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STRESZCZENIE

W pracy przedstawiono metod¢ wytwarzania porowatych szkieletow
ceramicznych polegajaca na spiekaniu proszku Al,O; z dodatkiem formujacym
wewnetrzng strukture poréw i kanalikéw. Otrzymane pétfabrykaty stosuje sie jako
wzmocnienie w produkcji nowoczesnych materialéw kompozytowych metoda infiltracji
ci$nieniowej.
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1. WPROWADZENIE

Materiaty kompozytowe o osnowie stopéw metali lekkich wzmacniane wiéknami
i czastkami ceramicznymi charakteryzuja bardzo dobre wtasnoéci mechaniczne,
sztywno$¢, twardo$¢ oraz odporno$¢ na zuzycie przy stosunkowo matlej gestosci.
Materiaty te cechuje takze mniejszy wspdtczynnik rozszerzalno$ci cieplnej w stosunku
do osnowy. Ze wzgledu na swoje liczne zalety znalazly szerokie zastosowanie
w przemysle motoryzacyjnym, lotniczym a takze do produkcji sprzgtu sportowego.
Z materiatéw kompozytowych o osnowie metali lekkich wykonuje si¢ zaréwno
elementy narazone na dziatanie wysokiej temperatury, czesci uktadéw poddawanych
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intensywnemu zuzywaniu, jak i ukladéw napedowych zapewniajacych uzyskanie
malego wspétczynnika tarcia i duzej zdolnosci do pochtaniania drgan.

Obecnie obserwuje si¢ dwa gtéwne kierunki rozwoju technologii wytwarzania
metalowych materiatéw kompozytowych, sa nimi metalurgia proszkéw [1-2] i metody
odlewnicze, ktérych specyficzna odmiang jest infiltracja ciSnieniowa porowatych
szkieletow ceramicznych cieklymi stopami metali. Metoda ta jest coraz czgsciej
stosowana w produkcji materialéw kompozytowych o osnowie metalowej i stala sig¢
przedmiotem wielu prac naukowych [3-8].

Struktur¢ i wlasnosci materiatéw kompozytowych wytworzonych metoda
infiltracji ci$nieniowej w gtéwnym stopniu determinuja szkielety ceramiczne bgdace ich
wyjSciowym  poéifabrykatem.  Poprawnie = wytworzony  szkielet  powinien
charakteryzowaé¢ si¢ struktura otwartych, polaczonych poréw umozliwiajac tatwa
penetracj¢ cieczy metalicznej. Wystgpowanie zamknigtych poréw doprowadzi do
powstania mikropustek w finalnym produkcie, a co za tym idzie pogorszenia jego
wlasnosci.

Do najczgsciej stosowanych technik wytwarzania porowatych szkieletow
ceramicznych zaliczmy metode polegajaca na spiekaniu proszkéw ceramicznych
z dodatkiem ksztattujacym strukturg¢ poréw. Metoda ta jest bardzo elastyczna i umozliwia
otrzymywanie tworzyw o zréznicowanej strukturze i udziale fazy ceramicznej. Stopien
porowatosci oraz jej charakter moze by¢ regulowany za pomoca dodatkéw ksztattujacych
pory ulegajacych rozkltadowi w wysokiej temperaturze, w miejscu ktérych powstaja
pustki. Do najczesciej uzywanych substancji porotwérczych zaliczmy tworzywa
o temperaturze rozktadu termicznego znacznie nizszej niz temperatura spiekania
(polietylen, wosk, skrobia, celuloza, wtékna weglowe itd.) [9].

Celem niniejszej pracy jest opracowanie metody wytwarzania porowatych
szkieletow ceramicznych na bazie proszku Al,O; oraz zbadanie ich struktury
iwlasnosci. Otrzymane poéifabrykaty beda stanowily szkielet —materialow
kompozytowych wytwarzanych metoda infiltracji ci$nieniowej ciektymi stopami metali.

2. MATERIAL. I METODYKA BADAN
2.1. Material

Badania wykonano na porowatych szkieletach ceramicznych wytworzonych
metoda spiekania proszku Al,O; Condea CL 2500 z dodatkiem formujacym strukturg
poréw i kanalikéw w postaci widkien weglowych Sigrafil C10 M250 UNS firmy
SGL Carbon Group. Uzyte widkna charakteryzuja si¢ $rednica 8um oraz dlugo$cia
135 pm.

2.2. Technologia

Wytwarzanie porowatych szkieletéw ceramicznych obejmowato:
— przygotowanie proszkéw,
— prasowanie proszkéw,
— spiekanie.
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W pierwszej kolejnosci proszek Al,O; Condea CL 2500 zostat poddany mieleniu
na mokro z uzyciem wody destylowanej w mtynku kulowym przez 5 minut celem
rozbicia czastek skupionych w aglomeracjach. Do zawiesiny Al,O; zostat wprowadzony
dodatek czynnika zapobiegajacego tworzeniu si¢ skupisk widkien weglowych Dolapix
CE 64 firmy Zschimmer und Schwarz GmbH, Germany eliminujacy ich wzajemne
oddziatywania elektrostatyczne. Udzial masowy widkien weglowych stanowit 30, 40
oraz 50%. Celem ulatwienia po6zniejszego prasowania do mieszaniny dodano 1%
alkoholu poliwinylowego Moviol 18-8 rozpuszczajacego si¢ w wodzie. Tak
przygotowany proszek poddano suszeniu polegajacym na zamrazaniu i sublimacji wody
pod obnizonym ci$nieniem. Nast¢pnie mieszanina zostala przesiana przez sito
o numerze 0,25mm. Celem aktywacji alkoholu poliwinylowego proszki zwilzono woda
destylowana, zapakowano do workéw foliowych i odstawiono na 24h. Proszki zostaty
poddane prasowaniu jednoosiowemu na hydraulicznej prasie laboratoryjnej ,,Nelke”
w formie stalowej o $rednicy wewngtrznej wynoszacej 30mm. Cisnienie prasowania
wynosito odpowiednio 25, 50 oraz 100MPa a czas jego oddzialywania 15s. Spiekanie
wyprasek zrealizowane zostalo przy pomocy pieca rurowego w atmosferze strumienia
powietrza — 20 1/min. Przebieg procesu spiekania sktadal si¢ z powolnego grzania do
temp 800°C (20°C/h), wytrzymania w tej temperaturze przez 10h celem wypalenia
wlékien weglowych, grzania do temperatury 1500°C (300°C/h), spiekania (2h) oraz
chiodzenia z piecem. Na rys. 1 przedstawiono sprasowane proszki przed procesem
spiekania (a) oraz gotowe porowate szkielety ceramiczne (b). Na rysunku widaé iz
podczas procesu spiekania doszto do catkowitej degradacji widkien weglowych co
wynika z koloru prébek.

Rys. 1. Sprasowana mieszanina proszku Al,O; oraz widkien weglowych (a) oraz gotowe
porowate szkielety spiekane (b)
Fig. 1. Pressed mixture of Al,O; powder and carbon fibers (a) and ready porous preforms (b)

Zastosowanie widkien weglowych jako czynnika formujacego pory $wiadczy
o wysokiej czystosci procesu, poniewaz podczas ich degradacji jako produkt utlenienia
tworzy si¢ tylko CO,, gdy w przypadku uzycia celulozy badz trocin na §ciankach pieca
obserwujemy trudny do usunigcia nalot w postaci smoty.
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2.3. Metodyka badan

Celem obliczenia objgtosciowego udziatu fazy ceramicznej, a co za tym idzie
porowatosci otrzymanych szkieletéw poddano je mierzeniu i wazeniu.

Pomiar przepuszczalnosci zostat wykonany na specjalnie do tego
zaprojektowanym urzadzeniu stuzacym do przepompowywania cieczy przez tworzywa
porowate. Podczas préby mierzono czas przeplywu 350ml wody odpowiednio pod
ci$nieniem: 0,05; 0,1; 0,15 i 0,2 MPa w temperaturze pokojowej. Przepuszczalno$¢
porowatych szkieletéw zostata wyznaczona ze wzoru:

p=TLV (1)

gdzie: D — przepuszczalno$é, n — lepkosc cieczy, L — grubos$¢ preformy, V — przeplyw,
A — powierzchnia preformy, Ap — przyrost ci$nienia.

Obserwacje struktury przetoméw szkieletéw ceramicznych wytworzonych metoda
spiekania proszku Al,O; Condea CL 2500 wykonano w elektronowym mikroskopie
skaningowym Leica Stereoscan 440.

3. OMOWIENIE WYNIKOW

Pomiary geometrii i masy uzyskanych szkieletéw ceramicznych wytworzonych
metoda spiekania proszkéw o udziale widkien weglowych 30, 40 i 50% prasowanych
pod obciazeniem 25, 50 i 100MPa pozwolily na obliczenie teoretycznego udziatu fazy
ceramicznej w objgtosci porowatego tworzywa, co zostalo zaprezentowane w tabeli 1.

Ze wzgledu na najlepsze wtasnosci mechaniczne do dalszych badan zostaly uzyte
tylko materiaty prasowane pod obciazeniem 100MPa.

Tabela 1. Udzial fazy ceramicznej w szkieletach uzyskanych
z proszkéw o zréznicowanym dodatku wiékien
weglowych prasowanych pod réznymi naciskami

Table 1. Ceramic phase volume fraction in preforms obtained
from different powders of different levels of carbon
fibres addition, pressed under different pressure

Cisnienie Udziat widkien weglowych %
prasowania
MPa 30 40 50
25 26,10 19,70 14,70
50 28,20 23,00 16,80
100 31,20 24,40 19,20
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Pomiar przepuszczalno$ci szkieletéw ceramicznych wytworzonych z proszkéw
o udziale masowym widékien weglowych 30, 40 i 50% prasowanych pod obciazeniem
100MPa wykazal jej wzrost wraz ze wzrostem porowatosci i wynosi odpowiednio
24510 m? dla szkieletéw o porowatosci  69%, 5210 m? dla tworzyw
o porowatosci 76% oraz 1,05-10"'> m* dla szkieletéw o porowatosci 81%.

Obserwacje przeloméw szkieletéw wytworzonych metoda spiekania proszku
Al,O5; Condea CL 2500 wykonane w elektronowym mikroskopie skaningowym (rys. 2)
pozwalaja stwierdzi¢ dwa podstawowe typy poréw. Pierwsze z nich o wigkszych
rozmiarach powstaly na skutek degradacji widkien weglowych, natomiast drugie,
mniejsze wystepuja wokot pojedynczych czastek ceramicznych i wynikaja z celowego
braku ich zaggszczenia (zastosowania wigkszego nacisku podczas prasowania i wyzszej
temperatury spiekania). Ponadto badania dowiodty brak wystgpowania skupisk widkien
weglowych, co wynika z poprawnego dziatania zastosowanego dodatku preparatu
Dolapix CE 64 eliminujacego oddziatywania elektrostatyczne.

a) b) <)

Rys. 2. Mikrostruktura przetomu szkieletéw ceramicznych na bazie proszku Al,O; z dodatkiem:
a) 30%, b) 40% oraz c) 50% widkien weglowych

Fig. 2. The microstructure of ceramic preforms fracture based on Al,O; powder with addition:
a) 30%, b) 40% and c) 50% of carbon fibres

4. PODSUMOWANIE

Z przeprowadzonych pomiaré6w geometrii i mas otrzymanych tworzyw
ceramicznych wynika, Ze istnieje mozliwo$§¢ wytwarzania przedstawiona metoda
szkieletow o porowatosci siggajacej 85% objetosci materiatu. Wyniki pomiaréw
przepuszczalno$ci dowodza, iz pory i mikrokanaliki w tworzywie s3 polaczone
i umozliwia tatwa penetracj¢ ciektym stopem metalu podczas procesu infiltracji.

Badania struktury w elektronowym mikroskopie skaningowym wykazuja
réwnomierne rozmieszczenie kanalikéw powstaltych po utlenionych wiéknach
weglowych oraz wystepowanie mikroporéw wokét czastek ceramicznych.

Stwierdzono, ze opracowana metoda otrzymywania porowatych szkieletow
ceramicznych metoda spiekania proszku Al,O; Condea CL 2500 z dodatkiem widkien
weglowych Sigrafil C10 M250 UNS jako czynnika ksztattujacego pory zapewnia
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wymagana struktur¢ oraz wlasnosci i z tego wzgledu moze znalez¢ zastosowanie
praktyczne. Ponadto uzyskane materialy bgda stanowity tansza alternatywg dla szeroko
stosowanych preform na bazie widkien ceramicznych a zastosowanie widkien
weglowych jako czynnika formujacego pory stanowi o wysokiej czystosci procesu.
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STRUCTURE AND PROPERTIES OF POROUS PREFORMS
MANUFACTURED ON THE BASE OF Al,O; POWDER
SUMMARY
The paper presents method of manufacturing the porous preforms by sintering of

ALO; powder with addition of pore forming agent. Obtained semi-finished products are
used as reinforcement in MMC’s manufacturing by infiltration method.
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