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Streszczenie

Motywacja podjecia tematyki wytwarzania i badania kompozytow Al>Os/AlSil2
w rozprawie doktorskiej wynikata z potrzeb przemystu samochodowego w zakresie
poszukiwania nowych materialdéw konstrukcyjnych o zwigkszonej odpornosci
na zuzycie $cierne, podwyzszonej przewodnosci cieplnej, wysokiej wytrzymatosci
1 nizszej gestoSci niz materialy referencyjne stosowane obecnie w przemysle
samochodowym. Przyktadem elementéw konstrukcyjnych pracujacych w warunkach
intensywnego tarcia, korozji, podwyzszonej temperatury i szokow cieplnych moga
by¢ tarcze hamulcowe. Zastosowanie do tarcz hamulcowych lekkich materiatow
kompozytowych na bazie stopéw aluminium wzmacnianych faza ceramiczng lezy
w polu zainteresowania firm samochodowych. Szczegdlnie innowacyjnym
rozwigzaniem jest wykorzystanie w tym celu kompozytow gradientowych, w ktorych
udziat objetosciowy ceramiki w osnowie metalowej jest zmienny po grubosci, aby lepiej

dopasowa¢ wlasciwos$ci materiatu do warunkow eksploatacji tarczy.

Przedmiotem rozprawy bylo opracowanie warunkéw procesu technologicznego
otrzymywania gradientowych kompozytéw Al203/AlSi12 metoda prasowania w stanie
ciektym (ang. squeeze casting), polegajaca na odlewaniu porowatych folii ceramicznych
Al>Oz i infiltracji ci$nieniowej gradientowych ksztattek Al>Os cieklym stopem AlSil2
oraz zbadanie wybranych wilasciwosci otrzymanych materiatow, ktére sg istotne
z punktu widzenia zastosowania w tarczach hamulcowych. W celach poréwnawczych,
kompozyt gradientowy Al>Os/AlSil2 wykonano réwniez metodg spiekania
pod cisnieniem (ang. hot pressing) mieszanin proszkéw Al2O3/AlSil2 o proporcjach
faz odpowiadajacych  kompozytom infiltrowanym. Parametry wytwarzania
kompozytéw dobierano droga eksperymentalng. Miarg poprawnosci dobranych
parametrow byto zageszczenie materialu, ktére miescito si¢ w zakresie 98,76-99,98%
dla kompozytu infiltrowanego i 88,44-98,22% dla spieku, a takze obserwacje
mikrostruktury przeprowadzone za pomoca mikroskopu optycznego oraz skaningowego
mikroskopu elektronowego. Wytworzony kompozyt gradientowy Al.O3/AlSil12 sktadat
si¢ z pieciu warstw roznigcych si¢ miedzy soba zawartoscig fazy metalicznej
i ceramicznej. Praca obejmowata charakterystyke ich mikrostruktury, pomiary

wiasciwosci mechanicznych i termicznych oraz tribologicznych. Ponadto wykonano



pomiary cieplnych naprezen resztkowych powstajgcych w procesie wytwarzania

podczas fazy chtodzenia kompozytow.

Na podstawie otrzymanych wynikéw stwierdzono, ze twardo$¢ kompozytu
infiltrowanego rosta wraz ze wzrostem zawartosci fazy ceramicznej. Material spiekany
wykazywal znacznie nizsze warto$ci twardosci w zwigzku z brakiem mocnego wigzania
miedzyfazowego. Wytrzymato$¢ na zginanie oraz odporno$¢ na kruche pegkanie
okreslono w tescie czteropunktowego zginania. Wytrzymatos$¢ na zginanie kompozytow
infiltrowanych zwigkszata si¢ wraz ze wzrostem udziatu fazy ceramicznej, natomiast
same preformy wykazywaty stosunkowo niskg wytrzymatos¢. W przypadku spiekow,
tendencja wzrostu wytrzymatosci byla odwrotna. Wraz ze wzrostem zawartosci
ceramiki, wytrzymalos¢ spadata. Wyniki odporno$ci na kruche pekanie Kic byly
determinowane zupelnie innymi czynnikami, takimi jak sktad fazowy czy geometria
ziaren ceramicznych. Oba kompozyty wykazywaly zblizone wartosci Kic, mieszczace
sic w zakresie 5,19-10,63 MPa-m¥?, w zaleznosci od udziatu objetosciowego fazy

ceramicznej.

Cigglos¢ szkieletu ceramicznego oraz dobre zageszczenie materialu wytworzonego
metoda prasowania w stanie ciektym miaty pozytywny wplyw na otrzymane wyniki
przewodnosci cieplnej, ktore okazaty si¢ by¢ wyzsze w stosunku do kompozytu
spiekanego, szczegodlnie dla kompozytow o wigkszej zawartosci ceramiki. Przewodnos¢

cieplna malata wraz ze wzrostem temperatury dla obu typoéw kompozytow.

W celu charakteryzacji wlasciwosci tribologicznych zastosowano dwa typy testow
ball-on-flat oraz pin-on-flat, przy czym drugi z testow lepiej imitowat warunki kontaktu
tarcza-klocek w rzeczywistych systemach hamulcowych. Otrzymane wyniki zalezaty
od wielko$ci ci$nienia, ksztattu przeciwprobki, czasu trwania testu, a takze sktadu
fazowego kompozytdw. Mechanizmami tribologicznego zniszczenia materiatow

kompozytowych bylo utlenianie powierzchni, pekanie i odrywanie ceramiki.

W pracy omdéwion0 rowniez potencjalne zastosowanie uzyskanych materiatlow
w produkcji tarcz hamulcowych. W tym celu wlasciwosci wytworzonych kompozytow
Al>O3/AlSi12 zostaly porownane z wlasciwos$ciami materiatu referencyjnego - zeliwa
szarego stosowanego w seryjnej produkcji tarcz hamulcowych. Materiat infiltrowany
wykazywal wlasciwosci lepsze (twardos¢ HV, przewodno$¢ cieplna) niz zeliwo szare,

badz poréwnywalne (wytrzymalo§¢ na zginanie, odpornos¢ na kruche pekanie,



wilasciwos$ci tribologiczne). Uzyskane wyniki mozna wykorzysta¢ do opracowania
wytycznych technologicznych produkcji  kompozytowych tarcz  hamulcowych

0 parametrach wyzszych niz powszechnie stosowane tarcze zeliwne.

Abstract

The motivation to study the topic of processing and characterization
of Al,03/AlSi12 composites in the dissertation resulted from the needs of the automotive
industry to search for new structural materials with enhanced wear resistance, increased
thermal conductivity, high strength and lower density than the reference materials
currently used in the automotive industry. An example of structural elements working
under the conditions of intense friction, corrosion, increased temperature and thermal
shocks are the brake discs. The use of lightweight composite materials based
on aluminum alloys reinforced with ceramic phase is of interest for car manufacturers.
A particularly innovative material solution are composites with gradually changing
content of the ceramic phase across the thickness to respond better to the brake disc
working conditions.

The aim of the research work was to develop technological process conditions
for obtaining Al203/AlSi12 graded composites by means of the squeeze casting method
along with characterisation of selected material properties, which are crucial
for Al,O3/AISi12 application as a brake disc material. The squeeze casting process
comprised fabrication of graded porous Al>Os preforms by tape casting and pressure
infiltration of the graded preforms with AISi12 liquid alloy (EN AC - 44200).
For comparison purposes the powder metallurgy method was also employed
as an alternative processing route to produce graded AIl.Os/AlSil2 composites
with the same phase volume fractions as the squeeze cast composites. The powder
metallurgy route encompassed the Al.O3/AlSi12 powder mixtures preparation and their
sintering by hot pressing. The parameters of composites manufacturing were fixed
experimentally and verified by measuring the material density, which was in the range
of 98.76-99.98% of the theoretical density for the infiltrated composites,
and 88.44-98.22% for the sintered ones, and via examining the microstructure by optical
and scanning microscopy. The Al>O3/AlSi12 graded composite consisted of five layers

with different contents of metallic and ceramic phases. The material characterization



included microstructural analyses, measurements of mechanical, thermal
and tribological properties. Besides, thermal residual stresses arising during the cooling
phase of the composites manufacturing were measured.

It was found that the hardness of the infiltrated composite increased
with the increase of the ceramic phase content. The sintered material showed
significantly lower hardness values due to the lack of strong interphase bond. Bending
strength and fracture toughness were determined in the four-point bending mode.
The bending strength of infiltrated composites increased with increasing content
of the ceramic phase, while the preforms themselves showed relatively low strength.
In the case of sintered compacts, the trend of the strength variation was reversed
- as the ceramic content increased, the strength decreased. The fracture toughness
was affected by different factors, including the phase composition or shape and size
of the ceramic grains. As a result, both composites had Kic values in the range
of 5.19-10.63 MPa m*2. The fracture toughness increased with decreasing ceramic’s
content. Continuity of the ceramic skeleton and good density of the material produced
by squeeze casting had positive effect on thermal conductivity, which turned
out to be higher as compared to the sintered composite, especially for composites with
higher ceramic content. Thermal conductivity decreased with increasing temperature
for both types of composites.

Two types of wear tests, ball-on-flat and pin-on-flat, were used to characterize
tribological properties. The pin-on-flat wear test was performed as it was better
representing the real disk/pad contact conditions. The results obtained depended
on the applied pressure, shape of the counter-sample, test duration and the material
composition. The mechanisms of tribological wear of the Al>Os/AlSil2 composites
were surface oxidation, cracking and tearing-off of the ceramic particles.

A potential use of the obtained materials in the production of brake discs
was discussed. For this purpose, the properties of the manufactured AlO3z/AlSil12
composites were compared with those of the reference material - grey cast iron,
which is currently being used in the brake discs mass production. The infiltrated material
showed better properties (hardness HV, thermal conductivity) or comparable (bending
strength, fracture toughness, wear resistance) with those of grey cast iron. The obtained
results can be used to develop technological guidelines for the production of composite

brake discs with higher performance parameters than the commonly used cast iron discs.



Wstep

Kompozyty metalowo-ceramiczne sa zaawansowanymi materiatami inzynierskimi
projektowanymi w laboratoriach naukowych 1 przemystowych w celu uzyskania
wilasciwosci fizycznych, mechanicznych, termicznych i uzytkowych gwarantujacych
trwala 1 niezawodng prace elementdow konstrukcji poddanych dziataniu
m.in. podwyzszonej temperatury, tarcia, korozji 1 zlozonych obcigzen
termomechanicznych, przy czym czynniki te moga wystgpowac osobno lub tacznie.
Kompozyty metalowo-ceramiczne s3 materiatami o niejednorodnej strukturze,
w ktorych jeden ze sktadnikéw (osnowa) gwarantuje osiagnigcie gtdéwnych wymagan
konstrukcyjnych, a drugi jest wzmocnieniem wplywajacym na poprawe
tych wilasciwos$ci, ktérych osnowa nie jest w stanie zapewni¢ (np. podwyzszenie
odpornosci powloki metalowej na zuzycie tribologiczne poprzez dodanie czastek
ceramicznych). W tej klasie kompozytoéw rozroznia si¢ kompozyty na osnowie
metalowej (ang. metal-matrix composites, MMC) zbrojone czastkami lub widknami
ceramicznymi, cermetale (ang. cermets) czyli kompozyty na osnowie ceramicznej
zbrojone faza metalowa, ktorej udzial objetosciowy zwykle nie przekracza 20%
oraz kompozyty typu przenikajacych si¢ faz ceramiki i metalu (ang. interpenetrating
phase composites, IPC) uzyskiwane w wyniku infiltracji porowatej ceramiki ciektym

metalem lub stopem.

Kompozyty metalowo-ceramiczne mogg by¢ stosowane w  przemysle
samochodowym i lotniczym zamiast stali lub stopow metali w elementach pracujacych
w warunkach intensywnego tarcia (np. tarcze hamulcowe, sprzggla, suwnice, zawory)
oraz elementach poddawanych dzialaniu szybko zmieniajacej si¢ temperatury
(np. dysze, komory spalania, ostony silnikéw, systemy wydechowe, pokrycia topatek
turbin w silnikach odrzutowych). Faza ceramiczna powoduje, ze kompozyty te maja
nizszy ciezar wlasciwy od obecnie uzywanych materiatbw w wyzej wymienionych
zastosowaniach, co ma znaczenie w procesie doboru materiatow podczas projektowania
konstrukcji. Oprocz podwyzszonych wlasciwosci mechanicznych, termicznych
I tribologicznych  kompozyty —metalowo-ceramiczne moze charakteryzowac
wielofunkcyjnos$¢, np. kierunkowe przewodnictwo elektryczne, cieplne czy specjalne

wiasciwos$ci magnetyczne.



Do wytwarzania kompozytéw metalowo-ceramicznych stosowane sg metody
metalurgii proszkow, np. iskrowe spiekanie plazmowe (ang. spark plasma sintering,
SPS) okreslane rowniez jako spiekanie wspomagane polem elektrycznym,
czy prasowanie na gorgco (ang. hot pressing, HP), rézne metody odlewnicze
oraz metody infiltracji. Niejednokrotnie takie procesy technologiczne zwigzane
sg ze znacznymi kosztami, zwlaszcza jesli wybrana technika wymaga zastosowania
wysokiej temperatury i ci$nienia. Dlatego tez niezbedna jest optymalizacja metod

wytwarzania, co pozwoli na ich zastosowanie w produkcji masowe;j.

Jednym z gléwnych probleméw technologicznych w przypadku kompozytow
metalowo-ceramicznych sa cieplne naprezenia resztkowe wynikajace z cech
strukturalnych kompozytu (ré6zne wspotczynniki rozszerzalno$ci cieplnej materiatlow
fazowych) jak i techniki wytwarzania. Rozciagajace naprezenia resztkowe moga
by¢ przyczyna pekania kompozytéw podczas eksploatacji konstrukcji. Aby zredukowac
poziom tych naprezen, a jednoczes$nie nada¢ materialowi kompozytowemu optymalne
wlasciwosci odpowiadajace funkcji jakg pelni on w konstrukcji, w latach 1980-tych
pojawita sie koncepcja metalowo-ceramicznych materiatéw  gradientowych
(ang. Functionally Graded Materials, FGM) czyli kompozytéw o zmiennej koncentracji
materiatlow fazowych, ksztalcie czastek i orientacji w jednym - lub kilku kierunkach [1].
Z uwagi na swag innowacyjno$¢, kompozyty gradientowe wzbudzily duze
zainteresowanie osrodkoOw naukowo-badawczych 1 przemystu, ktore trwa do chwili
obecnej. Mimo, ze FGM sg koncepcyjnie proste, ich wytworzenie jest jednym
z trudniejszych zadan technologicznych w obszarze kompozytow metalowo-

ceramicznych.

W niniejszej rozprawie od strony technologicznej podjeto wyzwanie opracowania
optymalnych warunkow procesu wytwarzania obje¢tosciowych kompozytow metalowo-
ceramicznych typu wzajemnie przenikajacych si¢ faz (IPC), ktore sa wzglednie nowa
i niezbadang grupg materialdow kompozytowych, z jednoczesng modyfikacja
tej technologii pozwalajgca otrzymac kompozyty IPC o strukturze gradientowej (FGM).

Gtéwng technika wytwarzania kompozytéw gradientowych typu IPC przyjeta
w pracy jest technika prasowania w stanie ciektym (ang. squeeze casting), polegajaca
na infiltrowaniu pod ci$nieniem stopem metalu porowatych ksztaltek ceramicznych
0 zmiennej porowatosci, uzyskanych metoda odlewania folii. Ciggtos¢ fazy metalowej

pozwala na szybsze odprowadzanie ciepta niz w kompozytach o strukturze dyspersyjnej
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(np. osnowy ceramiczne zbrojone czgstkami metalu). Ponadto w materiatach IPC

uzyskuje si¢ wigkszg stabilnos¢ mikrostruktury w wysokich temperaturach.

W celach porownawczych, warstwy kompozytowe i kompozyt gradientowy FGM
o tym samym sktadzie chemicznym co IPC, wytworzono réwniez metoda metalurgii
proszkow, stosujac technike spiekania pod ci$nieniem (ang. hot pressing, HP).
Motywacja podjecia tematyki wytwarzania i badania kompozytéw gradientowych
w rozprawie doktorskiej byly potrzeby przemystu samochodowego w zakresie
poszukiwania nowych materiatéw konstrukcyjnych o podwyzszonej odpornosci
na zuzycie tribologiczne, podwyzszonej przewodnosci cieplnej, wysokiej wytrzymatosci
wlasciwej 1 nizszej gestosci niz materiaty referencyjne stosowane obecnie w praktyce
inzynierskiej] w elementach pracujacych w warunkach tarcia, korozji, podwyzszonej
temperatury i1 szokow cieplnych. Przyktadami takich elementéw konstrukcyjnych

sg tarcze hamulcowe 1 sprzegla.

W projektach europejskich KMM-NoE! i MATRANS? w ktorych uczestniczyt
zespol badawczy z IPPT PAN, do powyzszych =zastosowan zaproponowano
i opracowano kompozyt gradientowy Al>O3/Cu. Jednak material ten wytwarzany
technika infiltracji stopionego metalu pod ci$nieniem gazu w porowate ceramiczne
preformy nie spetnit wszystkich wymagan technicznych z powodu trudnosci

w uzyskaniu pelnej infiltracji.

Przy formutowaniu zakresu niniejszej rozprawy doktorskiej, po analizie problemow
technologicznych zwiazanych z wytwarzaniem kompozytu Al,O3/Cu zaobserwowanych
we wspomnianych projektach i przeprowadzeniu studiow literaturowych, przyjeto
hipotezg, ze kompozyt gradientowy o strukturze wzajemnie przenikajacych
si¢ faz w postaci stopu aluminium AlSil12 i porowatego szkieletu z ceramiki Al2Os,
pozwoli uzyska¢ materiat bez wad technologicznych i wtasciwosciach predestynujacych

go do zastosowan w przemys$le samochodowym, np. w tarczach hamulcowych.

Przemyst motoryzacyjny dazy do obnizenia masy samochodéw w celu poprawienia
ich parametréw eksploatacyjnych oraz zmniejszenia kosztow produkcji. Wazna

jest zatem redukcja gestosci kazdej czgsci sktadowej pojazdu przy zachowaniu

! KMM-NoE ,Network of Excellence on Knowledge-based Multicomponent Materials
for Durable and Safe Performance” (FP6, Grant Agreement NMP-CT-2004-502243)

2 MATRANS, “Micro- and Nanocrystalline Functionally Graded Materials for Transport
Applications,” (FP7, Grant Agreement No. 228869)
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wilasciwos$ci gwarantujacych ich funkcje w konstrukcji. Wykonanie tarczy hamulcowej
z kompozytu tlenek glinu/stop aluminium pozwolitoby zmniejszy¢ jej mase, ale przy
opracowywaniu nowego materiatu nalezy wziag¢ pod uwagg inne wymagania techniczne
zwigzane z warunkami pracy tarczy. Tarcze hamulcowe podczas eksploatacji przyjmuja
energi¢ hamowania, a nastgpnie przekazujg ciepto do otoczenia. W przypadku tarcz
zeliwnych w normalnych warunkach hamowania tarcza moze osiggnaé temperature
300°C — 350°C, a przy intensywnym i dlugotrwalym hamowaniu nawet 800°C.
Wytworzone ciepto musi by¢ szybko odprowadzone od strefy tarcia,
aby przy nastepnym hamowaniu tarcze byly juz schtodzone [2]. Dlatego niezwykle
istotne podczas doboru materiatu na tarcze hamulcowe jest uwzglednienie zdolno$ci
materiatu do przewodzenia ciepta [3]. Specyfika pracy elementow uktadu hamulcowego
zwigzana jest ze wspoOlczynnikiem tarcia pary ciernej tarcza - klocek hamulcowy. Zaleca
si¢ aby wspotczynnik tarcia wynosit u = 0,3 - 0,4 [4]. W przypadku kompozytowych
tarcz hamulcowych stosowane sg klocki ceramiczne. Pary cierne powinny zapewniac
minimalne zuzycie uktadu podczas eksploatacji. Ubytek materiatu tarczy hamulcowej
zachodzi nie tylko wskutek pracy pary ciernej, ale i rowniez z powodu dzialania ziaren
piasku lub czastek kamieni, ktore moga powodowac¢ uszkodzenie powierzchni ciernych.
Przeprowadzone testy w warunkach ruchu drogowego wykazaty, ze tarcze hamulcowe
na bazie aluminium zuzywaja si¢ rownomierniej niz ich zeliwne odpowiedniki [5].
Ponadto z powodu szczegodlnego typu mikrostruktury kompozytow IPC, zmniejsza
si¢ ryzyko pekania i rozpadu tarczy wywotane duzym gradientem temperatury
powstajacym w wyniku szybkiego chtodzenia rozgrzanej tarczy przez kontakt z woda.
Tego typu argumenty byly brane pod uwage przy wyborze sktadu chemicznego

kompozytéw gradientowych i technologii zaproponowanych w niniejszej pracy.

Struktura pracy jest nastgpujaca: w Rozdziale 1 przedstawiono stan wiedzy
nt. kompozytéw infiltrowanych gradientowych (FGM) i warstw kompozytowych
tworzacych FGM oraz ich zastosowania; w Rozdziale 2 zawarto opis celow, zakres
I teze pracy; Rozdzialy 3, 4, 5 zawieraja opis zastosowanych technologii i metod
badawczych oraz wyniki badan; w Rozdziale 6 przedstawiono dyskusj¢ uzyskanych
wynikow; w Rozdziale 7 zawarto uwagi na temat praktycznego wykorzystania
wytworzonych materiatdéw w tarczach hamulcowych; w Rozdziale 8 podsumowano

wyniki, sformutowano wnioski oraz nakreslono plan dalszych badan.
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Rozdzial 1. Kompozyty metalowo-ceramiczne — stan wiedzy

zastosowania przemystowe

1.1. Kompozyty objetosciowe

Jak wspomniano we Wstepie, w przemysle transportowym stosowanych jest kilka
typow kompozytow metal-ceramika. Najpopularniejsze sa kompozyty na osnowie
metalowej (MMC), umacniane za pomocg ceramiki w postaci czastek, wldkien,

czy whiskersow.

Jednym z najbardziej innowacyjnych typéw kompozytow metal-ceramika
sag kompozyty W postaci przenikajacych si¢ wzajemnie faz metalu i ceramiki (IPC), ktore
charakteryzuja si¢ przestrzenng ciaggloscia obu komponentoéw. W literaturze
anglojezycznej ta grupa kompozytow nazywana jest rowniez interpenetrating networks
lub co-continuous composites. Ich mikrostruktura rézni  si¢  zasadniczo
od mikrostruktury kompozytow na osnowie metalowej (MMC), czy ceramicznej

(Cermets), w ktorych faza zbrojaca jest nieciaggta.

Specyficzna struktura przenikajacych si¢ faz ceramiki i metalu wplywa
na wiasciwosci makroskopowe kompozytow IPC [6], [7]. Podobnie jak w innych typach
kompozytoéw metalowo-ceramicznych faza ceramiczna zapewnia podwyzszenie modutu
Younga, wysokg twardo$¢ i odpornos¢ na zuzycie [8]. Natomiast faza metalowa
odpowiada za wlasciwosci wytrzymato$ciowe [9], przewodnos¢ cieplng, odpornosé
na szoki termiczne [10] oraz odporno$¢ na pegkanie [11]. Mikrostruktura przenikajacych
si¢ sieci powoduje wigksza odporno$¢ na pekanie w porownaniu do kompozytow MMC
zbrojonych fazg ceramiczng o tym samym udziale objetosciowym [11]. W materiatach
IPC zauwazalne jest rowniez zwigkszenie stabilnosci mikrostruktury w wysokiej
temperaturze w poréwnaniu do materiatow konwencjonalnych [12], [13]. Ponadto
W odréznieniu od MMC kompozyty IPC, pozwalaja unikna¢ aglomeracji fazy
wzmacniajacej 1 powoduja, ze pekanie materiatu nie przebiega w sposob gwaltowny

dzigki sieciowej strukturze kompozytu [14].

Istnieje kilka metod wytwarzania kompozytow IPC. Do najwazniejszych z nich
zaliczamy: (i) infiltracj¢ ciSnieniows, (i) infiltracj¢ bezci$nieniowa oraz (iii) metalurgie

proszkow [15]. Nie ma metody pozbawionej wad. Przyktadowo, stosujgc polimer
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w procesie wytwarzania preformy do infiltracji, ktory nastepnie jest wypalany, mozliwe
jest uzyskanie bardzo wysokiej porowatosci (znacznie powyzej progu perkolacji).
Jednak tak otrzymana struktura wykazuje niezadowalajace wlasciwosci mechaniczne
[15]. Ponadto, wytworzona sie¢ poréw moze by¢ w niektorych obszarach zamknigta,

co pozniej prowadzi do niepelnej infiltracji ceramicznej preformy [16], [17].

Wytwarzanie kompozytéw metal-ceramika metodg infiltracji byto tematem wielu
prac naukowych (por. [18], [19]). Nalezy podkresli¢, ze wytwarzanie kompozytow
IPC jest prostsze niz wytwarzanie innego typu kompozytow metal-ceramika. Czg¢sto
rowniez generuje mniejszy koszt, co jest kwestig niezwykle istotng w przypadku, Kiedy

materiat ma by¢ wdrozony na skal¢ przemystowa [20].

Kompozyty z wzajemnie przenikajacymi si¢ fazami metalu 1 ceramiki
sa doskonalym materiatem do zastosowan w medycynie, elektronice, energetyce
i motoryzacji [15]. Material DIMOX ™ wprowadzony przez Lanxide Corporation's [21]
oraz szklo firmy Corning's Vycor [7] sa przykladami wprowadzenia na skale

przemystowa materiatéw typu IPC.

Zanim nowy material zostanie wprowadzony do praktyki przemystowej musza
by¢ rozwigzane problemy zwigzane z technologia jego wytwarzania. W publikacji [22]
przedstawiono przeglad trudno$ci technologicznych i1 zwigzanych z nimi wad
materiatlowych zaobserwowanych przy produkcji kompozytéw IPC, w tym kompozytow
gradientowych IPC-FGM. Do najczgéciej wystepujacych probleméw nalezg: brak
zwilzalno$ci migdzy fazami, obecno$¢ porowatosci resztkowej po procesie infiltracji,
zachodzenie reakcji chemicznych pomiedzy ceramika a metalem, krzepnigcie stopu
metalu przed oraz podczas procesu infiltracji, w wyniku czego powstajg skurcze i inne

deformacje preformy.

1.2. Kompozyty gradientowe

Materiaty konstrukcyjne powinny wykazywac¢ wtasciwosci, ktore zapewnig trwatos§¢
konstrukcji w czasie catego okresu eksploatacji, a takze czesto posiada¢ wiecej niz jedng
wlasciwo$¢ uzytkowa na zaawansowanym poziomie. Cechy takie trudno jest otrzymac
w ukladach objetosciowych monolitycznych, wielowarstwowych, a nawet
kompozytowych, co znacznie przyczynito si¢ do rozwoju funkcjonalnych materiatow

gradientowych (ang. functionally graded materials, FGM) [23]. Schematyczne
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poréwnanie wybranych wiasciwosci i mikrostruktury w materiale jednorodnym

i gradientowym przedstawia rysunek 1.

Jednorodny

FGM
material

Wiasciwosci

a) przewodnosé
cieplna

b) odpomoséna
kruche
pekanie

w

o |

Struktura

c) ceramika
d) metal
e) pory wiékna

o

Rys. 1. Charakterystyka funkcjonalnych materiatéow gradientowych. Rysunek wykonany
na podstawie [24].

Celem wdrozenia tej grupy kompozytow bylo przede wszystkim otrzymanie
okreslonych parametréw materiatowych, mogacych sprosta¢ wymagajacym warunkom
eksploatacyjnym [25]. Zastosowanie gradientu pozwala na zwigkszenie wiasciwosci
wytrzymato$ciowych, $ciernych [26], twardo$ci, odpornosci na korozje [26], [27],
jak i rowniez umozliwia otrzymanie réwnomiernego rozktadu naprgzen [28-31].
Ponadto takie materialy moga pracowa¢ w warunkach podwyzszonej temperatury

oraz gdy wymagana jest wysoka odporno$¢ na szoki cieplne [32].

Koncepcja materiatow gradientowych powstata w 1984 roku w Japonii, podczas prac
nad kompozytami termoizolacyjnymi dla przemystu kosmicznego. Wprowadzenie tego
typu materialdbw mialo zapewni¢ poprawe odprowadzenia ciepta (poprzez
wprowadzenie wilokien przewodzacych ciepto) 1 redukcje naprgzen cieplnych,
wynikajgcych z réznicy temperatury otoczenia wynoszacej ponad 720°C [33].

Chociaz koncepcja FGM powstata stosunkowo niedawno, materiaty te od zawsze
byty obecne w przyrodzie. Strukture gradientowa mozna odnalez¢é w budowie roslin,

zwierzat 1 cztowieka (Rys. 2). Taka struktura pozwala otrzyma¢ dobre wlasciwosci

wytrzymato$ciowe, zapewniajac dostosowanie do warunkéw srodowiskowych.
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Rys. 2. Przyktadowe struktury gradientowe wystepujgce w przyrodzie: a) todyga
bambusa [34], b) kos¢ Zuchwy szczura [35] oraz c) zgb cztowieka [36]. Wszystkie rysunki
reprodukowano za zgodg wydawnictwa Elsevier.

Materiaty typu FGM sktadaja si¢ z ré6znych kombinacji pierwiastkow, zwigzkow
chemicznych, ktore tworzac gradient pozwalajg otrzymac pozadany efekt. Istnieje wiele
typow gradientow, klasyfikowanych ze wzgledu na mikrostrukturg, np. w odniesieniu
do sktadu, gestosci, ksztattu i wielkosci utozenia elementéw struktury, porowatosci,
czy tez stopnia wyksztatcenia struktury krystalicznej itp. Podstawowe typy gradientu

zilustrowano pogladowo na rysunku 3.
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Rys. 3. Schemat gradientu: a) zawartosci objetosciowej, b) orientacji, ¢) ksztattu,
d) wielkosci poszczegdlnych faz. Rysunek wykonany na podstawie [37].

W najprostszej klasyfikacji struktury kompozytow gradientowych wyr6znia si¢ dwa

typy gradientu - ciagly i skokowy (Rys. 4).
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Rys. 4. Schematy struktur materiatow gradientowych: a) gradient ciggty,
b) gradient skokowy.

Glowna zalets struktury gradientowe;j ciaglej (Rys. 4a) jest brak gwattownych zmian
we wilasciwosciach materiatu. Cecha ta pozwala na znaczng redukcje naprezen
wystepujacych w kompozycie [38]. W przypadku gradientu skokowego w sktad
kompozytu wchodzg warstwy roéznigce si¢ miedzy sobg sktadem fazowym. W strukturze

tej nie wystepuja ciagte przejscia pomiedzy poszczegdlnymi warstwami (Rys. 4b).

Wytwarzanie materiatdow gradientowych opiera si¢ gtownie na kontroli zmiany
sktadu 1lub gestosci wzdluz okreslonego kierunku, zapewniajac jednoczesnie
jednorodnos¢ zaggszczenia 1 wytrzymatos¢. Wigkszo$¢ metod wytwarzania materiatow
FGM bazuje na technikach konwencjonalnych, ktore zostalty juz gruntownie
opracowane. Gradient mozna otrzymac korzystajac z powszechnie znanych metod
takich jak: metalurgia proszkow [39], laminowanie folii odlewniczych [40], zgrzewanie
dyfuzyjne [41], infiltracja porowatej preformy cieklym metalem [42], czy metoda
elektrochemiczna [43]. Wybor techniki wytwarzania zalezny jest od materiatow

wyjsciowych, rodzaju gradientu, czy tez geometrii elementu konstrukcji.

Procesy wytwarzania materiatow gradientowych mozna klasyfikowaé ze wzgledu
na postac¢ uzytych substratow, ktore moga wystgpowaé w fazie gazowej, cieklej 1 state;.
Schemat podziatu procesow zostal przedstawiony na rysunku 5. W dalszej czgsci
rozdzialu pokrétce opisano kazda z wymienionych grup. Szczegdlng uwage poswigcono
procesowi odlewania ci$nieniowego, ktory byl glowng metodg wytwarzania

kompozytow FGM zastosowang w niniejszej rozprawie doktorskiej.
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Metody wytwarzania FGM

Procesy w fazie gazowej

Procesy w fazie cieklej

Procesy w fazie stalej

CvD

PVD

Metody plazmowe

Elektronsadzanie

Plazmowe natryskiwanie

Metody implantacji jonowej

Rys. 5. Metody wytwarzania funkcjonalnych materiatow gradientowych FGM. Rysunek
wykonany na podstawie [44].

Procesy w fazie gazowej pozwalaja na otrzymanie bardzo cienkich powlok
tworzacych gradient sktadu chemicznego. Nanoszonym na powierzchni¢ materiatem
sg czesto twarde, odporne na zuzycie materialy ceramiczne. Do tej grupy zaliczane
sg procesy osadzania z fazy gazowej chemiczne - CVD [45], jak i fizyczne - PVD [46].
Procesy PVD obejmuja metody plazmowe oraz implantacji jonowej. Przyktad struktury

Reakcje eutektyczne

Procesy insitu

SHS

Dyhuzyine

Metalurgia proszkow

Metoda ,sucha”
Jwarstwa na warstwg”

Metcdy ,mokre”

L] Filtrowanie

u Wibracyjna

L] Wirowanie

Ll Natryskiwanie zawiesiny

Odlewarnie z mas lgjnych
- polaczone

Z sedymentacja
I \

Sedymentacja Sedymentacja
WYMUsZona nie wymuszona

gradientowej otrzymanej metoda plazmowa przedstawiony jest na rysunku 6a.
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Procesy wytwarzania w fazie cieklej mozna podzieli¢ na elektroosadzanie,
natryskiwanie plazmowe, reakcje eutektyczne (Rys. 6¢) i inne metody m.in. odlewanie
z mas lejnych, odlewanie z wykorzystaniem zjawisk sedymentacji i flotacji, odlewanie
grawitacyjne, infiltracj¢. W przypadku tej grupy materiatowej gradient jest niezwykle
trudny do wytworzenia w wyniku zachodzacego procesu homogenizacji. Zjawisko

to jest szczegodlnie widoczne w cieczach o matej lepkosci.

Ti/TisSis

Rys. 6. Przyktadowe obrazy mikrostruktury kompozytu gradientowego wytworzonego
metodq: a) plazmowq (gradient ciggly) [47], b) metalurgii proszkow (gradient skokowy)
[48], ¢) reakcji eutektycznych (gradient ciggto—skokowy) [49]. Wszystkie rysunki
reprodukowano za zgodg wydawnictwa Elsevier.

Procesy w fazie stalej sg najczeSciej stosowane do wytwarzania masywnych
materiatow. Do grupy materialdow otrzymanych z fazy stalej zaliczamy procesy in-situ
i metalurgii proszkéw (Rys. 6b). W metodach in-situ wzmocnienie powstaje w wyniku
reakcji chemicznej pomiedzy skladnikami kompozytu. Faza wzmacniajaca zarodkuje
bezposrednio w metalowej kapieli, co zapewnia bardzo dobre potaczenie z osnowa.
Takie podej$cie umozliwia otrzymanie czystych granic mi¢dzyfazowych, pozbawionych
zanieczyszczen €O wptywa na otrzymanie dobrej zwilzalnosci uktadu [50]. Ponadto,

dobierajac parametry kinetyki reakcji mozna sterowal rozmiarami czastek
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wzmocnienia, co daje mozliwo$¢ wytworzenia materialu gradientowego. Do metod
in-situ zaliczamy proces samorozwijajgcej si¢ wysokotemperaturowej syntezy (ang. self

propagating high temperature synthesis, SHS) oraz procesy dyfuzyjne.

Metalurgia proszkéw nalezy do najczesciej wykorzystywanych metod wytwarzania,
nie tylko materiatlow gradientowych, ale rowniez ceramiki oraz cermetali. Stosowanymi
materiatami wyjéciowymi sg proszki, ktore mogg by¢ ceramiczne badz metaliczne,
co umozliwia sterowanie wlasciwos$ciami spieku. Technologicznie, spickanie mozna
zdefiniowaé jako proces cieplny sktadajacy si¢ z nastgpujacych etapow: nagrzewania
proszkow, wygrzewania w temperaturze 0,4-0,85 temperatury bezwzglednej topnienia
w przypadku proszkow jednofazowych i chtodzenia [51]. Proces zaggszczania
wysokotemperaturowego mozna przeprowadza¢ swobodnie (bezci$nieniowo),
badz stosujac dodatkowe sity mechaniczne — spiekajac pod ci$nieniem (prasowanie
na goraco). W przypadku spiekania swobodnego otrzymujemy material porowaty [52].
Przyktadowo takim materialem jest preforma uzyta do procesu prasowania w stanie
ciektym (rozdzial 4.1), ktéra po wypaleniu sktadnikow organicznych byta spiekana
swobodnie. Podczas procesu spiekania nastepuje przemiana ziaren proszku w ciato
polikrystaliczne, wykazujace mniejsza lub wigkszg porowatos¢. Pojecie ziarno proszku
okresla lity element mozliwy do identyfikacji metoda mikroskopii lub sitowa analiza

mechaniczng.

W poczatkowym etapie procesu spiekania ziarna zaokraglajg si¢ oraz tworza
si¢ szyjki — kohezyjne potaczenia pomiedzy ziarnami, ktore rozrastajg si¢ w wyniku
transportu masy. Mechanizmami tego procesu sa gldwnie: dyfuzja powierzchniowa,
dyfuzja po granicy ziaren oraz dyfuzja obj¢tosciowa (Rys. 7). Nastepuje minimalizacja
energii powierzchniowej w obszarze szyjki, ktorej towarzyszy powstawanie naprgzen.
Uktad kurczy sie, wzrasta gesto$§¢ upakowania ziaren i ich punktow styku. Podczas

wygrzewania spieku ziarna rozrastaja si¢, nastepuje redukcja porowatosci [51].
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Rys. 7. Mechanizmy transportu masy w warunkach spiekania uktadow jednofazowych.
1 - dyfuzja przez objetos¢ ziaren, 2 - dyfuzja wzdtuz granicy miedzyziarnowej, 3 - dyfuzja
po swobodnych powierzchniach ziaren, 4 - parowanie - kondensacja. Rysunek wykonany
na podstawie [51].

Gradient jest glownie otrzymywany poprzez zmiang sktadu chemicznego i dobor
odpowiedniej wielkosci ziaren proszkéw (Rys. 6b). W metodzie tej istotna
jest mozliwo$¢ uzyskania kompozytow z materialdéw trudnotopliwych oraz dowolny

dobor sktadu spieku, na co nie pozwalajg inne tradycyjne techniki.
Powyzej opisane metody mogg przebiegac:

- jednoetapowo (np. natryskiwanie plazmowe) - pozadane wlasciwosci materiatu
otrzymywane s3 bezposrednio po zakonczeniu procesu,

— wieloetapowo (np. spiekanie pod ci$nieniem) - na poczatku przeprowadzana
jest gradacja majaca na celu wytworzenie przestrzennie niejednorodnej gradientowej
struktury, ktora nast¢pnie podlega konsolidacji [53]. Gradient wytworzony
w wyniku procesu gradacji nie powinien ulec zniszczeniu podczas procesu

konsolidacji.

Proces gradacji obejmuje procesy tworzenia struktury, homogenizacje
oraz segregacje. Procesy tworzenia struktury polegaja na wytworzeniu gradientu
bezposrednio z uzytych materiatdow bazowych (ang. precursor materials). W procesach
homogenizacji wyrazny interfejs miedzy materiatami jest przetwarzany w gradient
poprzez wykorzystanie proceséw transportu masy, np. dyfuzji. Natomiast w procesie
segregacji makroskopowo jednorodny materiat jest przeksztalcany w gradientowy
przez zastosowanie sit zewnetrznych, pola elektrycznego lub magnetycznego.
Podstawowg zaletg procesOw homogenizacji 1 segregacji jest mozliwos¢ wytworzenia
cigglego gradientu. Dobdr nastgpnych etapéw wytwarzania takich jak suszenie,

spiekanie lub krzepnigcie musi by¢ dostosowany do materiatu.
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Materiaty gradientowe doczekaly si¢ wielu zastosowan, w tym na elementy narazone
na zuzycie tribologiczne [54], np. tarcze hamulcowe, sprzegla, suwnice, zawory, a takze
na elementy pracujace w wysokich temperaturach, np. cz¢$ci samolotow, turbiny, silniki
rakietowe — pracujace do temperatury 3500 K [30], [41], [55-57]. Materialy FGM
sg takze uzywane w budownictwie, np. cementy (Rys. 8a), elektronice,
np. wielowarstwowe mikroelektroniczne powtoki przeciwtermiczne [47], [58], [59],
uktadach scalonych [60], elektronice, np. czujniki termiczne [61] (Rys. 8b), czy tez przy
tworzeniu akceleratorow pracujacych w warunkach kriogenicznych [62]. Ponadto
ze wzgledu na wysoka obojetnos¢ biologiczng materialy te znalazly zastosowanie

na implanty [63] (Rys. 8c).

o0 !
Heat flow

Metal Thermally conductive Thermal barrier
contact coating "

DG

Rys. 8. Przyktadowe zastosowania materiatow gradientowych w:

a) budownictwie — cement [64] (rysunek reprodukowano za zgodg CRC Press/Balkema),
b) elektronice — czujnik termiczny [61] (rysunek reprodukowano za zgodg Elsevier),

c) medycynie — implant dentystyczny [63] (rysunek reprodukowano za zgodg Elsevier).

1.3. Kompozyty o osnowie aluminiowej: metody wytwarzania, problemy

technologiczne, zastosowania przemyslowe

Kompozyty o osnowie aluminiowej (ang. aluminum matrix composites, AMC)
sa wytwarzane wieloma technikami. Przyjety jest podzial na procesy w stanie ciektym,

statym i ciekto-statym (Tab. 1).
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Tab. 1. Klasyfikacja metod wytwarzania kompozytow o osnowie aluminiowe;j.

Procesy w stanie ciektym

Procesy w stanie stalym

Procesy w stanie ciekto-
statym

- odlewanie grawitacyjne
suspensji (ang. stir casting)
[65], [66]

- prasowanie w stanie
ciektym (ang. squeeze
casting) [67], [68]

- metalurgia proszkow (ang.
powder metallurgy) [74-77]

- procesy wieloetapowe, np.
prasowanie izostatyczne

na goraco (ang. hot isostatic
pressing), prasowanie

- mieszanie w stanie stato-
cieklym (ang. compo-
casting) [80]

- formowanie w stanie stato-
ciektym (ang. semisolid
forming) [81]

izostatyczne na zimno
(ang. cold isostatic
pressing), prasowanie
na goraco (ang. hot die
pressing)

- odlewanie wspomagane
ultradzwigkowo (ang.
ultrasonic-assisted casting)
[69]

- infiltracja prozniowa
(ang. vacuum infiltration)
[70]

- infiltracja bezcisnieniowa
(ang. pressureless
infiltration) [71], [72]

- metody dyspersyjne [73]

- konsolidacja dynamiczna
(ang. dynamic consolidation)
[78], [79]

Metody wyszczegdlnione w tabeli 1 majg swoje zalety, ale wigzg si¢ rowniez

z pewnymi trudno$ciami technologicznymi, mianowicie:

procesy w stanie cieklym generuja mniejsze koszty i sg prostsze do realizacji
w poroéwnaniu do innych metod, np. metalurgii proszkow. Istotng zaletg jest mozliwo$¢

formowania skomplikowanych ksztalttow bez dodatkowych obrobek mechanicznych;

procesy w stanie stalym minimalizujg reakcje pomigdzy metalowg osnowa

a ceramicznym zbrojeniem, co ogranicza powstawanie kruchych granic pomigdzy

fazami [82];

procesy w stanie cieklo-statym w stosunku do klasycznych metod wytwarzania
kompozytow umozliwiajg redukcje¢ skurczu podczas krzepnigcia, zmniejszenie
sktonnosci do pekania ,,na goraco”, zmniejszenie segregacji pierwiastkow stopowych,
ograniczenie powstawania mikroporowato$ci odlewow oraz zwigkszenie ich gestosci.
Tego typu odlewy wytwarzane sa w nizszych temperaturach, dzigki czemu sg bardziej

ekonomiczne pod wzgledem eksploatacji urzadzen i zuzycia energii [83];
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ograniczenia pierwszej i trzeciej grupy proceséw W tabeli 1 zwigzane sg z trudnoscia
mieszania dwoch faz, ustaleniem temperatury infiltracji, lejnoscig cieklego metalu

oraz zwilzalnoscig [84].

1.3.1. Infiltracja pod ciSnieniem

Pod pojeciem infiltracji ci$nieniowej rozumie si¢ wprowadzenie do porowatej
ceramicznej preformy ciektego metalu pod wptywem cisnienia zewngtrznego, w celu
uzyskania materialu heterogenicznego. W uktadach zwilzalnych infiltracja moze

by¢ przeprowadzona bez przytozenia dodatkowego nacisku.

Jednak ze wzgledu na czesto wystepujace zjawisko braku zwilzalnosci na granicy
faz cieklego metalu i ceramiki, w wigkszosci przypadkéw niezbgdne jest uzycie
dodatkowego nacisku do przeprowadzenia procesu infiltracji. Odpowiedni dobor
cisnienia, pozwala na zwickszenie zwilzalno$ci, nawet gdy w warunkach

grawitacyjnych byta ona bardzo mata [85].

Zrozumienie podstawowych mechanizmow aktywacji ciSnieniowej na granicy
ciekly metal - ceramika pozwala na prawidlowe zaprojektowanie procesu

technologicznego, tak aby stworzy¢ warunki realizacji tych mechanizméw.

W przypadku uktadu niezwilzalnego aktywacj¢ ci$nieniowg generuja nastepujace

mechanizmy (Rys. 9):
- dysypacja — rozpraszanie strugi ciektego metalu na kilka mikrostrumieni,

- juwenilizacja — przeprowadzenie termodynamicznej aktywacji powierzchni
metalu poprzez wttaczanie ptynnego metalu w mikroszczeliny fazy

ceramicznej,

- aktywacja mechaniczna — polegajaca na mechanicznym usuwaniu warstw

tlenkowych z powierzchni cieczy.

Wymienione powyzej mechanizmy oddziatujag wzajemnie na siebie. Przyktadowo
w  wyniku zjawiska dysypacji strugi metalu moze dojs¢ do juwenilizacji
jego powierzchni, natomiast aktywacja mechaniczna czesto prowadzi do oczyszczenia
powierzchni, co moze przyczyniac si¢ do zachodzenia reakcji chemicznych na granicy

rozdziatu faz ceramika metal, zgodnie z mechanizmami juwenilizacji i dysypacji [86].
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Rys. 9. Schematy mechanizmow aktywacji cisnieniowej podczas infiltracji ceramicznej
preformy ciekiym metalem. Rysunek wykonany na podstawie [86].
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Wysokie ci$nienie sprzyja eliminacji defektéw 1 niecigglosci strukturalnych
w odlewach, takich jak porowato$¢ skurczowa i gazowa, pozwala réwniez na poprawe
parametroOw wytrzymatoSciowych [87]. Z drugiej strony, po przekroczeniu krytycznej

wartosci cis$nienia nast¢puje pekanie ceramiki.

Zaleta infiltracji ciSnieniowej jest przede wszystkim mozliwo$¢ otrzymania
elementéw precyzyjnie odwzorowujacych wymagany ksztalt 1 powierzchnie
(ang. near-net shape), co pozwala na ograniczenie konieczno$ci przeprowadzenia
dalszych obrobek, np. widrowej i wykonczeniowej. Innymi zaletami sg stosunkowo
niski koszt osnowy kompozytu, predko$¢ wytwarzania, redukcja mozliwosci
uszkodzenia zbrojenia podczas procesu wytwarzania. Ponadto krotki czas kontaktu
zbrojenie — osnowa, bedacy wynikiem przytozenia ci$nienia wptywa korzystnie
na zwilzalno§¢ faz kompozytu. Zastosowanie ci$nienia ogranicza wystepowanie
obszarow niezainfiltrowanych, a takze zapewnia otrzymanie rozdrobnionej
mikrostruktury. Wada procesu sg trudnosci podczas wytwarzania elementéw o duzych
gabarytach badz fragmentarycznie zbrojonych. Poza tym urzadzenia i oprzyrzadowania
do procesow infiltracji cisnieniowej sg relatywnie drogie w zwigzku z koniecznoscia

zastosowania materialdw zarowytrzymatych.
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Istnieje wiele technik wytwarzania kompozytow metoda infiltracji przy udziale
ci$nienia, r6znigcych si¢ miedzy sobg sposobem wywierania nacisku i jego wplywem
na proces powstawania odlewu. Ze wzgledu na uzyty czynnik sprawczy wyrdzniamy

nastepujace rodzaje infiltracji:

- infiltracj¢ pr6zniowa - W procesie tym stosowane jest ,,ujemne” ci$nienie gazowe,
majgce wartos¢ nizszg od cisnienia atmosferycznego;

- infiltracje niskoci$nieniowg - w trakcie ktorej gaz znajdujacy si¢ nad lustrem ciektego
metalu podlega cisnieniu od kilku do kilkuset Pa, co powoduje jego wnikanie

w porowatg preforme;
- infiltracj¢ autoklawowa - w trakcie ktoérej preforma jest infiltrowana pod wptywem
ci$nienia hydrostatycznego wywieranego na uktad metal-preforma;
- infiltracje wysokoci$nieniowa - czynnikiem sprawczym infiltracji jest wywierane
ci$nienie wielkosci rzedu kilkudziesigciu, a nawet kilkuset MPa [86].

Klasyfikacje metod otrzymywania kompozytéw z zastosowaniem ci$nienia

zewnetrznego zaproponowang przez Sobczaka [85] przedstawia tabela 2.

Tab. 2. Klasyfikacja odlewniczych metod otrzymywania kompozytow z zastosowaniem
cisnienia zewnetrznego

Orientacyjne

Sposob odlewania Czynnik sprawczy wartodci ciénieh Literatura
OQIgvyame zasysaniem 0<0.1MPa [88]
prozniowym
Od]gvyame zasysaniem o 0<1MPa [89]
préozniowym z przeciwcisnieniem gaz
Autoklawowe p <10 MPa [90]
Odlewanie niskocisnieniowe p <15 MPa [91]
Odlewanle_ cisnieniowe (ang. high 50-70 MPa [92]
pressure die casting)

Compocasting cialo stale 50-70 MPa [80]

Prasowanie w stanie ciektym
) 50-200 MPa [93], [94]
(ang. squeeze casting)

Odlewanie (krystalizacja) pod pole

o - [95]
ci$nieniem elektromagnetycznym elektromagnetyczne
Odlewanie odsrodkowe sita oérodkowa i [96]

(zawirowywanie zalanych form)
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1.3.2. Prasowanie w stanie cieklym (ang. squeeze casting)

Jedna z metod otrzymywania kompozytow o wysokich parametrach jako§ciowych
1 wytrzymato$ciowych jest prasowanie w stanie cieklym. Proces wytwarzania takiego
materialu przebiega wieloetapowo. Na poczatku ceramiczna preforma nagrzewana
jest w piecu lub promienniku, az do uzyskania temperatury wyzszej od temperatury
likwidus metalu, co pozwala zmniejszy¢ segregacje jego sktadnikow. Wplyw
temperatury, do ktorej jest nagrzewana preforma przed przeprowadzeniem procesu
infiltracji, przedstawit Long [97]. Dwie preformy o takim samym sktadzie (15 vol.%
Saffil/AlICu4MgAg) zostaly nagrzane do temperatury 400°C i 800°C z predkoscia
przesuwu ttoka 30 mm/s, a nastgpnie poddane infiltracji cieklym stopem aluminium.
Doswiadczenie wykazato, ze zbyt niska temperatura preformy prowadzita do deformacji

i powstawania defektow odlewow (Rys.10a).

Tf=400 °C o | Tf=800 °C L

£ 02mm | . £ 02mm |
) — ,‘4 L 1

£

Rys. 10. Struktury po procesie odlewania preformy 15% Saffil/AICu4MgAg
przy nastepujgcych parametrach: a) Tm=800°C, Pmax=100 MPa, Vp=30 mm/s,
Tr=400°C; b) Tm=800°C, Pmax=100 MPa, Vp=30 mm/s, Tr=800°C (reprodukowano
z pracy [97] za zgodg wydawnictwa Girsel).

Wygrzewanie preformy do temperatury okoto 750-800°C, bliskiej temperatury

topnienia metalu, pozwala oming¢ ten problem (Rys. 10b) [97]. Zmniejszenie roznicy
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temperatury pomiedzy preformg a cieklym metalem, zapobiega szybkiemu krzepnigciu
metalu na froncie infiltracji [87], [98]. W przypadku, gdy réznica temperatury jest duza,
metal krzepnie zbyt szybko, powodujac niejednorodno$é struktury, a w konsekwencji
pogorszenie wlasciwosci wytrzymatosciowych materiatu. Zakrzepnigte czastki metalu
zaburzaja polgczenie ceramika — metal, oslabiajgc granice pomiedzy fazami [98].
Preforma powinna by¢ wygrzewana réwnomiernie, a po zakonczeniu tego procesu
niezwlocznie umieszczona we wngetrzu formy do infiltracji. Formy sg wytwarzane
ze stali narzgdziowej do pracy na goraco, a ich temperatura podczas procesu infiltracji
wynosi okoto 200-300°C. Nagrzanie formy do takiego poziomu temperatury,
uniemozliwia przywarcie aluminium do jej powierzchni i przyczynia si¢ do szybszego
krzepnigcia metalu. Wskazany jest krotki odstep czasowy pomiedzy nagrzaniem

preformy a poczatkiem infiltracji, aby unikng¢ powstawania deformacji [87].

W celu uzyskania najlepszych wlasciwosci kompozytu, niezbedne jest uzycie
preformy charakteryzujacej si¢ rozbudowang strukturg kanaléw porowato$ci otwartej,
ktora umozliwi wypetienie ciektym metalem wszystkich porow. W oddzielnym tyglu
metal jest rozgrzewany do temperatury 100-150°C, powyzej jego temperatury topnienia
[99]. W przypadku stopéw aluminium jest to okoto 800°C [97]. Ttok prasujgcy wtlacza
stopiony metal do kanaléw porowatej ceramiki przy uzyciu ci$nienia, CO ma na celu

ominigcie oporu kapilarnego porOw oraz sprezenie uwi¢zionego w nim powietrza.

Istnieje pewna warto$¢ ci$nienia umozliwiajaca penetracje metalu we wnetrzu
preformy. Cisnienie takie nazywane jest progowym i 0znaczane jest jako p,. Ci$nienie
progowe osiggane jest w momencie, kiedy ciekly metal dociera do najwigkszych
potaczonych ze soba kanatow. Im mniejszy jest udziat objetoSciowy ceramiki

w preformie, tym wartos$ci ci§nienia p, s mniejsze.

Warto$¢ ci$nienia progowego p, jest okreslana nastepujacym rownaniem:

Osurface

Po=———Cosf (1.3.2.1)

Thydraulic

gdzie: osurface — napigcie powierzchniowe, € — kat zwilzania, rhydrauic — promien

hydrauliczny.
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Podczas infiltracji ci$nienie wzrasta stopniowo we wng¢trzu ceramicznej preformy,
wywotujagc proces penetracji cieklego metalu w glab materiatu. O wielkosci
przylozonego cisnienia decyduja parametry kapilarne, takie jak kat zwilzania
(por. szczegélowe informacje zawarte w rozdziale 1.3.3), czy tez napigcie
powierzchniowe cieczy podczas infiltracji [100]. Czynniki te uwzglednione

sg w hydrodynamicznej zaleznos$ci (1.3.2.2), okre$lajgcej warto$¢ ciSnienia infiltracji:

OpmgCOSH N 40UV s
Req.max SGp(l - Vf)

Pipg = 2 Z + Ppacr (1.3.2.2)

gdzie:

— Omg - Napigcie powierzchniowe cieklego metalu,

- 0 - kat zwilzania na granicy ceramika/ciekty metal,

= Req.max - promien najwigkszego kanalu w ceramicznej preformie,
- - lepkos$¢ cieklego metalu,

= Vins - predkos¢ infiltracji,

- G, - stala geometryczna preformy,

-V - udziat objetosciowy ceramiki,

- Pyqck- przeciwcisnienie.

Predkos¢ infiltracji jest zalezna od wstepnej temperatury preformy (gdy jest ona
nizsza od temperatury likwidus osnowy), temperatury przegrzania metalu oraz zwartosci
ceramiki [86]. W przypadku, kiedy przytozone cisnienie bedzie miato za wysoka

wartos¢, moze doj$¢ do uszkodzenia preformy.

Warto$¢ ci$nienia podczas procesu infiltracji okreslajg jego sktadowe czastkowe,
takie jak ci$nienie prasowania (Psq), napor hydrostatyczny (pgr), powstajacy w wyniku
naporu cieklego metalu na preforme¢. Suma tych cisnien musi by¢ wyzsza od oporu

preformy powstajacego W wyniku:

rozpoczecia procesu wnikania cieklego metalu w preforme (po),

- plynigcia kapilarnego ciektego metalu w kanatach porowatosci preformy (Pkap),
- kinetycznego ci$nienia oporu przeptywu (Pkin), powstajacego wskutek
wewnetrznego tarcia lepkosciowego ciektego metalu,

- przeciwcisnienia (Pc), spowodowanego sprezeniem gazow w preformie,
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- ci$nienia wynikajgcego z przebiegu mechanizméw aktywacji cisSnieniowej (Pak),
powstatych wskutek zmian termodynamicznych uktadu metal-ceramika,

- cis$nienia potrzebnego do stworzenia przestrzennej sieci osnowy metalowej (ps),

- cis$nienia, ktorego przytozenie powoduje krzepnigcie metalu podczas procesu
infiltracji (pxrz).

Podsumowujac, aby mozna byto przeprowadzi¢ proces infiltracji ci$nieniowe;j,
ww. ci$nienia powinny spetnia¢ nastepujacg nierdwnosé:
Psq + Pgr = Pot Pkap + Pkin + Ppc T Pak + Ps + Pkrz (1.3.2.3)

Suma ci$nien prasowania (psq) i hydrostatycznego (pgr) stanowi cisnienie infiltracji
(pinf), Rys. 11.

P

Warstwa

\ cieczy

i // [
: ! Preforma

Rys. 11. Schemat bilansu cisnienia w infiltracji cisnieniowej. Rysunek wykonany
na podstawie [86].

Istnieje kilka metod doboru wartosci cisnienia. Jedng z nich jest szacowanie wartosci
na podstawie wielkosci poréw ceramicznej preformy (Rys. 12) [18]. Glgbokos¢ w jaka

wnika ciekly metal jest proporcjonalna do rozmiaru porow [101].
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Rys. 12. Srednica poréw w zaleznosci od przylozonego cisnienia podczas infiltracji
(reprodukowano z pracy [18] za zgodg wydawnictwa Elsevier).

Do okredlenia udzialu objetosciowego porowato$ci otwartej stosowane
sg m.in. krzywe drenazu kapilarnego. Ich przebieg zalezy od kilku parametréw, takich
jak wielko$¢ porow, ksztalt czastek badz widkien, decydujacych o rozktadzie
porowatosci [100]. Przyktadowy wykres drenazu preformy Al2O3 przedstawia rysunek
13.
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Rys. 13. Wykres drenazu preformy Al>Os3 (reprodukowano z pracy [102] za zgodg
wydawnictwa Springer Nature).
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Warto wspomnie¢, ze w przypadku gdy preforma ma niewlasciwie wyksztatcony
system kanatow porowatosci, teoretycznie nalezatoby przytozy¢ nieskonczenie wysokie
ci$nienie, aby zapewni¢ peing infiltracj¢ [19]. W praktyce po przekroczeniu pewnej

wartosci ci$nienia, nastepuje pekanie ceramiki i zamykanie porow.

Wysokie ci$nienie powinno by¢ przyktadane dopiero wtedy, gdy preforma
jest czesciowo zainfiltrowana. Procedura ta umozliwia uniknig¢cie deformacji ceramiki
[86]. Wielko$¢ cisnienia powinna zatem stopniowo wzrasta¢ do warto$ci Pmaks,
az do osiggnigcia maksymalnego nasycenia [103]. Nastepuje wowczas zakonczenie
procesu infiltracji. Krzywa wzrostu ci$nienia w trakcie procesu infiltracji

jest schematycznie przedstawiona na rysunku 14.

p iy
p Maksymalne cidnienie infiltracji Krzepnigcie
e : pod wplywem
| cisnienia
Penetracja podczas
infiltracji ;
th """""""""""""""""""""""""""" !
Piap
0 Y \ Y / 1
Poczatek Stabilizacja Sprezenie
infiltacji procesu uwiezionego
powietrza

Rys. 14. Zaleznos¢ czasu i cisnienia podczas jednokierunkowej infiltracji preformy
przy statej predkosci infiltracji. Rysunek wykonany na podstawie [97].

Cisnienie Pmaks jest utrzymywane az do momentu pelnego zakrzepnigcia metalu.
Po uptywie wymaganego czasu material jest wypychany z formy. Schemat procesu

zostat przedstawiony na rysunku 15.
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Rys. 15. Schemat procesu prasowania w stanie cieklym (ang. squeeze casting)
z wywieraniem cisnienia zewnetrznego za pomocq gornego ttoka prasujgcego. Rysunek
wykonany na podstawie [104].

Do okreslenia poprawnosci przebiegu procesu infiltracji, stosuje si¢ parametr stopnia
nasycenia S, opisujacy stopien wypelnienia otwartej porowatosci preformy, ktory

wyrazony jest wzorem (1.3.2.4) [105-107]:

S = =1- (&)/1 (1.3.2.4)

gdzie:

- Vm — udziat objetosciowy ciektego metalu,

- Vs—udzial objetosciowy fazy stalej,

- Py — cisnienie charakteryzujace sily kapilarne,

- A — parametr charakteryzujacy geometryczny rozktad poréw w preformie.

Zaleta metody prasowania w stanie ciekltym jest szybki przebieg procesu infiltracji,

pozwalajacy zredukowa¢ powstawanie reakcji na granicy faz ceramika-metal
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oraz umozliwiajagcy otrzymanie drobnoziarnistej struktury bez tworzenia
si¢ jam skurczowych. Technologia ta umozliwia produkcje odlewow z uzyskiem metalu
powyzej 95% oraz otrzymaniem ksztattu ,,na gotowo” (ang. near-net shape) [108].
Do tego procesu sa zwykle stosowane stopy aluminium, cyny, cynku i srebra.
W produkcji przemystowej prasowanie cisnieniowe wykorzystuje si¢ do produkcji
elementow konstrukcyjnych w przemysle zbrojeniowym, lotniczym i motoryzacyjnym,

np. zawieszen W samochodach osobowych [87].

1.3.3. Zwilzalno$¢ ukladu AI/AIO3

Zjawiskami wplywajacymi na prawidlowe polaczenie zbrojenia z osnowa,
szczegOlnie w przypadku stopéw aluminium, jest zwilzalno$¢ i reaktywnos$¢
faz kompozytu. Zwilzalnoscig okreslamy ,,ilo§¢ pracy wykonanej przez metal w celu
przyswojenia zbrojenia”, ktéra ,,moze by¢ ilosciowo charakteryzowana spadkiem
ci$nienia na froncie infiltracji w trakcie penetracji metalu wewnatrz preformy” [109].
Po raz pierwszy zalezno$¢ pomiedzy katem zwilzania 6, a napigciem powierzchniowym

zostata opisana przez Younga za pomocg nastepujacego wzoru [110]:

Oy s O,
cos§ = 22 (1.3.3.1)

Ocp
Powyzsze rownanie opisuje stan rownowagowy sit zorientowanych w kierunku
poziomym, powstaly w wyniku oddzialywania napigcia powierzchniowego

o w punktach styku trzech faz: statej (s), ciektej (c) i gazowej (p).

Warto$¢ kata zwilzania determinuje wlasciwosci materiatu, a takze dobodr
parametrOw procesu wytwarzania, np. czasu infiltracji preformy cieklym metalem.
Im wigksza zwilzalno$¢ uktadu, tym krotszy jest czas niezbgdny do przeprowadzenia
tego procesu [111]. W przypadku infiltracji cisnieniowej brak zwilzalnosci zwigksza
prawdopodobienstwo  powstawania obszarOw  sprezonego gazu, prowadzac
do utworzenia porowatosci resztkowej [85], ktora moze znacznie obnizy¢ whasciwosci
mechaniczne kompozytu. Ponadto stabe potaczenie pomigedzy osnowa a zbrojeniem,
powoduje spadek odpornosci na kruche pekanie 1 uniemozliwia korzystne

przekazywanie obcigzenia z osnowy na zbrojenie [112]. Niezwykle rzadko, jedynie

32



w specjalnie dostosowanych warunkach, metal moze samorzutnie infiltrowa¢ preforme
bez uzycia ci$nienia.
Zwilzalno$¢ ukladu okre§la si¢ jako dobra, gdy kat kontaktu napiecia

powierzchniowego migdzy cieczg a podtozem (ocp) przyjmuje warto$¢ w zakresie

od 0° do 90°.

6 > 180° 90° < B < 180° 0°<B <90°
brak zwilzalnosci staba zwilzalnoéé zwilzalnosc

Rys. 16. Wplhyw napiecia powierzchniowego na zwilzalnosé. Rysunek wykonany

na podstawie [113].

Energia powierzchniowa ukladow Me/MexOy (gdzie Me oznacza metal),
charakteryzuje si¢ stabymi wigzaniami van der Waalsa jak i oddziatywaniami
elektronowymi. Zgodnie z obserwacjami Galloisa [114], katy zwilzalno$ci w takich
uktadach sg na ogot wigksze niz 90° (uktady nie s zwilzalne). Autor dokonujac analizy
pomingt wplyw tlenkow, tworzacych si¢ na powierzchni ciektego metalu
oraz reaktywnej atmosfery, co ostatecznie rzutowato na otrzymane wyniki. Wplyw
rozpuszczonego w metalu tlenu, wystepujacego na granicy faz metal/ceramika,
zbadal Diemer [115]. Okazalo si¢, ze w uktadzie Cu/Cu20, zmniejsza on kat zwilzania
z warto$ci 125° do 70°. Poniewaz rozpuszczalno$¢ Al,Os w cieklym Al w temperaturze
bliskiej solidusu jest raczej znikoma (wynosi mniej niz 0,006% at.), dlatego

tez w uktadzie Al/Al;Oz3 nie jest zauwazalny wspomniany efekt [116].

W pracy badawczej nie przeprowadzono pomiaréw kata zwilzalnosci uktadu
Al/AI;Os. Tematyka ta byla wielokrotnie omawiana w literaturze, dlatego
tez postanowiono nie przeprowadza¢ powtdrnie badan, ale Skorzysta¢ z wynikow
dostgpnych w literaturze. Istnieje szereg prac na temat zwilzalnosci uktadu Al/Al,O3
(Tab. 3). Rozbieznos¢ danych dotyczacych kata zwilzania jest wynikiem podatnosci
aluminium na utlenianie (nawet w temperaturze pokojowej). Warto$¢ kata zwilzania

jest $cisle zwigzana z grubo$cig warstwy tlenkowej, ktora powoduje zaktocenie kontaktu
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pomiedzy ceramicznym podlozem a cieklym metalem oraz utrudnia oddziatywanie

pomiedzy fazami.

Tab. 3. Dane literaturowe nt. zwilzalnosci uktadu Al/Al>Os.

Zrodto Temperatura [°C] Zwilzalno$¢ 0[°]

880 94
Sobczak, 2003 [117]

759 80
John and Hausner, 1986 [118] 700 90

700 91
Klinter et al., 2008 [119] 730 84

750 86
Wang and Wu, 1994 [120] 700 90+ 2

o 700 ~90

Naidich et al., 1983 [121]

800 ~85

680 126
Ksiazek et al., 2002 [111]

750 121

700 167
Wolf et al., 1966 [122]

815 142

700 127
Shen et al., 2003 [123] 800 130

900 120

800 90
Brennan and Pask, 1968 [124]

900 45

_ 670 158

Nicholas, 1968 [125]

1018 90

660 10346
Laurent et al., 1988 [126]

1000 8616

W przypadku uktadu Al/Al,O3 o zwilzalno$ci méwimy wtedy, kiedy na powierzchni
kropli aluminium nie powstaje gruba i zwarta powloka tlenkowa [127]. Ogoélnie
zauwazalna jest tendencja, ze wraz ze wzrostem temperatury zmniejsza

si¢ kat zwilzania. Doktadng analiz¢ wplywu grubos$ci warstwy tlenkowej na zwilzalno$¢
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uktadu Al/AlO3 przedstawita Sobczak [127], korzystajac z danych literaturowych
[126], [128-133].

Zestawione w postaci wykresu dane (Rys. 17), pozwalaja stwierdzic,
ze w temperaturze okoto 830°C idealnie czysta kropla Al utworzy kat zwilzania 6= 78°.
Uzyskanie nieutlenionej kropli metalu jest bardzo trudne, gdyz monowarstwa tlenku
glinu wytwarza sie w czasie 102 s [127], a jej usunigcie w temperaturze topnienia
Al jest niemozliwe do zrealizowania, nawet w warunkach wysokiej prozni.
Rozwigzaniem tego problemu jest oczyszczenie kropli Al, podczas przeprowadzania
pomiaru, stosujac metod¢ wyciskania kropli z kapilary [127], badz trawienie jonowe

probki aluminiowej [134].

180
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140 -
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100 -
© Bg: Weirauch, 1987
01 -+ m 8 Weirauch, 1987
an 4+ A Bg: Chatillon et al, 1997
+ Bg Chatillon et al, 1997
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0 05 1 15 2 25 3 35

Grubos¢ warstwy tlenkowej [nm]

Rys. 17. Wphw grubosci powloki tlenkowej pokrywajqgcej krople Al na wielkos¢
poczgtkowq 6o (dla t=0s) i koricowq 6 kqta zwilzania w uktadzie Al/Al,O3 (T ~830 )
(reprodukowano z pracy [117] za zgodg wydawnictwa Polish Society of Composite
Materials).

Innym czynnikiem wplywajacym na warto$¢ kata zwilzania jest atmosfera, w ktorej
przeprowadzane jest badanie. Przyktadowo John i Hausner [135] przeanalizowali wplyw
stezenia tlenu w atmosferze, zauwazajac jego oddziatywanie na otrzymang warstwe
tlenkéw. Okazato si¢, ze najlepsze wyniki pomiaru kata zwilzalnos$ci uzyskano w prozni
(nie odnotowano obecno$ci warstwy tlenkowej), a takze w wysokiej temperaturze
(> 1000°C). W wymienionych warunkach wydzielat si¢ gazowy podtlenek Al20, ktory

ograniczat proces utleniania zgodnie z reakcjg [131], [136]:
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4AI(I) +Al203(s) — 3Al120(g) (1.3.3.2)

Wraz z wydtuzeniem czasu kontaktu kropli Al z podtozem, postepuje efekt redukcji
warstwy tlenkowej. Ponadto wzrost rozpuszczalnosci tlenkéw w wysokiej temperaturze
w cieklym Al wplywa na zahamowanie procesu utleniania. Sobczak [127] zauwazylta
takze, ze utrata ciagglosci warstwy tlenkowej wskutek rdéznic wspotczynnikow

rozszerzalnosci cieplnej Al203 i Al, przyczynia si¢ do lepszej rozpuszczalnosci tlenkow.

Poza utlenianiem, chropowatos¢ ceramiki wplywa na warto$¢ kata zwilzania [137].
Powierzchnia rzeczywista probek potrafi by¢ rozwinigta pomimo ich wypolerowania.
Wykazano, ze chropowato$¢ ceramiki ponizej 1 um wplywa na zwilzalnos¢. Shen i in.
[123] zauwazyli natomiast, ze dla czystego aluminium wplyw nieréwnosci
jest widoczny juz w przypadku warto$ci granicznej wynoszace] 2 um. Wzrost
chropowato$ci powierzchni moze pojawic si¢ rowniez w wysokiej temperaturze podczas
badania kata zwilzalnosci. Nieréwnomierne rozpuszczanie si¢ Al:O3 w cieklym
Al, skutkuje reakcjami chemicznymi na styku faz, a takze zmiang porowato$ci
na powierzchni ceramiki w atmosferze wysokiej prozni. Problem ten szczegolnie
uwidacznia si¢ w podczas spiekania materiatdw. Wnikanie w pory ciektego aluminium
zmniejsza warto$¢ kata zwilzania, poprzez zmniejszenie objetosci kropli ciektego

metalu [127].

Oproécz chropowato$ci podtoza wiele innych czynnikdw wptywa na warto$¢ kata 6,
wérod ktérych do najwazniejszych naleza dodatki Al i AlOs. Srodki aktywujace
dodawane podczas procesu spiekania zmieniaja lokalny sktad chemiczny podtoza.
Nawet ich niewielki dodatek potrafi spowodowac lokalne fluktuacje, co przektada
si¢ na wigkszy rozrzut otrzymanych wynikow. Zwilzalno$¢ stopéw jest zmniejszona

w wyniku obecnos$ci zanieczyszczen w cieklym metalu [127].

Na niejednorodno$¢ danych literaturowych (Tab. 3), mial rowniez wpltyw
brak standaryzacji aparatury uzywanej do pomiaru kata zwilzalno$ci. R6Znorodnos¢
konstrukcji pomiarowych oraz brak analizy czynnikow wplywajacych na otrzymane
dane sprawily, ze w literaturze zauwazalna jest znaczna rozbiezno$¢ kata

@ dla poszczegodlnych temperatur pomiaru [117].

Metoda squeeze casting skraca czas krzepnigcia metalu, co wptywa na ograniczenie

kontaktu metalu z ceramikg. Dodatkowo wymagana stosunkowo niska temperatura
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ceramiki przed procesem infiltracji ogranicza zachodzenie niepozadanych reakcji,

co pozytywnie wptywa na zwilzalno$¢ uktadu [87].

1.3.4. Zastosowania kompozytéw Al203/Al

Konwencjonalne materiaty konstrukcyjne ze wzgledu na swoje wlasciwosci
eksploatacyjne, mechaniczne czy fizykochemiczne nie sg w stanic sprostaé
wymaganiom technicznym w  specjalistycznych zastosowaniach. Zauwazalna
jest tendencja zastgpowania takich materialtow kompozytami. Dane marketingowe
dotyczace ilo$ci zastosowan materiatdw kompozytowych, wykazujg ich wyrazny wzrost
w przemysle motoryzacyjnym, lotniczym 1 elektronicznym, w czym znaczacy udziat

ma transfer technologii z przemyshu wojskowego i kosmicznego.

Evans i in. [138] dokonali analizy rynku metalowych materiatéw kompozytowych
na podstawie danych otrzymanych od 117 firm, specjalizujacych si¢ w ich produkcji
z konca 2001 roku. Wérdd analizowanych firm byty takie marki jak: 3M, Metal Matrix
Composites Consortium, Alloy Technology International, Aerospace Metal Composites,
Hogen, Feinguss Blank, Fibernide, Goodfellow, Metso, Chesapeake, DWA Aluminium
Composites, Brush Wellman, Duralcan, PCC-AFT, Kolbenschmidt, HPMG, Ametek,
Advanced Refractory Technologies Inc., Sumitomo. Zgromadzone dane przedstawiaja,

Ze najczesciej stosowang osnowg W produkcji kompozytow byto aluminium (Rys. 18).

30
20

10

R —

Al Fe Ni Ti Be Cu Mo W NiAl Ag Mg

Udziat osnowy kompozytu [%]

Osnowa metalowa

Rys. 18. Udziat procentowy zastosowania poszczegolnych osnow w wytwarzaniu
kompozytow metalowych w analizowanej grupie 117 firm. Rysunek wykonany
na podstawie [112].
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Popularnos¢ kompozytow na osnowie aluminiowej (ang. aluminum matrix
composites, AMC) zwigzana jest z ich dobrymi wlasciwosciami, takimi jak: wysoka
wytrzymatos¢ wiasciwa (rozumiana jako stosunek wytrzymato$ci na rozcigganie
do cigzaru wlasciwego materiatu), wysoka sztywno$¢ wlasciwa, odpornos¢ na zuzycie
1 zmeczenie w wysokich temperaturach, zdolno$¢ projektowania wspoiczynnika
rozszerzalno$ci 1 przewodnosci cieplnej, odporno$¢ na zuzycie, wlasciwosci ttumiace
[139]. Dodatkowo atrakcyjnos¢ tego typu materialdow zwigzana jest z mozliwoscia

taczenia poszczegodlnych wiasciwosci komponentow.

W przemysle transportowym gtéwnymi korzy$ciami wynikajagcymi z zastosowania
AMC s3 nizsze zuzycie paliwa i1 mniejszy poziom hatasu podczas eksploatacji.
W  zwigzku z rygorystycznymi przepisami dotyczacymi ochrony Srodowiska
oraz naciskiem na obnizenie zuzycia paliwa, wykorzystanie AMC w sektorze
transportowym bedzie nieuniknione w ciggu najblizszych lat [140]. Tarcza hamulcowa
jest kluczowym elementem pojazdu z punktu widzenia bezpieczenstwa, dlatego
tez materiaty stosowane w uktadach hamulcowych powinny posiada¢ dobre wtasciwosci

tribologiczne w zmiennych warunkach obcigzenia, temperatury i Srodowiska.

Kompozyty aluminiowe stosowane w przemys$le samochodowym sa glownie
zbrojone czastkami SiC lub Al>Os. Zastosowanie tego typu kompozytéw wynika
z korzystnej kombinacji ich wlasciwosci, w tym: duzej odpornosci na zuzycie, wysokiej
sztywnosci oraz zadowalajace] wytrzymatosci w podwyzszonych temperaturach.
Na przyklad kompozyty zbrojone czastkami Al.Oz na osnowie aluminiowej
w temperaturze 400°C, maja pigciokrotnie wyzsza wytrzymato$¢ na rozcigganie niz stop

aluminium utwardzony dyspersyjnie [141].

Najbardziej znanym przyktadem wdrozenia kompozytu Al/Al2O3 na skale
przemystowa jest wprowadzenie na rynek przez Hond¢ bloku cylindra na poczatku
lat 90-tych [142]. Hybrydowy material preformy sktadajacy si¢ z krotkich wiokien
tlenku glinu oraz dwutlenku wegla byt infiltrowany ciektym stopem aluminium [143].
Zastosowanie materialu kompozytowego znacznie zwigkszylo wydajnos¢ uktadu
poprzez zredukowanie masy bloku cylindra, ktory stat sie lzejszy od tradycyjnego
- zeliwnego. Material posiadal wyzsza odpornos¢ na zuzycie rowniez w podwyzszone]
temperaturze, a takze pozwalal na uzyskanie wysokich osiggdéw w momencie startu
,ha zimno”. Nastgpito zwickszenie stabilnosci wymiarowej i sztywnosci czesci [86].

Dzi¢ki wlasciwosciom termoizolacyjnym widkna ceramiczne zmniejszyty intensywno$¢
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wymiany ciepla, co sprzyjato petniejszemu spalaniu paliwa [143]. Zbrojenie ceramika
gbérnej czesci tloka, pozwolito na lepsze uszczelnienie uktadu cylinder — tlok,
co znacznie poprawilo jako$¢ spalania, zmniejszyto hatas i drgania silnika. Warto
wspomnie¢, ze poprzez redukcje masy tloka mozliwe bylo zmniejszenie masy
korbowodow oraz sworzni, a co za tym idzie mozna byto zastosowaé nizsza mase
rownowazgcg na wale korbowym [144]. Innym przyktadem sukcesywnego wdrazania
materiatu kompozytowego w przemysle motoryzacyjnym jest zastosowanie przez firme
General Motors Corporation watow napedoéw do cigzarowek serii S/T, wytworzonych
z kompozytu aluminiowego 6061/20% obj. Al>Os. Material ten zapewnil wzrost
sztywnosci wlasciwej o 35% w stosunku do tego samego uktadu wytworzonego ze stali
lub stopéw aluminium [112]. Natomiast firma Dupont Chrysler poprzez zastosowanie
Al/Al;03 uzyskata oprocz wzrostu sztywnosci, redukcje masy 1 zwigkszong
wytrzymatos¢ korbowodu. Zastosowanie materiatu kompozytowego umozliwito
zwigkszenie predkosci posuwu korbowodu, zmniejszenie obcigzenia walu korbowego,
a takze spadek strat bedacych skutkiem procesoéw tarcia, co pozwolito na wydajniejsze
wykorzystanie paliwa 1 osiaggnigcie wyzszej mocy silnika [86]. Znane
jest tez zastosowanie kompozytu Al/Al2O3 na drazki kierownicze, ktdre zostato
wprowadzone rowniez przez firm¢ Dupont Chrysler. Aluminium zbrojone Al203

jest takze stosowane na ttokowe pierscienie uszczelniajace.

Materialy kompozytowe na osnowie aluminiowe] mogg by¢ stosowane
do wytwarzania cze$ci uktadu hamulcowego, np. tarcz i bebnéw. Obecnie czotowi
producenci samochodoéw seryjnych stosuja juz tego typu elementy, chociaz
w ograniczonym zakresie. Kompozytowe tarcze hamulcowe wykorzystywane sa przede
wszystkim w samochodach matolitrazowych. Znanym przykladem jest wykorzystanie
kompozytu SiC/Al w samochodzie Volkswagen Lupo 3L i Audi A2. Innymi
przyktadami jest zastosowanie czterech tarcz o osnowie aluminiowej w samochodzie
Lotus Elise w latach 1996-1998, czy tez tylnych tarcz w Plymouth Prowler od 1997 roku
[145]. Zwykle sg one wytwarzane metodg odlewania przy uzyciu stopéw aluminiowo-
magnezowych i aluminiowo-krzemowych, natomiast najcze$ciej stosowanym
zbrojeniem jest SiC i Al203 o zawartosci powyzej 20% objetosciowych. Ponadto wiele
pojazdoéw o napedzie elektrycznym, czy tez hybrydowym, takich jak Toyota RAV4,
Ford Prodigy i General Motors Precept, stosuje kompozytowe tarcze hamulcowe

na osnowie metalowej [145].
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Zasadniczg wada takich materiatow jest wyzsza cena w porownaniu do materiatu
konwencjonalnego zeliwa szarego. Ponadto duze obcigzenia w trakcie hamowania mogg
powodowac nadtapianie aluminiowej osnowy, dlatego tez stosowane sg w samochodach

o malej masie lub na tylnych kotach, np. na b¢bnach hamulcowych.

Przeprowadzane badania przez Wojciechowskiego i in. [146] wykazuja,
ze kompozyty 0 osnowie aluminiowej mogg bezpiecznie pracowaé do temperatury
300°C. Maksymalng temperature pracy tarczy mozna zwigkszy¢ poprzez wzrost udzialu
objetosciowy zbrojenia. Wykazano, ze zwickszenie objetosci zbrojenia z 20%
do 30-35%, pozwala podwyzszy¢ dozwolong temperature pracy tarczy o okoto 20°C [5],
zwigkszajac jednoczesnie odporno$¢ na zuzycie tribologiczne. Z drugiej strony zbyt
duza zawarto$¢ zbrojenia moze doprowadzi¢ do kruchego pekania i zmniejszenia
przewodnosci cieplnej, dlatego tez niezbedne jest dobranie wilasciwego materiatu

na klocki hamulcowe.

Ze wzgledu na wyzsza przewodnos$¢ cieplng oraz mniejsza mas¢ od zeliwa,
kompozyty na bazie aluminium s3 obiecujacym materiatem konstrukcyjnym.
Zastosowanie tych kompozytow pozwala na zmniejszenie masy nawet o 50%
w porownaniu do tarcz zeliwnych, co przyczynia si¢ do redukcji drogi hamowania,
zwigksza przyspieszenie, obniza poziom hatasu, a takze zwigksza odporno$¢ na zuzycie.
Zastosowanie kompozytowych tarcz hamulcowych umozliwia regulacj¢ przewodnosci
cieplnej poprzez dobor zawartosci objetosciowej ceramiki 1 metalu. Firma Duralcan
stosujac tarcze kompozytowe osiggneta 3-krotny wzrost wymiany cieplnej oraz redukcje
poziomu wibracji 1 hatasu. Prowadzone sg réwniez prace badawcze nad pokryciami
ceramicznymi, ktore beda mogly by¢ uzywane z konwencjonalnymi materialami
ciernymi, a takze zabezpiecza osnowe aluminiowg przed nadtapianiem [112]. Tarcze
hamulcowe na bazie stopéw aluminium zbrojonych ceramika SiC sg przedmiotem prac
badawczo-rozwojowych w firmie ATS-MER [147], natomiast pokrycia tarcz
aluminiowych warstwa Al,O3 generowang w wyniku plazmowo-elektrolitycznego
utleniania aluminium sa obecnie przedmiotem badan firmy Audi we wspolpracy
z Uniwersytetem w Erlangen-Nuremberg [148]. Sukces marketingowy odniosty rowniez
zaciski hamulca tarczowego i popychacze wytworzone z kompozytu na osnowie
aluminiowe]j zbrojone krétkimi widknami Al>Os, ktore zostaly juz wprowadzone

na rynek przez firme¢ 3M.
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W Polsce pierwsza tarcza o osnowie aluminiowej zbrojona SiC zostata wytworzona
w Instytucie Odlewnictwa metoda traconego modelu (ang. lost foam) [4]. Wybrane

wlasciwos$ci otrzymanej w ten sposob tarczy przedstawia tabela 4.

Tab. 4. Wybrane wlasciwosci kompozytu AISi/SiC (F3S.20S) oraz zeliwa szarego [2].

Wiasciwosé F3S.20S Zeliwo szare
Osnowa AlSi -
Faza zbrojaca SiC -
Udziat objetosciowy fazy zbrojacej [%] 20 -
Gestos¢ [g/em®] 2,77 6,9-7,4
Wytrzymato$¢ na rozciaganie [MPa] 220 100-400
Modut Younga [GPa] 100 80-150
Wspotczynnik rozszerzalnosci cieplnej [um/m-K] 17,5 9,0-11,0
Przewodnos¢ cieplna [W/m-K] 150 50
Ciepto whasciwe [J/kg K] 820 460-840
Maksymalna temperatura pracy [°C] 300 800

Najwazniejsza zaletg otrzymanej kompozytowej tarczy hamulcowej byta redukcja
masy w poréwnaniu do tarczy konwencjonalnej wykonanej z zeliwa szarego.
Wytworzony materiat posiadal prawie trzykrotnie mniejsza gesto$¢ niz wspomniany
materiat referencyjny. Zastosowanie kompozytoéw o osnowie aluminiowej pozwala
na zmniejszenie masy rzeczywistej nawet o 50 - 60% w poroéwnaniu do tarcz zeliwnych.
Przyktadowo zeliwna tarcza hamulcowa wazy okolo 5,4 kg, a tarcza o osnowie
aluminiowej 2,5 kg. Badania dowiodly réwniez, ze =zastosowanie materiatlow
kompozytowych, znacznie poprawito odpornos$¢ tarcz na szoki cieplne i zwiekszyto
ich przewodno$¢ cieplng. Zgodnie z wynikami otrzymanymi przez Wojciechowskiego
[4] w przypadku zZeliwa pgknigcia pojawialy si¢ juz po kilkuset cyklach cieplnych,
natomiast w kompozytach o osnowie aluminiowe] pierwsze mikropekniecia

wystepowaty dopiero po tysigcach cykli.

Jak juz wspomniano, zasadniczg wadg tarcz kompozytowych o osnowie aluminiowej
jest wyzsza cena w porownaniu z tarczami z zeliwa szarego. Nalezy jednak podkreslic,
ze sumaryczny koszt tarczy hamulcowej obejmuje nie tylko materiat, ale rowniez

jego obrobke mechaniczng oraz cieplng.
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Na rysunku 19 przedstawiono porOéwnanie kosztow wytwarzania gotowego
komponentu z kompozytu o osnowie aluminiowej i konwencjonalnego materiatu
powszechnie stosowanego w przemysle motoryzacyjnym. W przypadku czesci
otrzymanej metodami  konwencjonalnymi,  koszt materialu  wyjSciowego
jest stosunkowo niewielki, podczas gdy koszt materiatu z elementu kompozytowego
stanowi znaczng czes¢ catkowitych kosztow. Co wiecej, koszty zwigzane z obrobka
stanowia znaczny procent catkowitych kosztow czgsci. Przemysl motoryzacyjny
jest zorientowany na produkcj¢ masowa i w wielu przypadkach wysoki koszt obrobki

wykanczajacej jest czynnikiem ograniczajacym.

a) b)
Kompozyty o osnowie aluminiowej Konwencjonalny materiat

Formowanie
11%

Materiat
Obrébka PSS 14%

B Obréka
wykariczajaca ’ Formowanie
Material Obréka 21% 51%

63% wykariczajaca |
15% Obrébka

D 4 14%

Rys. 19. Udzial procentowy poszczegolnych kosztow sktadowych w typowym
komponencie stosowanym w przemysle samochodowym: a) kompozyt na osnowie
aluminiowej, b) materiaZ konwencjonalny. Rysunek wykonany na podstawie [5].

Obecnie stosowanych jest kilka metod wytwarzania kompozytowych tarcz
hamulcowych, w tym: odlewanie w formie piaskowej (ang. sand casting), infiltracja
preform (ang. foam mold processes) oraz odlewanie kokilowe (ang. permanent mold
casting), odlewanie ci$nieniowe (ang. die casting), prasowanic w stanie cieklym
(ang. squeeze casting). Nowe metody wytwarzania tarcz sg coraz czgséciej stosowane
przez renomowanych producentdw. Zagadnienia technologiczne zwigzane z rozktadem
zbrojenia, kontrola temperatury czy odgazowania podczas procesu infiltracji sg wciaz
analizowane pod katem uzyskania lepszych wyrobow [5].

W zrédtach literaturowych mozna odnalez¢ informacje o powstawaniu warstwy
samosmarujacej ,,tribo-layer” w kompozytach AMC pomigdzy parg cierng klocek

- tarcza hamulcowa. W momencie, kiedy tarcza przesuwa si¢ po klocku hamulcowym,
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tworzy si¢ warstwa sktadajaca si¢ z mieszaniny tlenkdéw, ktore zwigkszaja odpornosé
na zuzycie. Rysunek 2la przedstawia warstwe ,tribo-layer”, powstala na tarczy
hamulcowej po docisku klocka hamulcowego samochodu. Na rysunku 21b
przedstawiono wykresy poréwnawcze zuzycia dysku AMC na klocku samochodowym
w stosunku do materiatow referencyjnych - stopu Al-Si i zeliwa. Dane te potwierdzaja
potencjat AMC jako materiatu na lekkie tarcze hamulcowe. Wtasciwosci tribologiczne
materialu determinuje réwniez zawarto$¢ fazy zbrojacej. Badania przeprowadzone

przez Kurzawg i in. [149] na kompozycie Al,O3/AlSi12 wykazaty, ze zuzycie materiatu

zmniejsza si¢ wraz ze wzrostem zawarto$ci objeto§ciowej ceramicznych czastek
(Rys. 21).

—e—Al-13Si alloy
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Rys. 20. a) Warstwa tribo-layer wytworzona w wyniku pracy uktadu ciernego tarcza
hamulcowa o osnowie aluminiowej / klocek hamulcowy, b) stopiern zuzycia

poszczegolnych materiatow w wyniku tarcia o klocek hamulcowy (reprodukowano
z pracy [140] za zgodg wydawnictwa Springer Nature).
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Rys. 21. Zuzycie tribologiczne materiatow kompozytowych na drodze 1 km, 3,5 km
i 8,5 km. (reprodukowano z pracy [149] za zgodq Polskiej Akademii Nauk).

Kompozyty Al/Al;O3 sg interesujacymi materiatami nie tylko dla przemystu
motoryzacyjnego. Przykladowo firma 3M wraz z EDF prowadzila badania
nad zastosowaniem tego kompozytu na napowietrzne linie elektroenergetyczne [112],
a firma Specialized Stump Jumper wprowadzita na rynek rower gorski M2, ktorego rama
wykonana zostata z kompozytu aluminiowego W6A.10A, zawierajagcego 10% obj.
Alz03[150].

Przedstawiony powyzej przeglad zastosowan kompozytéw AMC ze szczegdlnym
uwzglednieniem sektora samochodowego pokazuje, Ze materialty te majg znaczny
potencjat aplikacyjny. Podjeta w pracy tematyka dotyczaca opracowania nowego
kompozytu gradientowego Al2Os/AlSil2 z przeznaczeniem na tarcze hamulcowe,
wpisuje si¢ w aktualny nurt badan nad zaawansowanymi materiatami konstrukcyjnymi

dla przemystu samochodowego.
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Rozdzial 2. Cel, zakres i teza pracy

Niniejsza rozprawa ma dwa cele gtowne:

1. Okreslenie parametrow technologicznych procesu wytwarzania gradientowych
kompozytow Al2O3/AlSi12 metodami:

a. prasowania w stanie cieklym, polegajacego na infiltracji pod ci$nieniem
ciektym stopem AlSil2 gradientowych preform Al>Osz otrzymanych
technika odlewania porowatych folii,

b. spiekania pod ci$nieniem gradientowego uktadu warstw - mieszanin
proszkéw kompozytowych Al>Os/AlSi12 o proporcjach faz metalu
i ceramiki odpowiadajacych kompozytom infiltrowanym (1a).

2. Eksperymentalne zbadanie wptywu mikrostruktury wytworzonych materialéw

na ich wlasciwosci mechaniczne, termiczne i tribologiczne.

Prasowanie w stanie cieklym (ang. squeeze casting) przyj¢to jako podstawows
metode otrzymywania kompozytu gradientowego (FGM) na oshowie stopu AlSil2
wzmacnianego ceramika Al,Os. Natomiast wytworzenie tego materiatu alternatywna
metodg spiekania pod ci$nieniem (ang. hot pressing, HP), mialo na celu uzyskanie

probek do badan poréwnawczych.

Zakres pracy

Kompozyty gradientowe Al2O3/AISi12 (FGM) wytworzone w ramach pracy
doktorskiej sktadaja si¢ z pieciu warstw roznigcych si¢ miedzy sobg zawartoscig fazy
metalicznej i ceramicznej (gradient skokowy). Charakterystyka poszczegolnych warstw

obejmuje badania:

- mikrostruktury (mikroskopia swietlna, skaningowa, tomografia
komputerowa),

- wlasciwosci fizycznych (gestosé, porowatosc, twardosc),

- wlasciwoséci mechanicznych (wytrzymalos¢ na $ciskanie, wytrzymatosé
na zginanie, odporno$¢ na kruche pekanie),

- whasciwosci termicznych (przewodno$¢ cieplna, odpornos¢ na szoki
cieplne),

- wlasciwosci tribologicznych (odpornos¢ na zuzycie tribologiczne),

- wlasciwosci korozyjnych.
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Ponadto przedstawione beda pomiary cieplnych naprezen resztkowych,
powstajacych w fazie ceramicznej i metalicznej podczas chtodzenia kompozytow

W Czasie procesu wytwarzania.

Biorac pod uwagge potencjalne zastosowanie wytworzonych materiatow w produkcji
tarcz hamulcowych, wybrane wiasciwosci kompozytow AlO3/AISi12, takie
jak zdolno$¢ do odprowadzania ciepta czy odporno$¢ na Scieranie, poréwnane beda
z wlasciwosciami materialu referencyjnego - zeliwa szarego, Otrzymanego

z komercyjnej tarczy hamulcowej firmy Brembo o oznaczeniu 08.4177.10 (Rys. 22).

Rys. 22. Zeliwo szare perlityczne — materiaf pozyskany z komercyjnej tarczy hamulcowej
firmy Brembo o oznaczeniu 08.4177.10 (obraz z mikroskopu optycznego Nikon MA200).
Na tle osnowy widoczne sq ciemne ptatkowe wydzielenia grafitu.

Teza pracy

Poprzez odpowiedni dobdér parametréw procesu wytwarzania kompozytu
Al>03/AlSi12 metodg odlewania porowatych folii ceramicznych Al>QOz i ich infiltracji
ci$nieniowej cieklym stopem EN AC - 44200 (AISil2), mozliwe jest otrzymanie
lepszych wtasciwosci materialu z punktu widzenia jego zastosowania w tarczy
hamulcowej, pracujgcej w warunkach zuzycia tribologicznego i1 podwyzszonej
temperatury, w poroOwnaniu z wilasciwosciami materiatu referencyjnego (zeliwa
szarego), jak i materialu kompozytowego Al2O3/AlSil2 wytworzonego technika

metalurgii proszkéw.
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Rozdzial 3. Metodyka badawcza

Techniki zastosowane do wytworzenia gradientowych kompozytow Al.Os/AlSil2
beda szczegdlowo omodwione w dalszej czesci pracy. Natomiast w tym rozdziale
zostanie przedstawiona metodyka badawcza przyjeta w celu scharakteryzowania
struktury 1 wiasciwosci wyprodukowanych materiatow. O ile podstawowe badania
mikrostruktury i wiasciwosci sg standardowo wykonywane w przypadku nowego
materiatu, to przy projektowaniu metodyki badan, oprocz celu poznawczego powinno
si¢ uwzglednia¢ planowane wykorzystanie materiatu w praktyce i odpowiednio
skonstruowac program testow. Jak wczes$niej wspomniano, w przypadku gradientowego
kompozytu Al;O3/AlSi12, jednym z mozliwych zastosowan mogg by¢ tarcze
hamulcowe w pojazdach samochodowych lub szynowych. Dlatego tez omoéwienie
metodyki badawczej w dalszej czesci Rozdziatu 3, poprzedzone jest podaniem
uzasadnienia dla wyboru metod badawczych.

3.1. Uzasadnienie wyboru metod badawczych

Tarcze hamulcowe pracuja w wymagajacych warunkach eksploatacyjnych.
Narazone sg na obcigzenia powierzchniowe zwigzane z procesem hamowania z r6zng
intensywnoscig, a takze naciski jednostkowe, ktore moga osigga¢ wartos¢ 2 MPa [4].
W zwigzku z réznorodno$cig procesu tarcia wystepujacego podczas ich eksploatacji,
materiaty kompozytowe i referencyjne poddano testom $cierania pod r6znym naciskiem
oraz za pomoca przeciwprobek W ksztatcie kulki i trzpienia o ptaskiej powierzchni
kontaktu.

W celu okreslenia wybranych wiasciwo$ci mechanicznych takich jak wytrzymatosé
na zginanie i odporno$¢ na kruche pegkanie, zaplanowano przeprowadzenie testow

czteropunktowego zginania probek bez karbu i z karbem.

Zeliwne tarcze hamulcowe w normalnych warunkach eksploatacyjnych nagrzewaja
si¢ do temperatury 300-350°C [4]. Przyjeta podczas hamowania energia W postaci
ciepta, musi by¢ szybko odprowadzona od strefy tarcia, aby przy nastgpnym hamowaniu
tarcze byly juz schtodzone. W przypadku nowego materiatu tarczy niezbgdne jest zatem
okreslenie przewodnosci cieplnej w roznych temperaturach. Na podstawie danych

literaturowych [146] oraz uwzgledniajgc specyfike wytworzonych materiatow, ustalono
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maksymalng temperatur¢ badania jako 300°C, be¢dacag graniczng wartoscig do ktorej
mogg bezpiecznie pracowa¢ kompozyty o osnowie aluminiowej. Wyznaczenie

przewodnosci cieplnej kompozytow przeprowadzono metoda impulsowa.

Warunki pracy tarczy hamulcowej zwigzane sa rowniez z gwattownymi zmianami
temperatury. Nagle chlodzenie rozgrzanej tarczy, np. po wjechaniu samochodu
w katuze, moze powodowac¢ szoki cieplne, zmiang wymiaréw, a nawet powstawanie
pcknie¢. Aby zweryfikowa¢ odporno$¢ materiatu na tego typu uszkodzenia,
przeprowadzono laboratoryjne badania odpornosci na Szoki cieplne. Do oceny

odpornosci kompozytéw na szoki cieplne zastosowano metode ozigbiania w wodzie.

Ponadto tarcze hamulcowe narazone sg na dziatanie czynnikow srodowiska
zewnetrznego. Korozja tarcz hamulcowych pojawia si¢ w wyniku kontaktu z woda
lub parg wodna zawierajaca szkodliwe sole. Procesom korozyjnym sprzyja obecno$é
jonéw chlorkowych, ktore rozpuszczone w wodzie, staja si¢ elektrolitem pomigdzy
powierzchnig tarczy, a metalowymi elementami oktadzin. W ten sposéb pojawia
si¢ korozja szczelinowa, powodujaca powstawanie wzeréw nawet na gltgbokosé kilku
milimetréw. Ponadto produkty korozji na tarczy hamulcowej przyczyniaja si¢ do zmiany
wspolczynnika tarcia, co przektada si¢ na zmiang wartosci momentu hamujgcego nawet
przy statym nacisku oraz powstawanie hatasu emitowanego z uktadu hamulcowego.
Procesom korozyjnym sprzyja wysoka temperatura nagrzewania sie¢ tarcz hamulcowych
podczas ich eksploatacji. W przypadku wystepowania cienkiej warstwy Kkorozyjnej
jej usunigcie nastepuje po jednym hamowaniu. Natomiast w momencie, kiedy wystepuje
gruba warstwa, jej redukcja wymaga kilku procesow hamowania. W wyniku tego
powstaja nierownosci na powierzchni tarczy, powodujace wydtuzenie drogi hamowania.
W skrajnych przypadkach moze dojs¢ do przywarcia tarczy hamulcowej do klocka,
powodujac pozniejsza nieprawidtowa wspdlprace czesci ze sobg 1 zwiekszone zuzycie
elementéw. Odporno$¢ kompozytow na korozje zbadano metoda zanurzeniows,
odzwierciedlajaca  niekorzystne warunki pracy tarczy hamulcowej jakim

jest oddzialywanie wodnego $rodowiska, w ktorego sktad wchodzi s6l drogowa.

W przypadku materiatow dwu- lub wielofazowych, o réznych wspotczynnikach
rozszerzalno$ci termicznej i technologiach wytwarzania zwigzanych ze zmianami
temperatury (takich jak infiltracja czy spiekanie), pojawia si¢ problem powstawania
resztkowych naprezen cieplnych. Sg one generowane w fazie ceramicznej i osnowie

metalowej kompozytu podczas chtodzenia. Mimo ze w skali makro pozostajg
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w réwnowadze, lokalnie mogg osigga¢ wysokie wartosci, co moze okazac
si¢ niebezpieczne dla elementéw konstrukcji wykonanych z tego materialu, a nawet
powodowac spontaniczne pgkanie podczas obrobki mechanicznej [151]. W celu
okreslenia wielkos$ci naprezen resztkowych w fazach ceramiki i metalu warstw
kompozytowych, wykonano pomiary metodg dyfrakcji neutronowej. Dyfrakcja
neutronéw uznawana jest za najbardziej wiarygodng nieniszczaca metod¢ pomiaru
napr¢zen w kompozytach objetosciowych z uwagi na duza glebokos$¢ penetracji

neutronOW w poréwnaniu np. z promieniowaniem rentgenowskim.

Szczegotowe zestawienie wykonanych badan oraz sprze¢tu niezbgdnego

do ich realizacji zawiera tabela 5.

Tab. 5. Plan badan struktury i wlasciwosci kompozytow Al>O3/AlSi12

. Cechy/wtasciwosci . Urzadzenie pomiarowe /
Materiat materiatu Metoda pomiaru laboratorium
Mikroskopia optyczna  Nikon MA 200/ IPPT
Mikroskopia SEM Auriga Cross Beam
Obserwacje skaningowa Workstation / ITME
- . . Nanotom 180 / Institute
mikrostruktury Ill/cl) |rIT<]roJf[)erP(;)vg\1I;afla of Materials and Machine
mp Mechanics SAS (Bratislava,
(micro-CT) SK)
. . Porozymetr rteciowy Carlo
Preformy N Porozymetria rteciowa Erba gOOO / A%EH-UYST
Al;0s Porowatos¢ . Oprogramowanie Clemex /
Metoda telewizyjna ITME
Wytrzymatosé Test $ciskania Instron 586 / IPPT
na $ciskanie jednoosiowego
Wytrzymatos¢ ik ! . /
na zginanie Test czteropunktowego IZPVIV# Roell ProLine 2050
Odporno$¢ na zginania
kruche pekanie
Mikroskopia optyczna  Nikon MA 200/ IPPT
Auriga Cross Beam
Workstation Carl Zeiss /
Obserwacje ITME
Kompozyty ~ TIKrOstuktury - Mikroskopia SEM Hitachi SU-70, $-5500 /
AlLO3/AISI12 skaningowa PW
JEOL model JSM-6010Plus
In-touch scope / IPPT
Zeiss Crossbeam 350/ IPPT
. . . Auriga Cross Beam
Anah_za sktadu Mikroanaliza Workstation Carl Zeiss /
chemicznego rentgenowska
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Waga laboratoryjna Radwag

Gestosé Hydrostatyczna PS1000 C2 / IPPT
Twardos¢ Pomiar Vickersa Durascan 10 Emcotest / ITME
Przewodnictwo 1 1sowa LFA 457 / ITME
cieplne
Wytrzymatos¢ . .
na zginanie Test czteropunktowego Zwick Roell ProL.ine 2050/
— A IPPT

Odpornos¢ na zginania
kruche pekanie

SRV firmy Optimol / ITeE
Odpornos¢ na Ball-on-flat Urzadzenie wlasnej
zuzycie konstrukcji / IPPT
tribologiczne . Taber Linear Abraser 5750 /

Pin-on-flat

IPPT
Odpornos¢ . Waga laboratoryjna Radwag
korozyjna Metoda zanurzeniowa  pg1000 co / |PPT
Naprezenia ) ) Dyfraktometr neutronowy
resztkowe Dyfrakcja neutronow  pOLDI (Paul Scherrer Institut,

Villigen, CH)

3.2. Badania struktury
Analiza wielkosci czgstek proszkow

Pomiary rozktadow wielko$ci czastek metoda dyfrakcji laserowej przeprowadzono
na urzadzeniu Malvern Mastersizer 3000 mierzagcego czastki w zakresie 0,01 — 3500 um.
Metoda ta opiera si¢ na zjawisku dyfrakcji i interferencji wigzki $wiatla laserowego
przechodzacego przez zawiesing czastek w cieczy. Pomiar przeprowadzono w wodzie,
a do otrzymania optymalnej dyspersji proszku, rozbijano aglomeraty proszkoéw
za pomocg sondy ultradzwickowej oraz mieszadla obrotowego przy odpowiednio
dobranych parametrach. Wielko$¢ czastek byta wyznaczona za pomocg dwoch roznych
laserow (co pozwolito na zwickszenie zakresu pomiarowego), emitujacych Swiatto
o rozniej dhugosci fali. Wigksze czastki intensywniej rozpraszaly §wiatto, natomiast

kat ugiecia promienia §wietlnego byt wigkszy w przypadku matych czastek.

Rozktad wielko$ci czastek zostatl okreslony objetosciowymi medianami $rednic
Dv10, Dv50 i Dv90, przy zatozeniu, ze czastki miaty ksztalt okragly. Poszczegdlne
symbole oznaczaja:

- Dv10 - wielko$¢ czastek, ponizej ktorej znajduje si¢ 10% probki,
- Dv50 - wielko$¢ czastek, ponizej ktorej znajduje si¢ 50% probki,
- Dv90 - wielko$¢ czastek, ponizej ktorej znajduje si¢ 90% probki.

Za $redni rozmiar ziarna zostata przyjeta warto§¢ Dv50.
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Mikroskopia optyczna

Do charakterystyki mikrostruktury kompozytow, materialow referencyjnych
jak 1 ziaren proszku zastosowano mikroskop optyczny Nikon Eclipse MA200
wyposazony w program do analizy obrazu NIS Elements. Program ten pozwala
na wyznaczenie ponizej opisanych parametrow zwigzanych z charakterystyka obrazow

mikrostruktury kompozytow otrzymanych na mikroskopie optycznym.

Srednica zastgpcza ,,EqDiameter” jest wymiarem otrzymywanym z pola
powierzchni. Jej warto$¢ jest Srednica kota o polu powierzchni A rownemu polu
powierzchni mierzonego obiektu:

4-A

EqDiameter = — (3.2.1)

Z kolei ,Perimeter” okresla dtugos¢ obwodu do catkowitej dlugosci linii
granicznych (granic ziaren, granic wtracen, itp.). Warto$¢ ta wyprowadzana
jest na podstawie dtugosci - Dt czterech rzutéw pod katem o = 0, 45, 90 i 135 stopni,

przy wykorzystaniu formuty Croftona:

B T - (D‘}O + D‘}45 + D‘l’go + D‘l’135)
Perimeter = 2 (3.2.2)

Dlugos¢ rzutu DI, okresla dlugos¢ odcinka prostopadiego do kierunku o,
przecinajgcego proste przechodzace w tym Kierunku, bedace stycznymi
do analizowanego obiektu.
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Rys. 23. Diugosé rzutu D1, definiowana wedfug formuty Croftona.

Natomiast parametr ,,Okragto$¢” okresla ksztalt obiektu. Okraglo$¢ jest rowna
1 tylko dla kot. Wszystkie inne ksztalty posiadajg wspotczynnik okraglosci o wartosci

mniejszej niz 1. Wartos¢ ta jest wyrazona za pomocg nastgpujacego wzoru:

4-m-A

Skaningowa mikroskopia elektronowa

Obrazowanie mikrostruktury materiatow wyjsciowych, ceramicznych preform,
kompozytéw oraz oceng¢ jakoSci mikrostruktury przeprowadzono za pomoca
skaningowej mikroskopii elektronowej (ang. scanning electron microscopy, SEM).
Obserwacje wykonano na mikroskopach skaningowych: JSM-6010PLUS/LV
InTouchScope (Jeol), Auriga Cross Beam Workstation, Crossbeam 350 (Carl Zeiss),
S-3500N, S-5500 (Hitachi), ktore byty wyposazone w energio-dyspersyjne spektrometry

rentgenowskie (ang. energy dispersive spectrometer, EDS).

Mikrotomografia rentgenowska (micro-CT)

W celu wykrycia potencjalnych wad powstajacych w trakcie procesu wytwarzania,
ceramiczne preformy oraz kompozyty, zeskanowano wykorzystujac rentgenowska
mikrotomografic =~ komputerowg  (micro-CT).  Skanowanie  przeprowadzono
na mikrotomografie GE Phoenix Nantom M180 w Institute of Materials and Machine
Mechanics, Slovak Academy of Sciences w Bratystawie. Wielkos¢ voksela

mikrotomografu wynosita 5x5x5 pm?, a rozmiar analizowanych probek 5x5x5 mm?,

52



Porozymetria rteciowa

Objetos¢ powstalej porowatosci otwartej, ktora w trakcie procesu infiltracji zostata
wypetniona cieklym stopem aluminium, wyznaczono metodg porozymetrii rt¢ciowe;.
Pomiar ten byl niezbedny do oszacowania zawartosci fazy metalicznej
W poszczegdlnych warstwach kompozytowych. Metode porozymetrii rteciowe;j
wybrano sposroéd innych metod pomiaru porowatosci, poniewaz posiada duzy zakres

pomiarowy wielkos$ci porow.

Badania przeprowadzono w Katedrze Ceramiki i Materiatéw Ogniotrwatych,
Wydzialu Inzynierii Materiatlowej 1 Ceramiki, Akademii Goérniczo-Hutniczej
w Krakowie. Rozklad wielko$ci poréw zmierzono przy uzyciu porozymetru rt¢ciowego
Poremaster 60 (Quantachrome Inc. USA). Urzadzenie umozliwito analize wielkosci
porow w zakresie od 4,8 nm do 1 mm. Pomiary byly przeprowadzane w naczyniu
pomiarowym o $rednicy 8 mm i dtugosci 20 mm. Kapilara naczynia pomiarowego miata
pojemnos$¢ 0,5 cm®. Rteé byla wtlaczana do poréw przy uzyciu specjalnego oleju
hydraulicznego. Zakres ci$nien urzadzenia wynosit 140 kPa - 300 MPa, co odpowiadato
porom o $rednicach od 10 um do ok. 4,8 nm. W eksperymencie uzyto probki 0 masach
od1,5gdo22g.

3.3. Badania wlasciwosci fizycznych

Pomiar gestosci metodq hydrostatyczng

W celu okre§lenia poprawno$ci doboru parametrow procesu wytwarzania
kompozytéw wyznaczono gestos¢ wzgledna materiatbw metoda hydrostatyczng
(Archimedesa) za pomoca wagi elektronicznej Radwag PS1000/C2. Metoda ta polega

na poréwnaniu masy probki w powietrzu 1 wodzie.

Na poczatku wyznaczono gestos¢ pozorng probek d,,, ktorg obliczono zgodnie
Ze wzorem:

m
dylg/cm®] = ————dy,o (3.3.1)

m, —my

gdzie:
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Ms - masa suchej probki w powietrzu
Mn - masa probki nasyconej wodg, wazonej w powietrzu
My - masa probki wazonej w wodzie

dy,o - gestos¢ wody w temperaturze pomiaru

Nastepnie wyliczono gestos¢ wzgledng d,,,, bedacg stosunkiem gestosci pozornej

do gestosci teoretycznej kompozytu zgodnie ze wzorem:
d,, === - 100% (3.3.2)

gdzie:
dp - gestos¢ pozorna

dr - gestos¢ teoretyczna kompozytu.

Roéznica miedzy gestoScig teoretyczng dr, a pozorng dp jest miarg porowatosci
materiatu. Gesto$¢ teoretyczna kompozytu zostala obliczona z reguly mieszanin, znajac

gestosci teoretyczne sktadnikow i ich udziaty objetosciowe w kompozycie.

Pomiar twardosci metodg Vickersa

Pomiary twardo$ci wykonano przy pomocy twardo$ciomierza Durascan 20 firmy
Emco-Test zgodnie z normg PN-EN ISO 6507-1:2018-05 [152]. Do pomiarow uzyto
diamentowego wglebnika w ksztalcie ostrostlupa. Zmierzono dlugos¢ przekatnych
d1 i d2, czworokata powstatego po odcigzeniu probki w celu obliczenia jego powierzchni
(Rys. 24). Nastepnie obliczono twardos$¢, ktorg wyraza stosunek sily obcigzajacej

F do pola powierzchni odcisku A, zgodnie z nast¢gpujacym wzorem:

F  1,8544F
15 ad (3.3.3)

HV =
gdzie:
F - sila nacisku przylozona na wglebnik [N],
A - pole powierzchni odcisku [mm?],

d - srednia arytmetyczna przekatnych d1 i d2 [mm].
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Rys. 24. Schemat pomiaru twardosci metodq Vickersa.

3.4. Badania wlasciwosci cieplnych
Przewodnictwo cieplne

Przewodnictwo cieplne kompozytow i materiatdow referencyjnych zostato
zmierzone laserowg metodg impulsowa na urzadzeniu LFA 457 MicroFlash Netzsch.
Do pomiaréw zastosowano probki o wymiarach 8x8x3mm o réwnolegtych
powierzchniach bocznych. Probki nagrzewano do okreslonych temperatur (50°C,
100°C, 200°C, 300°C) w komorze izotermicznej pieca. Nastgpnie na powierzchnig
probki skierowano krotkg wigzke impulsu laserowego Nd-YAG o wysokiej mocy.
Wytworzone cieplo absorbowato po calej objgtosci materiatu, powodujac wzrost
temperatury tylnej powierzchni prébki. Zmiany temperatury w czasie zostaly
zarejestrowane za pomocg detektora podczerwieni, sensora InSh. Wraz ze wzrostem

dyfuzyjnosci cieplnej probki, nastgpowat wzrost intensywnosci sygnatu na detektorze.

Dyfuzyjnos¢ cieplna « probki o grubosci d byta wyznaczana na podstawie czasu

potowkowego - t; /,, zgodnie z nastgpujagcym wzorem [153]:

d2
a=0,1388-—
n (3.4.1)
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gdzie: d oznacza grubo$¢ probki, a t;,, jest czasem osiggniecia potowy wartosci

sygnatu.

Znajac wartos¢ dyfuzyjnosci cieplnej o, mozna wyznaczy¢ przewodnos¢ cieplng

wedtug ponizszego wzoru [154]:

A(T) = a(T) - C,(T) - p(T) (3.4.2)

gdzie: A - przewodnos¢ cieplna, « - dyfuzyjnosc cieplna, Cp, - ciepto wlasciwe, p - ggstosé

materiatu, T — temperatura.

Gestos¢ materiatow wyznaczono na podstawie bezposredniego pomiaru ich masy

oraz wymiarow.

Badanie odpornosci na wstrzgsy cieplne

Badania odpornosci na wstrzasy (Szoki) cieplne przeprowadzono na probce
gradientowej wytworzonej metodg prasowania w stanie cieklym, a takze na materiale
referencyjnym - Zeliwie szarym. Badania zostaly zrealizowane przy uzyciu
specjalistycznej aparatury dostepnej w Instytucie Technologii Materialow
Elektronicznych. Ich celem bylo okreslenie odpornosci materialu na uszkodzenie
spowodowane nagta zmiang temperatury podczas eksperymentu. Materiaty poddano 500
cyklom nagrzewania i chtodzenia. Probki uzyte do badan miaty wymiary 20x20x10 mm.
Materiaty byly cyklicznie nagrzewane do temperatur: 100°C, 200°C, 300°C, po czym
gwaltownie chtodzone w wodzie. Dobrane parametry procesu mialy odzwierciedla¢
warunki nagtych zmian temperatury na jakie narazona jest tarcza hamulcowa podczas
eksploatacji. Nagrzewanie materialow realizowane byto przy uzyciu nagrzewnicy
indukcyjnej. Temperatura probek bylta rejestrowana za pomocg termopary. W celu
zobrazowania peknig¢ na powierzchni probek poddanych zmeczeniu cieplnemu,
wykorzystano mikroskop optyczny, a takze przeprowadzono pomiary ich dhugosci

na zgladzie metalograficznym korzystajac z oprogramowania mikroskopu.
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3.5. Badania wlasciwosci mechanicznych

Wytrzymatosé na zginanie oraz odpornosé na kruche pekanie (Kic)

Badania wytrzymatosci na zginanie oraz odpornosci na kruche pgkanie
przeprowadzono za pomocg maszyny wytrzymatosciowej Roell ProLine Z050 (Zwick)
w probie czteropunktowego zginania (Rys. 25). Wybrano test czteropunktowy,
a nie trojpunktowy, gdyz zapewnia on bardziej rownomierny rozktad obcigzenia na catej

dhugosci probki.

Rys. 25. Uktad probka — podpory w probie czteropunktowego zginania
na maszynie Zwick/Roell ProLine Z050.

Probki o wstgpnych wymiarach 2,5x3,5x20 mm  zostaly wycigte
na mikroprzecinarce stolowej Secotom-15. Nastepnie przy pomocy szlifierko — polerki
Presi Mecatech 334 ich grubos¢ zredukowano do 2 mm, a szeroko$¢ do 3 mm,
aby uzyska¢ w ten sposob doktadng rownoleglo$¢ powierzchni. Powierzchnie probek

wyszlifowano oraz wypolerowano zgodnie z etapami przedstawionymi w tabeli 6.
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Tab. 6. Etapy szlifowania i polerowania probek.

Etap 1 Etap 2 Etap 3 Etap 4 Etap 5 Etap 6
Tarcza
szlifierska MAX 54 MAX 18 STA RAM NT SUPRA
/polerska
SPM 0,05

Plyn

brazvin _ _ LDP 9u LDP 3u LDP 1pu LDP 9u
aprazyjny + woda 66%
Lubrykant
woda woda woda lubrykant  lubrykant lubrykant
Predkos¢
obrotowa 300 300 170 170 150 150
tarczy
(rpm)

Odpornos¢ na kruche pekanie wyznaczono w probie czteropunktowego zginania
na probkach z karbem jednostronnym SEVNB (Rys. 26a), natomiast wytrzymatos¢

na zginanie na probkach bez karbu (Rys. 26Db).

a) b)

Rys. 26. Prébka a) z jednostronnym karbem V - ksztattnym, b) bez karbu.

Karby na belkach zostaly wyciete przy uzyciu specjalnie zaprojektowanej nacinarki
(Rys. 27) na glebokos¢ okoto 0,13 mm. Natomiast krawedzie boczne probek
przeznaczonych do badania wytrzymatosci na zginanie zostaly sfazowane

przy powierzchni, na ktorej przytozona byta sita.
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Rys. 27. Nacinarka stosowana do wykonania karbow w probie SEVNB.

Pomiar wytrzymato$ci na zginanie przeprowadzono przy odlegtosci podpor dolnych
S2 = 16 mm 1 gornych rolek naciskajacych Si= 8 mm. Szybkos¢ przesuwu glowicy

wynosita 0,5 mm/min, zgodnie z norma 1SO 14704:2016 [155].

Rys. 28. Schemat obcigzenia i wymiary probki przy wyznaczaniu wytrzymatosci
na zginanie (test czteropunktowy).

Wytrzymato$¢ na zginanie obliczono ze wzoru [155]:

3PS,
~ 4BW?2

o (3.5.1)

gdzie:

P - maksymalna zarejestrowana sita,

S2 - odlegtos¢ migdzy dolnymi podporami,
B - szeroko$¢ probki,

W - grubo$¢ probki.
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Pomiary odpornosci na kruche pekanie Kic, przeprowadzono na probkach z karbem
jednostronnym (SEVNB) w tym samym ukltadzie zginania czteropunktowego (Rys. 28),
zgodnie z norma 1SO 23146:2012 [156].

Wartos¢ Kic wyznaczono ze wzoru [156]:

P F S-S5 3Wa
“CTBgyw W 2(1-a)ls

Y (3.5.2)

gdzie:

F — sita potrzebna do zniszczenia probki (ang. fracture load), S1, So — rozstaw podpor
(S2>Sy)

o= — (3.5.3)

a=——""" (3.5.4)

(3,49 — 0,68 + 1,35a?)a(1 — a)
1+ a)?

Y =1,9887 — 1,326a — (3.5.5)

Wielkosci a4, a,, a; wystepujace w roéwnaniach (3.5.3)-(3.5.5) sa zdefiniowane

na rysunku 29.

A
A

B/4 B/4 B/4 B/4
AL

Rys. 29. Schemat przekroju probki SEVNB w miejscu karbu. Rysunek wykonany
na podstawie [156].
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Wytrzymatos¢ na sciskanie

Wytrzymato$¢ na $ciskanie probek ceramicznych preform o wymiarach 4x4x6 mm
zmierzono na maszynie wytrzymatosciowej Instron 586 (Rys. 30). Zmiana wysokosci
probki rejestrowana byla przy uzyciu ekstensometru. Predkos$¢ przesuwu glowicy
wynosita 0,001 mm/s. Urzadzenie pozwolilo na zarejestrowanie maksymalnej warto$ci

sily Fs, przy ktorej probka ulegta zniszczeniu.

Rys. 30. a) Proba sciskania ceramicznej preformy przy uzyciu maszyny
wytrzymatosciowej Instron 586, b) zniszczona probka.

Wytrzymatos$¢ na Sciskanie wyznaczono ze wzoru [157]:

Fs (3.5.6)

gdzie Fs [N] oznacza obciazenie niszczace przy $ciskaniu, a S [mm?] jest polem

przekroju probki zmierzonym przed przylozeniem obcigZenia.
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3.6. Badania wlasciwosci tribologicznych

Materiaty kompozytowe oraz referencyjne poddano testom na zuzycie tribologiczne
punktowe kula — tarcza (ang. ball-on-flat) oraz powierzchniowe trzpien — tarcza

(ang. pin-on-flat), ktorych schemat przedstawia rysunek 31.

a) b) ¥

Rys. 31. Schematy testow zuzycia tribologicznego: a) kula — tarcza (ang. ball-on-flat),
b) trzpien — tarcza (ang. pin-on-flat).

Przed pomiarami powierzchni¢ probek ptasko-rownolegtych wyszlifowano

papierami $ciernymi o gradacji 320, 600, 1200.

Testy zuzycia tribologicznego metodg kula — tarcza przeprowadzono na stanowisku
zaprojektowanym w Pracowni Warstwy Wierzchniej IPPT PAN. Zastosowano

nastepujace parametry testow:

- kula szafirowa o srednicy 6 mm,
- ruch posuwisto — zwrotny,

- dlugos$¢ skoku 3,5 mm,

- sita nacisku kuli 1N i 0,25N,

- czas badania0,5hi1,5h,

- czestotliwos¢ 268 cykli/min.

W celach porownawczych przeprowadzono rowniez testy zuzycia typu ball-on-flat
w Instytucie Technologii Eksploatacji w Radomiu na stanowisku SRV firmy Optimol,
stosujgc przy tym inne parametry procesu. Test przeprowadzono w warunkach ruchu
oscylacyjnego §lizgowego o czestotliwosci 10 Hz. Przeciwprobka byla wykonana

z materialu SisNs o S$rednicy 10 mm. Testy zrealizowano przy statym nacisku
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wynoszgcym 20N. Jednostkowy skok (dtugo$¢ przemieszczania si¢ przeciwprobki)
wynosit 1 mm. Test zuzycia tribologicznego przeprowadzono w czasie 5 minut.
Maksymalng glebokos¢ zuzycia materiatu oraz zuzycie objetoSciowe zmierzono

z wykorzystaniem interferometru Talysurf CCl (L5xZ1B1S1F5Hps).

Odpornos¢ na zuzycie tribologiczne powierzchniowe zbadano w IPPT PAN
za pomocg techniki trzpien — tarcza (ang. pin-on-flat) (Rys. 32) na urzadzeniu Taber
Linear Abraser — Model 5750. Probki umocowano w specjalnym zacisku i przytozono
obcigzenie o wartosci 19,61 N. Przeciwprobka byt ceramiczny walec (H-10) o $rednicy
6,35 mm 1 plaskiej powierzchni kontaktu, ktory poruszat si¢ ruchem posuwisto-
zwrotnym z predkoscig 60 cykli na minutg. Test zaktadat 360 cykli. Dlugos¢ skoku
dla wszystkich prob byla jednakowa i wynosita 2,54 c¢cm. Przed kazdym kolejnym
pomiarem powierzchnie traca przeciwprobki szlifowano papierem $ciernym o gradacji
180.

Topografia powierzchni po testach zuzycia ball-on-flat i pin-on-flat
przeprowadzonych w IPPT PAN zostata zbadana za pomocg skaningowego profilometru
Nanoscan T8000 firmy Hommel-Etamic i nastepnie analizowana za pomoca specjalnego

oprogramowania Hommelmap.

Rys. 32. Badanie odpornosci na Scieranie metodqg trzpien-tarcza (ang. pin-on-flat)
za pomocgq urzgdzenia Taber Linear Abraser — Model 5750.
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3.7. Badania wlasciwosci korozyjnych

Badania korozyjne wykonano metoda zanurzeniowg wg normy EN 1SO 11130:1999
[158]. Badania przeprowadzono dla kompozytéw otrzymanych metodg prasowania
w stanie ciektym. Do celéw porownawczych badaniu korozji poddano rowniez materiat
referencyjny - zeliwo szare. Probki do badan miaty wymiary 13x13x2mm. Powierzchnie
cigcia probek zabezpieczono powloka antykorozyjng. Nastgpnie probki wyszlifowano
na papierach $ciernych o ziarnistosci 600. Powierzchni¢ oczyszczono izopropanolem
I wysuszono. Na wadze analitycznej PS1000/C2 (Radwag) wykonano pomiar masy
wszystkich probek przed i po nalozeniu powloki antykorozyjnej. Aby lepiej
odzwierciedli¢ rzeczywiste warunki eksploatacji tarcz hamulcowych zastosowano
stechiometrie¢ soli drogowej. Na kazdy material przeznaczono oddzielng szklang zlewke,
ktéra wypetniono 3,5% wag. roztworem NaCl. Temperatura roztworu wynosita 20°C.
Probki zamocowano na sznurku z tworzywa sztucznego i UmIeszczono w roztworze
tak, aby dostgp roztworu do materialu nie byl ograniczony, po czym zanurzono
je na glebokos¢ ok. 3 cm. Materialy po badaniu przemyto biezacag wodg i zanurzono
do roztworu trawigcego. W przypadku probek kompozytowych produkty korozji
usuwano chemicznie poprzez zanurzenie w roztworze 3,5% kwasu ortofosforowego

1 2% bezwodnika chromowego w temperaturze 98°C przez 10 s (Tab. 7).

Tab. 7. Sktad chemiczny roztworow do usuwania produktow korozji
wg PN-78/H-04610 [159].

Materiat Sktad chemiczny roztworu Temperatura [°C]

kwas solny (d = 1,18 g/cm?) 500 ml
Zeliwo urotropina 5 g 15425
woda destylowana 500 ml

Aluminium kwas fosforowy (d = 1,7 g/cm®) 35 ml
i stopy bezwodnik chromowy CrO320 g 98-100
aluminium woda destylowana 245 ml

Po wytrawieniu probki przemyto biezgcg woda, az do momentu usunigcia luznych
produktow korozji. Nastgpnie materiaty przemyto woda destylowang, szybko osuszono
I umieszczono w eksykatorze. Wszystkie probki wysuszono i wazono z doktadnoscia
+ 0,0001g na wadze analitycznej Radwag PS1000/C2.
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Ubytek korozyjny masy (Km) wyrazony w mg/cm?® wyznaczono ze wzoru:
Am

gdzie:

Am = mo-my,

Mo — masa probki przed badaniem [mg],

m; — masa probki po badaniu w czasie t i po usuni¢ciu produktow korozji [mg],

A — powierzchnia probki [cm?].

3.8. Pomiary cieplnych naprezen resztkowych

Pomiary naprgzen resztkowych zostaly wykonane na dwoch warstwach
kompozytowych  wytworzonych  metodg prasowania w  stanie cieklym
Al;03(0%RS)/AISI12 i Al203(40%RS)/AISI12 oraz dla materialtow wyjsciowych
w stanie swobodnym — proszkow AlSil2 i Al,Os. Badania wykonane zostalty metoda
dyfrakcji neutronow w Paul Scherrer Institut w Villigen w Szwajcarii. Pomiary
przeprowadzono na pryzmatycznych probkach o wymiarach 30x10x5 mm, natomiast
powierzchnia pomiarowa wynosita 55cm?. Naprezenia zmierzono w sze$ciu punktach

w trzech prostopadtych kierunkach: x, y i z (Rys. 33).

wiqzk? wigzka
neuronéw +x dyfrakcyjna
padajaca

Rys. 33. Schemat ugiecia padajqcej wigzki neutronow.

Pozycje pikéw Bragga zostaty wyznaczone z dopasowania profilu gaussowskiego
do zadanych punktow. Naprezenia resztkowe o; okreslono z prawa Hooke’a,
po uprzednim wyznaczeniu odpowiednich odksztalcen, na podstawie prawa Bragga

nA = 2d sind i zalezno$ci d = 21/q zgodnie z ponizszym réwnaniem:
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di—d _q =

gdzie:

do oznacza odleglo$¢ miedzyptaszczyznowsg otrzymang z pomiarow dyfrakcji
neutronowej czystych proszkow (AlSil2, Al203),

di jest odlegtoscig migdzyptaszczyznowa otrzymang z pomiardow dyfrakcji
neutronowej kompozytéw Al,O3/AlSi12,

Jo jest odpowiadajaca pozycja piku Bragga w przestrzeni odwrotnej wyznaczong
przez dopasowanie do profilu Gaussa danych uzyskanych z pomiaréw proszkoéw

i sa odpowiadajacymi pozycjami piku Bragga w kierunkach x, y, z.
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Rozdzial 4. Proces wytwarzania kompozytow gradientowych

AlO3/AISI12

4.1. Charakterystyka materialow wyjsciowych

Materialy wyjsciowe, tzn. stop aluminium i tlenek glinu zostaly dobrane w taki
sposob, aby zapewni¢ okreslone wiasciwosci kompozytow Al.Os/AlSil2, tj. wysoka
gestos¢ wzgledna, przewodnos¢ cieplng oraz odporno$¢ na zuzycie $cierne. Materialem
uzytym do infiltracji metoda prasowania w stanie ciecktym, a takze materialem
referencyjnym do badan wytrzymatosciowych byt stop aluminium EN AC - 44200

(AISi12), dostarczony przez firme¢ Alumetal o sktadzie chemicznym w tabeli 8.

Tab. 8. Sktad chemiczny stopu EN AC - 44200 (A1Si12) zgodny z normg [160].

Sktad chemiczny Si [%] Fe[%] Cul[%] Mn[%] Al[%]

EN AC - 44200 (AlSil12) 105-135 0,55 0,05 0,35 reszta

Stop aluminium EN AC - 44200 jest czesto stosowany w przemysle samochodowym
jako material na elementy silnikow spalinowych, tj. tloki, glowice [161]. Ze wzgledu
na sktad chemiczny zaliczany jest do siluminéw okoloeutektycznych, ktore zawierajg
10-13% Si [162]. Wtasnosci mechaniczne stopu EN AC - 44200 determinuje jego
mikrostruktura, ktorg stanowi ograniczony roztwoér staty krzemu w aluminium - faza

a(Al) oraz roztwor aluminium w krzemie - faza B(Si).

Potozenie punktu ecutektycznego w ukladzie réwnowagi aluminium - krzem
odpowiada zawartosci 12,5% wag. Si [163], [164]. Zgodnie z rysunkiem 34, krystalizuje
on w temperaturze 577°C. W temperaturze eutektycznej rozpuszczalno$¢ krzemu
w aluminium w roztworze statym wynosi 1,65% wag. 1 redukuje si¢ do 0%
wraz ze spadkiem temperatury, dlatego tez przyjmuje si¢, ze roztwor o(Al)
w temperaturze pokojowej wystepuje w postaci krysztatlu aluminium. Faza o(Al)
jest plastyczna dzigki obecnosci skladnikéw stopowych, badz wpltywowi obrdbki
cieplnej. Natomiast roztwor B(Si) jest twardy 1 kruchy. Dominujgcym sktadnikiem

w B(Si) jest krzem. Aluminium w temperaturze pokojowej jest nierozpuszczalne
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w tej fazie. Na rysunku 35 przedstawiono mikrostrukture stopu AlSi12 (EN AC - 44200).
Widoczna jest rozdrobniona faza a.(Al) oraz krystality B(Si).

Zawartosc¢ Si
0 20 40 60 80 (% atom.)
1299 1412°C
°C
//
1300 4
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Rys. 34. Uktad rownowagi Al-Si. Rysunek wykonany na podstawie [163].
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Rys. 35. Mikrostruktura stopu EN AC - 44200 (AlSi12) (obraz z mikroskopu
optycznego Nikon MA200).
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Stop EN AC - 44200 (AISi12) wykazuje bardzo dobre wiasciwosci odlewnicze,
ktore wynikajg z jego krystalizacji w stalej temperaturze. Nastepstwem tej cechy
jest tworzenie si¢ skupionej jamy skurczowej oraz niewielkiego skurczu liniowego

(ok. 1,15%) w czasie krystalizacji, co znacznie redukuje powstawanie wad [162].

Jak juz wspomniano, jednym z gléwnych sktadnikow stopu EN AC — 44200
jest krzem, ktory rowniez poprawia wilasciwosci odlewnicze. Najlepsze wlasciwosci
obserwuje si¢ przy zawartos$ci krzemu zblizonej do eutektycznej. Wzrost zawartosci
krzemu powoduje spadek wspdtczynnika rozszerzalnosci cieplnej, mogac powodowac
zmiany wymiaréw czeéci pracujacych w podwyzszonej temperaturze. Zelazo stanowi
zanieczyszczenie stopu. Wedtug normy PN-EN 1706:2001 [165], zawarto$¢ zelaza
w siluminie powinna miesci¢ si¢ w zakresie 0,4+1,4%. Za umocnienie fazy
o(Al) odpowiada miedz. Pierwiastek ten podwyzsza wytrzymalos¢ na rozcigganie,
zwigksza twardos$¢, polepsza skrawalnos¢ i odpornos¢ na obciazenia cieplne. Obecno$¢
miedzi oddzialuje takze negatywnie na wiasciwosci stopu - powoduje redukcje

wydhuzenia i zmniejsza odpornos¢ na korozje.

Uzycie manganu jako sktadnika stopowego przyczynia si¢ do neutralizacji
zanieczyszczen Stopu zelazem, poprzez zmiang morfologii wydzielonych kruchych faz.
Dhugie igly fazy na bazie zelaza zamieniajg si¢ w drobne zwarte krysztatki, ktore

sa mniej szkodliwe dla wtasciwosci mechanicznych [162].

W procesie wytwarzania kompozytow metoda prasowania w stanie cieklym
zastosowano stop AlSil2 (EN AC- 44200) o czystosci 99% i sredniej wielko$ci ziarna
<10 um (dane wg specyfikacji producenta NewMet). Do wytworzenia porowatych
preform ceramicznych, ktore byly nast¢pnie infiltrowane cieklym stopem AlSil2,
zastosowano proszek ceramiczny Al>O3 o czystosci 99,97%, HVA FG (Almatis GmbH).

Tab. 9. Wiasciwosci proszku HVA FG (specyfikacja producenta Almatis GmbH).

Wiasciwos¢ HVA FG
Czystos¢ [%] 99,97
Powierzchnia wlasciwa [m?/g] 0,7

Srednia wielko$¢ ziarna/D50 [um] 5,3
Gestosé spieku [g/cm?] 3,9

69



Dobierajac proszek Al,O3 do wytworzenia ceramicznej preformy, opierano
si¢ na wynikach i wnioskach zaczerpnietych z projektu MATRANS®. W projekcie
tym zastosowano dwa rodzaje proszkow CT 1200 SG o $redniej wielkosci ziarna 1,3 pm
oraz HVA FG o $redniej wielkosci ziarna 5,3 pum. Uzycie drobnoziarnistego proszku
nie pozwolitlo uzyska¢ zatozonej warto$ci porowatosci otwartej. Pelna infiltracja
wytworzonych porow wymagalaby uzycia wyzszego cisnienia, ktore mogloby
uszkodzi¢ szkielet ceramiczny. Ponadto podczas produkcji preform z proszku CT 1200

SG, wystgpowaly problemy zwigzane z pojawianiem si¢ delaminacji oraz peknigc.

Rozmiar czgstek ceramiki wptywa réwniez na gestos¢ kompozytu AlOs/AlSi12,
otrzymanego metodg metalurgii proszkéw (por. podrozdziat 4.3). Zgodnie z danymi
literaturowymi [76], wielko$¢ czastek Al,O3 powinna mieéci¢ si¢ w przedziale
od 3 do 12 um. Taki rozmiar czastek zapewnia $ci§liwos¢ dzieki duzej powierzchni
wlasciwej czastek. Ponadto w tym przedziale wielkosci czastek zauwazalne jest wigksze
oddzialywanie ci$nienia podczas procesu spiekania, niz w przypadku zastosowania
czastek wigkszych od 12 um. Poniewaz $redni rozmiar czastek proszku HVA FG
(5,3 um), zastosowanego do produkcji preform w metodzie prasowania w stanie ciektym
miesci si¢ w zakresie 3-12 um, w pracy postanowiono zastosowa¢ ten sam proszek
ceramiczny zarowno do metody prasowania w stanie cieklym (ang. squeeze casting)

— jak i metody porownawczej - spiekania pod ci$nieniem (ang. hot pressing, HP).

W celu doktadnej charakteryzacji materiatow wyjsciowych, wykonano pomiary
wielkos$ci czastek proszkéw za pomoca analizatora Malvern Mastersizer 3000. Rozktad

wielkosci czastek AlSil12 i Al,0s HVA FG przedstawiaja rysunki 36 i 37 oraz tabela 10.

% Micro- and Nanocrystalline Functionally Graded Materials for Transport Applications
(MATRANS), 2010-2013, 228869 (7. PR UE)
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Rys. 36. Statystyka rozktadu wielkosci czgstek proszku A0z HVA FG.
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Rys. 37. Statystyka rozktadu wielkosci czgstek proszku AISil2.

Tab. 10. Rozktad wielkosci czgstek proszkow (Sredni rozmiar okresla wartosé Dv50).

Proszek Dv10 [um]  Dv50 [um] Dv90 [um]
AlSi12 2,11 5,31 15,5
AlLOs HVA FG 2,63 7,11 22,4

W celach porownawczych zastosowano mikroskopowa metode pomiaru wielkosci
czastek proszkéw oraz wyznaczono parametry charakteryzujace ksztalt czastek

przy pomocy specjalnego oprogramowania mikroskopu Nikon Eclipse MA200.
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Wygenerowano obraz binarny (Rys. 38), na podstawie ktorego okreslono wartosci
EgDiameter, Perimeter, Circularity oraz dtugos¢ i szerokos¢ czastek. Uzyskane wyniki
przedstawiono w tabeli 11.

Tab. 11. Wyniki analizy wielkosCi i ksztaltu czgstek proszkéw uzyskane za pomocq
oprogramowania mikroskopu Nikon Eclipse MA200.

EgDiameter Perimeter Okraglos¢ Dhugos¢ Szerokos¢

Materiat
[um] [um] [%0] [um] [um]
AlO3 7,08 26,42 82 9,57 431
AlSi12 2,24 7,81 90 2,86 1,44

Rys. 38. Analiza binarna proszkow a) AlSi12, b) HVA Al>Os (obrazy z mikroskopu
optycznego Nikon MA200).

Wyniki otrzymane powyzszymi metodami roznig si¢ migdzy sobg. Pomiar
przy pomocy analizatora wielko$ci czastek jest pomiarem trojwymiarowym, natomiast
metoda analizy obrazéw mikroskopowych pozwala jedynie na okreslenie wielkos$ci
czastek na jednej plaszczyznie. Dodatkowo przeprowadzono obserwacje mikrostruktury

proszkoéw AlSil12 i Al2O3 na skaningowym mikroskopie elektronowym (Rys. 39, 40).
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Rys. 39. Morfologia proszku AlSil2 — obrazy z mikroskopéw skaningowych
(Hitachi S-5500, SU-70).
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Rys. 40. Morfologia proszku Al,0s HVA FG obraz z mikroskopu skaningowego
(Hitachi S-5500).

Na podstawie analizy obrazéw mikrostruktury mozna stwierdzi¢, ze czastki metalu
sa sferyczne (Rys. 39), natomiast ceramiczne maja nierdwnomierny ksztatt poligonalny
(Rys. 40). Ponadto czastki tlenku glinu sa aglomeratami krysztatow Al2Os, co wplywa

na porowato$¢ materiatu.

Do wytworzenia porowatosci W preformie Al2O3 zastosowano organiczny $rodek
porotworczy W postaci skrobi ryzowej firmy Remy (Rys. 41). Wiasciwosci skrobi
przedstawia tabela 12. Dane literaturowe [166] wskazujg, ze zastosowanie skrobi
ryzowej w procesie wypalania preformy prowadzi do wytworzenia porow W ksztatcie

zblizonym do sferycznego.
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Tab. 12. Wiasciwosci skrobi ryzowej [167].

Wiasciwosé Skrobia ryzowa
Gestosé [g/cm®] 1,5
Srednia wielko$é ziarna [pm] 5
Zakres wielko$ci ziarna [pum] 3-8
Ksztatt poligonalny

Rys. 41. Morfologia skrobi ryzowej Remy (SEM Hitachi SU-70).

Podczas realizacji projektu MATRANS skrobia ryzowa zostata wyselekcjonowana
spos$rod kilku rodzajow $rodkow porotworczych. Przyktadowo zastosowanie skrobi
ziemniaczanej prowadzito do powstawania pgkni¢¢ podczas procesu suszenia. Ponadto,
w wyniku znacznej adhezji Al;O3, czes¢ srodka porotworczego zostala wciggnigta
do istniejacych juz poréw, prowadzac do ostabienia wytrzymatosci wypraski. Efekt
ten byl rowniez widoczny w przypadku skrobi kukurydzianej oraz ryzowej (o wielkosci
czastek odpowiednio 15 i 5 um), lecz byt znacznie mniej destrukcyjny, niz w przypadku
skrobi ziemniaczanej, ktorej wielko$¢ czastek wynosita 30 pm. Zastosowanie skrobi
ryzowej w porownaniu do skrobi kukurydzianej, pozwolito w znacznym stopniu

zredukowac porowato$¢ zamknietg [166].
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4.2. Wytwarzanie kompozytéw gradientowych Al203/AlSil2 metoda prasowania

w stanie cieklym

Metoda prasowania w stanie cieklym (ang. squeeze casting) polega na wytworzeniu
porowatej preformy, ktéra jest zalewana cieklym metalem, a nastgpnie prasowana
ttokiem pod wysokim ci$nieniem. Preforma bedaca przedmiotem badan
byta wytwarzana w dwodch osrodkach badawczych - w Instytucie Technologii
Materiatéw Elektronicznych, gdzie otrzymano laminaty oraz Instytucie Podstawowych
Problemow Techniki PAN, w ktorym przeprowadzono procesy wypalania

oraz spiekania preform.

Pierwszym etapem produkcji kompozytow Al.O3/AlSil2 metoda prasowania
w stanie cieklym byt proces odlewania folii, ktory polegal na przygotowaniu gestwy
ze zmielonego proszku ceramicznego w wodnym roztworze sktadajacym si¢ z lepiszcza,
srodka porotwoérczego i uptynniacza. Otrzymana w ten sposéb masa lejna zostata odlana
na tasme¢. Uzywany do procesu odlewania rozpuszczalnik, charakteryzowat
si¢ niewielkg lepkoscig oraz niskg temperaturg wrzenia. Co wazne, nie wchodzit
w reakcj¢ z proszkiem ceramicznym. Zastosowane lepiszcze miato za zadanie nada¢
wytrzymalo$¢ mechaniczng, niezbedng zwlaszcza podczas oddzielania folii od tasmy.
Nieodpowiednio dobrane lepiszcze moglo spowodowaé powstawanie peknigé
oraz pecherzy powietrza. Z kolei uptynniacz zapewnial stabilno$¢ masy, utrzymujac
czastki w odpowiedniej odleglosci [51]. Gestos¢ ziarna proszku ceramicznego
byla wigksza od rozpuszczalnika. Wprowadzenie substancji uptynniajacych pozwolito
na utrzymanie przewagi oddzialywan migdzy czastkami nad sitami grawitacyjnymi,

co zapobiegto zjawisku sedymentacji [168]. Sktad masy lejnej przedstawia tabela 13.

Tab. 13. Sktad masy lejnej stosowanej w procesie odlewania folii.

Substancja Nazwa

Lepiszcze Latex DM765A, dyspersja akrylowo — styrenowa, roztwor wodny 50%
P Mowilith DM 765, Celanese GmbH

Srodek . skrobia ryzowa Remy

porotworczy

Uplynniacz Duramax D-3005 — Rohm&Haas

Rozpuszczalnik woda dejonizowana
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W procesie odlewania folii, jak juz wczesniej wspomniano, zastosowano proszek
HVA Al;Os firmy Almatis GmbH, ktérego zawarto$¢ w masie lejnej wynosita 64-80%
wag. Masa uptynniacza stanowita 0,8% masy proszku Al,Osz, natomiast lepiszcza
15-20% wag. masy lejnej. Na poczatku procesu przeprowadzanO proces mieszania
proszku z rozpuszczalnikiem oraz uptynniaczem w miynku kulowym, przy predkosci
300 obrotow na minute w ciggu 1 godziny. W kolejnym kroku do masy dodano lepiszcze
oraz przeprowadzono ponownie proces mieszania. Zastosowano przy tym nizszg
predkos¢ 1 krotszy czas mieszania. Proces wytwarzania gestwy jest schematycznie

przedstawiony na rysunku 42.

H>O + uplynniacz

Al,Os + lepiszcze (1/2 obj.) + skrobia ryzowe

mieszanie (300 rpm/1h)
+

10 min. przerwy

mieszanie (300 rpm/30 min.) J
lepiszcze (1/2 obj.)

U

mieszanie (100 rpm/20 min.) J

gestwa odlewnicza

Rys. 42. Etapy wytwarzania gestwy odlewniczej.




Gestwe odlewniczg umieszczono we wlewie. Zawiesina przeszla przez zastawke,
ktora wyrownata jg do grubosci okoto 0,2 — 0,4 mm [51]. Grubos¢ folii nie powinna
by¢ zbyt duza. Skrobia ryzowe maja sklonnos¢ do unoszenia si¢ w zawiesinie, poniewaz
maja nizsza gesto$¢ niz Al,03 (odpowiednio 1,50 g/cm3i 3,96 g/cm?®). Réznica gestosci
moze prowadzi¢ do powstania niejednorodnosci struktury folii. Schemat procesu

odlewania folii przedstawia rysunek 43.

rastawka .
SUSZenie
wlew ¢

Rys. 43. Schemat procesu odlewania folii.

Folia suszyta si¢ jeden dzien, po czym zostata usunieta z tasmy. Z tak otrzymanego
materialu wycigto prostokaty o rozmiarach 28x36 mm, ktére nastgpnie ulozono
w pakiety (Rys. 44a). Liczba warstw decydowata o koncowej grubosci probki
(Rys. 44Db).

Rys. 44. Pakiety folii odlewniczych a) przed procesem, b) po procesie laminowania.

Material poddano procesowi wygrzewania W metalowej matrycy w temperaturze
100°C przez godzing. Nastepnie folie w stanie surowym (ang. green tape)
byty laminowane poprzez przytozenie cisnienia rzedu 30-40 MPa w temperaturze

pokojowej przez 5 minut.
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Wytworzono laminaty gradientowe sktadajgce si¢ z pieciu warstw rdznigcych
si¢ migdzy sobg zawartoscig AloOsz i skrobi ryzowej, jak i laminaty bez gradientu
o skladzie odpowiadajacym poszczegolnym warstwom gradientowym. Liczba
oraz grubo$¢ poszczegélnych warstw (Tab. 14) zostala zaprojektowana podczas
realizacji projektu MATRANS, w ktorym preformy ceramiczne byty infiltrowane
miedzig. Ze wzgledu na problemy zwigzane ze zwilzalno$cig uktadu Al.Oz/Cu,

w niniejszej pracy miedz zastgpiono stopem aluminium AlSi12 (EN AC — 44200).

Tab. 14. Sktad poszczegolnych warstw w kompozycie gradientowym.

Grubo$¢ warstwy [mm]

Sklad [7%] (liczba warstw)
100% obj. Al.O3 - 0% obj. RS” 4,0 (12)
90% obj. Al,O3 - 10% obj. RS” 1,5 (7)
80% obj. Al,Os - 20% obj. RS” 1,5 (7)
70% obj. Al,Os - 30% obj. RS” 1,5 (7)
60% obj. Al,O3 - 40% obj. RS” 3(9)

“RS oznacza skrobie ryzowq (ang. rice starch)

Po spiekaniu dyski preform nie byly catkowicie ptaskie, w wyniku czego
co najmniej 1 mm z grubosci preformy byt tracony w dalszych etapach procesu
(po procesie infiltracji). Dlatego, aby zminimalizowa¢ efekty obrobki warstwa
wierzchnia oraz spodnia w przypadku materialu gradientowego sg grubsze niz warstwy

wewnatrz FGM (Tab. 14).

W celu odprowadzenia dodatkéw organicznych laminaty poddano wypalaniu.
Proces ten przeprowadzono w temperaturze 1100°C, przy stopniowej zmianie szybkosci
nagrzewania od 0,35 do 2°C/min (Rys. 45a). Czas wygrzewania probek wynosit 3h,
natomiast catkowity czas procesu wynosit okoto 30h. Probki dodatkowo obcigzono,

zasypujac je elektrokorundem, aby w ten sposob unikngé¢ delaminacji (Rys. 45b).
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Rys. 45. a) Cykl temperaturowy procesu wypalania dodatkéw organicznych
w preformie, b) schemat ulozenia preformy ceramicznej podczas procesu wypalania.
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Rys. 46. a) Cykl temperaturowy procesu spiekania preformy, b) spieczony laminat.

Woypalanie oraz spiekanie preform nie mogto by¢ przeprowadzane w jednym
procesie, gdyz elektrokorund ktérym zostaly zasypane probki mogtby do nich przywrze¢
w wyniku oddzialywania wysokiej temperatury. W zwigzku z tym spiekanie
przeprowadzano bez dodatkowego nacisku. Probki nagrzewano z predkoscig 2°C/min
do temperatury ok. 1650°C przez 1h. Temperatur¢ spieckania dobrano na podstawie
zdobytych doswiadczen [169] w taki sposob, aby uzyska¢ porowato$¢ otwarta powyzej
30%, co odpowiadato przekroczeniu progu perkolacji w przypadku losowego rozktadu
pustek sferycznych w ceramicznej matrycy 3D (Rys. 47).
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Rys. 47. Porowatos¢ ceramicznej preformy AloOs w funkcji temperatury spiekania.

4.1. Charakterystyka preform Al2Os

W celu oceny przydatnosci ceramicznej preformy AlOs do kolejnego etapu
wytwarzania kompozytu, czyli prasowania w stanie cieklym, niezbedna
byla charakterystyka porowatosci materiatu, okreslenie jej parametréw mechanicznych

oraz sprawdzenie czy struktura materiatu nie posiada wad.

W tabeli 15 zestawiono wartosci modalnych $rednic porow, gesto$ci pozornej,
porowato$ci i powierzchni wlasciwej wyznaczonych metodg porozymetrii rteciowe;.
Dodatkowo w celach porownawczych umieszczono wyniki pomiar6w porowatosci,

otrzymanej metodg telewizyjnej analizy obrazu Clemex i metoda eksperymentalna,

bazujaca na ponizszym wzorze:

masa zwazona

Porowatos$¢t =1 — < > - 100% (4.1.1)

Pai,05 * Vorovki

gdzie: pyy,0,— 0znacza gestos¢ Al2Os, Vyrgpki — objetos¢ preformy

Wyniki badan dotyczace zawarto$ci objetosciowe] poréw otrzymane metoda
porozymetrii rtgciowej oraz metody laboratoryjnej sa zblizone do siebie (Tab. 15).
Obie metody okreslaja pomiar porowatosci w catej objetosci materiatu. Metoda znacznie

mniej dokladng jest metoda telewizyjnej analizy obrazu Clemex. Zakres pomiarowy
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tej metody obejmuje tylko jedng ptaszczyzne, co moze by¢ przyczyng rozbieznosci
otrzymanych wynikow. Ponadto na zanizenie wynikow mogly mie¢ wplyw bledy

identyfikacji progdw szarosci oprogramowania Clemex.

Warstwa Al03(0%RS), do wytworzenia ktorej nie zostala uzyta skrobia ryzowa,
wykazuje jednak znaczng porowatos¢ (Tab. 15). Porowato$¢ ta mogta powsta¢ w wyniku
niepelnego spieczenia proszku AlO3 w temperaturze 1640°C, badz tez mogla
by¢é wytworzona podczas wypalania lepiszcza dodanego do gestwy odlewniczej. Srednia
wielkos$¢ ziarna skrobi ryzowej wynosi ok. 5 um, natomiast $rednia wielko$¢ poréw
w przypadku warstw Al203(10-30%RS) jest znacznie nizsza. Wytlumaczeniem
tego zjawiska jest proces kurczenia si¢ skrobi podczas procesu suszenia i wypalania
laminatow, o ktorym donosita rowniez Winzer [166]. Na otrzymane wyniki wptynat
tez wspominany w podrozdziale 4.2 efekt wchtaniania skrobi ryzowej w istniejace pory,

w wyniku wysokiej adhezji skrobi wzgledem ceramiki Al2Os.

Tab. 15. Charakterystyka porowatosci preform Al2Os.

Metoda  Metoda
Clemex  eksperymentalna

Modalna Ggstos¢ Powierzchnia Porowato$¢ Porowato$é Porowatosé

Porozymetria rtgciowa

$rednica pozorna wiasciwa catkowita™ catkowita™ catkowita™"

porow  [glem’]  [m?/g] [%] [%] [%]

[um]
Al,03(0%RS)" 1,12 2,578 0,66 34,8 24,4 35,4
Al;03(10%RS) 1,75 2,264 0,53 42,7 27,1 42,2
Al203(20%RS) 1,93 2,234 0,51 43,5 34,6 47,1
Al>03(30%RS) 4,78 1,959 0,44 50,4 39,0 49,0
Al>;03(40%RS) 8,86 1,801 0,06 54,4 43,8 53,2

“konwencja zapisu Al,O3(X%RS)/AlSi12, gdzie X =0, 10, 20, 30, 40, bedzie stosowana w dalszej
czesci pracy dla oznaczenia warstw kompozytowych wytwarzanych metodg prasowania w stanie
cieklym

“przy obliczaniu porowatosci catkowitej przyjeto gestos¢ Al,0s = 3,95 glem?

Rozpatrujagc wyniki modalnej $rednicy porow nalezy rowniez zwrdci¢é uwage
na geometri¢ kanaldéw porowatosci. Powstaly one w wyniku potaczenia wypalonych
wypustek po skrobi o ksztalcie poligonalnym. W miejscu potaczenia wypustek

prawdopodobnie wystepuja przewezenia, o ktorych obecnosci wspominat Mattern
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[170], nazywajac te miejsca waskimi gardtami blokujacymi ptynny przeptyw cieklego
metalu. Ponadto na podstawie krzywych sumacyjnych i krzywych rézniczkowych
(Rys. 48) mozna stwierdzi¢, ze nie wystepuje duzy rozrzut wielkosci poréw, co sprzyja

procesowi infiltracji preformy.

a) 035 1 b) 200 1

o
T s -~ ALOs(0%RS) 1.80 8- ALOs(0%RS)
o - AlL,05(10%RS) 160 <+~ ALO3(10%RS)
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g & Al,03(30%RS) >140 & Al,03(30%RS)
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o s
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© 2 080
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Rys. 48. Wyniki porozymetrii rteciowej a) krzywe sumacyjne rozktadu wielkosci porow
w probkach, b) krzywe rézniczkowe rozktadu wielkosci poréow w probkach.

Ponizsze rysunki przedstawiaja przyktadowe =zdjecia obrazu mikrostruktury
porowatych preform bez skrobi ryzowej (Rys. 49a) oraz z 20% zawartoscig skrobi
(Rys. 49b).

Rys. 49. Obraz SEM preformy ceramicznej Al2Os w przypadku: a) 0% obj. skrobi
ryzowej, b) 20% obj. skrobi ryzowej.

Na podstawie obserwacji mikroskopowych, pomiaré6w porowatosci metoda
porozymetrii rteciowej, metodg laboratoryjng oraz telewizyjng analiza obrazu Clemex
mozna stwierdzi¢, ze widoczna jest korelacja miedzy uzytg iloscig skrobi ryzowej (RS),

a otrzymang porowatoscia spieku - wigksza ilo$¢ skrobi zwigksza porowatos¢ preformy.
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Zalezno$¢ ta umozliwia kontrolowanie udziatu poszczegdlnych faz kompozytu.
Przyjmuje si¢, ze prawidlowo przeprowadzony proces infiltracji umozliwia catkowite
wypelnienie porowatosci otwartej. Zatem udzial objetosciowy porow otwartych

powinien odpowiada¢ udziatowi fazy metalicznej AlSil12.

Proces prasowania w stanie cieklym realizowany byl poprzez przylozenie
wysokiego ci$nienia, ktorego warto$¢ miescita sie¢ w zakresie 50 - 200 MPa [93], [94].
Podczas realizacji procesOw istnialy obawy, ze sita tak znacznej warto$ci moze
uszkodzi¢ ceramiczng preform¢. Aby zweryfikowaé¢ odporno$¢ preformy na nacisk
wywierany przez tlok prasujacy podczas procesu infiltracji, przeprowadzono

test wytrzymatosci preform na Sciskanie. Otrzymane wyniki przedstawiono w tabeli 16.

Na podstawie przeprowadzonych badan mozna stwierdzié, ze ceramiczne preformy
o wigkszej porowatosci i wielkosci porow, cechuja si¢ nizsza wytrzymatoscia
na Sciskanie. Warstwa powierzchniowa Al203(0%RS), czyli ta od strony przytozenia
tloka prasujacego w procesie infiltracji, ma najwigkszg wytrzymato$¢ na $ciskanie,
przewyzszajaca nieznacznie zakres wartosci cisnien (50 - 200 MPa), stosowanych

W procesie prasowania w stanie cieklym.

Tab. 16. Wyniki pomiarow wytrzymatosci na Sciskanie
preform Al.Oz dla réznych zawartosci skrobi ryzowej (RS)

Preforma Wytrzymatos$¢ na Sciskanie [MPa]
Al203(0%RS) 201,67
Al,03(10%RS) 179,33
Al,03(20%RYS) 95,03
Al,03(30%RS) 80,33
Al,03(40%RYS) 65,50

Zbadano réwniez wytrzymatos$¢ preform na zginanie i odpornos¢ na kruche pekanie.
Na podstawie otrzymanych wynikéw (Tab. 17), mozna stwierdzi¢, ze uzycie wigkszej
ilosci $rodka porotworczego podczas procesu wytwarzania skutkuje spadkiem

wytrzymato$ci preform na zginanie i odpornosci na kruche pegkanie. Najwigkszg zmiane
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zaobserwowano migdzy preformami zawierajagcymi 10% i 20% $rodka porotworczego
(RS). Warto zauwazy¢, ze pomimo stosunkowo niewielkiego przyrostu porowatosci
calkowitej (okoto 1%, Tab. 15), wartoSci wytrzymalosci na S$ciskanie (Tab. 16)
i odpornosci na kruche pgkanie (Tab. 17) spadly o potowe. Spadki te moga by¢
spowodowane utratg cigglosci szkieletu ceramicznego. Zwickszanie dodatku $rodka
porotworczego doprowadzito do dalszej redukcji wytrzymatosci preformy na zginanie
- 10,81 MPa dla Al203(40%RS) w stosunku do 36,87 MPa dla Al.O3(0%RS).

Tab. 17. Wyniki pomiarow wytrzymatosci na zginanie i odpornosci
na kruche pekanie Kic ceramicznych preform Al2Os w zaleznosci od udziatu
objetosciowego srodka porotworczego (% RS)

Preforma Wytrzymatos¢ Odporno$¢ na kruche
na zginanie pekanie Kic
[MPa] [MPa m*?]
Al;03(0%RS) 36,87 1,20
Al;03(10%RS) 32,07 0,93
Al203(20%RS) 27,10 0,53
Al;03(30%RYS) 16,51 0,36
Al203(40%RS) 10,81 0,24

W celu wykrycia ewentualnych wad preform gradientowych przed przystapieniem
do ich infiltracji stopem AIlSil2 wykonano badania mikrotomograficzne. Badania
zostaly przeprowadzone przy uzyciu mikrotomografu GE Phoenix Nanotom M 180
w Instytucie Materialtow 1 Mechaniki Maszyn Stowackiej Akademii Nauk
w Bratystawie. Na rysunku 50 przedstawiono przyktadowe skany mikrotomograficzne
preform na poszczegdlnych etapach ich wytwarzania. Nie stwierdzono obecno$ci wad
w czesci srodkowej laminatu, preformy po wypaleniu, jak 1 spieku. Badaniu poddano
réwniez preforme gradientowg (Rys. 50d). Obserwacja mikrostruktury dowiodta,
ze w przekroju poprzecznym preformy nie wystepuja nieciggltosci. Stwierdzono,
ze opracowana technologia pozwoli na otrzymanie preform, ktore mogg by¢ poddane

procesowi infiltracji (prasowaniu w stanie ciektym) stopem AISil2.
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Rys. 50. Obrazy mikrotomograficzne preformy ceramicznej na poszczegolnych etapach
wytwarzania: a) laminat, b) preforma po wypaleniu, c) spiek warstwy Al,O3 (20%RS),
d) spiek materiatu gradientowego.

4.2. Wytwarzanie kompozytow gradientowych Al203/AlSi12 metoda prasowania

w stanie cieklym

Proces infiltracji gradientowych preform ceramicznych metoda prasowania w stanie
ciektym (ang. squeeze casting) zrealizowano na Politechnice Wroctawskiej w Katedrze
Odlewnictwa, Tworzyw Sztucznych 1 Automatyki Wydzialu Mechanicznego.
Weczesniejsze doswiadczenia wykazaly, ze pelna infiltracja nie zajdzie bez uzycia
ci$nienia. Rowniez zastosowanie techniki infiltracji wspomaganej ci$nieniem gazu
(6 MPa), nie przyniosto oczekiwanych rezultatow. Preforma nie tylko nie zostala

zainfiltrowana, ale pojawily si¢ rowniez wady w postaci rozwarstwien (Rys. 51).
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Rys. 51. Preforma Al:Os po procesie infiltracji gazowej pod cisnieniem 6MPa
z widocznymi rozwarstwieniami.

Po przeprowadzeniu szeregu prob technologicznych stwierdzono, ze jedynie
bezposrednia infiltracja cieklego stopu pod odpowiednio wysokim cis$nieniem, jakie
zapewnia metoda prasowania w stanie cieklym, pozwoli na pokonanie oporu
kapilarnego poroéw, spr¢zajac uwigzione w nich powietrze, umozliwiajac w ten sposob
pelna infiltracje. Wysokie ci$nienie daje mozliwo$¢ infiltracji nawet bardzo matych
porow. Metoda ta dzieki szybkiemu przebiegowi (trwajacemu kilka sekund), ogranicza
mozliwo$¢ tworzenia si¢ reakcji na granicy ceramika — metal, co zmniejsza ryzyko
powstawania warstwy tlenkowej mogacej mie¢ negatywny wplyw nie tylko
na zwilzalno$¢ uktadu, ale rowniez na wilasciwosci cieplne kompozytu. Ponadto
stosowanie tej metody redukuje mozliwos¢ tworzenia sie niewielkich pustek

pochodzenia skurczowo-gazowego w strukturze kompozytu.

Przed procesem infiltracji preforme¢ nagrzano w piecu do temperatury ok. 700°C,
aby uniknaé¢ przedwczesnego krzepnigcia metalu w wyniku duzej réznicy temperatur
ceramiki i cieklego metalu. Rozgrzang preforme¢ umieszczono we wnece formy.
Nastepnie ksztattke zalano ciektym stopem aluminium AlSil2 o temperaturze 700°C.
Za pomocg ttoka prasujacego Wytworzono cisnienie o wartosci 100 MPa (Rys. 52).

Calkowity czas procesu infiltracji wyniost 10 s.
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Rys. 52. Schemat wytwarzania i parametry procesu infiltracji kompozytu Al,O3z/AlSi12
metodq prasowania w stanie ciekltym

Po zakrzepnigciu stopu aluminium kompozyt zostal wypchnigty z formy.

Otrzymany w ten sposob material przedstawia rysunek 53.

Rys. 53. Przyktadowy kompozyt FGM Al:O3/AlSi12, otrzymany metodg prasowania
w stanie ciektym pod cisnieniem 100 MPa.

4.3. Wytwarzanie kompozytow gradientowych Al2O3/AlSil12 metoda metalurgii

proszkow

W celach porownawczych, do wytworzenia kompozytu gradientowego
Al20O3/AlSi12 zastosowano rowniez metode metalurgii proszkéw. Procesy mielenia
i spiekania proszkéw wykonano w IPPT PAN. Mieszaniny proszkow Al2Oz i AlSil2
(firmy NewMet) o odpowiednich proporcjach dobranych na podstawie wynikow badan
porozymetrycznych (Tab. 15) przygotowano w procesie mielenia w miynku

planetarnym, a nast¢pnie poddano konsolidacji technikg prasowania pod ci$nieniem
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(HP). Do spiekania warstw kompozytowych i kompozytu gradientowego Al,O3/AlSi12
zostata wykorzystana prasa HP20-4560-34 (Rys. 54).

STEMPEL

b)

PROSZEK
i A:0dAIS2 ”

— FORMA

ELEMENT
GRZEWCZY

Rys. 54. a) Prasa wysokotemperaturowa HP20 - 4560 FP34 Thermal Technology LLC
do spiekania pod cisnieniem, b) schemat komory grzewczej prasy.

Sktad chemiczny i zawarto$¢ objetosciowa poszczegdlnych faz zostata dobrana
analogicznie do sktadu kompozytu gradientowego wytworzonego metodg prasowania
w stanie ciektym. Bazujac na danych otrzymanych z porozymetrii rteciowej i pomiaru
gestosci metodg objetosciows, przyjeto nastgpujace sktady mieszanin proszkow
(w nawiasach podano rownowazne sktady kompozytow infiltrowanych wg konwencji

oznaczen opisanej pod tabelg 15):

Tab. 18. Oznaczenia poszczegdlnych warstw materiatow gradientowych.

Metoda wytwarzania

Spiekanie pod ci$nieniem Prasowanie w stanie ciektym
66%Al,03/34%AISi12 [Al203(0%RS)/AISI12]
58%Al,03/42%AlSi12 [Al203(10%RS)/AlSi12]
55%Al,03/45%AlSi12 [Al203(20%RS)/AlSi12]
51%Al203/49%AISi12 [Al203(30%RS)/AlSi12]
47%Al,03/53%AlISi12 [Al203(40%RS)/AlSi12]
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Do wytworzenia mieszanin zastosowano proszek ceramiczny Al2Oz o czystoSci
99,98%, HVA FG (Almatis GmbH), gestosci 3,986 g/cm?® (ten sam, ktory zostal uzyty
do wytworzenia preform ceramicznych metoda prasowania w stanie ciekltym)
oraz proszek metaliczny stopu AlSil2 o czystosci 99% (NewMet).

Ze wzgledu na stosunkowo niska temperature topnienia AlSil2 wynoszacg 577°C
[171], proszek Al;O3 przed procesem mieszania spieczono w piecu rurowym Czylok
PRC60/180 w temperaturze 1640°C, w czasie 1 godziny w warunkach swobodnych.
Dobrane parametry odpowiadaly parametrom uzytym podczas procesu spiekania
ceramicznej preformy w metodzie wytwarzania kompozytéw przez prasowanie w stanie

ciektym.

W celu okres$lenia wptywu procesu spiekania na wielko$¢ czastek ponownie

zmierzono ich wielko$¢ przy pomocy urzadzenia Malvern Mastersizer 3000 (Rys. 55).

10+

Udzial objetosciowy [%o]
'S

0 T Vv VLTRTH| Ty rrorrmg T T T TTo0m T Tt
0,01 0,1 1,0 10,0 100,0
Wielkos¢ czastek [um]

Rys. 55. Rozktad wielkosci ziaren Al,03 HVA FG po procesie spiekania.

Otrzymano nastepujace wyniki: Dv10 = 3,76 um, Dv50 = 8,90 um, Dv90 = 21,1 um.
Srednia wielko$é ziarna ceramiki wyniosta 8,9 pum, czyli nieznacznie wzrosta
(0 1,79 um) w poréwnaniu do stanu przed procesem spiekania. Jak juz wspomniano,
aby otrzyma¢ wysoka gestos¢ wzgledng kompozytu AloO3/AlSil2, wielko$¢ czastek

ceramiki powinna zawierac si¢ w przedziale 3-12 um [76].

Do procesu mieszania zastosowano kulki stalowe $rednicy 10 mm. Stosunek
wagowy kulek do proszku wynosit 1:5. Aby uzyska¢ jednorodng mikrostrukture spieku

proszki byly mieszane w mtynku planetarnym z predkoscig obrotowa 100 rpm, w czasie
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15 minut w atmosferze prézni oraz w roztworze heksanu. Ze wzgledu na szybkie

nagrzewanie si¢ proszku aluminium, czas przerwy pomiedzy pi¢cioma cyklami wynosit

45 minut. Caly proces trwat Sh. Zmierzono wielko$¢ czastek otrzymanych w ten sposob

mieszanin (Tab. 19) przy pomocy urzadzenia Malvern Mastersizer 3000.

Tab. 19. Rozktad wielkosci czgstek proszku mieszanin Al03/AlSi12.
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Rozktad wielkosci czastek mieszanin wykazuje wigcej niz jedng warto$¢ modalna.
Wystepuja rozktady dwumodalne w wyniku znacznego rozrzutu wielkosci czastek

Al,O3 i AlSi12. Srednia wielko$é czastki miesci si¢ w zakresie 6,86-7,61 um.

Obserwacje  morfologii ~ wszystkich  mieszanin  proszkéw  wykonano
na skaningowych mikroskopach elektronowych S-5500, SU-70 Hitachi. Analiza
otrzymanych wynikéw pozwolita stwierdzi¢, ze w mieszaninach proszkow
nie wystepuja aglomeraty fazy ceramicznej. Mieszaniny sg jednorodne, widoczny

jest rownomierny rozktad proszkéw ceramiki i metalu (Rys. 56).
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Rys. 56. Morfologia proszkow kompozytowych po procesie mieszania:
a) 66%AI1,03/34%AISi12, b) 58%Al,03/42%AlSi12, c) 55%AIl>03/45%AISi12
d) 51%AIl,03/49%AISi12, e) 47%Al>03/53%AlSi12.

Nastepnie mieszaning proszkow wsypano do formy grafitowej o $rednicy 35 mm,
ktorg zamontowano w komorze prasy HP. W celu zabezpieczenia formy i stempli
przed przywarciem proszku zastosowano grafitowa foli¢ ochronna i podktadki grafitowe
(Rys. 57a). Z kolei na stemple o $rednicy 33 mm, zostata napylona warstwa azotku boru

utatwiajgca ich wyciggnigcie z formy po procesie spiekania (Rys. 57b).
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Rys. 57. @) Miynek planetarny Fritsch Pulverisette 5, b) forma, stemple, podktadki uzyte

do spiekania probek Al>O3/AlISi12.

Przytozone ci$nienie mialo warto§¢ 60 MPa, natomiast predkos¢ nagrzewania

do temperatury spiekania (600°C) wynosita 10°C/min. Spieki byly wygrzewane

przez 3h (Rys. 58a). Podczas nagrzewania i spiekania zastosowano ochronng atmosferg

argonu.
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Rys. 58. Schematy przebiegu zmian
dla przeprowadzonych procesow spiekania.
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W celu wytworzenia cisnienia 60 MPa, w czasie 2 minut do stempli przytozono site
F = 5233 kG. Po procesie wygrzewania zredukowano jg do zera w ciggu 1 minuty

(Rys. 58b).

Zastosowano nast¢pujgce parametry procesu spiekania:
- temperatura spiekania (Ts) — 600°C,
- ci$nienie (p) — 60 MPa,
- czas wygrzewania (ts) — 180 min,
- predko$¢ nagrzewania do temperatury spiekania (vs) — 10°C/min,

- atmosfera ochronna — préznia.

W przypadku wytwarzania materialu gradientowego rdwniez zastosowano
powyzsze parametry. Warstwy byly kolejno wsypywane do formy, a nastgpnie ubijane.
Po zakonczeniu spiekania probki zostaty oczyszczone z grafitu chronigcego forme,

aby unikna¢ btednych wynikéw pomiaru gestosci.
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Rozdzial 5. Badania kompozytow Al,O3/AlSi12

5.1. Charakterystyka mikrostruktury
5.1.1. Obserwacje mikroskopowe

Obserwacje  mikrostruktury ~ wykonano na  mikroskopie  optycznym
oraz skaningowym. Ponadto dla kompozytu infiltrowanego wykonano analiz¢ sktadu
chemicznego (EDS). W celu przeprowadzenia obserwacji tego materiatu, probki
przecieto W Kierunkach wzdtuznym i poprzecznym do kierunku infiltracji. Na przekroju
wzdhuznym obserwowano powierzchni¢ kompozytéw, natomiast na poprzecznym
warstwowa strukture materiatu gradientowego. Po przecigciu probki byty szlifowane

oraz polerowane na urzadzeniu Presi Mecatech 334.

Obserwacje byty przeprowadzone pod katem oceny jakosci mikrostruktury.
Szczegdlng uwage zwrocono na jakos¢ potaczenia pomiedzy faza metaliczng
i ceramiczng. Obserwowano rowniez, czy nie wystepuja wady mikrostruktury, takie
jak porowato$¢ resztkowa, peknigcia Oraz niespieczone ziarna mogace negatywnie
wpltywa¢ na wilasciwosci materialu. Na podstawie analizy obrazu przekroju
poprzecznego materialu gradientowego, oceniono ciagtos¢ potaczenia pomiedzy

poszczegbdlnymi warstwami kompozytu.

Przeprowadzone obserwacje kompozytu wytworzonego metoda prasowania
w stanie cieklym (Rys. 59) pozwalajg stwierdzi¢, ze wytworzona mikrostruktura
jest jednorodna. Ziarna ceramiki (jasniejsze), sa rOwnomiernie roztozone W osnowie
AlSil2 (ciemniejszej). Wystepuja spdjne polgczenia pomigdzy fazami. Miejscami
zauwazalne sa wglebienia w osnowie ceramicznej. Wypustki powstaly w wyniku

wyrywania ziaren z osnowy AlSi12 podczas procesu szlifowania.
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Rys. 59. Obrazy SEM mikrostruktury warstw kompozytu gradientowego wytworzonego
metodq prasowania w stanie ciekfym: a), b) Al203(0%RS)/AlSi12,

c) Al203(10%RS)/AISi12, d) Al203(20%RS)/AlSi12,

e) Al203(30%RS)/AISi12, f) Al,03(40%RS)/AISI12.

Aby doktadniej zbada¢ granice pomigdzy fazami wykonano analize sktadu
chemicznego (Rys. 60). Nie zauwazono nadmiernego nagromadzenia tlenu na granicach
fazowych, co moze $wiadczy¢ o dobrej zwilzalnosci uktadu. Tlen wystepuje gtownie
na powierzchni ceramiki Al2Os. Widoczne sg $ladowe ilosci zelaza, ktore stanowi
zanieczyszczanie powstate prawdopodobnie podczas przygotowywania zgladu
metalograficznego.

96



v
‘-‘\.‘

: S . oe .
B i r Rl V) . - > -
: i OIS f' . ‘Q
; o Bade b
5041 Map data 2417 % SEEAISNE rat
SE. MAG: 30000 x_HV: 20.0kV. WD: 14.4 mm ———— ] mac: 300kx AvEZ0RV WD g2 v

Rys. 60. Obraz SEM mikrostruktury kompozytu Al.O3(20%RS)/AlSi12 wytworzonego
metodq prasowania w stanie cieklym oraz jego mapa rozktadu pierwiastkow.

Zdjgcie 61 wykonane przy uzyciu mikroskopu optycznego przedstawia strukture
materialu gradientowego wytworzonego metoda prasowania w stanie ciektym.
Zauwazalna jest warstwowos$¢ struktury, w ktorej nie wystepuja ptynne przejscia
w gradiencie. Ten typ struktury okreSlany jest mianem gradientu skokowego
(por. podrozdziat 1.2). Warstwa Al203(0%RS)/Al1Si12 charakteryzuje si¢ najwigksza
zawartoscig ceramiki, ktorej udziat maleje w kolejnych warstwach. Na podstawie
otrzymanych wynikdw mozna stwierdzi¢, ze material zostal poprawnie wykonany
technologicznie. Jedynie nieciaglosci s zauwazalne w warstwie Al203(0%RS)/AISi12,
co jest widoczne na przedstawionych ponizej zdjeciach (Rys. 61, Rys. 62). Podczas
procesu infiltracji warstwa, do wytworzenia ktorej nie zostata uzyta skrobia ryzowa
ulegla delaminacji, a nastgpnie zostala wypetniona stopem aluminium, o czym §wiadczy
struktura dendrytyczna wypetnienia (Rys. 61). Wada ta pojawiata si¢ w kazdym procesie
wytwarzania warstwy Al>03(0%RS)/AISi12.
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— ALO,(0%RS)/AlSi12

— Al,O,(10%RS)/AlSi12

— A1,0,(20%RS)/AlSi12

— Al O,(30%RS)/AlSi12

— Al,0,(40%RS)/AlSi12

Rys. 61. Struktura materiatu gradientowego Al,03/AlSi12 FGM wytworzonego
metodq prasowania w stanie ciektym.

Rys. 62. Struktura warstwy Al,O3(0%RS)/AlSi12 wytworzonej metodq prasowania
w stanie ciektym.
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Na rysunku 63 przedstawiono kompozyt 47%Al>03/53%AISi12, wytworzony
metoda metalurgii proszkéw, ktéra jak wspomniano byla metoda poréwnawcza
w stosunku do infiltracji (prasowania w stanie ciektym). Spiek wykazuje dobra jako$¢
mikrostruktury — nie ma pegknig¢. Lokalnie widoczne sg ciemniejsze obszary, mogace
by¢ miejscami, gdzie zostaly wyrwane ziarna oraz nieliczne drobne ciemne punkty
- pory. Na podstawie obserwacji metalograficznych mozna stwierdzi¢, ze wybor metody

wytwarzania ma wplyw na otrzymang mikrostrukturg (Rys. 59, Rys. 63).

Rys. 63. Obrazy SEM mikrostruktury kompozytu 47%Al>03/53%AlSi12 wytworzonego
metodg spiekania pod cisnieniem (prasowania na gorgco, HP): @) powigkszenie
2000x, b) 4000x.

Mikrostruktura obu materiatlow wydaje si¢ podobna, jednak infiltrowany kompozyt
0 przenikajacych si¢ fazach metalu i ceramiki wykazuje bardziej regularne ksztalty
na wypolerowanej powierzchni (Rys. 59). Materiat spiekany ma ostrzejsze granice
ziaren 1 szerszy rozktad wielkoSci ceramicznego zbrojenia. Szczegotows
charakterystyke geometryczng ziaren ceramicznych w obu kompozytach (takich
jak $rednica, obwod, dlugosé, szerokos¢, okragtosé), uzyskano za pomocg mikroskopu
optycznego Nikon Eclipse MA200 korzystajac z oprogramowania NIS-Elements
do analizy obrazu (Tab. 20).
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Tab. 20. Wyniki analizy charakterystyki fazy Al.Os przeprowadzone na mikroskopie

Nikon MA 200 kompozytow wytworzonych metodami prasowania w stanie cieklym
(Al203(40%RS)/A1Si12) i spiekania pod cisnieniem (47%A1203/53%AISi12).

Charakterystyka mikrostruktury Al>Os

Materiat
EgDiameter Perimeter Dlugos¢ Szerokos¢ Okraglosc
[um] [nm] [um] [um] [%]
Al,03(40%RS)/AISi12 0,76 2,98 1,10 0,43 76,11
47%Al,03/53%AlSi12 0,65 3,13 1,28 0,31 72,53

Kompozyt gradientowy (FGM) wytworzono rowniez metodg spiekania
pod cisnieniem (HP). W tym przypadku gradient jest bardziej ptynny niz w metodzie
squeeze casting. Nie sa wyraznie widoczne granice pomigdzy poszczegdlnymi
warstwami. Jest to raczej struktura gradientowa ciggla (por. podrozdziat 1.2). Na zdjeciu
(Rys. 64) widoczne sg liczne ciemne obszary — wyrwane fragmenty ceramiki powstate
w wyniku przeprowadzenia procesu szlifowania, a takze pory. W warstwie,
gdzie jest najwicksza zawarto$¢ ceramiki (66%Al203/34%AlISi12), koncentracja
ciemnych punktow jest najwigksza, po czym maleje wraz ze wzrostem zawartosci stopu
aluminium AISi12. Wystepowanie wyrwanych fragmentow ceramiki zwigzane
jest ze stabym potagczeniem ziaren ceramicznych i osnowy. Im wigkszy jest udziat

objctosciowy fazy ceramicznej, tym bardziej zauwazalne jest wystepowanie ubytkow.
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66%AL,03/34%A1Si12

58%AL,05/42%Al1Sil2

55%Al,03/45%AlSi12

51%A1,03/49%AlSi12

47%A1,05/53%AlSi12

Rys. 64. Struktura materiatu gradientowego (Al203/AISi12 FGM) wytworzonego metodg
metalurgii proszkow.

5.1.2. Analiza skladu fazowego kompozytow wytworzonych metodq prasowania

w stanie cieklym

W celu oceny przebiegu procesu infiltracji przeprowadzono analiz¢ obrazu
przy pomocy oprogramowania Clemex. Program ten umozliwia identyfikacje
porowato$ci resztkowej, ktorg stanowig niezainfiltrowane pory po procesie prasowania
w stanie ciektym. Ponadto na podstawie analizy zdje¢ struktury kompozytu oszacowano
udzial procentowy faz AloOsz oraz AlSil2. Rysunek 65 oraz tabela 21 przedstawiaja

wyniki przeprowadzonej analizy.
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Rys. 65. Struktura kompozytow Al,O3/AlISI12 wytworzonych metodg prasowania

w stanie ciekivm z wyodrebnieniem wystepuiacvch faz (Clemex).

Tab. 21. Wynik analizy obrazu Clemex sktadu fazowego kompozytow wytworzonych
metodg prasowania w stanie cieklym.

AlO3 AlO3 AlO3 AlO3 Al>O3

Udziat fazy (0%RS)/ (10%RS)/ (20%RS)/ (30%RS)/ (40%RS)/

[%0] AlSi12 AlSi12 AlSil12 AlSil12 AlSil12
AlSi12 24,4 27,1 34,6 39,0 438
Al>O3 75,4 72,6 65,1 61,0 56,1
Porowato$¢ 0.2 0.3 0.3 0 01
resztkowa

Program Clemex wykryl obecno$¢ porowato$ci szczatkowej, ktorej udziat
na analizowanej powierzchni jest nieznaczny (wynosi 0-0,3%). Wyniki dotyczace
sktadu fazowego, jak juz wspominano w podrozdziale 4.1, nie sg zgodne z wynikami
metoda porozymetrii rteciowej. W zwigzku z mozliwo$cig btednej identyfikacji progdéw

szaro$ci, nie nalezy traktowaé otrzymanych wynikow jako w pelni wiarygodnych.
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Trzeba takze zwrdci¢ uwage, ze jest to pomiar wykonywany na jednej plaszczyznie,
a niec w calej objetosci materiatu. Celem zastosowania tej metody byto wst¢pne badanie
mozliwo$ci  wystagpienia porowatosci szczatkowej, ktérej obecno$¢ zostala

potwierdzona.

5.2. Badania wlasciwosci fizycznych kompozytow
5.2.1. Gestos¢ wzgledna

W zwigzku z watpliwosciami dotyczacymi wiarygodnosci wynikow analizy obrazu
uzyskanego przy pomocy oprogramowania Clemex, zmierzono gestos¢ wzgledng
kompozytéw infiltrowanych. Wykonano rowniez pomiary gestosci kompozytow
spiekanych. Wartos¢ gestosci wzglednej pozwala oszacowaé poprawno$¢ dobrania
parametrow technologicznych procesu infiltracji ciektym stopem AlSil2, a w przypadku
kompozytéw wytworzonych metoda metalurgii proszkéw, okresla tratho$¢ doboru
parametréw spiekania oraz podatno$¢ mieszaniny Al,O3/AlSil2 na zageszczenie.

Otrzymane wyniki zostaly zestawione w tabeli 22.

Tab. 22. Wyniki pomiarow gestosci wzglednej kompozytow Al,03/AISi12,

Gestos$¢ wzgledna kompozytow
wytworzonych metodg prasowania
w stanie ciektym

Gestos¢ wzgledna kompozytow
wytworzonych metodg metalurgii proszkéw

Al,03 (0%RS)/ AlSi12  98,89% 66%6A1203/34%AlSi12 88,44%
Al,03 (10%RS)/AISi12  99,38% 5896 A1203/42%AlSi12 95,58%
Al,O3 (20%RS)/AISI12  98,81% 550A1203/45%AlSi12 92,97%
Al,03 (30%RS)/AISi12  99,98% 519%A1203/49%AISi12 98,22%
Al O3(40%RS)/AISI12  98,76% 47%A1,03/53%AlISi12 97,92%

W kompozycie wytworzonym metoda prasowania w stanie cieklym otrzymano
bardzo dobre wyniki gestos¢ wzglednej. Na ich podstawie mozna stwierdzic,
ze porowato$¢ resztkowa nie byla wieksza niz 1,3%. W przypadku kompozytu
spiekanego wartoSci  gestosci  wzglednej sg nizsze. Przeprowadzone proby

technologiczne pokazaty, ze sa to optymalne warto$ci ggstosci jakie mozna byto uzyskaé
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na drodze spickania pod ci$nieniem przy wykorzystaniu dost¢pnego sprzetu (prasy
wysokotemperaturowej HP20 - 4560 FP34 Thermal Technology LLC). W przypadku
podwyzszenia temperatury spiekania, czy tez wydluzenia procesu wygrzewania,
stopiony proszek AlSil2 wyplywat z grafitowej formy. Istnieja rowniez ograniczenia
wytrzymatoSciowe, dotyczace wiclkosci zastosowanego cisnienia w prasie HP.
W przypadku urzadzenia HP20 — 4560 przekroczenie wartosci 60 MPa mogtoby

spowodowac uszkodzenie grafitowych stempli i formy.

5.2.2. Twardos$¢

Pomiary twardo$ci materiatdow kompozytowych oraz materiatu referencyjnego —
zeliwa szarego wykonano metoda Vickersa z predkoscia obcigzenia 9,81N/s. Wyniki

pomiarow zestawiono w tabeli 23.

Tab. 23. Wyniki pomiaréow twardosci metodg Vickersa.

A|203 A|203 A|203 A|203 A|203
Materiat (0%RS)/ (10%RS)/ (20%RS)/ (30%RS)/ (40%RS)/
AISi12  AISi12  AISi12  AlSil2  AlSi12

47%Al,03 | Zeliwo
53%AISi12| szare

Metoda Prasowanie Metalurgia
wytwarzania w stanie ciektym proszkow
HV10 492 368 330 274 224 155 186

Twardo$¢ kompozytow infiltrowanych wzrasta wraz z zawartoScia fazy
ceramicznej. Najwiecksza twardos¢ wykazat kompozyt Al>O3(0%RS)/AlSi12.
Kompozyty infiltrowany Al>03(40%RS)/AlSi12 i spiekany 47%Al,03/53%AlSi12,
mimo takich samych udzialéw objetosciowych faz, charakteryzowaly si¢ rozna
twardo$cia. W przypadku kompozytu otrzymanego metoda metalurgii proszkow,
ceramika zostata niedostatecznie spieczona w wyniku zastosowania zbyt niskiej
temperatury, ktorg ograniczata obecnosé¢ stopu AlSil2. W strukturze potaczenia faza
ceramiczna - metal byly stabe, co wplyneto na otrzymany wynik twardosci. Wszystkie
warstwy kompozytu infiltrowanego s twardsze od materiatu referencyjnego - zeliwa

szarego.
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5.3. Badania wlasciwosci cieplnych kompozytow
5.3.1. Przewodnos¢ cieplna

Przewodno$¢ cieplng A warstw kompozytowych Al>Os/AlSil2, wyznaczono
mierzac cieplo wilasciwe Cp oraz dyfuzyjno$¢ cieplng a (Rozdzial 3.4). Tarcze
hamulcowe na bazie aluminium mogg bezpiecznie pracowaé¢ do temperatury 300°C,

w zwigzku z tym wartos$¢ te przyjeto za maksymalng warto$¢ pomiarowa.

Wartoéci przewodnosci cieplnej A kompozytéw infiltrowanych sa wyzsze
niz materiatu referencyjnego - zeliwa szarego. Jedynie w przypadku warstwy
Al;03(0%RS)/AlSi12 zaobserwowano wartos¢ nizszg W temperaturze 300°C (Tab. 24,
Rys. 66). Przy tak niewielkiej roznicy wynikow trzeba rozwazy¢ mozliwos¢ btedu
pomiarowego. Glownym przewodnikiem ciepta w przypadku kompozytéw byla faza
AlSil2, ktéra jednocze$nie rozpraszala nadmiar energii termicznej. Zjawisko
to widoczne jest rowniez w zmianie przewodno$ci w funkcji temperatury

dla poszczegdlnych warstw kompozytowych.

Tab. 24. Przewodnosé¢ cieplna warstw kompozytowych infiltrowanych i spiekanych

oraz materiatow referencyjnych.

Przewodnos¢ cieplna [W/m-K]

Material / Temperatura 50°C 100°C 200°C 300°C
Al;03(0% RS)/AISI12 78,1 66,6 54,1 44.9
Al;03(10% RS)AISi12 95,1 85,6 71,0 59,2

Al;03(20% RS)/AISi12] 100,3 94,4 75,6 66,0
Al203(30% RS)/AISI12 109,2 100,3 84,9 72,7
Al;03(40% RS)/AISi12 113,7 106,6 91,6 80,0

Zeliwo szare (material referencyjny) 54,1 55,0 51,4 47,2
Stop osnowy AlSi12 (EN AC - 44200) 232,7 229,5 2245 209,7
66%Al,03/34%AlSi12 20,98 22,09 21,02 15,98
55%Al,03/45%AISi12 43,53 38,89 34,14 31,59
47%Al1,03/53%AISi12 108,7 98,38 88,32 75,52
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W przypadku kompozytow spiekanych wartosci przewodnosci cieplnej sg nizsze
niz dla zeliwa szarego. Wyjatkiem jest kompozyt 47%A1,03/53%Al1S112 o najwigkszej
zawarto$ci fazy aluminiowej spo$rod kompozytow spiekanych. Mniejsza przewodnosé
pozostatych spiekow na tle kompozytow infiltrowanych mozna ttumaczy¢ mniejszym
zageszezeniem materiatu (por. Tab. 22), a co za tym idzie wickszg iloScig poréw.
Podobny efekt w kompozycie spiekanym SiCp/Al, zauwazyli w swej pracy Chu i in.
[172]. Wraz ze wzrostem porowatosci kompozytu malata jego przewodno$¢. Zaistniaty
efekt w przypadku materialu o znacznej porowatosci autor thumaczyt zmniejszeniem
ilosci wigzan mig¢dzyfazowych pomiedzy ceramika a metalem, co wprowadzito

dodatkowe bariery termiczne zmniejszajace przewodnictwo kompozytu.

250

200 -

@ Al,0,(0% RS)/AISi12
W AlL0,(10% RS)AISi12
150 - & AlL0,{20% RS)/AlSi12
=< Al,04(30% RS)/AISiI12
& Al,0,(40% RS)/AlSi12
----zeliwo szare
100 - : ~EN AC - 44200 (AlSi12)
—66% Al,0, /34%AISi12
A-55% Al,0, /45%AISi12
—47% Al,0, /53%AISi12

Przewodnosé cieplna 2 [(W/(m-K)]

50 +

50°C 100°C 200°C 300°C

Temperatura [°C]

Rys. 66. Przewodnos¢ cieplna warstw kompozytowych infiltrowanych (symbole petne)
i spiekanych (symbole konturowe) oraz materiatow referencyjnych (linie przerywane)
w funkcji temperatury.
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5.3.2. Odpornos¢ na wstrzgsy cieplne

Do badan odpornosci na wstrzasy cieplne uzyto probek o wymiarach 20x20x10 mm.
Materialty zamocowano do uchwytéw i poddano cyklicznemu nagrzewaniu i chtodzeniu
w temperaturach 100°C, 200°C, 300°C. Test przewidywal 500 cykli. Wstepne
obserwacje nie wskazywaly na obecno$¢ uszkodzen materiatdéw poddanym szokom
cieplnym (Rys. 67). Jedynie na powierzchni zeliwa pojawil si¢ brunatny nalot

$wiadczacy o utlenieniu si¢ powierzchni.

FGM —
squeeze zeliwo
casting

Rys. 67. Probki po przeprowadzonych testach na wstrzqsy cieplne.

Dopiero wykonanie zgladow metalograficznych i obserwacja powierzchni
na mikroskopie optycznym ujawnily zmiany powstate w mikrostrukturze materiatow.
Na powierzchni materiatu gradientowego wytworzonego metoda prasowania w stanie

ciektym pojawito si¢ pekniecie (Rys. 68). Za pomoca specjalnego oprogramowania

mikroskopu Nikon Eclipse MA200 oszacowano diugo$¢ peknigcia, ktora wynosita
11,58 mm.

Rys. 68. Pegkniecie powierzchni materiatu gradientowego wytworzonego metodqg
prasowania w stanie cieklym, powstate w wyniku przeprowadzenia testow odpornosci
na wstrzgsy cieplne (obraz z mikroskopu optycznego Nikon MA200).
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Warto podkresli¢, ze peknigcie nie przechodzito po catej objetosci materiatu.
Bylo to pgkniecie powierzchniowe. Zniszczeniu ulegla tylko warstwa wierzchnia

materiatu na giebokosci okoto 100pum (Rys. 69).

Rys. 69. Przekroj poprzeczny probki gradientowej wytworzonej metodg prasowania
w stanie ciekltym po badaniu odpornosci na wstrzgsy cieplne. U dotu zdjecia widoczne
peknigcie powierzchniowe (obraz z mikroskopu optycznego Nikon MA200).

Natomiast w przypadku zeliwa nie zauwazono pegknie¢. Jedynie widoczne
sa zmiany w mikrostrukturze materiatu. Pogrubieniu ulegty ptatki grafitu oraz pojawity

si¢ sferoidalne wydzielenia grafitu (Rys. 70).
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Rys. 70. Mikrostruktura zeliwa poddanego wstrzgsom cieplnym (obraz z mikroskopu
optycznego Nikon MA200).
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5.4. Badania wlasciwo$ci mechanicznych

Wytrzymato$¢ na zginanie oraz odpornos¢ na kruche pekanie warstw kompozytu
gradientowego Al,O3/AlSil2 wyznaczono w teScie czteropunktowego zginania.

Otrzymane wyniki zestawiono w tabeli 25.

Tab. 25. Wyniki badan wiasciwosci mechanicznych warstw kompozytowych
infiltrowanych, spiekanych oraz materiatow referencyjnych.

) Wytrzymatos¢ Kic
Materiat na zginanie [MPa]  [MPa-m*?]
Al>;03 (0%RS)/AISI12 485+140,60 6,05+0,74
Kompozyty  al,0; (10%RS)/AlSi12 709+25,41 6,570,53
infiltrowane o (2006RS)/AlSI12 695+59,16 6,63+1,06
((:S;Sl::ane;)e Al;03 (30%RS)/AISi12 510+13,77 8,01+1,18
Al;0O3 (40%RS)/AISi12 469+45,80 10,63+0,52
66%AI1,03/34%AISi12 42+3 50 5,19+0,91
Kompozyty 58%Al,03/42%AlSi12 67+16,48 6,02+0,93
spiekane 550A1,03/45%AISi12 114+12,34 6,54+1,06
(hot pressing)  5104A1,05/49%AISi12 119+8.60 7.68+1,56
47%Al,03/53%AlSi12 180+19,99 10,51+1,34
Zeliwo szare 690+7,62 12,64+1,12
Stop EN AC-44200 (AISi12) 494+12,30 10,03:0,98

Wraz ze wzrostem zawarto$ci ceramiki w kompozytach infiltrowanych zwigksza
sic wytrzymato$¢ na zginanie. Jest to skutek utworzenia silnego potaczenia
miedzyfazowego pomiedzy metalem a ceramika [173]. Najwyzsza wartos¢
wytrzymato$ci na zginanie (709 MPa) uzyskano dla kompozytu Al.O3(10%RS)/AISi12
wytworzonego metoda prasowania w stanie cieklym (squeeze casting). W przypadku
kompozytu Al203(20%RS)/AlSi12 wartos¢ ta byta nieznacznie nizsza. Wytrzymatosc¢
na zginanie pozostatych infiltrowanych kompozytow wynosita odpowiednio 510 MPa
1 469 MPa. Najprawdopodobniej spadek wytrzymatosci na zginanie w kompozytach,
do wytworzenia ktorych uzyto wigkszej ilosci $rodka porotworczego (RS)
spowodowany byl nadmiernym pocienieniem szkieletu ceramicznego 1 utratg
jego ciagtosci. Przeprowadzone badania wykazuja wplyw wad materialu

na wytrzymato$¢ na zginanie. Probka Al,O3(0%RS)/AlSil2, na powierzchni ktorej
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byly widoczne defekty (Rys. 62) wykazywala nizszg niz pozostale wartos$¢
wytrzymalos$ci na zginanie. Przy wyniku tym zauwazalna jest réwniez zwigkszona
warto$§¢ bledu pomiarowego. Podczas procesu infiltracji preforma si¢ rozwarstwila,

a powstale szczeliny zostalty wypelnione stopem aluminium, co wptyneto na otrzymany
wynik.

Brak ciaglosci fazy ceramicznej spowodowal w tym przypadku obnizenie
wytrzymalosci na zginanie kompozytu do poziomu wytrzymatosci stopu aluminium
AlSi12. Nalezy jednak pamictaé, ze wytrzymalo$¢ na zginanie nie jest kluczowym
parametrem oceny przydatnos$ci materiatu na tarcze hamulcowe, gdyz tego rodzaju sity
nie sg krytyczne dla uktadow hamulcowych w warunkach eksploatacji. Sktad fazowy
miatl znaczacy wplyw na otrzymane wyniki wytrzymatos$ci na zginanie kompozytow
spiekanych. W przypadku materialbw wytworzonych ta metoda zauwazalna
byta tendencja zmniejszania si¢ wytrzymato$ci na zginanie wraz ze wzrostem zawartosci
fazy ceramicznej az do wartosci minimalnej 42 MPa dla kompozytu
66%AI1,03/34%A112Si. Gwaltowny skok wytrzymalosci na zginanie do wartosci
114 MPa byt widoczny w przypadku sktadu 55%Al203/45%AlSi12. Najwyzsze wyniki
zostaly odnotowane dla materiatu 47%Al1203/53%A112Si, ktorych $rednia wynosita
180 MPa. Otrzymane warto$ci determinuje zawarto$¢ fazy ceramicznej. Zwigkszona
zawarto$¢ ceramiki, ktora tworzy kruchy szkielet o stabo wyksztatconych polaczeniach
pomigdzy ziarnami, powoduje ostabienie wytrzymatosci [174].

W przypadku odpornosci na kruche pgkanie wyniki byly zblizone dla materialow
o tym samym sktadzie fazowym wytworzonych r6znymi metodami. Koncentratory
naprgzen, takie jak ostre krawedzie ziaren ceramicznych, byly podobne
w obu kompozytach (Rys. 59, Rys. 63, Tab. 20). Miaty one wigkszy wplyw na odpornos¢
na kruche pekanie niz ciaglto§¢ fazy ceramicznej w kompozycie infiltrowanym
lub jej brak w spieku. Odpornos¢ na kruche pekanie wzrastata stopniowo
wraz z zawarto$cia fazy metalicznej, osiagajac maksymalng wartos¢ 10,63 MPa-m?
dla kompozytu Al>03(40%RS)/AISi12. Wartos¢ Kic spieku 47%Al203/53%AlISi12
o tym samym sktadzie fazowym byla bardzo zblizona i wynosita 10,51 MPa-m¥2,
Wyniki te pokazuja, ze udziat fazy metalicznej determinuje warto$¢ odpornosci

na kruche pekanie. Faza AISil2 pochlania czgs¢ energii w postaci odksztalcenia

plastycznego. Podobng zalezno$¢ zaobserwowat Travitzky [173].
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Analizujac otrzymane wyniki dla materialow referencyjnych — zZeliwa szarego
i stopu aluminium AISi12 (Tab. 25) nalezy zauwazyé¢, ze wartosci wytrzymatosci
na zginanie i odpornosci na kruche pekanie byty zblizone do warto$ci otrzymanych
dla kompozytu infiltrowanego. Natomiast warto§¢ wytrzymatosci na zginanie warstw
wytworzonych przy uzyciu metalurgii proszkéw znacznie odbiegata od pozostatych
wynikow. Niedostatecznie spieczony szkielet ceramiczny znacznie obnizyt
wytrzymato§¢ na zginanie tych kompozytéw. W kompozytach infiltrowanych
trojwymiarowa ciagla sie¢ stopu aluminium spowodowata podwyzszenie wartosci
wytrzymato$ciowych. Prawie wszystkie wyniki miescity si¢ w zakresie biedu
pomiarowego, co S$wiadczy o stabilnym zachowaniu materiatow w okre§lonych

warunkach obcigzenia.

metodami: a) prasowania w stanie ciektym, b) metalurgii proszkow.

Aby lepiej zrozumie¢ mechanizmy deformacji 1 pgkania, przeanalizowano obrazy
SEM powierzchni peknieé (Rys. 71). W materiale infiltrowanym stwierdzono wigkszy
udzial peknig¢ sprezysto-plastycznych w poréwnaniu z materiatem spiekanym.
Powierzchnia  przelomu infiltrowanego  kompozytu  byla  zdominowana
przez migdzykrystaliczne peknigcia z wglebieniami i znaczng deformacje¢ $cinajaca.
Przed ztamaniem probki nastapito odksztalcenie plastyczne osnowy aluminiowej.
Powierzchnia peknigcia skladala si¢ z malych wglebien zwigzanych z ciggliwym
zniszczeniem osnowy AlSil2 i ptaskich wglebien zwigzanych z ceramicznymi ziarnami
Al>03. Powierzchnie tlenku glinu widoczne na Rys. 71a w postaci ptaskich uskokow
wskazuja, ze czastki ceramiczne ulegaly raczej pekaniu, niz wyrywaniu z 0snowy,

co dowodzi, ze granice mig¢dzyfazowe byly bardziej wytrzymale niz czastki
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wzmacniajgce. Obraz mikrostruktury spieku (Rys. 71b), przedstawia bardziej rozwinietg
powierzchnie, jedynie ze $ladami kruchego pekania, co znajduje odzwierciedlenie
w roznicy miedzy warto$ciami wytrzymalo$ci na zginanie kompozytow. Wigkszo$¢
ziaren zostata wyrwana z aluminiowej osnowy. Poza tym w catlym materiale mozna

zauwazy¢ pory, ktoére mogly przyspieszy¢ proces pekania spieku.

5.5. Badania wlasciwosci tribologicznych

Jedna z gléwnych wad powstajacych podczas eksploatacji tarcz hamulcowych
jest pojawianie si¢ rowkow na jej powierzchni. Przyczyng tego typu defektow czgsto
sa zanieczyszczenia dostajace si¢ pomiedzy okladzine klocka hamulcowego a tarcze,
takie jak drobne kamyki, piasek [2]. Aby sprawdzi¢ zachowanie si¢ warstw wierzchnich
materiatow kompozytowych wytworzonych metodami prasowania w stanie ciektym
oraz spickania pod cisnieniem poddano je testom zuzycia metoda ball-on-flat
przy uzyciu naciskéw 1N oraz 0,25N, majacych odzwierciedli¢ wplyw zanieczyszczen
gromadzacych si¢ na tarczy hamulcowej. Dodatkowym materiatem referencyjnym

byt stop aluminium EN AC - 44200 (AISil12) (Rys. 72).
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Rys. 72. Giebokos¢ rowkow powstatych w testach zuzZycia warstwy kompozytowej
infiltrowanej Al,03(0%RS)/AISi12 i jej spiekanego odpowiednika 66%Al>03/34%AISi12
przeprowadzonych metodg kula — tarcza (ball-on-flat).

Przy obcigzeniu IN i czasie trwania testu 0,5h stop AlSil2 byt mniej podatny

na zuzycie $cierne niz kompozyt wytworzony metoda prasowania w stanie ciektym.
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Natomiast przy nacisku 0,25N i czasie 1,5h efekt byt odwrotny (Rys. 72). Przyczyny
tego zachowania nalezy szuka¢ w mechanizmach $cierania. Uprzywilejowanym
miejscem zarodkowania peknig¢ sg granice miedzyfazowe. Podczas pracy uktadu
przeciwprobka — kompozyt w nizszej temperaturze powstaja mikropgkniecia
na granicach faz, prowadzac do odrywania si¢ czgstek ceramicznych. Co wiecej,
oderwane czgstki w procesie Scierania stajg si¢ cze¢scig materiatu $ciernego. Prowadzi
to do zwigkszenia szybkosci zuzycia. Z tego tez powodu w kompozycie infiltrowanym
przy przylozeniu nacisku 1IN w czasie 0,5h, zauwazalne sg wigksze straty materiatu
w porownaniu ze stopem osnowy AlSil2. Podobny mechanizm odnotowat Prasad [175].
Autor ten zauwazyl, ze w nizszych temperaturach pracy materiat kompozytowy zuzywat
si¢ szybciej niz stop osnowy cynkowo-aluminiowej. Natomiast wyzsza temperatura
pracy poprawiala kompatybilno$¢ 0Snowy z czastkami ceramicznymi W Wyniku wzrostu
plastycznosci tej fazy. W ten sposob kompozyty wykazywaly zmniejszong tendencje
do powstawania mikropekni¢é, co w ulatwilo przenoszenie obcigzenia z osnowy
na czastki ceramiczne. W badaniu kula-tarcza zilustrowanym na rysunku 72, wyzsza
temperatura pracy w przypadku nacisku 0,25N w poréwnaniu z testem pod obcigzeniem

1N, wynikata ze znacznie dtuzszego czasu trwania procesu tarcia (1,5h vs. 0,5h).

Przeprowadzone testy pozwalajg stwierdzi¢, ze wlasciwosci tribologiczne
kompozytu infiltrowanego Al.O3(0%RS)/AlSi12 w teécie kula-tarcza zalezne
sa od mikrostruktury. Na powierzchni probek infiltrowanych (Rys. 73, lewa strona)
widoczne sg wglebienia po przeciwprdbee o roznej szerokosci, pomimo zastosowania
takich samych parametrow testu zuzycia. Oznacza to, ze kompozyt w r6znych miejscach

miat inne wlasciwosci.

Metalurgi k¢
Squeeze casting Al,O./AISi12 ° aAltrgl.?pﬁrs?% o

EN AC- 44200
S l “
= '_:/

m\
unuun,nnumpnunn'munup ‘||.,Huwluwmlw I m‘nmm'mmmn

11 12 13 14 15

Rys. 73. Powierzchnie probek po tescie scierania metodg ball-on-flat (nacisk 1N, czas
procesu 0,5h).
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Aby zrozumie¢ mechanizmy zuzycia kompozytow Al>Os/AlSil2, przeprowadzono
obserwacje przy uzyciu skaningowego mikroskopu elektronowego (Rys. 74). Wyniki

zostaly porownane z dostepnymi danymi literaturowymi.
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‘ ‘Wlar‘stwy tIenkgw

plasfycine *
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§ S wykruszone
- s warstwytlenkowe

Rys. 74. Zdjecia powierzchni zuzycia tribologicznego powstatego w wyniku
przeprowadzenia testow ball-on-flat: a), b) kompozyt infiltrowany wytworzony metodg
prasowania w stanie cieklym; ¢), d) kompozyt wytworzony metodq spiekania

pod cisnieniem; €), f) stop aluminium AlISi12 (EN AC — 44200).

W poczatkowym etapie procesu tarcia czastki ceramiczne zapewniaja odpornosé
$cierng, natomiast aluminium zapobiega ich odrywaniu si¢ (Rys. 75) [143]. Twarde
ziarna ceramiczne chronig stop aluminium przed zuzyciem az do momentu wykruszenia
si¢ czastek ceramicznych, dlatego tez polaczenie migdzy faza ceramiczng a metaliczng

determinuje odpornos¢ na zuzycie Scierne kKompozytu.
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Rys. 75. Schemat przedstawiajqcy mechanizm zabezpieczenia ciggliwej fazy stopu
aluminium przed zuzZyciem w poczqtkowym etapie procesu Scierania przez twarde
ziarna ceramiczne Al,Oz. Rysunek wykonany na podstawie [143].

W  nastgpnym etapie procesu tarcia zachodzi odksztalcenie plastyczne
fazy ciagliwej — stopu aluminium EN AC — 44200 (AISil12). W wyniku oddzialywania
material §cierny — czastka ceramiczna Al,O3 zostaje uplastyczniona osnowa i nastgpuje
jej dalsza deformacja. Ziarna ceramiczne sg wyrywane z miekkiej osnowy, po czym
wchodza w sktad materiatu $ciernego (Rys. 74 a-d). Aluminium si¢ utlenia,
a na powierzchni rowka tworzy si¢ warstwa samo-smarujaca (ang. tribo-layer) [176],
widoczna na rysunku 74 a-d. Obecnos¢ takiej warstwy zauwazyli rowniez Prasad i in.
[143]. Obserwacje wykonane za pomocg SEM oraz analiza sktadu chemicznego
przeciwprobki wskazywaly na obecno$¢ aluminium na stalowej przeciwprobcee, Z ktorej

sktada si¢ wspomniana warstwa (Rys. 76).

Rys. 76. Pozostalos¢ aluminium na stalowej przeciwprobce po tescie Scierania
a) zdjecie SEM, b) rozklad Al na mapie pierwiastkow przy powigkszeniu x200,
(reprodukowano z pracy [143] za zgodq Springer Nature).
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Na podstawie obserwacji zdje¢ mikrostruktury (Rys.74 a-d) mozna stwierdzié,
7ze mechanizmem Zniszczenia tribologicznego materialdw  kompozytowych
jest utlenianie powierzchni (tzw. zuzycie normalne) oraz punktowe odrywanie
si¢ materiatu. W przypadku stopu aluminium EN AC - 44200 (AlSil12) powierzchnia
materiatu podczas testu ulegla utlenieniu. W wyniku procesu tarcia twarde skupiska
tlenkéw wykruszyly sig, co jest widoczne w postaci wglebien na powierzchni (Rys.74
e-f).

Przeprowadzono rowniez testy ball-on-flat pod wigkszym naciskiem wynoszacym
20N, przy uzyciu kulki SizN4 o $rednicy 10 mm. Materiatem badanym byta warstwa
wierzchnia kompozytu gradientowego Al203(0%RS)/AlISi12, wytworzonego metoda
prasowania w stanie ciektym oraz Zeliwo szare z seryjnej tarczy hamulcowej firmy
Brembo. Uzyskane wyniki odpornosci na zuzycie kompozytu byly niezadawalajace
(Rys. 77). Jak pokazuja $slady zuzycia na rysunku 77, zeliwo byto zdecydowanie bardziej
odporne na zuzycie tribologiczne niz material kompozytowy Al.O3(0%RS)/AlSi12.
Po przeprowadzeniu analizy stwierdzono, ze parametry tego testu nie odzwierciedlaty
rzeczywistych warunkéw pracy tarczy z klockami hamulcowymi. Przy tym poziomie
sity nacisku i punktowym kontakcie w uktadzie kula-tarcza naprg¢zenia kontaktu
w poczatkowej fazie testu (wg modelu Hertza) byty bardzo wysokie i nie reprezentowaty
rzeczywistych naprezen kontaktu w uktadach hamulcowych, gdzie nacisk klockow
na tarcze ma charakter powierzchniowy, nie punktowy. Ponadto na otrzymane wyniki
mogly mie¢ wptyw wady mikrostruktury warstwy Al.03(0%RS)/AlSi12 (por. Rys. 61

i 62), dlatego tez postanowiono t¢ warstwe wyeliminowac ze struktury FGM.
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Rys. 77. Obrazy stereometryczne sladow wytarcia na tarczach z zZeliwa (material
referencyjny) i kompozytu infiltrowanego Al.O3(0%RS)/AISi12 w probie ball-on-flat

zeliwo

pod obcigzeniem 20N.

Aby sprawdzi¢ hipoteze, ze test ball-on-flat pod stosunkowo duzym obcigzeniem
20N nie byt wtasciwym wyborem do oceny wtasciwosci tribologicznych wytworzonych
kompozytéw w sensie ich potencjalnego zastosowania do tarcz hamulcowych, probki
kompozytowe i referencyjne poddano testowi $cierania powierzchniowego za pomoca
ptaskiego trzpienia (ang. pin-on-flat) na urzadzeniu Taber Liner Abraser pod zblizonym
obcigzeniem 19,61 N (por. podrozdziat 3.6). Otrzymane wyniki zestawiono w tabeli 26.

&
AlLO3(0%RS)/AISi12

Tab. 26. Wyniki testu zuzycia tribologicznego metodg pin-on-flat.

Materiat Objetosciowy ubytek masy [%]

Al;03 (10%RS)/AISi12 0,255
Kompozyty ; -
ifitrowane | Al203 (20%RS)/AISi12 0,161
(squeeze Al203 (30%RS)/AISI12 0,099
casting) Al03 (40%RS)/AlSi12 0,051

58%Al,03/42%AlISi12 0,241
Kompozyty 55%AIl,03/45%AlSi12 0,210
spiekane 51%Al,03/49%AlSi12 0,190

47%Al,03/53%AlISi12 0,168
Zeliwo szare 0,358
EN AC - 44200 (AlSi12) 1,622

W celu scharakteryzowania $ladu zuzycia, utworzono topografi¢ powierzchni

za pomoca skaningowego profilometru (Rys. 78).
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Rys. 78. Profile rowkow zuzycia po tescie Scierania metodq plaski trzpien — tarcza
(pin-on-flat) pod obcigzeniem 19,61 N.

Analizujac otrzymane wyniki mozna zauwazy¢ odmienne zachowanie si¢ badanych
materiatdw w porownaniu z wynikami testow ball-on-flat. Kompozyt infiltrowany
Al;03(10%RS)/AISI12 oraz jego spiekany odpowiednik 58%Al203/42%AISi12 zuzyty
si¢ w podobnym stopniu (Tab. 26). W przypadku kompozytu infiltrowanego gtebokos¢
ubytku materialu byla nieznacznie ptytsza, co $wiadczy o wigkszej spojnosci
ceramicznego szkieletu. Najrownomierniej zuzywata si¢ probka z zeliwnej tarczy
Brembo, czego przyczyny mozna dopatrywac si¢ w bardziej jednorodnej strukturze
materiatu. Jednak ubytek objetosciowy probki zeliwnej byt najwickszy w poréwnaniu
do wszystkich warstw materiatow kompozytowych (Tab. 26). Jest to gtowna roznica
w porownaniu z wynikami testu ball-on-flat 20N (Rys. 77), ktora jest jednocze$nie
potwierdzeniem hipotezy o nieadekwatnosci testu ball-on-flat do oceny witasciwosci
tribologicznych kompozytéw Al,O3/AlSil12 w $wietle ich potencjalnego zastosowania
w tarczach hamulcowych. W tabeli 26 i na rysunku 78 uwzglgdniono rowniez wyniki
zuzycia stopu osnowy EN AC — 44200 (AlSi12). W migkki stop AlSi12 pod wptywem
oddziatywania ciepta wytworzonego w procesie tarcia z tatwoscig wbijaty si¢ twarde
ziarna ceramicznej przeciwprobki, dokonujgc sukcesywnego $cierania powierzchni
co jest widoczne w postaci glebokich ubytkéw na wykresie (Rys. 78). Dodatkowo
wyrywaniu ulegaly twarde tlenki powstate podczas procesu tarcia. W przypadku
kompozytu infiltrowanego wraz ze wzrostem zawartosci fazy aluminiowej poprawiata
si¢ odporno$¢ materialu na S$cieranie, co zwigzane jest z wytworzeniem grubszej

warstwy samosmarujgcej tribo — layer.
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5.6. Badania wlasciwosci korozyjnych

Tarcze hamulcowe z racji swojej funkcji i umiejscowienia w pojezdzie poddane
sg dziataniu szkodliwych warunkéw s$rodowiskowych. Narazone sa na dziatanie
wysokiej temperatury oraz kontakt z solg rozpuszczong w wodzie. Majac na uwadze
specyfike zuzycia tarcz, badania nalezy ukierunkowa¢ na dlugookresowe testy
korozyjne. W tym celu zaplanowano eksperyment, w ktorym infiltrowany materiat
kompozytowy poddano oddziatywaniu $rodowiska wodnego, ktorego gtownym
sktadnikiem byla s6l drogowa. Dodatkowo przeprowadzono testy dla materiatu

referencyjnego - zeliwa szarego. Czas eksperymentu wynosit 13 tygodni.

Wyniki jednoznacznie pokazujg, ze kompozyty uzyskane metoda prasowania
w stanie cieklym posiadaja najlepsza odpornos¢ korozyjng. W przypadku zeliwa
zaobserwowano liniowy ubytek masy w funkcji czasu, podczas gdy masa infiltrowanego
materiatu ustabilizowata si¢ po 1 tygodniu. Najprawdopodobniej po uzyskaniu jednolitej
warstwy pasywnej, typowej dla stopow aluminium, procesy korozyjne zostaty
zablokowane. Obserwacje mikrostruktury po przeprowadzonym tescie korozyjnym
(Rys. 79) potwierdzaja te teze. W przypadku zeliwa szarego, widoczne sg znaczne ubytki
materialu w okolicach wystgpowania ptytek grafitu. Z drugiej strony, dla kompozytéw
aluminiowych struktura w poszczegolnych tygodniach jest zblizona do stanu
wyjsciowego. Podobne wyniki zostaly wuzyskane przez Walczaka [177],
nie zaobserwowano jednak korozji galwanicznej] w zwiazku z wyjatkowo staba

przewodnoscia ceramiki Al2Os.
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. 19. Zaleznosc¢ jednostkowego ubytku korozyjnego masy badanych materiatow

w funkcji czasu.
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. 80. Mikrostruktury materiatow na poszczegolnych etapach testu korozyjnego.
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5.7. Pomiary cieplnych naprezen resztkowych

Badania naprezen resztkowych powstajgcych podczas procesu chlodzenia
kompozytéw zostaty przeprowadzone metodg dyfrakcji neutronowej (por. rozdziat 3.8).
Z punktu widzenia niezawodnos$ci pracy elementéw konstrukcyjnych wykonanych
z kompozytow Al>O3/AlSil2 istotne bylo sprawdzenie, czy cieplne naprezenia
resztkowe (ang. thermal residual stresses, TRS), zwlaszcza w fazie ceramicznej
pozostaja na bezpiecznym poziomie. Wyniki pomiarow TRS w szkielecie ceramicznym
dla dwoch warstw Al203(0% RS)/AISi12 i Al203(40% RS)/AISi12 przedstawia tabela
27. W obu analizowanych kompozytach $rednie naprezenia resztkowe w ceramice
$ciskajace i stosunkowo niskie. Mozna zauwazy¢, ze w kompozycie o wyzszym udziale
osnowy Al,03(40%RS)/AlSi12 $rednie naprezenia w fazie ceramiki sa wyraznie nizsze
niz dla Al203(0% RS)/AISi12.

Tab. 27. Wyniki pomiarow cieplnych naprezen resztkowych (TRS) w fazie ceramicznej
wybranych kompozytéow wytworzonych metodg prasowania w stanie ciektym.

Naprezenie [MPa]

Kompozyt - -
Ox oy o7 srednie
Al203(0% RS)/AISI12 -13248 -160+19 -151+£11 - 147+12
Al,03(40% RS)/AISI12 -35+16 -95+21 -10+8 - 46£15
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Rozdzial 6. Dyskusja wynikow — analiza wplywu mikrostruktury

na wlasciwosci warstw kompozytowych i kompozytu gradientowego
AlO3/AlSI12

Podstawowym watkiem rozprawy bylo wytworzenie materialu kompozytowego
taczacego cechy twardej, odpornej na $cieranie i korozje ceramiki Al2O3 oraz dobrze
przewodzacego lekkiego stopu AISil2, mogacego mie¢ zastosowanie W tarczach
hamulcowych. Gtéwnym czynnikiem wptywajacym na mikrostrukturg i whasciwosci
wytworzonych materiatow byly zmienne proporcje objetosciowe faz kompozytu
— ceramiki Al203 i stopu aluminium AlSi12. Przyktadowo, wraz ze wzrostem zawartosci
fazy ceramicznej wzrastala twardo$¢ | wytrzymatos¢ na zginanie. Natomiast
zwigkszenie udziatu objetosciowego fazy metalicznej, powodowato wzrost odpornosci

na kruche pgkanie oraz przewodnosci cieplnej.

W przypadku kompozytu wytworzonego metodg prasowania w stanie ciektym
(squeeze casting) lepsze wiasciwosci mechaniczne i cieplne zostaty uzyskane dzigki
ciggtosci fazy (sieci) metalicznej. Podczas proby zginania ciggla sie¢ stopu aluminium
stanowita osnowe, ktora w fazie poczatkowej przenosita obcigzenia powstajace podczas
nacisku probki, odksztatcajac si¢ plastycznie. Dopiero utrata potaczenia pomiedzy faza
ceramiczng a stopem aluminium doprowadzita do ostatecznego peknigcia probki.
Kompozyt Al203/AlSi12 wykazuje bardzo dobrg przewodnos$¢ cieplng dzigki
trojwymiarowosci fazy metalicznej, ktora umozliwia szybkie odprowadzanie ciepfa,

w przeciwienstwie do ceramiki, ktora jest izolatorem w tym uktadzie.

Wprowadzenie struktury gradientowej do kompozytu Al2O3s/AISi12 miato miedzy
innymi na celu redukcje naprgzen resztkowych mogacych by¢ przyczyna pekania
podczas eksploatacji elementéw wykonanych z tego kompozytu. Naprezenia
te sg typowe dla materiatbw kompozytowych, gdyz powstaja w wyniku roznicy

wspotczynnikow rozszerzalnosci cieplnej ceramiki i metalu.

Otrzymane wyniki pomiaréw cieplnych naprezen resztkowych w fazie ceramicznej
kompozytéw uzyskanych metodg prasowania w stanie ciektym (Tab. 27) wskazuja,
ze dla warstwy Al203(0%RS)/AlSil12 sg one znacznie wyzsze niz w przypadku
Al,03(40%RS)/AISi12. Ten sam efekt zaobserwowali Kesler i in. [178] dla warstw
kompozytowych Ni/Al203 po procesie chlodzenia. Nizsza zawarto$¢ tlenku glinu

generowala nizsze termiczne napr¢zenie resztkowe w tej fazie.
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Nalezy rowniez podkresli¢, ze w przypadku kompozytow Al,O3/AlSil12 wazng role
odgrywa cigglo$¢ strukturalna. Rozwarstwienia ceramicznej preformy powstale podczas
procesu infiltracji warstwy Al>03(0%RS)/AISi12 (Rys. 62) spowodowaly znaczne
obnizenie wytrzymatosci na zginanie materiatu. Zauwazalny byt réwniez wptyw wady
na wyniki testow zuzycia tribologicznego. Testy typu ball-on-flat zrealizowane
pod naciskami 1IN i 0,25N wykazaty, ze kompozyt infiltrowany Al.O3(0%RS)/AISi12
ma rozne wlasciwosci tribologiczne w zaleznosci od punktu pomiaru z powodu braku
ciggltosci 1 jednorodno$ci struktury. Oddziatywanie delaminacji na wlasciwosci
tribologiczne w materiale kompozytowym zostato rowniez odnotowane przez Schona
[179]. Materiat w wyniku niejednorodnos$ci strukturalnej miat inne wiasciwosci

w poszczegblnych czesciach kompozytu.

Wiasciwosci kompozytéw determinuje potaczenie pomigdzy ceramika, a osnowa.
Jako$¢ granicy miedzyfazowej decyduje o takich cechach jak, np. twardo$¢ materiatu.
W  przypadku materialu spiekanego, gdzie polaczenia pomiedzy czastkami
byly niedostatecznie wyksztatcone, otrzymano wyniki twardos$ci znacznie nizsze
niz dla kompozytu infiltrowanego o tym samym sktadzie fazowym. Olszowka-Myalska
[180] rowniez zauwazyta wplyw granicy migdzyfazowej na twardo$¢ kompozytow
80%AIl/20%AIl,0s wytworzonych poprzez spiekanie dwukrotnie sprasowanych

mieszanin proszkéw pod cisnieniem 15 MPa i 150 MPa.

Mikrostruktura kompozytu przy tych samych udziatach materiatow sktadowych
moze si¢ rézni¢ w zaleznosci od zastosowanej techniki wytwarzania. W przypadku
kompozytu infiltrowanego mamy do czynienia z przeplatajacymi si¢ ciagtymi
,Sieciami” ceramiki i metalu. Ciaglos¢ sieci ceramicznej jest widoczna na ponizszym
obrazie micro-CT preformy (Rys. 81). Po procesie infiltracji sie¢ porow otwartych

zostaje zastgpiona trojwymiarowg struktura ze stopu aluminium.
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Rys. 81. Obraz micro-CT preformy Al.Oz (0% RS) po segmentacji wykonanej za pomocg
programu ScanlP/FE.

Szkielet ceramiczny wytworzony metoda spiekania pod ci$nieniem nie miat
wyksztalconych potaczen pomiedzy czgstkami ceramicznymi W wyniku zastosowania
temperatury spiekania ograniczonej temperaturg topnienia stopu aluminium. Ponadto
ziarna ceramiczne spieku sg wigksze, bardziej kanciaste i wykazuja wigkszy rozrzut

wielko$ci w poréwnaniu do kompozytu infiltrowanego (Rys. 59, Rys. 63, Tab. 20).

Wstepne omowienie wynikow badan wilasciwosci wytworzonych materiatow
w zaleznosci od udzialu objgtosciowego poszczegdlnych faz w  warstwach
kompozytowych oraz techniki wytwarzania przedstawiono w Rozdziale 5. Ponizej
przedstawiona jest rozszerzona dyskusja najwazniejszych efektow zaobserwowanych
na podstawie przeprowadzonych badan wlasciwosci warstw  kompozytow
gradientowych Al,Oz/AlISil12, ktore majg zwigzek z mikrostrukturg analizowanych

materialow.
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6.1. Wlasciwosci mechaniczne

W  ramach  charakteryzacji  wilasciwosci  mechanicznych  materiatow
kompozytowych oraz referencyjnych zostala zmierzona wytrzymato$¢ na zginanie
oraz odporno$¢ na kruche pegkanie. Wytrzymato$¢ na zginanie kompozytow
wytworzonych metodg prasowania w stanie cieklym malata wraz ze zmniejszeniem
zawartosci fazy ceramicznej. Byto to zwigzane z pocienieniem szkieletu ceramicznego.
Efekt ten zaobserwowal takze Travitzky [173]. Gwaltowny spadek wytrzymatosci
na zginanie byt widoczny powyzej porowatosci preformy 42% (Tab. 25), co moglo
by¢ zwigzane z utratg cigglosci ceramicznego szkieletu. Warto zauwazy¢, ze same
preformy ceramiczne posiadaly raczej niskg wytrzymato$¢ na zginanie (Tab. 17).
Zgodnie z oczekiwaniami, wraz ze wzrostem ich porowatosci wytrzymato$¢ na zginanie
preform spadata. Ceramiczny szkielet uzyskuje wysokie wtasciwo$ci wytrzymatosciowe

dopiero po procesie infiltracji (Tab. 25).

Problemy  technologiczne  zwigzane z  wytwarzaniem  kompozytu
Al;03(0%RS)/AISI12 wplynegly negatywnie na wynik wytrzymatosci na zginanie
tej warstwy. Powstale podczas procesu infiltracji rozwarstwienia przyczynity

si¢ do braku ciggto$ci ceramicznej sieci.

Poréwnujac otrzymane wyniki materiatu infiltrowanego do Zrddet literaturowych
[9], [173], [181-185], mozemy stwierdzi¢, ze sg one zblizone. Jedynie wigkszg warto$¢
wytrzymatosci na zginanie uzyskali Prielipp i in. [9], co mogto by¢ zwigzane z wigksza
zawarto$cig ceramiki w porownaniu do materiatu Al203(10%RS)/AlSil12. Najnizsze
uzyskane w pracy wartosci wytrzymatosci na zginanie na tle danych literaturowych
wykazujg spieki (Tab. 28). W przypadku kompozytow wytworzonych metoda spiekania
pod cisnieniem, w przeciwienstwie do materiatow infiltrowanych, wraz z zawarto$ciag
fazy ceramicznej wytrzymato$¢ na zginanie maleje, co jest zwigzane ze stabymi
wigzaniami migdzyfazowymi z ceramika, ktorej zwickszenie udziatu objetosciowego

w kompozycie negatywnie wptywa na uzyskane wyniki.
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Tab. 28. Porownanie wynikow eksperymentalnych wytrzymatosci na zginanie z danymi

literaturowymi.
) Metoda Wytrzymato$¢
Zrodto Kompozyt Osnowa Forma zbrojenia ‘ na zginanie
wytwarzan
[MPa]
czysto$¢ proszku o-
Badania 66%Al.03/ AISi12 Al>;03 <99,97%, Metalurgia 42
wlasne 34%AISi12 $rednia wielko$¢ proszkow
ziarna~4,8 um
czysto$¢ proszku o-
Badania 58%Al.03/ AISi12 Al>;03 <99,97%, Metalurgia 67
wlasne 42%AlSi12 $rednia wielko$¢ proszkow
ziarna~4,8 um
czysto$¢ proszku o-
Badania 55%Al,03/ AISi12 Al>;03 <99,97%, Metalurgia 114
wlasne 45%AISi12 $rednia wielko$¢ proszkow
ziarna~4,8 um
czysto$¢ proszku o-
Badania 51%Al,03/ AISi12 Al>;03 <99,97%, Metalurgia 119
wlasne 49%AISi12 $rednia wielko$¢ proszkow
ziarna~4,8 um
czysto$¢ proszku o-
Badania 47%Al,03/ AISi12 Al>,03 <99,97%, Metalurgia 180
wlasne 53%AISi12 $rednia wielko$é proszkow
ziarna~4,8 um
Chang et al. AlL,Os/ Al-g wige Preforma Al:0s Infiltracja
[181] 650AM Mg (Vielkoséziama 0.5y o e enic 190295
and 6 um)
czystos¢ proszku a-
Badania 47%Al,03/ AlSi12 Al>;03 <99,97%, Metalurgia 180
wlasne 53%AlSi12 $rednia wielko$¢ proszkow
ziarna~4,8 um
porowata spieczona
preforma (czystosé
San Marchi Al;Os/ Al proszku a-Al,O3 Infiltracja 200
etal. [182] 30%Al <99,9%, $rednia ci$nieniowa
wielko$¢ ziarna
0,8um
porowata spieczona
preforma (czystos¢
Chou et al. Al,Os/ 1050 proszku o- Infiltracja 405
[183] 40%Al Al,03<99,8%, ci$nieniowa
srednia wielko$¢
ziarna ~0,3-0,5um)
Ewsuketal.  ALO/ _ prefabrykaty Infiltracja
AI(Si)  ceramiczne o 410
[184] 22%Al . . bezcisnienic
glinokrzemianowe
porowata spieczona
preforma (czystos¢
Chou et al. AlOs/ 6061 proszku o- Infiltracja 435
[183] 40%Al Al,03<99,8%), ci$nieniowa

Srednia wielko$é
ziarna ~0,3-0,5um
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Chou et al.
[183]

AlOs/

40%Al A356

porowata spieczona
preforma (czystosé¢
proszku o-
Al,03<99,8%,
srednia wielko$¢
ziarna ~0,3-0,5um

Infiltracja
ci$nieniowa

443

Zimmermann
et al. [185]

AlOs/

35%Al Al

porowata spieczona
preforma
wytworzona metoda
odlewania z gestwy
(a-AlyO3, srednia
wielkos$¢ ziarna 0,2 1
1,0 um)

Infiltracja
ci$nieniowa

450

Badania
wlasne

Al;03(40%RS) .
Alsitz - AlSi12

porowata spieczona
preforma (czystosé¢
proszku a-Al,0O3
99,97%, Srednia
wielko$¢ ziarna~4,8
pm)

Infiltracja
cisnieniowa

469

Badania
wlasne

Al,03(0%RS)/

Alsity - AlSi12

porowata spieczona
preforma (czystosé
proszku a-Al,O3
99,97%, Srednia
wielko$¢ ziarna~4,8
pm)

Infiltracja
cisnieniowa

485

Badania
wlasne

AlLO3(30%RS) e
Ialsity - AlSi12

porowata spieczona
preforma (czystos¢
proszku a-Al;O3
99,97%, $rednia
wielko$¢ ziarna~4,8
pm)

Infiltracja
cisnieniowa

510

Travitzky
[173]

Al203/34%Al Al

porowata spieczona
preforma (99,6 wt.%
a-Al203, $rednia
wielkos¢ ziarna ~0,5
pm)

Infiltracja
bezcis$nienic

600

Badania
wlasne

Al;03(20%RS) .
Ialsitz - AlSi12

porowata spieczona
preforma (czystos¢
proszku a-Al>O3
99,97%, $rednia
wielko$¢ ziarna~4,8
pum)

Infiltracja
ci$nieniowa

695

Badania
wlasne

ALO3(10%RS) ..
Ialsity | AlSi12

porowata spieczona
preforma (czystosé
proszku a-Al>O3
99,97%, $rednia
wielkos¢ ziarna~4,8
pm)

Infiltracja
ci$nieniowa

709

Prielipp
etal. [9]

Al,Os/

40%A Al

porowata spieczona
preforma
wytworzona metoda
odlewania z ggstwy
(a-Aly03, $rednia
wielkos$¢ ziarna 0,2 1
1,0 um)

Infiltracja
bezcisnienic

810

127



W przypadku odpornosci na kruche pekanie dominujacy wpltyw ma zawartos¢
obj¢tosciowa fazy metalicznej i ceramicznej. Wraz ze wzrostem udziatu objetosciowego
stopu aluminium, zarowno w przypadku kompozytéw infiltrowanych jak i spiekanych
wzrastata odporno$¢ na kruche pekanie. Warto zauwazy¢, ze stabe wigzania
miedzyfazowe w spieku nie wplynely na otrzymane wyniki Kic. Kompozyty
o tych samych proporcjach faz metalu i ceramiki wykazywaly zblizone wiasciwosci.
Koncentratory naprezen mikrostrukturalnych, takie jak ostre krawegdzie zbrojenia
ceramicznego byty podobne w obu kompozytach (Rys. 59, Rys. 63) i miaty wigkszy
wpltyw na odporno$¢ na kruche pekanie niz cigglos¢ zbrojenia ceramicznego
w kompozycie infiltrowanym. Otrzymane wyniki na tle danych literaturowych (Tab. 29)

wypadty porownywalnie.

Tab. 29. Poréownanie wynikéw eksperymentalnych odpornosci na kruche pekanie
z danymi literaturowymi

Metoda Kic

Zrodio Kompozyt ~ Osnowa Forma zbrojenia wytwarzania [MPa-m*2]

czystos¢ proszku

Badania 66%AI,03/ AlSi1l2  <99,97%, o-Al,Os, Metalurgia 519
wlasne 34%AISi12  proszek  $rednia wielkosé proszkow ’
ziarna~4,8 um
porowata spieczona
Travitzky preforma (99,6 wt.% a- Infiltracja
[173] AlOSJSBANAL Al a1 0, drednia wiclkosé  bezciénien, 00
ziarna ~0,5 um)
czysto$¢ proszku
Badania 58%Al,05/ AlSi12  <99,97%, o-Al2Os, Metalurgia 6.02
wlasne 42%AISi12  proszek  $rednia wielkos¢ proszkow ’
ziarna~4,8 um
porowata spieczona
preforma (czystos$é
Badania Al,O3(0%RS)/ AISi12 proszku a-Al;Os Infiltracja 6.05
wlasne AlSi12 99,97%, $rednia ci$nieniowa !
wielkos¢ ziarna~4,8
pm)
porowata spieczona
preforma wytworzona
Zimmermann metoda odlewania z Infiltracja
et al. [185] Al205/35%Al Al gestwy (a-Al2Os, $rednia  bezcisnien. 6,50
wielko$¢ ziarna 0,21 1,0
pm)
czystos¢ proszku
Badania 55%Al,03/ AlSi1l2  <99,97%, o-Al.Os3, Metalurgia 6.54
wlasne 45%AISi12  proszek  srednia wielkos¢ proszkow ’

ziarna~4,8 um
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Badania

Al,O3(10%RS)/

porowata spieczona
preforma (czystos$¢

Infiltracja

i - 0,
wlasne AlSi12 AlSi12 Proszku v AIZC,)S, 99.97%, ci$nieniowa 6,57
$rednia wielkos$¢
ziarna~4,8 um)
porowata spieczona
. 0 preforma (czysto$¢ . .
Badania  Al20s(20%RS) p1gi19  proszku a-Al,0s 99,970, MHIlraCia g oq
wlasne AlSi12 . . L ciSnieniowa
srednia wielkos$¢
ziarna~4,8 pm)
[Bzrg]s linetal ?5';&3" Al preforma SiO; Proces insitu 7,00
porowata spieczona
preforma wytworzona
Prielipp et al. 0 metoda odlewania z Infiltracja
[186] Al205/40%A Al gestwy (a-Al>Os, Srednia  cisnieniowa 7,00
wielo$¢ ziarna 0,21 1,0
pm)
czystos¢ proszku
Badania 51%Al,05/ AlSi12  <99,97%, a-Al,Os3, Metalurgia 768
wlasne 49%AIl12Si  proszek  $rednia wielkos¢ proszkow ’
ziarna~4,8 um
porowata spieczona
. 0 preforma (czystosé¢ . .
Badania  AlOs(B0%RS) Ajsi1y  proszku o-Al:0; 99,9706, NTITACEA g 59
wlasne AlSi12 . . I ciSnieniowa
srednia wielkos$¢
ziarna~4,8 um)
czysto$¢ proszku
Badania 47%Al,04/ AlSi12  <99,97%, a-Al,Os3, Metalurgia 10,51
wlasne 53%AlSi12  proszek $rednia wielkosé¢ proszkow ’
ziarna~4,8 um
porowata spieczona
. 0 preforma (czystos$é . .
Badania  AlOs(40%RS)/ Ajsi15  [roszku o-Al05 99,970, MTITACIA g6 6o
wlasne AlSil2 . A . ci$nieniowa
srednia wielkos$¢
ziarna~4,8 um)
porowata spieczona
preforma (czystos¢ . .
Chouetal. A} 04006A1 1050  proszku a-Al,0;<99,8%, 'MITACA 44 gq
[183] j . S ci$nieniowa
Srednia wielkos$¢ ziarna
~0,3-0,5um
porowata spieczona
preforma (czystos$é . .
Chouetal. A|0J4006AI 6061  proszku a-Al,0,<99,8%, Mracia g g
[183] . L a ci$nieniowa
Srednia wielko$¢ ziarna
~0,3-0,5um
porowata spieczona
preforma (czystos¢ . .
Chouetal. A} 0400A1  A356  proszku a-Al,0;<99,8%, 'MITACA 44 op
[183] ci$nieniowa

$rednia wielko$¢ ziarna
~0,3-0,5um
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6.2. Wlasciwosci termiczne

Wartos$ci przewodnosci cieplnej (1) warstw kompozytowych wytworzonych metoda
prasowania w stanie cieklym oraz spiekania pod ci$nieniem byly wyzsze niz wyniki
uzyskane dla materialu referencyjnego (zeliwa szarego) prawie w calym mierzonym
zakresie temperatur. Gtownym no$nikiem transportu ciepta byla faza metaliczna,
a wraz ze wzrostem jej zawarto$ci wzrastata przewodno$¢ materiatu. Przewodnos¢
cieplna malata wraz z temperaturg. Wynik ten rozni si¢ od wynikéw uzyskanych
przez Scherma i in. [187] dla kompozytu o podobnym udziale objetosciowym fazy
ceramicznej. W pracy [187] przewodnos¢ cieplna A(T) byta niezalezna od temperatury
w zakresie 50°C - 300°C. Z drugiej strony, najnowsze badania [188] wykazuja 20%
spadek przewodnosci cieplnej kompozytu Al/30SiC wytworzonego metoda metalurgii
proszkéw (SPS) w zakresie temperatury 50°C - 300°C. Zmniejszenie przewodnictwa
cieplnego o ponad 50% stwierdzono rowniez dla powtok aluminiowo-glinowych [189].
Prawdopodobnym wyjasnieniem takiego zachowania A(T) jest zarodkowanie
mikropeknie¢ wraz ze wzrostem temperatury, powstale w wyniku réznej rozszerzalnosci
cieplnej ziaren AlSi12 i Al;Oz. Zjawisko to moze niekorzystnie wpltynaé na morfologie
interfejsu. Przenikajaca si¢ mikrostruktura materialu infiltrowanego poprawia

przewodnos¢ cieplng w poroOwnaniu z materiatem spiekanym.

W przypadku przewodnosci cieplnej wazne jest, aby na granicach miedzytazowych
nie wystepowaly warstwy tlenkowe, ktore obnizaja zdolnos¢ przewodnictwa cieplnego
materiatu. Otrzymany obraz mapy rozkladu pierwiastkéw (Rys. 60) nie wykazywat
nadmiernego nagromadzenia tlenu na granicach miedzyfazowych, co moze $wiadczy¢
0 ich czystosci. Warto podkresli¢, ze w celu uniknigcia wytworzenia si¢ zwartej warstwy
tlenkowej, zastosowano prasowanie w stanie cieklym jako metod¢ wytwarzania
kompozytu. Szybki przebieg procesu infiltracji, trwajacy zaledwie pare¢ sekund
zapobiegl utlenianiu si¢ cieklego stopu aluminium [190]. Wyniki dla materiatu
spiekanego byly nizsze, co moglo by¢ spowodowane porowatoscig materiatu.
Wraz ze wzrostem fazy ceramicznej roznica ta si¢ pogltebiata, co potwierdza stusznos$¢

zatozonej zaleznosci.

130



6.3. Wlasciwosci tribologiczne

W  przypadku materiatow  kompozytowych  wilasciwosci  tribologiczne
sg nieodtgcznie zwigzane ze zwilzalnoscig uktadu ceramika — metal [191-194]. Silne
potaczenie pomiedzy fazami redukuje podatno$¢ na zuzycie $cierne [195]. Natomiast
w przypadku stabych wigzan miedzyfazowych ziarna ceramiczne tatwo ulegaja
wykruszeniu, co przyczynia si¢ do szybkiego zuzywania §ciernego materiatu [196].
Glownymi mechanizmami zuzycia materialbw kompozytowych sa pgkanie
i odksztatcenie plastyczne. Zuzycie w fazie ceramicznej zwigzane jest z powstawaniem
peknig¢ w miejscach koncentracji naprezen, takich jak granice ziaren, porowatosc,
czy tez anizotropia rozszerzalno$ci cieplnej. W zwigzku z powyzszym, Zuzycie
W ceramice powigzane jest z odporno$cig na kruche pekanie [8]. Natomiast bardziej
skomplikowany, wiazacy si¢ z szeregiem réznych mechanizméw jest proces zuzywania
si¢ materiatow ulegajacych deformacji plastycznej. Odksztatcenie plastyczne moze
prowadzi¢ do stopienia jednego lub obu materialéw tracych i powstania polaczenia
adhezyjnego [197]. Jesli jeden material ulega odksztalceniu plastycznemu bardziej
od drugiego, mechanizmem zuzycia jest $cieranie, a podwyzszona temperatura
wytworzona w procesie tarcia moze spowodowac topnienie i utlenianie sig materialow.
Natomiast w przypadku, kiedy glowny mechanizm zuzycia zwigzany
jest z odksztalcaniem plastycznym, dominujacy wplyw na zuzycie $cierne ma twardos$¢
materiatu  [198]. Powyzej wymienione mechanizmy wystgpuja jednocze$nie
w omawianych materiatach kompozytowych. Warto zauwazy¢, ze w przypadku
kompozytow bedacych przedmiotem badan, wraz ze wzrostem odpornosci na kruche
pekanie nastepuje wzrost odpornosci na zuzycie tribologiczne, co pozwala stwierdzic,
ze mechanizm ten byt dominujacy podczas procesu zuzycia. W czasie tarcia w materiale
kompozytowym nastgpowat proces utleniania si¢ Stopu aluminium przyczyniajacy
si¢ do powstawania warstwy samosmarujgcej okreslanej w literaturze jako tribo-layer.
Warstwa ta redukowala proces zuzywania si¢ kompozytu. Zgodnie z obserwacjami
dokonanymi przez Winzer i in. [199], oddzialywanie warstwy tribo-layer pojawia
si¢ cyklicznie. W poczatkowej fazie procesu zuzycia tribologicznego warstwa ta tworzy
si¢, a nastepnie jest czeSciowo lub catkowicie usuwana, po czym proces tworzenia
si¢ warstwy rozpoczyna si¢ od nowa. O pozytywnym wptywie warstwy samosmarujgce;j
w uktadzie hamulcowym wspominali Allazadeh i Balazsi [200]. Powtoka ta stanowita

warstwe ochronng, spowalniajaca zuzywanie si¢ uktadu.
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Przeprowadzone badania potwierdzity konieczno$¢ usunigcia ze struktury materiatu
gradientowego warstwy wierzchniej Al203(0%RS)/AlSi12, ktéra w wyniku wadliwej
struktury tatwo ulegata zuzyciu tribologicznemu oraz wykazywata niejednorodne
wlasciwos$ci uzaleznione od miejsca przylozenia przeciwprobki (Rys. 72, Rys. 73).
Otrzymane wyniki pozwolily stwierdzi¢, ze kompozyty infiltrowane w mniejszym
stopniu ulegly zuzyciu Sciernemu niz spieki. Wyniki dla spieku 58%Al,03/42%AISi12
I kompozytu infiltrowanego (10%RS)/AlSi12 o tych samych proporcjach faz metalu
I ceramiki byly zblizone do siebie. Wraz ze zmniejszeniem zawartosci ceramiki
wlasciwosci tribologiczne spiekdéw stawaly sie gorsze w poréwnaniu do materiatu
infiltrowanego. W  przypadku materialu wytworzonego metodg spiekania
pod cis$nieniem nie tylko stabo spieczona ceramika mogla pogorszy¢ wytrzymatosé
materialu na zuzycie, ale rowniez porowato$¢ resztkowa. Przeciwprobka $cierajac
powierzchnie kompozytu mogla utatwi¢ dostep produktéw zuzycia do pordow, ktore

rozdzierajac je powodowaly zwigkszenie ich udzialu objetosciowego [201].

Zgodnie z dostepna literatura [72], wzrost twardo$ci zwigksza odporno$é na zuzycie
tribologiczne materiatow. Wyjatkiem od tej zaleznos$ci jest kompozyt spiekany, ktory
byt badany w pracy doktorskiej. W tym przypadku material o mniejszej twardosci
(Tab. 23), wytrzymato$ci na zginanie i odporno$ci na kruche pekanie (Tab. 25)
byt bardziej odporny na zuzycie tribologiczne niz materiat referencyjny (zeliwo szare).
W przypadku kompozytow spiekanych ubytek objetosciowy wynosit 0,168-0,241%
w zaleznos$ci od sktadu (wraz ze wzrostem zawarto$ci ceramiki zwigkszat si¢), natomiast
dla zeliwa wynosit 0,358%. Wynikato to z mechanizmu zuzycia $ciernego. W mi¢kka
aluminiowg osnow¢ kompozytu wbijaty si¢ twarde ziarna materiatu $ciernego, petnigc
w ten sposob role S$ciernicy. Podczas proby tarcia, ziarna ceramiki odrywaty
si¢ zwigkszajac ilo§¢ Scierniwa. W wyniku tego procesu nastepowato odksztalcenie
plastyczne stopu aluminium powodujagc dalsze odrywanie czgstek ceramicznych.
Tym samym wraz ze wzrostem zawartosci ceramiki, zmniejszata si¢ powierzchnia stopu
aluminium, do ktérej mogltyby si¢ wbi¢ ziarna ceramiki. Podobny efekt zwigkszenia
odpornosci tribologicznej wraz ze zwickszeniem udziatu objgtosciowego metalu
zauwazyta Winzer [166], przypisujac ten efekt stabemu potaczeniu ziaren ceramiki

Z 0SNOW3.

Wszystkie warstwy materialu kompozytowego infiltrowanego jak i spiekanego

ulegly mniejszemu zuzyciu W wyniku przeprowadzenia testu, niz materiat referencyjny

132



(zeliwo szare), co jest obiecujgce z punktu widzenia zastosowania wytworzonych

materiatéw do tarcz hamulcowych.

6.4. Technika wytwarzania preform a porowatos$¢

Struktura porowatosci w ceramicznej preformie odpowiada rozktadowi fazy
metalowej po poprawnie przeprowadzonym procesie infiltracji, decydujac w ten sposob
o udziale objetosciowym jak i rozkladzie metalu w kompozycie. Juz na etapie
projektowania porowato$ci ksztaltowane s3 pdzniejsze wlasciwosci materiatu
kompozytowego. Zgodnie z dostgpng literaturg preforma ceramiczna stosowana
do infiltrowania cieklym stopem metalu powinna wykazywaé porowato$¢ otwarta,
a przy tym dobre wilasciwosci mechaniczne [86], [202], [203]. Ceramika podobnie
jak wszystkie kruche materialy jest bardzo podatna na powstawanie pekniec
w mikrostrukturze, dlatego tez niezbedne jest odpowiednie zaprojektowanie morfologii

porow w preformie, tj. ich wielkosci, ksztattu i rozktadu przestrzennego [18].

Ceramiczne preformy przeznaczone do infiltracji stopem aluminium
EN AC - 44200 (AISi12) zostalty w pracy doktorskiej wytworzone technikg wypalania
srodkéw porotworczych dodanych do ceramicznej zawiesiny. Bazujac na zdobytych
juz do$wiadczeniach, jako materiat na srodek porotworczy wyselekcjonowano skrobie
ryzowg o $redniej wielkosci ziarna 5 um [199]. Przyktadowo, zastosowanie skrobi
ziemniaczanej o wielkosci 30 pm powodowato powstawanie pgknigé oraz zmniejszenie
wytrzymato$ci wypraski, natomiast mniejsze skrobia kukurydziane o wielkos$ci 15 um

nie pozwolily na otrzymanie otwartej sieCi porowatosci [166].

Na forme¢ kanatow porowatosci ma rowniez wptyw ksztatt srodka porotworczego.
Skrobia ryzowe majg posta¢ nierownomiernych poligonalnych czastek [167],
tworzacych po wypaleniu sferyczne pory [166]. W miejscu tgczenia si¢ poréw tworza

si¢ newralgiczne przewe¢zenia, ktore mogg blokowac przeptyw ciektego metalu [170].

Porowato$¢ preform zalezy od ilosci uzytej skrobi. Istotne jest, aby jej zawartos¢
objetosciowa byta wystarczajaco duza. Winzer [166] opisata przypadek, w ktorym zbyt
mata ilo$¢ uzytej skrobi spowodowata powstanie porowatosci zamknigtej. Skrobia
nie mogg tworzy¢ lokalnych aglomeracji, a ich udziat obj¢tosciowy w laminacie musi

zapewnia¢ styczno$¢ pomig¢dzy czgstkami porotworczymi.
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Ponadto podczas wytwarzania zawiesiny na folie odlewnicze nalezy mieé
na uwadze, aby wytworzona masa byta jednorodna w catej objetosci. Skrobia wykazuja
nizsza gestos¢ niz proszek Al2Os, dlatego tez maja tendencje do wyptywania

na powierzchni¢ zawiesiny, co oddziatuje niekorzystnie na rozktad porow w preformie.

Podczas spiekania laminatow w wyniku wypalania organicznych substancji
nastepuje skurcz, mogacy wplywac na rozmiary poroéw. Projektujgc proces wytwarzania
ceramiczne] preformy dobrano temperature spickania w taki sposob [169], aby uzyskac
warto§¢ porowatosci otwartej powyzej 30%, umozliwiajaca przekroczenie progu
perkolacji. Badania porozymetryczne potwierdzily trafno$§¢ doboru parametroéw
spickania. Warto$¢ catkowitej porowatosci wahata si¢ od 34,8% dla preformy Al203
(0%RS) do 54,39% dla Al>03 (40%RS).

Prace nad porowatos$cia spieku proszku tlenku glinu Amatis HVA FG o $redniej
wielko$ci ziarna 5,3 pm byly réwniez prowadzone przez L. Weilera z Politechniki
w Darmstadt [169]. Wst¢pne eksperymenty wykazaly niemal liniowy spadek
porowato$ci wraz ze wzrostem temperatury spiekania. Przyktadowo spiekajac tlenek
glinu HVA FG w temperaturze 1580°C uzyskano porowato$¢ wynoszacg 40%,
w temperaturze 1630°C 34,9%, natomiast w 1730°C 22%. Badania Weilera
potwierdzity, ze wielko$¢ porowatosci preformy Al>Os (0%RS) wynoszaca 34,8%,
otrzymana w niniejszej pracy metodg porozymetrii rtgciowej byta prawidtowa. Wzrost
porowato$ci dla pozostalych warstw materialu gradientowego uzyskuje si¢ poprzez
dodawanie odpowiedniej ilosci $rodka porotworczego. Zaleznos¢ ta nie jest liniowa,
czego przyczyny nalezy dopatrywac¢ si¢ we wplywie wypalanych skrobi ryzowych
i innych dodatkéw organicznych (Tab. 15). Badania porozymetryczne wykazaty,
ze modalna $rednica poréw w warstwach kompozytowych Al203(10-30%RS),
zawierajaca si¢ w przedziale 1,75 - 4,78 um, jest mniejsza od sredniej wielko$ci czastki
skrobi ryzowej, ktora wynosi 5 um. Prawdopodobna przyczyna tego zjawiska jest proces
kurczenia si¢ skrobi podczas procesu suszenia 1 wypalania laminatow oraz wchtanianie
srodka porotwoérczego w istniejgce juz pory w wyniku jego wysokiej adhezji wzgledem
ceramiki Al203 [166].

Biorac pod uwagg ilos¢ czynnikow wptywajacych na wielko$¢ porowatosci otwartej
w ceramicznych preformach mozna zaryzykowac stwierdzenie, ze jedynym efektywnym

sposobem na zaprojektowanie porowato$ci otwartej o okreslonej wartoSci jest metoda

eksperymentalna (,,prob i btgdow™).
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Rozdzial 7. Uwagi nt. potencjalnego zastosowania Al.O3/AlSi12 FGM

w tarczach hamulcowych

Kompozyty o osnowie aluminiowej (AMC) sg dynamicznie rozwijajacg si¢ grupa
materialdw. Szczegdlnie rozwoj ten widoczny jest w przemysle motoryzacyjnym,
gdzie prowadzone sg intensywne prace nad wdrozeniem aluminiowych tarcz
hamulcowych zbrojonymi czastkami SiC, Al,O3, rowniez wytwarzanych in situ [148].
Podstawowg zaleta AMC jest niska gestos¢ w porownaniu do konwencjonalnych
materiatow. Zastosowanie kompozytu gradientowego Al2O3/AlSil2 pozwolitoby
zredukowa¢ mase tarczy hamulcowej nawet o polowg, przy czym wlasciwosci
wytrzymato§ciowe tego materiatu sg zblizone do zeliwa, ktore jest obecnie stosowanym

materiatem w produkcji tarcz hamulcowych w samochodach seryjnych.

Ponadto zastosowanie kompozytu gradientowego Al.Oz/AlSil2, zwigkszytoby
efektywnos¢ wymiany cieplnej w poréwnaniu do zeliwa szarego, €O jest niezwykle
istotne podczas procesu hamowania. Ze wzgledu na mozliwos¢ szybkiego
odprowadzania ciepta kompozyt Al>Os/AlSi12, bedzie cechowat sie wigksza
stabilno$cig ksztaltu niz zeliwo, ktore po przegrzaniu tarcz ulega deformacji. Takie
znieksztalcenia tarczy s3 przyczyna przyspieszonego zuzywania si¢ klockow
hamulcowych, w wyniku wcierania si¢ materiatu oktadziny ciernej w powierzchnig
zdeformowanej tarczy. Jak wykazaly przeprowadzone testy, zeliwne tarcze hamulcowe
sg bardziej podatne na korozj¢ w poroéwnaniu do materiatow kompozytowych
Al203/AlSi12. Korozja tarcz hamulcowych przyczynia si¢ do tworzenia ubytkéw
materialu, mogacych powodowac niestabilno$§¢ zmiany momentu hamujacego, a takze
powstawanie drgan. Podatnos$¢ na korozje materialow jest zwigzana z wlasciwosciami
tribologicznymi. Tarcza bardziej podatna na korozje¢, bedzie szybciej si¢ zuzywata
w wyniku oddziatywania soli drogowej. Wtasciwosci tribologiczne kompozytu
infiltrowanego AlLO3/AlSil2 przewyzszaja wlasciwosci zeliwa szarego dzigki
powstawaniu warstwy samosmarujacej, ktora zmniejsza zuzycie si¢ uktadu, powodujgc
tym samym redukcje ilosci pytu hamulcowego powstajacego podczas hamowania, ktory
jest jednym z gltéwnych zrodel zanieczyszczen wystepujacych w postaci aerozoli

atmosferycznych uznawanych za najbardziej szkodliwe dla zdrowia czlowieka.
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Rozdzial 8. Podsumowanie, wnioski i kierunki dalszych badan

Gltowny cel pracy doktorskiej, jakim bylo opracowanie parametrow
technologicznych procesu wytwarzania gradientowego kompozytu infiltrowanego
Al;03/AlSi12 metodg prasowania w stanie ciektym, zostat zrealizowany. Parametry
procesu wytwarzania zostaly zoptymalizowane na poszczegolnych etapach,
tj. odlewania folii ceramicznych, spiekania ceramicznej preformy oraz infiltracji
pod cisnieniem. Otrzymano jednorodnie zaggszczone warstwy kompozytowe
o znikomej porowato$ci i materiat gradientowy (FGM). Stwierdzono, ze niezbgdne
jest wyeliminowanie warstwy Al>O3(0%RS)/AISi12 (bez udzialu czynnika
porotworczego) z systemu FGM z uwagi na problemy technologiczne przy produkcji

tego kompozytu i ich negatywny wplyw na wlasciwosci mechaniczne i tribologiczne.

Rownolegle do metody prasowania w stanie cieklym opracowano réwniez
parametry procesu wytwarzania warstw kompozytowych i materialu FGM metoda
spiekania pod cisnieniem. Otrzymano materialy o dobrym zaggszczeniu. Spiek
w poréwnaniu do kompozytu infiltrowanego wykazywal jednak nizsza twardos¢
I wytrzymalo$¢ na zginanie. Pozostale wlasciwosci spiekéw takie jak odpornosé
na kruche pekanie, przewodno$¢ cieplna, wlasciwosci tribologiczne, korozyjne

byly zblizone do kompozytu infiltrowanego.

Na podstawie otrzymanych wynikoéw, ktore generalnie potwierdzily przewage
wybranych wiasciwos$ci kompozytu infiltrowanego Al203/AlSil2 nad materiatem
referencyjnym (zeliwem) 1 kompozytem spiekanym, mozna stwierdzi¢, ze teza pracy

(por. Rozdziat 2) zostata udowodniona.

Tematyka pracy wpisuje si¢ w nurt aktualnie prowadzonych na $wiecie badan
nad technikami wytwarzania materialtbw o osnowie aluminiowej, majacych
zastosowanie na tarcze hamulcowe. W wigkszos$ci prac dostgpnych w literaturze
zbrojenie tego typu kompozytu wystepuje w postaci czastek, co nieodigcznie wigze
si¢ z trudnos$ciami uzyskania jednorodnej struktury. Uzyta w pracy ceramiczna preforma
stanowi alternatywny sposob zbrojenia kompozytu zmniejszajacy prawdopodobienstwo
uzyskania nierd6wnomiernego rozmieszczenia fazy ceramicznej. Nalezy réwniez

zauwazy¢, ze w literaturze nie podjeto dotychczas proby poréwnania metody prasowania
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w stanie cieklym ze spiekaniem pod cisnieniem jako metod wytwarzania kompozytu
Al203/AlSI12.

Przedstawione w rozprawie badania wlasciwosci wytworzonego kompozytu
Al>03/AlSi12 byly prowadzone w skali laboratoryjnej. W celu doktadnej charakteryzacji
wlasciwosci  tribologicznych materialu  gradientowego wytworzonego metoda
prasowania w stanie cieklym nalezaloby wytworzy¢ demonstrator, ktorego wymiary
odpowiadatyby wymiarom tarczy hamulcowej. Warto tez przeprowadzi¢ testy
tribologiczne w warunkach eksploatacji, uwzglgdniajacych podwyzszong temperature
w jakiej pracuje tarcza hamulcowa. Niezbg¢dne jest rowniez zaprojektowanie klocka
hamulcowego, ktory tworzytby z tarczg optymalny uktad cierny, zarowno w warunkach

normalnej eksploatacji, jak i maksymalnych temperaturach pracy.
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