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(57) Rezumat:

Inventia se referd la un procedeu i la o instalatie de obtinere |
a unor materiale compozite cu matrice metalica din aliaje de d \\
aluminiu aliate cu elemente care formeazd carburi, cum sunt Ar ;‘
Si, Tisau alte asemenea, ranforsate cu particule ceramice din ‘
carburi de Si, carburi de Ti sau particule ceramice din alte
carburi, obtinute printr-un proces in situ, desfisurat Tn
atmosferd de argon Iprin insuflarea de gaz metan introdus Th
amestec. Procedeul conform inventiei are ca fundament
procesele chimice de disociere a gazului metan si de reactie
intre carbonul format gi siliciul din aliajul lichid, la temperaturi
cuprinse Tntre 900 si 1100°C, reaciia dintre carbon si siliciu
desfasurandu-se simultan cu cea dintre carbon si aluminiu, si
are urmatoarele etape: disocierea metanului Th particule de
carbon si hidrogen, difuzia particulelor de carbon catre
interfata gaz/ topiturd, difuzia particulelor de carbon n topiturd
si reactia carbonului cu siliciul din topiturd cu nucleerea si
cresterea particulelor SiC-monomer si SiC-cristal, compozitele
cu matrice din aliaje de Al-Si gi particule de ranforsare de SiC,
cu dimensiuni mici de 5..10 y, se obtin prin insuflarea
amesteculuide gaz10% CH,/90% Ar in matricea de aliaj lichid
care contine minimum 7% Si si 0,5...0,7% M?, la temperaturi
cuprinse intre 900 si 1100°C, timp de 5...10 h, racirea si
retopirea compozitului primar la 670...700°C, timp de 5...10
min, pentru omogenizare, urmatd de turnarea in forme.
Instalatia conform inventiei are o camerd (1) de togire-reacgie
cu un capac (5) rdcit cu apd, doud racorduri (a si b) prin care
circuld apa de racire, unracord Frin care circuld continuu gazul
de protectie impreund cu gazele rezultate, in camera (1) este
introdus un creuzet (2, 3) de topire-reactie, care are practicate
la partea inferioard un numar de duze cu diametrul de 1 mm,
prin care este insuflat gazul (c) reactiv.

Revendicéri: 3
Figuri: 1
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PROCEDEU SI INSTALATIE DE OBTINERE PRIN PROCES IN-SITU A
MATERIALELOR COMPOZITE CU MATRICE DIN ALIAJE DE ALUMINIU $1
PARTICULE DE RANFORSARE DIN CARBURI

Prezenta inventie se referd la un procedeu si o instalatie de obtinere a unor materiale
compozite cu matrice metalica din aliaje de aluminiu aliate cu elemente care formeaza
carburi, cum sunt siliciul, titanul, ranforsate cu particule ceramice din carburi de siliciu, de
titan, etc., obtinute printr-un proces in — situ, desfasurat in atmosfera de argon, prin insuflarea
de gaz metan introdus ca amestec CH4/Ar, in baie de aliaj aluminiu-siliciu, disocierea
gazului metan $i reactia de sintezd a carburii intre carbonul format i elementul din aliajul
lichid.

Procedeele cunoscute pentru obtinerea materialelor compozite cu matrice din aluminiu si
aliaje de aluminiu cu insertii de particule sunt: procesare in stare lichida prin amestecare --
metoda ,,Vortex” si procesarea in stare solidd prin metalurgia pulberilor pentru compozite
.particulate”, utilizdnd pulbeii de metale sau aliaje si pulberi ceramicc de ranforsare,
amestecate si prelucrate prin presare, extrudare sau laminare la temperaturi inalte; sau prin
co-depunerea prin pulverizare a matricei lichide si a particulelor solide de ranforsare, sau prin
infiltrare sub presiune a matricei topite in pre-forma presatd, poroasd din material de
ranforsare; turnare , rheocastmg turnare sub presiune, turnare ,,campocastmg, R ,,squvcze
casting”; procesare in stare de vapori — ,,spray deposition” prin diferite metode de acoperire a
componentelor de ranforsare cu straturi intermediare pentru compatibilizarea imbinrilor
sau/si a matricelor metalice . '

Procedeele actuale de obtinere a materialelor compozite cu matrice metalica din aluminiu si
aliaje de aluminiu AI-MMC przzinti o serie de dificultdti gi dezavantaje, ntre care: numarul
marc de ctape tehnologice pentru tratarea superficiald a particulelor de ranforsare i
conseolidarca compozitului in cazul procesdrii prin metalurgia pulberilor; procesarea cu
dispozitive de amestecare complicate, din materiale speciale, in matrice lichida coroziva la
temperaturi ridicate, riguros controlate in fazele de amestecare si de solidificare, si utilizarea
de ranforsari tratate superficial la metoda ,,Vortex”; numarul marc de operafii §i utilaje
specifice, cu consumuri mari de energie; pretul crescut al componentelor de matrice sub
torma de benzi table sau pulberi si a particulelor de ranforsare tratate superficial; posibilitatea
utilizdrii de particule de ranforsare cu dimensiuni minime limitate (> 20-40 pm) care
limiteaza caracteristicile fizico-mecanice ale compozitelor; realizarea de interfziz raatrice —
particule de ranforsare insuficient de aderente si distribufii neomogenc ale particuleler de
ranforsare in matrice, care 11rmtea7a caracteristicile fizico — mecanice potentiale ale
compozitelor, etc.
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In stadiu experimental, de cercetare, se afld diverse procedee in-situ, de obtinere a

compozitelor cu matrice din aluminiu si aliaje de aluminiu si insertii de particule ceramice de
carburi, nitruri, compusi intermetalici.
Procedeele si metodele principiale cunoscute, de obtinere in-situ a materialelor compozite cu
matricea din aluminiu si aliaje de aluminiu, sunt: solidificarea dirijata a unor aliaje eutectice
cu formarea de compusi intermetalici orientati; sinteza prin reactie lichid-solid, intre topitura
metalicd (matrice) si un amestec de sdruri, cu forinarea de particule solide de ranforsare
ceramice/compusi intermetalici, cu temperaturi ridicate de topire; sinteza prin reactie lichid-
gaz, intre topitura metalica(matrice) si un gaz reactiv, cu formarea de particule solide de
ranforsare ceramice/compusi intermetalici; sinteza in fazd solidd prin dituzie/reactii la
temperaturi ridicate intre straturi subtiri suprapuse, care contin elementele constituente ale
compugsilor de ranforsare.

Tehnologiile in-situ actuale, cum ar fi DIMOX, PRIMEX, XD, SHS si RD, produc
materiale compozite cu matrice de aluminiu si aliaje de aluminiu, cu volume mari de
particule de ranforsare ca SiC, AIN, TiC, TiB,, etc. Metodele XD si SHS sunt caracterizate
de costuri scazute de consumuri de energie si sunt bazate pe procese greu controlabile si
etape tehnologice complexe; acestea determind rezistente reduse la uzurd ale compozitelor
obtinute din cauza instabilititii interfazice, compusilor secundari nedoriti si a porozitifii
ridicate. Alte metode, cum sunt DIMOX , PRIMEX si RD implica utilizarea de particule de
ranforsare pre-sintetizate prin procese cu etape multiple, care ridicd mult costul final de
productie.

Lucréri in domeniu [1,2,3] si brevete [4] cuprind unele date despre procedeul de obfinere a
compozitelor AlISi/SiC,, dar fara precizarea valorilor parametrilor procesului.

Instalatii productive sau prototip pentru sinteza prin reactie lichid-gaz, specifice pentru
obtinerea in-situ a compozitelor cu matrice din aluminiu si aliaje de aluminiu §i insertii de
particule ceramice de carburi, nitruri, compusi intermetalici nu sunt cunoscute §i nu surt
accesibile, procedeul fiind unul inca nedefinitivat.

Procedeul propus pentru obtinerea prin sintezd in-sifu a unui material compozit
material compozit cu matrice din aliaje de aluminiu i insertii de particule ceramice din
carburi (SiC, TiC, etc.), constd In esentd in reactia directd dintre matricea de aliaj aluminiu
lichid §i gaz metan reactiv, prin barbotarea gazului in baia metalica, cu formarea particulelor
de ranforsare.

Procesul se desfasoard intr-un sistem inchis, sub atmosfera inerta de Ar, si contine trei etape:
topirea aliajului in creuzet, in cuptor electric incalzit la 950-1100°C pentru omogenizare,
injectarea gazului reactiv in topiturd, solidificarea materialului compozit primar, retopirea in
cuptor cn inductie, in atmosferd de Ar la presiunea de 2,5 mbar i turnarea materiaiului
compozit in forma de turnare.

De exemplu, pentru obtinerea malerialelor compozite de tipul AlSi7+12Mg0,5+0,7 /
10+15SiCparicute, matricea metalica lichida din aliaj AlSi15+22Mg0,5+1,0, la temperaturi de
950-1100°C se Larboteazad cu un amestec argon Ar / gaz metan CHj ; reactia directa, de tip
gaz-lichid are loc intre carbonul format din gazul metan disociat si siliciu, cu sinteza de
particule de ranforsare SiC, de dimensiuni micronice, stabile termodinamic §i dispersate
uniform in masa de aliaj topit. Prin retopire si turnare-solidificare, se obtine un material
compozit aliaj de aluminiu/carbura de siliciu particule sub forma de semifabricat turnat.

Instalatia propusd, pentru  pentru obfinerea prin sintezd in-siiw a unui material
compozit material compozit cu matrice din aliaje de aluminiu si insertii de particule ceramice
din carburi (SiC, TiC, etc.), prin barbotarea gazului metan in baia metalicd, cu formarea
patticulelor de ranforsare este compusd dintr-un cuptor electric cu rezistentd, t%
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Se da in continuare un exemplu de realizare conform figurii. Fig. 1 Sectiune prin
instalatie
Camera 1, de topire-reactie (fig. 1) este compusi din corpul camerei 1 de topire, capacul
camerei de topire 5, creuzetul de topire — reactie 3 si tubul 4, de introducere a amestecului de
gaz reactiv c.

Corpul camerei de topire 1, din otel inoxidabil este prevazut cu o flansa pentru cuplarea
capacului 5, minere de manipulare la partea superioard, un racord de legitura cu tubul de
introducere a amestecului de gaze si un surub de fixare pe un suport si de pozitionare in
cuptor.

Capacul camerei de topire 1, este confectionat cu o camerd interioard pentru ricire cu api a,
b, o flangd de fixare pe corp, tevi racord pentru circulatia apei de ricire a si pentru
introducerea gazului de protectie Ar si evacuarea gazelor din incintd, precum si méinere
pentru manipulare si fixare.

Creuzetul de topire — reactie 2, 3, este confectionat din grafit dens, prevézut la partea
inferioard cu gduri pentru insuflarea cu gaz reactiv c.

Tubul de insuflare a gazului reactiv 4, este confectionat dintr-un tub din grafit de dens fixat
intr-o teavd din otel inoxidabil refractar avand la partea superioard un racord de cupare la
fundul creuzetului, si la partea inferioard un racord la instalatia de alimentare cu gaz reactiv
c.

Procedeul de obfinere a compozitelor aliaje de aluminiu AlSi / SiC,, conform
inventiei, are ca fundament procesele chimice de disociere a gazului metan si de reactie intre
carbonul format si siliciul din aliajul lichid, precum si cu aluminiul din aliajul lichid, care au
loc:

CHa (eaz) = C [solia) + H2 (gaz)

Crsotidp  + S glichiay = S1C [soliq]
3C psotiq) T 4Al yiichiay = ALC3 (solig)

Reactiile chimice sunt posibile termodinamic la temperaturi de 900 -1100 °C.

Reactia dintre carbon si siliciu se destdsoard simultan cu cea dintre carbon si aluminiu.
Pentru a micsora sau/si elimina probabilitatea de formare a particulelor de Al4C; care
genereaza fisuri la interfata particuld / matrice la temperaturi mai mari de 900°C se adaugé un
exces de siliciu peste limita de 7% gr. in aliajul final.

Mecanismul procesului de formare a SiC contine urmatoarele etape principale:

- disocierea metanului in carbon (particule) si hidrogen (gaz)

- difuzia particulelor de carbon cétre interfata gaz/topitura

- difuzia particulelor de carbon in topiturad

- reactia carbonului cu siliciul din topiturd, cu nucleerea si cresterea particulelor de
SiC: C(I) + Si(l) = SiC(monomer) > SiC(rnonomcr) = Sic(crislal)-

Procedeul, conform inventiei, inlaturd unele din dezavantajele procedeelor cunoscute
prin aceea cé: prin barbotarea matricei lichide de aliaj de aluminiu AlSiMg cu gaz metan, la
temperaturi de 900 - 1100 °C determinate cu termocuplul d, are loc disocierea CHj §i reactia
dintre carbonul rezultat si siliciu, se formeaza particule de ranforsare din SiC, de dimensiuni
micronice (5-10 p), stabile termodinamic §i dispersate uniform in masa de aliaj topit; dupa
solidificare, imbindrile la interfetele matrice — particule sunt aderente, cu legituri structurale
intre faze, fara a fi necesare tratamente superficiale de acoperiri prealabile ale materialelor
de ranforsare, ca in cazul altor procedee de obtinere a compozitelor; piin introducerea in
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magneziu, se catalizeaza procesul de sinteza a SiC, se reduce durata procesului desfasurat in
intervalul optim de temperatur3, si astfel se reduc consumurile energetice.

Instalatia, conform inventiei, Inldtura unele din dezavantajele instalatiilor principiale
cunoscute prin aceea ca: are in componenta o camera inchisd de topire-reactie, cu constructii
si racorduri pentru circulatia apei de racire si introducerea si evacuare continui a gazului de
protectie si gazelor rezultate; are in componentd un creuzet de grafit cu iniltime ridicata, care
permite un timp de contact gaz reactiv — topiturd suficient i un racord de insuflare a gazului
reactiv (amestec 90% CH, / 10% Ar) prin partea inferioard a creuzetului, printr-un numar
mare de duze de cca. Imm diametru dispuse uniform la fundul baii lichide, care asigurd un
debit corespunzitor de gaz reactiv si 0 marime potrivitd a bulelor de gaz, si astfel, un
randament maxim de utilizare a gazului reactiv, realizarea de particule de ranforsare de SiC
cu dimensiuni mici (5-10 p), si o duratd optima a procesului.

Materiile prime utilizate pentru obtinerea materialului compozit A1Si7+12-Mg-0,5+1 /
SiCparticutle Sunt: aluminiu, siliciu, magneziu §i gaz metan (amestec 90% CH, / 10% Ar).
Aliajul lichid de matrice, care contine siliciu in exces corespunzator cantitatii de carbura de
siliciu necesard in compozit, cu compozitia 425i15+22Mg0,5+0,7, se elaboreaza separat. Se
introduce cantitatea de aliaj de matrice solid in creuzetul camerei de topire reactie, se topeste
in atmosfera de Ar si se aduce la temperatura de 900 - 1100 °C. Se insufla amestecul de gaz
reactiv purificat, preincalzit, cu un debit corespunzitor, si o duratd stabilitd n raport cu
cinetica procesului, pentru asigurarea desfasurarii procesului la parametrii optimi §i pentru
formarea particulelor de SiC de marimea i cantitatea necesara.

Schita instalatiei cu camera de topire-reactie este prezentata in figura 1.

Inventia prezintd urméitoarele avantaje: se utilizeazi materii prime mai ieftine, aliaje de
matrice in stare turnati, in loc de semifabricate deformate sau sub formid de pulberi; se
elimind necesitatea tratamentelor superficiale de acoperiri cu straturi subtiri de elemente care
asigurd umectabilitatea in faza lichida si aderenta cu matricea in fazd solida si care sunt
complicate si costisitoare; procedeul implicad un numér mic de operatii, cu durate reduse si cu
consumuri energetice scdzute, procedeul permite obtinerea de materiale compozite cu o
distributie foarte omogend a particulelor de ranforsare ceramice in matricea metalica; se
obtine o stabilitate Tnaltd a imbinarii matrice — armatura datoritd caracteristicilor interfetelor,
urmare formarii ,,in situ” a acestora, preinisa a unor caracteristici fizico — mecanice inalte.

Se da in continuare un exemplu de aplicare a procedeului.

Materialul compozit care urmeaza a fi realizat este de tipul aliaj de aluminiu
Al-Si7-Mg0,7 cu 10 % greutate insertii de particule de ranforsare de SiC.

Pentru obtinerea unei sarje de 300g material compozit AIS17Mg0,7/10%SiC,, se introduce in
creuzetul de grafit, in camera de topire-reactie, cantitatea de 310 g aliaj AlSil15Mg0,7,
elaborat in prealabil. Se incélzeste sarja pana la temperatura de proces 1000°C, sub atmosferd
de argon, si se mentine 15 min. pentru omogenizare. Prin tubul de insuflare a gazului reactiv
al instalatiei se introduce un amestec de 10%CH,4 si argon la un debit de 0,3 I/min, sub
atmosfera protectoare de argon. Dupa 10 ore se opreste barbotarea topiturii si se raceste sarja
de material compozit primar obfinut, in camera de topire-reactie, sub atmosfera protectoare
de argon. Materialul compozit primar obtinut, pentru omogenizare, se retopeste in cuptor
electric cu inductie, in atmosferd de argon la presiunea de 1,5-2,5 mbar, la temperatura de
670-700 °C, se menfine topitura o duratd de 5-10 min, si se toarnd in forma de turnare, sub
atmosfera de Ar.

Se obtine un material compozit cu matricea din aliaj de aluminiu AlSi7Mg0,7 cu 10%gr.
particule de SiC, cu dimensiuni de particule de 5 + 10 pm, sub forma de semifabricat turnat.
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REVENDICARI

PROCEDEU SI INSTALATIE DE OBTINERE PRIN PROCES IN-SITU A
MATERIALELOR COMPOZITE CU MATRICE DIN ALIAJE DE
ALUMINIU ST PARTICULE DE RANFORSARE DIN CARBURI, caracterizat
prin aceea ca:

1. Procedeu de obtinere a unor materiale compozite cu matrice din aliaje de aluminiu
aliate cu elemente care formeaza carburi, cum sunt siliciul, titanul, ranforsate cu particule
ceramice din carburi (carburd de siliciu, carburd de titan, etc.), printr-un proces in-situ,
desfasurat in atmosfera de argon, prin insuflarea de gaz metan introdus ca amestec CH4/Ar,
in baie de aliaj aluminiu-siliciu, disocierea gazului metan si reactia de sinteza a carburii intre
carbonul format si elementul din aliajul lichid.

2. Procedeu conform revendicérii 1, caracterizat prin aceea c#, pentru obtinerea
compozitelor cu matrice din aliaje de aluminiu-siliciu gi particule de ranforsare de SiC cu
dimensiuni mici, de 5-10 p, dispuse omogen, matricea de aliaj lichid contine min. 7%Si
pentru evitarea formarii carburii de aluminiu si 0,5-0,7%Mg cu rol de catalizator, iar procesul
se desfisoard prin insuflarea amestecului de gaz 10%CH, / 90%Ar la temperatura de 900 -
1100 °C, cu o durati de 5-10 ore, ricirea si apoi retopirea compozitului primar la 670-700 °C,
in atmosferd de Ar, la presiunea de 1,5-2,5 mbar, cu menfinerea de 5-10 min. pentru
omogenizare si turnarea in forma de turnare.

3. Instalatie de obtinere a unor materiale compozite cu matrice din aliaje de alurainiu
ranforsate cu particule ceramice din carburi prin proces in — situ, prin insuflarea de gaz
metan introdus ca amestec CH4/Ar, in baie de aliaj lichid, caracterizata prin aceea cd,
conform revendicarilor 1 si 2 are in componentd o cameri inchisa de topire-reactie, cu capac
racit cu apd si racorduri pentru circulatia apei de ricire si admisia §i evacuarea continud a
gazului de protectie si gazelor rezultate, in care este introdus un creuzet de grafit dens cu
inaltime ridicata, care permite un timp de contact gaz reactiv — topiturd suficient, avand la
partea inferioard un racord de insuflare a amestecului 90% CH,4 / 10% Ar printr-un numér de
duze de cca. Imm diametru, dispuse uniform la fundul biii lichide, care asigurd un debit
corespunzitor de gaz reactiv, o duratd optima a procesului §i 0 marime potrivita a bulelor de
gaz, si astfel, un randament ridicat de utilizare a gazului reactiv.
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