIECHIEIU Labcﬁ;tor st;CP: SI\U:ETTEEI;R - STAR® SW 9.00 '
Figura 4.71. Suprapunerea curbelor DSC pentru compozite aparfinand sistemului

A6061/FeSi45

in figura 4.71 prin suprapunerea celor patru curbe se pun in evidenta efectele termice
care au insctit procesul de obtinere al materialului compozit A6061/FeSi45 pentru cele trei
cazuri studiate, pentru particulele granulare cu dm, = 0,8 mm, dy,, = 0,04 mm si obtinere ,in
situ” (aliaj de aluminiu + pulbere). Astfel, se pot observa doua picuri corespunzatoare
efectelor termice prezente; primul pic corespunzator eutecticului (@Al + Si) cu 1,65 % Si iar al
doilea corespunzator solutieii solide a (de Si in Al) si solutiei solide a de Fe in Al din
eutecticul FeAl; + (Al), precum si deplasarea temperaturii specifice picurilor.

Tabel 4.14. Parametrii specifici analizei DSC pentru materialul compozit A6061/FeTi30,
respectiv temperatura de inceput de transformare T, sfarsit de transformare T, temperatura picului
Toic, eNtalpia liberd (AH), i cristalinitate

Energie
Nr Material analizat corespunz., Masa Cristalinit
crt Tin. T Toic arie pic | proba AH ate
(°C) (°C) (°C) (mJ) (mg) | (J/g) (%)
A6061 654,96 | 673,47 | 658,41 | - 12850 | 32,265 | 398,76 | 100.28

A6061/FeTi 30 0,8 mm 648,33 | 675,94 | 667,12 | -13890 | 53,096 | 261,60 | 65,90
AG6061/FeTi 30 0,04 mm 638,49 | 672,27 | 665,08 |- 8702,07 | 44,641 | 197.93 | 48,85

AB0B1/FeTi 30 660,63 | 681.25 | 670,31 |- 8328,39 | 35271 | 236,13 | 59,47
0,04 mm pulbere

A (WIN|=
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Figura 4.75. Suprapunerea curbelor DSC pentru compozite apartinédnd sistemului
A6061/FeTi30
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in figura 4.75 prin suprapunerea celor patru curbe s-a urmarit punerea in evidenta,
prin comparare, a modificarilor temperaturilor de transformare si marirea domeniilor de
transformare, aratandu-se astfel influenta particulelor de FeTi30 in stare granulara la
obtinerea materialului compozit. Se observa ca a avut loc o transformare peritectica (Al+
TiAl3) cu 0,147%Ti la temperatura de 665°C si solutia solida a de Fe in Al, din eutecticul
FeAl; + (Al) la temperatura 655°C.

Tabel 4.15. Parametrii specifici analizei DSC pentru materialul compozit A6061/SiC, respectiv
temperatura de inceput de transformare T, sfarsit de transformare Ty, temperatura picului T,

entalpia liberd (AH), si cristalinitate

Nr.| Material analizat Energie
ort. corespunz. | Masa
Tin. T Toic arie pic proba AH Cristalinitate
(°C) (°C) (°C) (mJ) (mg) (J/9) (%)
1 ABO61 654.96 | 67347 |658.41| -12850 | 32.265 | 398.76 | 100.28
2 | AGO61/SIC 0.8 mm | 659.88 | 668,82 |668.32| -4247.39 | 18.489 | 229.73 57.92
3 | ABOG1/SIC 0.4 mm | 653.21 | 679.85 |665.19| -22720 | 87.889 | 258 51 6515
4 Aeomﬁ;ge?éo“mm 661,44 | 680,30 |670,55| -7976.73 | 34122 | 233.77 58,54

in tabelul 4.15 sunt prezentati parametrii specifici analizei DSC pentru materialul
compozit A6061/SiC. Din curbele corespunzatoare analizelor DSC, figurile 4.76 +~ 4.79 se
observa efecte termice corespunzatoare unor transformari de faze (solid — lichid).
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Figura 4.79. Suprapunerea curbelor DSC pentru compozite apartinand sistemului A6061/SiC

in figura 4.79 se prezintd analiza DSC a celor patru cazuri prin suprapunerea
curbelor, observandu-se efectele termice generate la incalzire. Astfel, analizand figura 4.79
putem prezenta urmatoarele:

- se observa aparitia picului corespunzator transformarii din faza solida in faza lichida a
matricei metalice;

- rezultatul tehnologiei de obtinere asupra materialului compozit se concretizeaza prin
temperaturi de inceput, sfarsit de transformare apropiate de cele ale aliajului de
aluminiu, iar datorita solubilitatii reduse a carbonului in aluminiu s-a format compusul
Al,Cs;

- nu sunt pusi in evidentd pe termograme alti constituienti metalografici din cauza
procesului de obtinere;

4.10.1. Concluzii partiale privind efectele termice insotitoare la obtinerea materialelor
compozite

1. Analizele DSC pentru sistemele compozite studiate in lucrare au permis determinarea
mai multor parametri de proces: temperaturile de inceput de transformare, sfarsit de
transformare, temperatura picurilor, entalpia de formare (AH), si cristalinitatea.

2. In urma analizelor DSC efectuate pentru sistemul A6061/FeSi45, s-a confirmat
prezenta eutecticului (0Al + Si), cu 1,65%Si, in intervalul 560 — 588°C, in intervalul de
temperaturd 610 — 677°C incepe, respectiv se sfarseste transformarea din faza solida in faza
lichida cu formarea solutiei solide a (de Siin Al) si solutia solida a de Fe in Al, din eutecticul
FeAl; + (Al).

3. Tn urma analizelor DSC efectuate pentru sistemul A6061/FeTi30, se poate observa
prezenta reactiei peritectice:

L + TiAlz ﬂ(AI) si formarea solutiei solide a de Fe in Al din eutecticul FeAl; + (Al)

la temperatura 655°C.

4. In urma analizelor DSC, efectuate pentru sistemul A6061/SiC, se observa, prin
compararea aliurii curbelor specifice materialului compozit A6061/SiC si a aliajului de
aluminiu, ca inceputul si sfarsitul temperaturilor de transformare au valorile apropiate datorita
unei solubilitdti reduse a carbonului in aluminiu. intre aluminiu si carbon se formeaza
compusul Al,Cz ducand si la cresterea continutului de siliciu din faza lichida ca urmare a
reactiei Al(l) + SiC(s) = Si(l) + Al,C4(s).
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4.11. Determinarea microduritatii materialelor compozite cu matrice metalica de aliaj
de aluminiu A6061 si particule granulare greu fuzibile de FeSi45, FeTi30 si SiC

Microduritatea Vickers a fost determinata pentru a evalua din punct de vedere al
proprietatilor mecanice, respectiv a duritatii, materialele compozite elaborate. Au fost
efectuate teste pe mai multe zone ale materialului compozit, in mod special pe zonele din
apropierea interfetei matrice/particula si pe suprafata particulelor solide.

a. pentru sistemul A6061/FeSi45
S-au facut mai multe determinari ale microduritatii Vickers pentru a creste precizia
rezultatelor.

Figura 4.80. Aspectul amprentei la determinarea microduritétii pe materialul compozit
A6061/FeSi45 cu matrice metalica si particule granulare

in figura 4.80 urmele 1 si 2 sunt pe matricea de aliaj de aluminiu iar 3, 4, 5 pe
particule de FeSi45.
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|m AG0B1/FeSid5
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89,89

470,85

577,12

672,19

Pozitia incercarii pe proba

Figura 4.81. Variatia microduritatii in functie de pozitia pe proba a amprentei ldsate , pentru
compozitul A6061/FeSi45

in figura 4.81 se prezinta variatia microduritatii in functie de pozitia pe proba a
amprentei, Si se observa o crestere a valorilor microduritétii, si o valoare medie de 573 MPa.
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b. Pentru sistemul A6061/FeTi30

o

1 23 4
Figura 4.83. Aspectul amprentelor la determinarea microduritétii materialului compozit
A6061/FeTi30 cu matrice metalica si particule granulare

Din figura 4.83 se poate observa pentru sistemul A6061/FeTi30 modul de
determinare a microduritatii in cele trei zone specifice si anume matrice, particuléd si zona de
interfatd. In zona de interfata apar si noj faze datoritd difuziei unor elemente din matrice in
particule si din particule in matricea compozitului.
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||:| AB061/FeTi30 103,71 162,85 406,61 795,10
Pozitia urmei lasate

Figura 4.84. Variatia microduritatii in functie de zona de masurare

Microduritatea HV0,2 (MPa)

in figura 4.84 se prezintd graficul privind variatia microduritdti, urmare a
determinarilor multiple efectuate. Este un domeniu extins de valori, in special in zona care

c. pentru sistemul A6061/SiC

Figura 4.86. Aspectul amprentelor la determinarea microduritatii materialului compozit cu
matrice metalica de aliaj de aluminiu si particule solide in stare granularé greu fuzibile de SiC.
1 — urma lasata pe zona de aliaj de aluminiu; 2. a, b. — urma lasata pe particula de SiC
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Figura 4.87. Variatia microduritétii in functie de pozitia amprentei lasate pe proba

4.11.1. Concluzii partiale cu privire la determinarea microduritatii materialelor
compozite

1. Microduritatea Vickers a matricei de baza are valorii specifice funclie de
proprietatile si natura particulelor dispersate in matricea metalica. Diferentele se datoreaza
procesului de obtinere a materialului compozit si a fenomenelor care au loc la interfata
matrice - particule. Matricea metalica (A6061) este un material ductil, moale iar in urma
procesului de topire suprafata sa este acoperitd adesea de oxidul Al,O3z care reprezinta o
bariera fizico-mecanica.

2. Particulele granulare sunt in general fragile, dure cu valori medii ale microduritatii,
iar caracterul fragil, dur este confirmat prin aparitia crapaturilor in macrostructurile si
microstructurile analizate.

3. Interfata este zona cu impactul cel mai important in obtinerea unor valori ale
microduritatii acceptabile. Procesele fizico-chimice de la obtinerea materialelor compozite
influenteaza proprietatile chimice, mecanice, termodinamice la interfata, proprietati care
uneori pot duce la ingreunarea compatibilitatii fazelor. Astfel: prin formarea fazei Al,O; care
este o bariera fizico-mecanica, iar captarea de elemente chimice din atmosfera (oxigenul,
azotul si umiditate) duce la aparitia defectelor ih volum: micro si macropori.

4. Deoarece aceste aprecieri sunt facute tinand cont de conditiile termodinamice si de
procesele locale, unele aspecte pot varia deoarece procesul de elaborare a materialelor
compozite este un proces dinamic cu caracter global.

4.12. Analiza structurala prin difractie cu raze X a materialelor compozite

Analiza prin difractie cu raze X are drept scop punerea in evidentd a fazelor, si a
modificarilor structurale care pot sa apara in sistemele studiate. Spectrele de raze X au fost
inregistrate la temperatura camerei cu ajutorul unui difractometru DRON 3 echipat cu un tub

(6]
de raze X cu anod de Co (Akq = 1,7903 A ). A fost cercetat un domeniu de masura 26 = 15 —
80°, iar pasul si timpul de masura au fost 0,02° si respectiv 3s.

Folosind un program informatic MATCH 3 - versiunea demonstrativa de analiza a
fazelor si a bazei de date gratuite Crystallography Open Database, s-au putut analiza
spectrele de difractie pentru: aliajul de aluminiu A6061, particulele greu fuzibile FeSi45,
FeTi30 si SiC si a materialelor compozite A6061/FeSi45, A6061/FeTi30 si A6061/SiC.
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Figura 4.91. Difractograma si datele de difractie, proba de A6061/FeSi45
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in figura 4.91 sunt identificate peak-urile caracteristice materialului compozit cu

matricea metalica aliaj A6061 si particule greu fuzibile de FeSi45 astfel: sunt identificate
elementele chimice aluminiu, fier, siliciu, oxizii specifici elementelor de baza cum ar fi:

GA|203
compu

, SiO,, FeO, Fe,0O;, compusii FeSi, Fe,Si, FesSi; specifici feroaliajului FeSi45 si
sul intermetalic FeAl; [216]. Conditile termodinamice de temperatura si presiune

precum Si timpul de obtinere a materialelor compozite au favorizat aparitia unor noi faze la
interfatd, urmare a procesului de difuzie bidirectionat.
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Figura 4.93. Difractograma si datele de difractie, proba de A6061/FeTi30

In difractograma din figura 4.93 sunt identificate peak-urile caracteristice materialului

compozit A6061/FeTi30 cu matrice metalica si particule disperse. De asemenea se
evidentiaza si oxizii specifici elementelor chimice: FeO, Fe,O3, TiO,, Ti,Os.
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Conditiile termodinamice (temperatura si presiune) de obtinere a materialelor
compozite precum si timpul de obtinere redus, au facut ca reactiile chimice la interfata s3 fie

limitate, existand totusi conditii pentru difuzia aluminiului din topituré in zona de interfata si a
fierului si titanului Tn topitura de aliaj, putand rezulta compusii intermetalici FeAl,, TiAl;[216].
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Figura 4.95. Difractograma si datele de difractie, proba de A6061/SiC

In figura 4.95 se prezinta peak-urile caracteristice materialului compozit din sistemul
A6061/SiC cu particule sub forma de granule de SiC. Analizand difractograma s-au pus in
evidenta si fazele aluminiu, carbura de siliciu. Mai apare o faza suplimentara, oxidul de
aluminiu, care se afla la interfata solid/lichid si faza Al,Cs.

4.12.1. Concluzii partiale cu privire la analiza prin difractie de raze X a materialelor
compozite

1. Analiza structurii prin metoda cu difractie de raze X (analiza XRD), a pus in evidenta
fazele corespunzatoare compozitelor de tipul A6061/FeSi45, A6061/FeTi30 si A6061/SiC.

2. Se confirma aparitia fazei noi FeAl;, care se formeaza la temperatura 730°C si timp
maxim de mentinere a topiturii de 30 min. Pentru sistemul A6061/FeTi30 se evidentiaza
formarea solutiei solide a (de Fe in Al) din eutecticul FeAl; + (Al) la temperatura de 665°C si
compusul TiAl; format la temperatura 665°C. Pentru sistemul A6061/SiC evidentiem
formarea compusului Al4C3 datorita solubilitatii reduse a carbonului in aluminiu.

3. In corelatie cu rolul tehnologic al materialelor compozite se poate face observatia ca
aparitia unor compusi intermetalici in cantitate mare nu este recomandata deoarece noile
legaturi chimice complexe ingreuneaza procesul de dezoxidare si aliere prin necesitatea
consumului suplimentar de energie termica pentru a rupe legaturile chimice complexe si pot
determina o crestere a impuritatilor in materialul compozit.
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CAPITOLUL 5
CERCETARI PRIVIND TENSIUNEA SUPERFICIALA S| VASCOZITATEA DINAMICA A
MATERIALELOR COMPOZITE A6061/FeSi45, A6061/FeTi30 SI A6061/SiC AFLATE IN
STARE LICHIDA

Procesele tehnologice de elaborare sunt caracterizate si de fenomene de suprafata
cum ar fi: coalescenta, incorporarea sau expulzarea particulelor solide in stare granulara,
absorbtia si desorbtia gazelor, cristalizarea si modificarea structurii de interactiune cu
suprafata agregatelor de elaborare si a formelor de turnare. [217]

5.1. Tensiunea superficiala

Stratul limita si fazele volumice ce vin in contact in conditile de temperatura si
presiune de la elaborare influenteazd fundamental obtinerea materialelor compozite cu
matricea metalica.
5.2. Unghiul de contact dintre aliajul lichid si faza solida

Gradul de umectare a unei particule solide in stare granulara de catre o topitura

metalica se poate aprecia pe baza valorii unghiului de contact, 6, (figura 5.1), care intra in
ecuatia lui Young:

Osg = 01gCOS B + Oy (5.1.)
sau:
Oy — O
cosf =38 sl
Olg (5.2.)

in care, indicii s, g si | se refera la solid, gaz si respectiv lichid.

particula

o e
58 solida

gaz

(51g

lichid

Figura 5.1. Unghiul de contact dintre o particulé solida si un lichid

5.3. Metoda experimentala pentru determinarea tensiunii superficiale

Determinarea experimentala a tensiunii superficiale, in prezenta lucrare, s-a facut prin
metoda picaturii imobile, cunoscuta in literatura de specialitate sub denumirea de "sessile
drop".

Placa suport pe care se formeaza picatura este din particula greu fuzibila din
materialul compozit elaborat, in speta FeSi45, FeTi30, SiC si grafit de puritate spectrala
(pentru a avea o referinta cu datele din literatura).

Picaturile asezate pe placuta orizontala au la echilibru forma prezentata in figura
5.2.
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Figura 5.2. Sectiune transversala in plan vertical (planul meridional) prin picatura asezata pe
placuta (picatura de metal care nu umecteaza materialul placutei) [217]
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Pentru simplificarea expresiei, prin conventie se introduce un parametru [3 numit
factor de forma, dat de relatia:

2
B= M (5.10)
c
iar ecuatia Laplace si forma sa (5.10) adimensionala capata forma:
L ysind_,,p.2 (5.11)
R/b x/b b

Ecuatia (5.11) descrie curbura suprafetei sectiunii meridionale a picaturii asezate, ea
continand indirect tensiunea superficialda &, prin intermediul factorului de marime b si a

factorului de forma 3.

Este o ecuatie diferentiala de gradul 2, cu doua necunoscute si se rezolva numai
numeric prin procedeul aproximarilor succesive.

Solutiile se obtin prin utilizarea tabelelor autorilor F. Bashforth si J.C. Adams [218] a
unor relatii empirice. F. Bashforth si J.C. Adams au folosit metoda rezolvarii numerice in
conditii impuse cu incremente succesive si s-au obtinut solutii numerice care au fost utilizate
la realizarea de tabele pentru:

e raportul X/Z si valorile lui B, pentru ¢ = 90°;

e rapoartele X/b si Z/b pentru diferite valori ale factorului de forma B si pentru unghiul (I)

Masurarea marimilor mai ihainte mentionate, dimensiuni si unghiuri, se realizeaza
utilizand fotografia picaturii agezate.

5.4. Instalatia experimentala proiectata pentru determinarea tensiunii superficiale si a
unghiului de contact

Experimentarile s-au facut in laboratorul de Elaborare si turnare a aliajelor din
Universitatea Dunarea de Jos din Galatj, pe o instalatie proiectata si realizata in acest scop.

Instalatia de masura a tensiunii superficiale a fost proiectata respectand principiile
constructive si de functionare ale aparatului clasic de masurare a tensiunii superficiale prin
metoda picaturii pe placuta si a celui imaginat de Kingery si Humenik [219].

Instalatia este constituitd dintr-o sursa de incalzire, 0 pompa mecanica de vid, o
incinta cu posibilitate de a crea vacuum si incalzire a suportului picaturii asezate si sistemul
de racordare la vid, dupa cum se vede si in figura 5.3. Sursa de incalzire este un
transformator de tensiune joasa 1 ... 48 V si intensitate ridicata 1 ... 30 A, reglabil.

Figurile 5.3, 5.4, 5.5 prezinta instalatia de determinare a tensiunii superficiale si
scheme ale acesteia.

Datele ce se obtin sunt urmatoarele: forma picaturii cu coordonatele Xgo Si Zgo, pentru
calcularea tensiunii superficiale, si unghiului de contact.
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Figura 5.3. Schema generala a instalatiei pentru determinarea tensiunii superficiale

1 — incinta vidata, 2 — tub de cuarf, 3 — suport element de incalzire, 4 — element de incalzire
(sérma de kanthal), 5 — termocuplu Cr-Al, 6 — trecere alimentare si temperatura, 7 — multimetru digital
(masurare temperatura si tensiune c.a.), 8 — sursa de alimentare (transformator), 9 — butelie de argon
cu reductie, 10 — pompa de vid preliminar, 11 — manometru, 12 — ventil manual, 13 — trecere
depresiune si presiune, 14 — vacuumetru, 15 — picatura de aliaj [220]

5.5. Determinari experimentale ale tensiunii superficiale $i a unghiului de contact

Tensiunea superficiala s-a determinat folosind materialele care au fost utilizate pentru
obtinerea materialelor compozite, a caror compozitie chimica este redata in tabelul 5.1.

Tabel 5.1. Compozitia chimica a aliajelor metalice

Nr. , Compozitia chimica (%)
crt. Simbol c si Ti Fe | cr | Mn |[Mg| A
1 Grafit 99,9 - - - - - - -
2 FeSi 45%Si - 436 -~ | 5553 | 0,33 | 054 | - -
3 FeTi 30%Ti - 6,24 | 3487 | 5367 | - 067 | - | 455
4 SiC 30 | 69,99 - - - - - -
5 AB061 - 0,8 01 | 039 | 0,04 | 001 |08 97,86

Avand in vedere rolul gradului de umectare a particulelor solide, de topitura matricei
metalice (aliajul de aluminiu) apreciat pe baza valorii unghiului de contact din formula
ecuatiei lui Young s-au determinat prin metoda picaturii asezate pe placuta, cu ajutorul
instalatiei proiectate si realizate de autor, unghiurile de contact cuprinse in tabelul 5.2.

X

X

Figura 5.7. Picéatura de aliaj A6061 pe
suport de grafit in atmosfera normala,
la temp. 730°C.

Figura 5.6. Picatura de aliaj A6061 pe
suport de grafit in vid, la temp.730°C
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in figura 5.6. se prezinta poza picaturii asezata pe placuta, in conditii de vid 0,1 mbar,
la temperatura de 730°C. Aceasta are un coeficient de sfericitate mare X / Z = 1,16518;
Suportul de grafit, de puritate spectrala, a fost pregatit prin lustruire mecanica pentru
reducerea rugozitatii Si pentru a nu influenta forma picaturii in timpul experimentului. Acesta
a permis raportarea la datele din literatura de specialitate pentru validarea rezultatelor
obtinute [222].

in figura 5.7 se prezinta picatura asezata pe placuta in conditii de atmosfera normala.
Aceasta are un coeficient de sfericitate mare X / Z = 1,15569, se observa ca suprafata este
discontinua, ceea ce arata o oxidare intensa, astfel ca prezenta oxidului modifica tensiunea
superficiala si unghiul de contact.

Figura 5.8. Picétura de aliaj A6061 pe
suport de FeSi 45 in vid la temp. 730°C Figura 5.9. Picatura de aliaj A6061 pe
suport de FeSi45 in atmosfera normala

la temp. 730°C

in figura 5.8. se prezinta aspectul picaturi de aliaj lichid format& pe suport de FeSi45,
in vid. Suportul a fost pregatit preliminar prin lustruire mecanica pentru reducerea rugozitatii
si pentru reducerea consumului energetic, datorat diferentelor de nivel, cu efect direct in
formarea unui unghi mai mare.

in figura 5.9. se prezinta picatura de aliaj lichid formata pe suport de FeSi45. Proba a
fost incazita si racitd in atmosfera normala la 730°C. Efectul atmosferei normale asupra
picaturii consta in formarea unei pelicule cu grosime marita rezultat al interactiei oxigenului
din atmosfera cu suprafata aliajului lichid si formarea oxidului de aluminiu si de magneziu
care, in general, nu este continua.

95 U
Figura 5.10. Picatura de aliaj A6061 pe suport de  Figura 5.11. Picétura de aliaj A6061 pe

FeTi30 in vid, la temp. 730°C suport de FeTi30 in atmosfera normala
la temp. 730°C

In figura 5.10 se prezinta aspectul unei picaturi de aliaj lichid formata pe suport de
FeTi30. Acesta a fost pregatit prin lustruire mecanica pentru reducerea rugozitatii si a
dificultatilor ce pot aparea, astfel incat picatura de aliaj sa acopere eventualele denivelari
prezente pe suprafata.

in figura 5.11 se prezinta forma unei picaturi de aliaj lichid format& pe un suport de
FeTi30. Proba a fost obtinutd in conditiile atmosferei normale.
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Figura 5.12. Picatura de aliaj A6061 pe
suport de SiC in vid, la temp. 730°C

Figura 5.13. Picatura de aliaj A6061 pe suport
de SiC in atmosfera normala, la temp. 730°C

In figura 5.12 se prezinta forma picaturii de aliaj lichid pe suport de SiC. Suportul de
SiC are compozitia identica cu a particulelor de SiC de la elaborarea materialului compozit.

in figura 5.13 se prezintd forma picaturii de lichid pe suport de SiC in conditiile
atmosferei normale in care prezenta oxigenului mareste semnificativ grosimea stratului de
oxid de aluminiu si astfel inrdutateste si conditiile de formare a materialului compozit.

Tabel 5.2. Tensiunea superficiala a aliajului de aluminiu determinatd experimental prin metoda
icaturii agezate pe placuta

Nr. L Xoo | Zoo b B o 8 pa | Masa | Temp

cif  Ficatura (mm) - - [mNm)[ ) [(m/is?) [(kg/m®)[ (9) | (°C)
1|ABO61/grafit in vid| 4,7571 | 4,0827 | 5331 | 1 | 751 |6,.142,5| 9,8 | 2700 | 0,024 | 730
p| ABOBUgrafiting |y 7674 | 41165 | 5373 | 1 | 763 |6, 145 | 98 | 2700 | 0,024 | 730
atmosfera normala

3| AOOOTRESIASIN | 4 8495 | 41999 | 54779 | 1 | 794 | 0,132 | 98 | 2700 | 0,025 | 730
4 | ABOBNFeSIASIN | o708 | 42184 | 5502 | 1 | 801 | 6,134 98 | 2700 | 0,025 | 730
atmosfera normala

5| ACOOTFETIS0NN | 4 8281 | 41814 | 54537 | 1 | 787 | 0,136 | 98 | 2700 | 0,018 | 730
g | AB0BVFeTi30Mn | 4 7979 | 415506 | 4,111 | 1 | 778 |0, 137| 98 | 2700 | 0,018 | 730
atmosfera normala

7| A60B1/SIC invid | 9,187 | 6,1445 | 14,248 | 7,7| 697 | 6,147 | 9,8 | 2700 | 0,053 | 730
g|  ABOBUSICIN g 1946 | 61449 | 14,250 |7,7| 698 | 6,148 | 9,8 | 2700 | 0,053 | 730
atmosfera normala

Cercetarile experimentale pe instalatia realizatda au urmarit crearea conditiilor
specifice de la elaborare. Astfel, s-a urmarit realizarea contactului (particula/matrice metalica
de AB6061) prin inlocuirea suportului de grafit cu material in stare solida feroaliaje Si SiC cu o
pregatire a suprafetei asemanator placii de grafit de la instalatia cunoscuta din liter atura,
pentru a determina unghiul de contact si celelalte caracteristici ale picaturii aflata in contact
cu suportul special pregatit.
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Figura 5.14. Tensiunea superficiald pentru sistemul Figura 5.15. Tensiunea superficiald pentru
A6061/Grafit, in vid si atmosferd normala sistemul A6061/FeSi45, in vid si atmosferd
normala
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Figura 5.16. Tensiunea superficiald pentru Figura 5.17. Tensiunea superficiala pentru sistemul
sistemul A6061/FeTi30, in vid si atmosferd A6061/SiC, in vid SI atmosfera normala
normala

Din figurile de mai sus rezultd ca tensiunea superficiala determinata in conditiile de
vid, atunci cand s-a folosit drept suport materiale (particule) cu aceeasi compozitie chimica
cu cele introduse in topitura materialului compozit, dar special prelucrate, este mult mai mica
decat valoarea tensiunii superficiale determinate in atmosfera obisnuita.

in urma determinarilor experimentale, pentru calcularea unghiurilor de contact in
conditii de vid, la 730°C si in conditii atmosferice normale, s-au trasat graficele din figurile
5.18 — 5.21

B masurarea unghiului de contact pentru temp. de 7300C si vid 0,1 mbar @ masurarea unghiului de contact pentru temp. de 7300C si vid 0,1 mbar

B masurarea unghiului de contact pentru temp. de 7300C in atmosfera normala B masurarea unghiului de contact pentru temp. de 7300C in atmosfera normala
160
160 1425 145
140 140
120 120 7
< s
E 100 1 g 107
S 80 7 § 80
3 3
'.E’ 60 '_g 60
> 401 % w0
20 -
20 -
0
1 62 0
, o Lo 63 04
Figura 5.18. Variatia unghiului de contact pentru ] o
aliajul A6061 aflat pe suport de grafit Figura 5.19. Variatia unghiului de contact pentru

aliajul A6061 aflat pe suport de FeSi45
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@ masurarea unghiului de contact pentru temp. de 7300C si vid 0,1 mbar @ masurarea unghiului de contact pentru temp. de 7300C si vid 0,1 mbar

B masurarea unghiului de contact pentru temp. de 7300C in atmosfera normala B masurarea unghiului de contact pentru temp. de 7300C in atmosfera normala
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Figura 5.21. Variatia unghiului de contact pentru
aliajul A6061 aflat pe suport de SiC

05 06

Figura 5.20. Variatia unghiului de contact pentru
aliajul A6061 aflat pe suport de FeTi30

Analizand graficele din figurile 5.18 — 5.21 se constata ca unghiul de contact in
conditii atmosferice normale este mai mare decéat unghiul de contact in conditiile in care este
vid. In conditile normale se formeaza intr-un timp foarte scurt o pelicula subtire de oxid de
aluminiu care mareste unghiul de contact.

Cunoscand valorile tensiunii superficiale precum si unghiul de contact dintre cele
doua faze se poate determina travaliul de adeziune si travaliul de coeziune precum si
coeficientul de intindere realizat intre cele doua faze solida si lichida.

Coeficientul de intindere S reflecta tendinta unei faze de a se intinde pe suprafata
celeilate:

S=W,-W,

unde: S — coeficient de intindere, N/m;

(5.15)

Tabel 5.3. Travaliului de adeziune, travaliului de coeziune si coeficientul de intindere pentru sistemele
analizate

. . Coeficient de
Coeziune | Adeziune i
Nr. . intindere
Faze in sistem W, W,
crt IN/m] IN/m] S
[N/m]
1 A6061/grafit, in vid de 0,1mbar, T = 730°C 1,502 0,1554 -1,3465
2 A6061/grafit, in atmosfera normala, T = 730°C 1,526 0,1159 -1,4100
3 AB061/FeSi45, in vid 0,1mbar, T = 730°C 1,588 0,2628 -1,3251
4 AB061/FeSi45, in atmosferd normala, T = 730°C 1,602 0,2451 -1,3568
5 AB061/FeTi30, in vid 0,1mbar, T = 730°C 1,574 0,2022 -1,3717
6 AB061/FeTi30, in In atmosferd normala , T = 730°C 1,556 0,2092 -1,3467
7 AB061/SiC, in vid 0,1mbar, T = 730°C 1,394 0,1129 -1,281
8 AB061/SiC, Tn atmosferd normala, T = 730°C 1,396 0,1060 -1,2899

Analizdnd datele din tabelul 5.3 putem observa ca pentru sistemele analizate
A6061/grafit, A6061/FeSi45, A6061/FeTi30 si A6061/SiC rezultd ca W, < W, (energia de
adeziune este mai mica numeric decéat energia de coeziune) si semnul coeficientului de
intindere este negativ. Acest lucru indica faptul ca picatura de aliaj de aluminiu va umecta
partial suprafata. Aceasta situatie este specifica sistemelor metalurgice in care umectarea nu
se produce spontan ci este nevoie de o energie suplimentara din exteriorul sistemului si 0
perioada de timp pentru ca umectarea sa se produca.

5.7. Concluzii partiale cu privire la determinarea unghiului de contact, a tensiunii
superficiale si a tensiunii interfazice

1. Pentru ca sa se obtina randamente ridicate de inglobare a particulelor granulare este
importanta si cunoasterea valorilor tensiunii superficiale si a unghiurilor de contact in
sistemele A6061/FeSi45, A6061/FeTi30 si A6061/SiC. Aceste marimi superficiale au fost
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determinate prin utilizarea metodei ,sessile drop” in atmosfera normala si in conditiile unui
vid preliminar realizat intr-o instalatie proiectata si realizata de autor.

2. Instalatia experimentala are la baza principiile lui Kingery si Humenik, si este alcatuita
dintr-o incinta vidatd, o masa termica incalzité indirect si pe care se aseaza feroaliajul, iar pe
acesta se formeaza picatura dintr-o masa de aliaj de aluminiu care se va topi. Dispozitivul
experimental este completat cu sisteme optice de vizualizare si fotografiere a picaturii.
Sistemul experimental are urmatoarele subsisteme importante: sisteme pentru reglarea
temperaturii, reglarea vidului (releu de vid), sistem de captare a imaginii precum si calculator
pentru editarea si interpretarea unghiului de contact si a dimensiunii picaturii.

3. Pe baza datelor experimentale rezultate se observa ca cele mai favorizate de
tensiunea superficiala si unghi de contact pentru inglobare sunt in ordine: A6061/FeSi45,
A6061/FeTi30 si A6061/SiC.

4. Pe baza valorilor tensiunii superficiale si a unghiului de contact s-a determinat
coeficientul de intindere ca diferentd intre travaliul de adeziune si travaliul de coeziune. in
toate cazurile, coeficientul de intindere este negativ, rezultdnd ca picatura de aliaj de
aluminiu va umecta partial suprafata. Aceasta situatie este specifica sistemelor metalurgice,
in care umectarea nu se produce spontan, fiind necesara o energie suplimentara din exterior
si o perioada de timp pentru ca umectarea sa se produca si astfel particulele sa se
inglobeze.

5.8. Determinarea vascozitatii dinamice la obtinerea materialelor compozite din
sistemele A6061/FeSi45, A6061/FeTi30 si A6061/SiC

Aspectul reologic al sistemelor complexe, corespunzatoare compozitelor studiate,
este diferit de cel descris de legea lui Newton.

Pentru evidentierea caracterului particular specific fiecarui sistem, a carui viscozitate
dinamica s-a analizat, s-a folosit metoda rotativa a cilindrilor concentrici data prin modelul lui
Searle. Aceastd metoda presupune utilizarea unui creuzet stationar in care este introdus un
senzor de masurare cu forma calibrata. Astfel, senzorul de masurare este introdus in aliajul
lichid si este rotit cu o viteza de rotatie cunoscuta. Momentul care se opune rotirii este dat
de: frecarea interna dintre straturile de metal lichid, de sistemul de particule in stare
granulara, iar momentul este direct proportional cu vascozitatea dinamica. Astfel, reometria
sistemului matrice/particule in stare granulara insolubile, a fost determinatd folosind
vascozimetrul mecanic de tip Brookfield.

Pentru determinarea valorilor vascozitatii dinamice s-a utilizat legea lui Newton:

n=-, [mPas ] (5.20)
Y

unde: t - efort tangential de forfecare, [g/cm's] ;- gradient de vitez3, [Sec_q

Efortul tangential de forfecare:

=— M [glems] (5.21)
2TERb2L
unde: M — momentul fortei masurat de aparat, 107 [Nm] ;R - raza senzorului de
masura, [cm]; L — lungimea efectiva, [cm]
Gradient de viteza:

b

2 p2
20RG ‘R
V= ° b [sec_q (5.22)
XZ(Rg_jo

unde:
o — viteza unghiulara a senzorului de masura, [rad/sec]; R, — raza intericara a
creuzetului cilindric, [cm]; Ry, - raza senzorului de masura, [cm]; x — pozitia de amplasare a

senzorului de masura, [cm]
Vascozitatea dinamica a metalelor si aliajelor in stare lichida a fost determinata prin
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metoda rotativa. intr-o maséa de aliaj in stare lichida bine determinatd din punct de vedere
cantitativ se roteste cu o anumita viteza un corp dintr-un material rezistent la temperatura
ridicata (cilindru, elice). Cuplul care se opune rotirii este direct proportional cu vascozitatea
dinamica a topiturii.

Experimentarile s-au facut in laboratorul de Elaborare si turnare a aliajelor din
Universitatea Dunarea de Jos din Galati, pe o instalatie proprie proiectata si realizata pentru
acest scop.

Instalatia este constituita dintr-un cuptor de incalzire cu bare de silita (4 buc.) care
este alimentat de la un transformator cu posibilitatea de a controla temperatura in domeniul
0 — 1000°C, alte componente ale instalatiei sunt: tub inoxidabil cu rol de container unde sunt
efectuate experimentele, sistem de introducere a gazului inert (Ar), sistem de ridicare —
coborére a vascozimetrului mecanic tip Brookfield.

Figurile 5.22, 5.23, 5.24 prezinta instalatia de determinare a vascozitatii dinamice.

Aliajul de aluminiu in cantitate cunoscuta, 150 g, este topit si adus la temperatura de
730°C (temperatura setatd a experimentului). Dupa ce temperatura a fost stabilitd se
introduce cantitatea de particule cu greutate cunoscuta reprezentand: 0; 0,5; 1; 1,5; 2; 2,5; 3
% (procente de masa) din cantitate de aliaj topit si cu granulatie cunoscuta 0,04 mm; 0,4
mm; 0,8 mm. Amestecarea aliajului de aluminiu cu particule greu fuzibile se realizeaza sub
un gaz inert (argon) cu rol de protectie. Rolul gazului este de a crea o atmosfera inerta
deasupra baii metalice lichide pentru a reduce impurificarea cu oxigen prin scaderea
presiunii partiale a oxigenului, deci a continutului de oxigen. De asemenea, se urmareste ca
pelicula de Al,O; care se formeaza deasupra baii, sa nu influenteze semnificativ masuratorile
care se realizeaza. Prin urmare trebuie sa se diminueze cantitatea de oxid de aluminiu
(Al,O3). Densitatea relativa a argonului (yar = 1,38) [226] este mai mare ca a oxigenului (yar =
1) [226] de aceea argonul are tendinta de a se depune pe oglinda baii metalice.

5
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Figura 5.22. Schema instalatiei pentru determinarea vascozitatii dinamice

1 — butelie de Argon cu reductie; 2 — tub din otel inoxidabil; 3 — agitator (element de
masurare); 4 — vascozimetru Brookfield; 5 — sistem de ridicare — coborare vascozimetru; 6 —
elemente de incalzire (bara de silita); 7 — sistem de sustinere cuptor; 8 — cabluri de
alimentare a barelor de silitad; 9 — termocuplu Cr — Al; 10 — transformator de alimentare; 11 —
fund de grafit; 12 — metal semi-solid

63



Basliu Vasile — Cercetéri privind tensiunea superficiala i vascozitatea dinamica a materialelor compozite
AB061/FeSi45, A6061/FeTi30 si A6061/SiC aflate in stare lichida

Mod functionare
véscozimetru Brookfield

S_—_— )
Motor sincronizat

o <. ™, Ac indicator sau
'% 7 senzor capacitiv

Figura 5.24. Reprezentare schematicé a

Figura 5.23. Instalatie pentru determi
lgura ©.23. Instalalie pentru determinarea véscozimetrului Brookfield [227]

vascozitatii dinamice aparente
Tabel 5.8. Date constructive a incintei unde se fac masuratorile vascozitatii dinamice

Nr. Lungimea efectiva a tijei Raza tijei Raza container Raza la locatia
crt. L Ry Re X
(mm) (mm) (mm) (mm)
1 2 6.3 17.5 6.3

In tabelul 5.8. avem datele constructive ale incintei unde se fac masuratorile
vascozitatii dinamice.

3,00 -

2,50 1
2,00 A

1,50
1,00 1

w NE ,H,U,H,H,H,I,Hﬂ,

0,50 A
635 642 662 669 670 670 685 689 690 690 690 700 705 710 718 730
Temperatura, (oC)

Viscozitatea, (mPa s

||:| viscozitate masurata B viscozitate literatura |

Figura 5.26. Variatia vascozitatii dinamice in functie de temperatura [229]

in figura 5.26 se face compararea intre valorile vascozitatii determinate experimenta
si cu cele din literatura [229]. Se observa o buna concordanta a datelor, validandu-se astfel
rezultatele.

Efectul concentratiilor mici ale particulelor solide in stare granulara este un indicator
cu privire la influenta lor asupra vascozitatii dinamice.

Tendinta general acceptatd in momentul introducerii de material in stare solida
granulara in matricea materialului compozit este de crestere a vascozitatii, dar pot fi situatii
in care, la concentratii mici datoritd unui ,efect de rulment”, zone cu frecare interna mai
redusd, mediu lichid si materialul sub forma granulara, scaderea vascozitatii sa nu fie
semnificativa.
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4 - AB061/FeSi45 cu dmp = 0,04 mm y = 0,0043x? - 0,0444x + 0,1236
R? = 0,922
35 AB061/FeSi45 cu dmp = 0,4 mm y = 0,0031x2 - 0,0346x + 0,1041
—_ R? = 0,9369
£ 31 AB061/FeSi45 cu dmp = 0,8 mm y = 0,004x2 - 0,0409x + 0,1033
& 25 R? = 0,8292
g 24
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N 15
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Procent de particule inglobate, (%)
—e— AB061/FeSi45 cu dmp = 0,04 mm —=— AB061/FeSi45 cu dmp = 0,4 mm
—&— AB061/FeSi45 cu dmp = 0,8 mm —— AB061/FeSi 45 cu dmp = 0,8 mm
- - - - AB061/FeSi45 cu dmp = 0,4 mm — - - A6061/FeSi45 cu dmp = 0,04 mm

Figura 5.31. Variatia vascozitatii dinamice pentru cele trei dimensiuni de particule din sistemul
A6061/FeSi45, la T = 730°C

Pentru sistemul A6061/FeSi45 analizand datele din tabelul 5.11 si figurile 5.27 — 5.31
se observa o usoara tendinta de crestere a vascozitatii dinamice pentru toate topiturile de
aliaj de aluminiu cu materialele solide in stare granulara (0,8 mm, 0,4 mm si 0,04 mm) de
FeSi45.

Pe baza rezultatelor obtinute s-au determinat functiile de regresie liniara:

Pentru A6061/FeSi45 dp,, = 0,04 mm y=0,0043x> — 0,0444x + 0,1236, R* = 0,922
Pentru A6061/FeSi45 dp,, = 0,4 mmy = 0,0031x* — 0,0346x + 0,1041, R* = 0,9369
Pentru A6061/FeSi45 dy,, = 0,8 mm y = 0,004x* — 0,0409x + 0,1033, R* = 0,8292

Din figura 5.31 rezultd ca influenta granulatiei materialului in stare solida pentru
concentratii reduse, asupra vascozitatii, este crescatoare cu dimensiunea particulelor
granulare, de la 0,8 mm la 0,04 mm.

A6061/FeTi30 cudmp =0,04 mmy= 0,004 - 0,0414x+0,1128

B R?=0,9626
5 AB061/FeTi30 cu dmp = 0,4 mm y=0,004x% - 0,0416x+0,1131
n ] R?=0,947
S | AB061/FeTi30 cu dmp =0,8 mm y=0,0038x - 0,0399x + 0,1079
£ R?=0917
©
] Sl
I ]
N
Q j
[&] )
(2]
«0 -
> -
0 T T T T T |
0 0,5 1 1,5 2 2,5 3
Procent de particule finglobate, (%)
—— AB061/FeTi30 cu dmp = 0,04 mm —=— A6061/FeTi30 cu dmp = 0,4 mm

—a— A6061/FeTi30 cu dmp = 0,8 mm Power (A6061/FeTi30 cu dmp = 0,04 mm)
— - =Power (A6061/FeTi30 cu dmp = 0,4 mm) - - = =Power (A6061/FeTi30 cu dmp = 0,8 mm)

Figura 5.36. Variatia vascozitétii dinamice pentru cele trei dimensiuni de particule din sistemul
A6061/FeTi30, la T = 730°C

Pentru sistemul A6061/FeTi30, analizand date din tabelul 5.12 si figurile 5.32 — 5.36,
se observa o tendintd de crestere usoara, a vascozitatii dinamice pentru toate materialele
granulare (0,8 mm, 0,4 mm si 0,04 mm) de FeTi30.

Pe baza masuratorilor s-au determinat functiile de regresie liniara:

Pentru A6061/FeTi30, dm, = 0,04 mm y = 0,004x” — 0,0414x + 0,1128, R? = 0,9626
Pentru A6061/FeTi30, dmp, = 0,4 mm y = 0,004x* — 0,0416x + 0,1131, R* = 0,947
Pentru A6061/FeTi30, drmp, = 0,8 mm y = 0,0038x* — 0,0399x + 0,1079, R* = 0,917

Din figura 5.36. rezulta ca influenta granulatiei materialului in stare solida (pentru

concentratii reduse) asupra vascozitdtii este crescatoare de la granulatia 0,8 mm la 0,04 mm.
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A6061/SIC cu dmp = 0,04 mm y = 0,0033x2 - 0,034x + 0,0967
R2 = 0,7381
39 A6061/SiC cu dmp = 0,4 mm y = 0,0036x2 - 0,0372x + 0,0983
R? = 0,7513
A6Q61/SIC cu dmp = 0,8 mm y = 0,004x2 - 0,0408x + 0,1019

Vascozitatea, (mPa s)

0 05 Pro1cent de panicuﬂé?nglobate, (%) 2 25 s

—— AB061/SiC cu dmp = 0,04 mm —=— A6061/SiC cu dmp = 0,4 mm
—a— AB061/SiC cu dmp = 0,8 mm AB061/SiC cu dmp = 0,8 mm
- - = =A6061/SiC cu dmp = 0,04 mm — - =A6061/SiC cu dmp = 0,4 mm

Figura 5.41. Variatia vascozitatii dinamice pentru cele trei dimensiuni de particule din sistemul
A6061/SiC, la T = 730°C

Pentru sistemul A6061/SiC, analizand datele din din tabelul 5.13 si figurile 5.37 — 5.41
se observa o tendintd de usoara crestere a vascozitatii dinamice pentru toate materialele
granulare (0,8 mm, 0,4 mm si 0,04 mm) de SiC.

Pe baza masuratorilor s-au determinat functiile de regresie liniara:

Pentru A6061/SiC, dm, = 0,04 mm y = 0,0033x* — 0,034x + 0,0967, R® = 0,7381
Pentru A6061/SiC, dmp = 0,4 mm y = 0,0036x* — 0,0372x + 0,0983, R* = 0,7513
Pentru A6061/SiC, dm, = 0,8 mm y = 0,004x* — 0,0408x + 0,1019, R* = 0,7829

Figura 5.41 aratd ca influenta granulatiei materialului in stare solida (pentru

concentratii reduse) asupra vascozitatii este crescatoare de la granulatia 0,8 mm la 0,04 mm.

5.8.1. Concluzii partiale cu privire la determinarea vascozitdtii dinamice pentru
sistemele A6061/FeSi45, A6061/FeTi30 si A6061/SiC

1. Vascozitatea dinamica influenteaza semnificativ randamentul de inglobare. Cu céat
vascozitatea este mai redusa, cu atat sunt create conditile hidrodinamice pentru ca
particulele granulare sa se deplaseze in topitura metalica si sa fie inglobate. De asemenea,
vascozitatea dinamica creste la anumite dimensiuni medii ale particulelor si concentratii ale
acestora ceea ce influenteaza negativ randamentul de inglobare al lor.

2. Pentru a putea caracteriza materialul compozit din punct de vedere al vascozitatii
dinamice s-a proiectat si realizat o instalatie folosind metoda bulbului rotativ (Searle).

3. Instalatia foloseste vascozimetrul Brookfield pentru care s-a adaptat un sistem termic
alcatuit din creuzet in care se introduce topitura metalica a carui vascozitate trebuie
determinata. De asemenea, deasupra topiturii metalice s-a introdus gaz inert (argon) cu rol
de protectie a suprafetei baii si de reducere a grosimii peliculei de Al,O;. Echipamentul
contine subsisteme de reglare a temperaturii la valori constante pentru a permite
determinarea cat mai precisa a vascozitatii.

4. O serie de factori influenteaza semnificativ vascozitatea dinamica iar dintre acestia
amintim: frecarea interna dintre straturile de aliaj lichid, rugozitatea peretilor creuzetului,
variatia temperaturii din interiorul creuzetului (de la pereti spre centrul creuzetului), frecarea
interna dintre straturile de lichid si particulele granulare precum si numarul de particule
introduse si distribuirea uniforméa a acestora.

5. Calibrarea aparatului de masurare s-a facut prin doua metode: folosind glicerina cu
concentratie 99,5% la temperatura cunoscuta si masurand vascozitatea dinamica a aliajului
de aluminiu (A6061) care a fost comparata cu datele din literatura. Rezultatele arata o buna
concordanta cu datele publicate deja, rezultand validarea lor.

6. Determinarea vascozitati dinamice este importanta la obtinerea materialelor
compozite prin metoda Stir Casting Vortex deoarece particulele granulare se introduc
portionat in cantitati reduse pentru a fi asimilate in matrice.

7. S-au efectuat cercetari prin introducerea unor procente de masa reduse 0 — 3% de
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particule de FeSi45, FeTi30 si SiC pentru a analiza influenta proprietatilor particulelor asupra
vascozitatii dinamice a topiturii metalice. Pentru sistemele A6061/FeSi45, A6061/FeTi30 si
AG061/SiC, se observa ca vascozitatea dinamica creste odatd cu scaderea diametrului
mediu al particulelor (de la dyp, = 0,8 mm la 0,04 mm).
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CAPITOLUL 6
CONCLUZII GENERALE, CONTRIBUTII PERSONALE SI NOI DIRECTII DE CERCETARE

6.1. Concluzii generale

1. Datorita faptului ca in metalurgia extractiva, la elaborarea otelurilor nu se prevede
sortarea pe clase granulometrice ci doar excluderea folosirii in procesele de aliere sau
dezoxidare a particulelor granulare de feroaliaje cum ar fi FeSi45, FeTi30 sau a carburii de
siliciu SiC, cu diametre medii sub dimensiunile standard (sub 3 mm), care devin in acest fel
deseuri si polueaza mediul, se impun cercetari pentru valorificarea eficientd a acestor
particule greu fuzibile sub o alta forma, cum ar fi materialele compozite cu matrice metalica si
astfel de particule aflate in stare granulara.

2. Cercetarile experimentale prezentate in aceasta lucrare au avut drept scop
obtinerea si caracterizarea materialelor compozite cu matrice metalica din aliaj de aluminiu si
particule greu fuzibile disperse de FeSi45, FeTi30 si SiC prin turnare, utilizand o metoda
cunoscutd, si anume, metoda Stir Casting Vortex (SCV) si 0 metoda noud de amestecare
mecanica, respectiv amestecarea cu ajutorul vibratiilor.

3. O parte din aparatura si instalatiile necesare realizarii experimentelor si analizelor,
au fost proiectatate si realizate In cadrul temei tezei de doctorat si au fost utilizate instalatiile
si aparatele existente in laboratoarele Universitatii ,Dunarea de Jos” din Galati, in special
cele de la Facultatea de Inginerie, precum si aparatura de la ICECHIM S.A. Bucuresti pentru
analizele termice.

4. Dezvoltarea cercetérilor experimentale pentru stabilirea conditiilor de obtinere a
materialelor compozite cu utilitate tehnologica pentru care randamentul de inglobare a
particulelor solide granulare sa fie ridicat iar distributia lor sa fie cat mai buna, a avut la baza
sistemele A6061/FeSi45, A6061/FeTi30 si A6061/SiC, iar tehnologiile de elaborare s-au
bazat pe metoda vibrarii uniaxiale pe verticala folosind procedeul sandwich. Aceasta metoda
consta in inglobarea unei cantitéti de particule granulare intre doua calupuri de aliaj de
aluminiu A6061. Procedeul si-a dovedit valabilitatea prin inglobarea de pana la 97% pentru
FeSi45, de pana la 100% pentru FeTi30 si pana la 99,64% pentru SiC, in functie de
granulatia particulelor precum si amplitudinea si frecventa oscilatiilor. S-a studiat si
posibilitatea folosiri metodei Stir Casting Vortex la aceleasi tipuri de compozite cu matrice
aliaj de aluminiu si particule granulare, dar s-au obtinut randamente de inglobare
satisfacatoare, respectiv valori intre 30 + 40%.

5. Dintre toate clasele granulometrice analizate, de interes pentru prezenta tema de
cercetare sunt fractiile cu diametrul mediu al particulelor 0,8 mm, 0,4 mm si 0,04 mm pentru
FeSi45, FeTi30 si SiC.

6. S-a determinat compozitia chimica a materialelor solide in stare granulara de
FeSi45, FeTi30 si SiC pentru a aprecia influenta unor elemente din compozitia chimica a lor
asupra matricei metalice (aliaj de aluminiu A6061) la temperatura de elaborare a
compozitelor care poate influenta inglobarea particulelor in aceastd matrice metalica,
precum si distributia lor in materialul solidificat.

7. S-au determinat suprafata si volumul particulelor, numarul de particule pe gram si
lungimea canalului ce trebuie ocupat de aliajul lichid Tn scopul aprecierii randamentului de
infiltrare a aliajului de aluminiu printre particulele granulare.

8. A fost proiectatd si realizatd de catre autorul tezei instalatia de obtinere a
materialelor compozite prin metoda Stir Casting Vortex, ce se bazeaza pe amestecarea
mecanica a aliajului de aluminiu topit si introducerea portionata de particule granulare greu
fuzibile in vortexul creat de amestecator. Forma elicei amestecatorului si viteza de rotatie
favorizeaza semnificativ randamentul de inglobare prin crearea vartejului in zona centrala a
creuzetului.

9. Influenta parametrilor procesului de obtinere au scos in evidenta ca este de
preferat un timp de amestecare cat mai indelungat pentru a facilita particulelor o dispersie
cat mai buna in topitura, deci pentru a se realiza un randament de inglobare corespunzator,
astfel ca s-au testat trei timpi de elaborare: 10 min pentru A6061/FeSi45, 30 min pentru
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AB061/FeTi30 si 15 min pentru A6061/SiC. Pentru temperatura de obtinere s-a stabilit o
temperatura aproximativ de 700°C. Tn cazul vitezei de rotatie s-au testat trei viteze de rotatie
150, 170 si 420 rpm observandu-se ca viteza de rotatie cea mai ridicata de 420 rpm creeaza
conditiile cele mai potrivite pentru o Tnglobare buna.

10. Determinarea compozitiei chimice prin metoda XRF arata ca se produce o variatie
semnificativa a compozitiei chimice a compozitelor in functie de aria suprafetei pe care se
realizeaza analiza si functie de numarul de particule granulare prezente (pe o suprafata de
10 mm?). Compozitia chimicad determinata prin metoda EDX pe suprafata particulelor, la
interfata particuld/matrice si in zona matricei metalice arata o variatie a compozitiei chimice
datorita proceselor fizico-chimice care au loc la obtinerea prin amestecare mecanica si a
difuziei localizate n jurul particulelor unde se formeaza compusi intermetalici sau chimici
cum ar fi FeAl; pentru sistemul A6061/FeSi45, FeAl;, TiAl; pentru A6061/FeTi30 si Al,Cs
pentru A6061/SiC.

11. Microstructurile probelor de compozite obtinute prin metoda Stir Casting Vortex
prezintd aspecte care depind de distributia particulelor in matricea metalica, de starea
particulelor granulare, de conditiile de obtinere (temperatura, viteza de rotatie, timp) sau de
aglomerarea lor cu consecinte negative deoarece pe suprafata lor se poate afla o cantitate
ridicata de gaze adsorbite ce pot diminua efectul pozitiv al dezoxidarii complexe prin
cresterea concentratiei de hidrogen in otelul elaborat. Pentru ca materialul compozit sa fie
eficient in procesul de dezoxidare, la interfata matrice metalicé/particule granulare nu este de
dorit sa se formeze faze intermediare noi cu comportament diferit in procesul de dezoxidare
si aliere, deoarece dezoxidarea complexa a otelurilor se face cu aluminiu, siliciu, titan si nu
cu compusii chimici sau intermetalici formati.

12. Procesul de obtinere al materialelor compozite prin metoda Stir Casting Vortex
trebuie sa fie dirijat astfel: amestecare rapida pentru a evita formarea unei cantitati mari de
compusi intermetalici si segregarea pronuntata pe inaltime a materialului compozit solidificat.

13. Metoda de elaborare a materialelor compozite, cu folosirea metodei de
amestecare mecanica a baii metalice cu particule greu fuzibile prin vibrare, prezinta unele
avantaje fata de metoda Stir Casting Vortex, si poate fi recomandata pentru teste la nivel de
microproductie.

14. Tehnologia de obtinere a materialelor compozite prin metoda de amestecare
mecanica cu ajutorul vibratiilor se bazeaza pe aranjarea in straturi suprapuse (tip sandwich)
a doua calupuri de aliaj de aluminiu A6061 si particule granulare de FeSi45, FeTi30 si SiC cu
diametrul mediu 0,8 mm, 0,4 mm si 0,04 mm aduse la temperatura de elaborare (730°C) si
vibrate uniaxial cu amplitudine si frecventa cunoscute, un timp determinat.

15. Pentru studiul randamentului de inglobare a particulelor granulare precum si a
proprietatilor chimice, mecanice si structurale ale materialelor compozite elaborate prin
aceasta metoda, a fost proiectata si realizata o instalatie care a permis studiul proceselor
fizico-chimice de la elaborarea compozitelor. Instalatia cuprinde un sistem compus dintr-o
masa vibranta, un sistem de incalzire si un creuzet in care se realizeaza materialul compozit,
creuzet care poate fi vibrat uniaxial pe verticala.

16. Pentru compozitele care au la baza sistemul A6061/FeTi30 s-a constat ca
randamentul de inglobare este favorizat in cazul particulelor mari cu dm, = 0,8 mm atunci
cand amplitudinea si frecventa sunt mari in comparatie cu particulele cu d,,, = 0,4 mm, cand
s-a constatat ca la amplitudini mari si frecvente mai mici ale vibratiilor, randamentele au fost
foarte mari. Acest lucru se explica prin faptul ca, prin scaderea dm, a scazut densitatea
aparenta a particulelor granulare, ceea ce poate explica mentinerea un timp mai indelungat a
particulelor fara ca sa aiba loc o decantare a lor, deci se creaza conditii de infiltrare a aliajului
de aluminiu printre particulele solide.

17. Pentru particulele foarte mici de FeTi30 (dm, = 0,04 mm) randamentele de
inglobare au fost mai mici decat pentru particulele de 0,8 mm si 0,4 mm, ca urmare a faptului
ca la granulatie foarte fina suprafata specifica de contact a crescut foarte mult, ceea ce a dus
la o crestere a tenditei de aglomerare a particulelor, astfel ca pentru cantitdti mari de
particule se realizeaza aglomerarea lor si au tendinta de separare in zgura.
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18. Pentru compozitele de tipul A6061/SiC obtinute prin metoda cu vibratii, cand
diametrele medii ale particulei au fost de 0,8 mm randamentele de inglobare au fost mai
ridicate ajungand pana la valori de 99,64%, in cazul amplitudinilor si frecventelor mai mici a
vibratiilor, in timp ce pentru particulele cu d,, = 0,4 mm, randamentele de inglobare au fost
mai bune pe tot domeniul studiat.

19. La toate cele trei sisteme elaborate A6061/FeSi45, A6061/FeTi30 si A6061/SiC
pentru toate granulatiile: 0,8 mm, 0,4 mm si 0,04 mm au avut loc procese de difuzie limitata
la interfatd, puse in evidenta, prin determinarea compozitiei chimice in cele trei zone
(matrice, interfata, particuld) observandu-se, de exemplu, la aluminiu variatia concentratiei
acestuia in zonele respective. De asemenea, la analiza chimica s-a observat variatia
concentratiei oxigenului constatandu-se o concentratie ridicatd pe particula (deci existi o
suprafata oxidata), si in matricea metalica, ca urmare a prezentei Al,Os.

20. Distributia elementelor chimice determinate prin metoda EDX a aratat pe baza
tonurilor de culoare si zone cu concentratii ridicate din elementul chimic principal (aluminiu)
pe particula dar si pentru distributia siliciului atat in matrice cat si pe particula.

21. Analiza macrostructuralad a prezentat o diversitate de situatii, cum ar fi zone cu o
dispersie omogena, dar si zone cu particule decantate la partea inferioara a probei ca
urmare a diferentei de densitate. S-a constatat prezenta porilor atat in jurul particulelor cat si
in volum probelor, urmare a unei insuficiente amestecari mecanice, care de obicei
favorizeaza parasirea topiturii. Se mai observa si formarea de zone cu concentratii ridicate
de particule si zone fara particule, rezultat al unor amplitudini si frecvente care au permis
inglobarea particulelor dar nu s-a reusit dispersarea acestora. Analiza microscopica (optica
si SEM) arata particule granulare inglobate, cu forme poligonale pentru FeSi45 si FeTi30 cu
muchii rotunjite si forme alungite pentru SiC cu muchii ascutite. De asemenea, se poate
observa un domeniu extins de dimensiuni, posibil datorita sfaramarii mecanice produsa in
timpul procesului de obtinere.

22. Instalatia de elaborare bazatd pe amestecarea mecanicd a baii metalice cu
particule greu fuzibile prin inducerea vibratiilor, prezintd avantaje superioare metodei Stir
Casting Vortex si poate fi recomandata pentru teste la nivel de microproductie.

23. Prin realizarea analizelor DSC pentru sistemele corespunzatoare materialelor
compozite studiate in lucrare s-a urmarit determinarea a mai multor parametri de proces:
temperaturile de inceput de transformare, sfarsit de transformare, temperatura picurilor,
entalpia libera (AH), si cristalinitatea.

24. Determinarea microduritatii Vickers este o metoda utila in evaluarea proprietatiilor
mecanice in corelatie cu microstructura materialului. Microduritatea Vickers a matricei de
baza are valorii specifice functie de proprietétile si natura particulelor dispersate in matricea
metalica si anume: pentru compozitul A6061/FeSi45 microduritatea este 94,1 MPa, pentru
AB061/FeTi30 — 100,31 MPa, iar pentru A6061/SiC — 38,8 MPa. Aceste diferente se
datoreaza procesului de obtinere a materialului compozit si a fenomenelor care au loc la
interfata matrice - particule. Matricea metalica (A6061) este un material ductil, moale iar in
urma procesului de topire suprafata sa este acoperita adesea de oxidul Al,O5 care reprezinta
o bariera fizico-mecanica.

25. Analiza de faze, realizata prin metoda cu difractie de raze X (analiza XRD), a pus
in evidenta fazele corespunzatoare compozitelor de tipul A6061/FeSi45, A6061/FeTi30 si

A6061/SiC.

26. Realizarea unor randamente ridicate de inglobare a particulelor granulare
necesita cunoasterea valorilor tensiunii superficiale si a unghiurilor de contact in sistemele
AB061/FeSi45, A6061/FeTi30 si A6061/SiC. Astfel, acestea au fost determinate prin
utilizarea metodei picaturii asezate pe placutd ,sessile drop” in atmosferda normala si in
conditile unui vid preliminar. Pentru aceasta s-a proiectat si realizat o instalatie
experimentala proprie.
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27. Instalatia experimentala a fost proiectatéd de autorul tezei de doctorat si are la
baza principiile lui Kingery si Humenik, si este alcatuita dintr-o incinta vidata, o masa termica
incalzita indirect si pe care se aseaza feroaliajul, iar pe acesta se formeaza picatura dintr-o
masa de aliaj de aluminiu care se va topi. Dispozitivul experimental este completat cu
sisteme optice de vizualizare si fotografiere pentru a permite determinarea tensiunii
superficiale folosind formula lui Laplace si tabelele Ilui Adams si Bashforth. Sistemul
experimental are urmatoarele subsisteme importante: sisteme pentru reglarea temperaturii,
reglarea vidului (releu de vid), sistem de captura a imaginii si calculator pentru editarea si
interpretarea unghiului de contact precum si a dimensiunii picaturii.

28. Vascozitatea dinamica influenteaza semnificativ randamentul de inglobare. Cu céat
vascozitatea este mai redusa, cu atadt sunt create conditile hidrodinamice pentru ca
particulele granulare sa se deplaseze in lichid si sa fie inglobate. De asemenea, vascozitatea
dinamica creste la anumite dimensiuni si concentratii de particule in topitura ceea ce
influenteaza negativ inglobarea lor.

29. Pentru a putea caracteriza materialul compozit din punct de vedere al vascozitatii
dinamice s-a proiectat o instalatie folosind metoda bulbului rotativ (Searle).

30. Principalii factori care controleaza proprietatile materialelor metalice compozite
obtinute folosind tehnologiile de elaborare aplicate, includ: distributia cat mai uniforma a
particulelor solide Tn stare granulara, procesul de umectare a materialului granular de adaos
de catre matricea metalica, reactivitatea chimica la interfata material de adaos/matrice si
continutul de porozitati rezultate in urma procesului de obtinere.

31. Analiza si caracterizarea materialelor compozite s-a axat pe determinarea
proprietatilor fizico — chimice, structurale si mecanice ale materialelor solide prin diferite
metode, cum ar fi: analize SEM, EDX, XRF, DSC, XRD, microduritatea HV. Pentru
compozitele in stare lichida s-au determinat tensiunea superficiala si vascozitatea dinamica,
deoarece s-a avut in vedere corelarea acestora cu rezultatele experimentale privind
macrostructura si microstructura probelor de compozite, cu cele rezultate ca urmare a
realizarii analizelor chimice, structurale si termice.

6.2. Contributii originale

Prezenta lucrare este rezultatul activitatilor diverse pe care autorul le-a desfasurat in
decursul stagiilor de pregatire, de realizare a cercetarilor si de interpretare a rezultatelor
obtinute. Majoritatea datelor prezentate pe parcursul lucrarii fac parte din categoria
contributiilor personale ale autorului, cum ar fi:

1. Realizarea studiului bibliografic prezentat in special in primul capitol;

2. ldentificarea problemei de cercetare aparuta in practica de la elaborarea otelurilor si
dezvoltarea de solutii eficiente. S-a analizat problema generata de sfaramarea feroaliajelor Si
necesitatea rezolvarii acesteia prin inglobarea particulelor mici intr-o matrice metalica de aliaj
de aluminiu A6061, obtinAndu-se materiale compozite cu destinatie tehnologica, ceea ce ar
avea drept consecinte valorificarea intr-o proportie ridicata a feroaliajelor FeSi45 si FeTi30,
precum si a carburii de siliciu (SiC), aflate in stare granulara si care constituie materiale
refolosibile ce trebuie depozitate cu costuri ridicate, sau sunt folosite ineficient in procesul de
elaborare a otelurilor.

3. Dezvoltarea cercetarilor experimentale pentru stabilirea tehnologiilor de obtinere a
materialelor compozite cu utilitate tehnologica (pentru dezoxidarea otelurilor) care sa
conduca la randamente ridicate de inglobare a particulelor granulare pentru sisteme care nu
au fost prezentate in literatura de specialitate:

- S-au elaborat materiale compozite care au la baza sistemele A6061/FeSi45,
A6061/FeTi30, A6061/SiC, prin metoda vibrarii uniaxiale pe verticala folosind procedeul
sandwich, care consta in inglobarea unei cantitdti de particule granulare intre doua calupuri
de aluminiu A6061. Metoda propusda, necesitd amestecare mecanica Si racire controlata
pentru a se evita formarea de compusi chimici Si intermetalici, efect nedorit, deoarece se
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preconizeaza ca materialele compozite sa fie folosite la dezoxidarea combinata si alierea
otelurilor;

- S-a confirmat posibilitatea folosirii a metodei Stir Casting Vortex la toate sistemele de
compozite elaborate, dar pentru randamente de inglobare satisfacatoare (valori intre 30 +
40%).

4. Obtinerea si interpretarea datelor privind materialele compozite elaborate, au confirmat
posibilitatea reciclarii si valorificarii superioare a unor particule granulare standard de
feroaliaje si carbura de siliciu cu diametre medii sub 3,5 mm in procesul de dezoxidare i
aliere a otelurilor. Folosind aceste compozite se introduce de fapt in baia metalica o cantitate
de aluminiu, cantitate care se va scadea din cea necesara procesului de dezoxidare, iar
materialele greu fuzibile aflate in stare granulara vor contribui la dezoxidarea avansata a
otelurilor. Obtinerea unor astfel de materiale compozite pentru care s-a realizat cercetarea in
cadrul tezei de doctorat se poate realiza in imediata apropiere a liniei tehnologice de
elaborare a otelurilor.

5. Proiectarea si realizarea de echipamente, instalatii utilizate in vederea obtinerii si
studierii unor proprietati ale materialelor compozite aflate in stare solida sau lichida, s-a axat
pe urmatoarele diredtii:

- Sistemul experimental pentru realizarea materialelor compozite de tip A6061/FeSi45,
A6061/FeTi30 si A6061/SiC prin metoda Stir Casting Vortex s-a bazat pe echipamentul de
elaborare si pe subsistemele de control si automatizare proiectate si realizate integral pentru
dezvoltarea cercetarilor experimentale. Echipamentele de control si automatizare cuprind:
sistemul de masurare a turatiei, sistemul de reglare a temperaturii si testare a mai multor
modele de agitatoare. Instalatia Stir Casting Vortex proiectatd si realizatda a condus la
rezultate bune in timpul cercetarilor experimentale.

- S-a proiectat la o tehnologie noua, si echipamentul corespunzator pentru elaborarea
unor compozite care au la bazad sistemele A6061/FeSi45, A6061/FeTi30 si A6061/SiC.
Instalatia care a permis studiul proceselor fizico-chimice de la elaborarea compozitelor
cuprinde un sistem de masa vibranta (prezentat pe larg la capitolul 4), un sistem de incalzire
Si un creuzet in care se realizeazd materialul compozit, si care poate fi vibrat uniaxial pe
verticald. Masa vibranta permite realizarea de frecvente intre 0 + 80 Hz si amplitudini de 0 +
5 mm, in conditile in care masa care oscileaza este de maxim 20 kg. Echipamentul este
semiautomatizat cu sisteme de temporizare, sisteme de reglare automata a temperaturii,
masurare a frecventei de vibrare si a amplitudinii oscilatiei. Aceste caracteristici au permis sa
se realizeze planul experimental propus;

6. Cercetari experimentale privind comportarea particulelor granulare (feroaliaje sau
carbura de siliciu) in procesul de elaborare a unui compozit de tip matrice metalica —
particule granulare, au fost corelate cu rezultatele analizelor privind variatia tensiunii
superficiale in sistemele eterogene respective. S-a proiectat si realizat un dispozitiv
experimental pe baza principiilor lui Kingery si Humenik, care consta intr-o incinta vidata si
un suport incalzit indirect, pe care se aseza o cantitate de aliaj de aluminiu prin topirea
careia se realizeaza picatura de aliaj pentru studiu. Dispozitivul experimental este completat
cu sisteme optice de vizualizare si fotografiere pentru a permite determinarea ulterioara
folosind formula lui Laplace si tabelele lui Adams si Bashforth a tensiunii superficiale.
Instalatia experimentald are mai multe subsisteme importante care permit reglarea
temperaturii, reglarea vidului, captarea imaginii picaturii si un calculator pentru editarea si
interpretarea unghiului de contact precum si a dimensiunilor picaturii.

7. Determinarea vascozitatii topiturii metalice in functie de timp s-a bazat pe metoda
bulbului rotativ (Searle). A fost proiectat si realizat un echipament experimental care
foloseste vascozimetrul Brookfield pentru care s-a adaptat un sistem termic alcatuit din
creuzetul in care se introduce topitura metalica a carui vascozitate trebuie determinata. De
asemenea, deasupra topiturii metalice s-a introdus gaz inert (argon) cu rol de protediie a
suprafetei baii si de reducere a grosimii peliculei de Al,0. Aliajul metalic care a reprezentat
matricea metalica a materialelor compozite elaborate si investigate s-a topit $i s-a mentinut
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la temperaturi cuprinse intre 660 + 750°C. Echipamentul contine subsisteme de reglare a
temperaturii la valori constante, si a permis determinarea cat mai precisa a vascozitatii.

8. Obtinerea si caracterizarea materialelor compozite s-a axat pe determinarea
proprietatilor fizico — chimice, structurale si mecanice ale materialelor solide folosite la
elaborare sau rezultate in urma solidificarii topiturii metalice, studii efectuate prin diferite
metode, cum ar fi: analize SEM, EDX, XRF, DSC, XRD, microduritatea HV. Pentru
compozitele in stare lichida s-au determinat tensiunea superficiala, viscozitatea dinamica,
deoarece s-a avut in vedere corelarea si interpretarea rezultatelor privind macrostructura si
microstructura probelor de compozite cu datele rezultate ca urmare a analizelor chimice pe
arii reduse (analiza EDX) si arii extinse (analiza XRF), cu cele privind fenomenele termice ce
insotesc transformarile structurale la interfaté (analiza DSC), cresterea microduritatii la
interfata particula/matrice si aparitia noilor faze reprezentate de compusi intermetalici sau
chimici, cum ar fi: FeAls, TiAls, Al,Cs.

6.3. Directii viitoare de cercetare

Continuarea cercetarilor in scopul aprofundarii problematicii obtinerii materialelor
compozite cu matrice metalica si particule granulare:

1. Obtinerea si caracterizarea altor materiale compozite cu matrice metalica si particule
granulare;

2. Extinderea domeniului de utilizare a particulelor granulare corespunzatoare unor
fractii granulometrice nanometrice, in vederea obtinerii de compozite nanostructurate;

3. Dezvoltarea altor tehnologii de obtinere a materialelor compozite cu matrice metalica,
cum ar fi metoda magnetohidrodinamica;

4. Perfectionarea instalatiei Stir Casting Vortex prin asigurarea mediului inert deasupra
baii metalice pentru reducerea presiunii partiale a oxigenului si implicit reducerea grosimii
peliculei de Al,Oj3;

5. Perfectionarea modalitatii de introducere a particulelor granulare prin folosirea mai
multor Ianci de injectare utilizdnd gaz purtator inert (argon), la metoda Stir Casting Vortex;

6. Studierea eficientizarii din punct de vedere economic a tehnologiei de obtinere a unor
materiale compozite cu utilitate tehnologica prin metoda de amestecare mecanica cu vibratii,
marind raportul procentual particule greu fuzibile/matrice metalica, coroborat cu marirea
frecventei si amplitudinii vibratjilor.
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Numele si tipul institutiei de invatamant
/ furnizorului de formare

Nivelul in clasificarea natjonala sau
internationala

Perioada
Calificarea / diploma obtinuta

Disciplinele principale studiate /
competente profesionale dobandite

Numele si tipul institutiei de invatamant
/ furnizorului de formare

Nivelul in clasificarea natjonala sau
internationala

Perioada
Calificarea / diploma obtinuta

Disciplinele principale studiate /
competente profesionale dobandite

Numele si tipul institutiei de invataméant
[ furnizorului de formare

Nivelul in clasificarea nafjonala sau
internationald

Perioada
Calificarea / diploma obtinuta

Disciplinele principale studiate /
competente profesionale dobandite

Numele si tipul institutiei de invatamant
/ furnizorului de formare

Nivelul in clasificarea natjonala sau
internationald

Perioada
Calificarea / diploma obtinuta

Disciplinele principale studiate /
competente profesionale dobandite

Numele si tipul institutiei de invatamant
/ furnizorului de formare

Nivelul in clasificarea natjonala sau
internationald

Perioada
Calificarea / diploma obtinuta

Disciplinele principale studiate /
competente profesionale dobandite

Octombrie 1997 — lunie 2002
Inginer Diplomat
Metalurgia otelului, Metalurgia fontei

Universitatea Dunarea de Jos Galati,
Facultatea de Metalurgie si Stiinta Materialelor
Specializarea Ingineria Proceselor Siderurgice

ISCED 4

Octombrie 2000 —lunie 2004
Diploma licenta/ Economist licentiat
Economie, Finante

Universitatea Dunarea de Jos din Galati,
Facultatea de Stiinte Economice
Specializarea Finante si Asigurari

ISCED 4

Octombrie 2003 — lunie 2005
Diploma Masterat

Procese si tehnologii performante de elaborare a otelurilor
Calitatea mediului

Universitatea Dunarea de Jos Galati,
Materialelor

Specializarea Procese si tehnologii
materialelor si a mediului in metalurgie

ISCED 5

Facultatea de Metalurgie si Stiinta

performante pentru calitatea

2.10.2006 — 16.03.2008
Studii postuniversitare de specializare
Programare orientata obiect, baze de date, retele de calculatoare

Universitatea Dunarea de Jos Galati, Facultatea de Stiinta Calculatoarelor
Program de studii postuniversitare de specializare Informatica aplicata si
programare

2003- 2004
Certificat de absolvire

Psihologia educatiei, introducere in pedagogie, didactica specialitatii,
practica pedagogica

Universitatea Dunarea de Jos Galati, Departamentul pentru Pregatirea
Personalului Didactic, Program de formare initiala a cadrelor didactice din
invatamantul secundar in regim de invatimant postuniversitar.

10.2012 - 01.2013
Certificat de absolvire
Curs de formare continua. Limba engleza. Nivel de competenta B1
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Numele si tipul institutiei de invatamant
/ furnizorului de formare

Nivelul in clasificarea natjonala sau
internationald

Perioada
Calificarea / diploma obtinuta

Disciplinele principale studiate /
competente profesionale dobandite

Numele si tipul institutiei de invatamant
/ furnizorului de formare

Nivelul in clasificarea nationala sau
internationala

Aptitudini si competente
personale

Limba(i) materna(e)

Limba(i) straina(e) cunoscuta(e)
Autoevaluare
Nivel european (*)

Limba engleza

Limba franceza

Competente si abilitati sociale
Competente si aptitudini tehnice
Competente si aptitudini de utilizare
a calculatorului

Alte competente si aptitudini
Permis(e) de conducere

Informatii suplimentare

Universitatea Dunarea de Jos Galati, Departamentul pentru Formare
Continua si Transfer Tehnologic

03.2013 — 05.2013
Certificat de absolvire
Curs de formare continua. Limba engleza. Nivel de competenta B2

Universitatea Dunarea de Jos Galati, Departamentul pentru Formare
Continua si Transfer Tehnologic

Precizati limba(ile) materna(e) (daca este cazul specificati a doua
limba materna, vezi instructiunile)

Intelegere Vorbire Scriere
Ascultare Citire Participare la Discurs oral Exprimare scrisa
conversatie
Utilizator Utilizator Utilizator Utilizator Utilizator
B2 independent | B2 independent | B2 independent | B2 independent B2 independent
Utilizator Utilizator Utilizator Utilizator Utilizator
B1jindependent | B1(independent B1|independent | B1|independent B1independent

(*) Nivelul Cadrului European Comun de Referintd Pentru Limbi Stréine

Fire comunicativa; Creativitate

1997 Atestat Programator (analist)- ajutor operator in tehnica de calcul,
acreditat de Ministerul Educatjei si Invatamantului

Descrieti aceste competente si indicati contextul in care au fost
dobéandite. (Rubrica facultativa, vezi instructiunile)

comunicarea,cercetare, studiu individual
Categoria B (din 08.1999)

2009 Curs perfectionare Radioprotectia la utilizarea instalatiilor
radiologice

2009 Curs specializare (training) in lucru cu spectrometru Alpha Series
produs de InnovX Systems

1-5 martie 2010 Curs de specializare program AVEVA

2014 Curs perfectionare Radioprotectia la utilizarea instalatiilor

radiologice
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