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Wykaz oznacz&

AE44 stop magnezu zawiegay ok. 4% dodatku aluminium i ok. 4% dodatku
pierwiastkow ziem rzadkich,
AZ31 stop magnezu zawiegay ok. 3% dodatku aluminium i ok. 1% dodatku cynku,

Cf  ang.Carbon fiber— wiékno weglowe,

CFRP angCarbon Fiber Reinforced Polymer kompozyt na osnowie polimerowej
zbrojony wiéknem wglowym,

CH ang.Contact Heating- procedura otrzymywania kroplizigeej w celu pomiaru
kata zwilzania polegajca na rownoczesnym nagrzaniu pary metal — peglto
gdzie metal znajdujesna poditau podczas nagrzewania,

CNT ang.Carbon Nanotubes nanorurki wglowe,

Cot  ang.Carbon open-celled foam otwartokomoérkowa pianagglowa,

CP  ang.Capillary Purification — procedura otrzymywania kroplizZgeej w celu
pomiaru kta zwilzania polegajca na wykropleniu ciektego metalu na nagrzane
podtaze,

Csf  ang.Carbon short fiber wtokno weglowe krotkie,

EDS ang.Energy Dispersive Spectrometerspektrometr rentgenowski z dyspers;
energii,

FDM ang. Fused Deposition Melting przyrostowa technologia wytwarzania
materiatow, w ktorej tworzywo drukowane podawarst jg postaci pastygolz
filamentu,

GG, ang.Glassy Carbon particles castki wegla szklistego,

HPDC ang. High Pressure Die Casting— zimnokomorowe odlewanie
wysokocknieniowe,
PA6  Poliamid typu 6

RVC ang.Reticulated Vitreous Carborotwartokomorkowa piana ¢glowa firmy
Duocell o morfologii szkieletowej,
RZ5 nazwa handlowa stopu magnezu ZE41 zavgezgp ok. 4% dodatku cynku
i ok. 1% dodatku pierwiastkéw ziem rzadkich,
SAED ang. Seleted Area Electron Diffraction— dyfrakcja elektronowa
z wykorzystaniem przestony selekcyjnej,
SEM ang.Scanning Electron Microscopyskaningowa mikroskopia elektronowa,

TEM ang. Transmission Electron Microscopy- transmisyjna mikroskopia
elektronowa,

WDS ang. Wavelength Dispersive Spectrometer spektrometr rentgenowski
z dyspergj dlugaci fali,

ZRE1 nazwa handlowa stopu magnezu ZE33 zavgergp ok. 3% dodatku cynku
i ok. 3% dodatku pierwiastkow ziem rzadkich.
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1. Wprowadzenie

Dazenie do obrienia masy pojazdow, w tym samochodowych, #ingajace
zmniejszenie ziycia paliwa, jest zwizane z poszukiwaniem nowych metalowych materiatow
konstrukcyjnych o niskiej gptasci i wysokiej wytrzymatdci wiasciwej. W ostatnich czasach
coraz wegkszg popularné¢ w przemygle samochodowym zyskujstopy magnezu, ktére
charakteryzuj sie gestascia na poziomie 1,8 g/cfi wytrzymatdicia na rozciganie w zakresie
150 — 250 MPa. Z magnezu i jego stopéw wykonywarntalde elementy jak eZci silnikow,
zbiorniki paliwa oraz elementy karoserii i uktadappdowego. Réwnoczaie badania nad
nowymi materialami na bazie magnezu prowadzarmeod kgtem zastosowabiomedycznym,

z uwagi na biokompatybilrié magnezu i stabodpornd¢ korozyjm, ktéra w otoczeniu ptyndw
fizjologicznych umdliwia sukcesywn resorpa biomateriatu.

Zwigkszenie wytrzymali magnezu i jego stopOw rmca osiygngé Stosugc
odpowiednie dodatki stopowead?z wprowadzajc zbrojenie, czyli uzyskag kompozyt.
Zastosowanie dodatkéw stopowych powoduje powstaaigvorow statych i obecrsd nowych
faz, co przy zapewnieniu odpowiedniej obrobki agplpozwala oggna¢ wzrost widciwosci,

w tym wytrzymaitdci. Wigckszas¢ dodatkow stopowych stosowanych w stopach magnezu,
takich jak pierwiastki ziem rzadkich oraz itr czkasd, to pierwiastki trudnodagine,
generugce wzrost kosztow wytwarzania. Z tego powodu ngfeds popularndcia

w przemyle samochodowym ciessie stopy z ukladu magnez — aluminium — mangan (seria
AM) oraz magnez — aluminium — cynk (seria AZ), learharakteryzuje korzystny zespot
wiasciwosci oraz maliwos¢ otrzymywania z nich wyrobow 2z zastosowaniem
wysokowydajnego odlewania wysokg&mieniowego.

Jednym z nurtéw poszukitanowych materialtdbw na bazie magnezukempozyty
zbrojone komponentamigglowymi. Aplikacja komponentoéw gglowych takich jak widkna
weglowe, castki grafitowe lub amorficzne oraz nanorurki i gnafpozwala uzyskamateriat
0 podobnie niskiej gptasci, wyzszej wytrzymatéci oraz korzystnych wigiwosciach
tribologicznych.

Kompozyty te najcgciej wytwarzane g metodami ciektofazowymi, podczas ktérych
komponenty wglowe w postaci citek, wiokien krotkich czy nanokomponentow
wprowadzane $ do kypieli cieklego metalu lub w wariancie gdy ciekly taleinfiltruje
przygotowan wczeniej preforng widknists. Procesy, w ktorych zbrojenie tworzy suspensj
z cieklym metalem wizg sie takimi efektami strukturalnymi jak aglomeracja @jenia, jego

mikrosegregacja na granicach ziaren magnezu i reagregacja na przekroju wyrobu, co nie
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gwarantuje odpowiedniej mikrostruktury i oczekiwahywiaciwosci. Ponadto wytwarzanie
suspensji ogranicza udziat etmsciowy zbrojenia w kompozycie, gdyej lepka¢ znacaco
rosnie wraz z udziatem sktadnika stato fazowego. Psgpaefiltracji cisnieniowej widknistych
preform umaliwiajg uzyskanie wjkszego udziatu fazy gglowej, ale problemem jest ich
przemieszczanie pod wptywem strumienia cieklegatnetworzenie mikroobszarow wiokien
niezwilzonych metalem.

W rozprawie doktorskiej zaproponowano nowe razanie materiatowe w odniesieniu
do kompozytbw magnezowych i jako #&azweglows wykorzystano amorficzne
otwartokomorkowe piany gglowe, wykonane w laboratoriach Katedry Zaawansgwhn
Materiatow i Technologii PolitechnikiSlaskiej oraz jeden typ daginy komercyjnie.
Z literatury znana jest koncepcja aplikacji piaankowych i wglikowych do infiltraciji
aluminium i to rozwazanie umaliwia skuteczne projektowanie rozmieszczenia faajemnnie
przenikajcych se. Podgcie prac eksperymentalnych dla pary magnez — aozodi piana
weglowa uzasadniaty pozytywne efekty i wiedza o cki@ae poznawczym i technologicznym
uzyskana dla par stopy magnezu gstizi wegla szklistego i stopy magnezu — wiokneglowe
krotkie, uzyskane w ggu kilku ostatnich lat przez pracownikow Wydziatazynierii
Materiatowej Politechnik8laskiej.

Przeprowadzone i zaprezentowane badania skoncesdyrose na zagadnieniu
przebiegu procesu infiltracji pian oartej wielkasci komorek magnezem i jego dwoma stopami
odlewniczymi AZ31 i RZ5 oraz charakterystyce rdldechnologia-struktura-wgiwosci.
Pozwolito to wskaza zjawiska i efekty strukturalne charakterystyczria dowej postaci
zbrojenia, okréi¢ role warunkéw technologicznych, wielka komérek piany oraz rodzaju
stopu w ksztattowaniu wdaiwosci kompozytu.

W pracy pokazano gtdwne @ghiecia technologiczne i wyniki badavytworzonych
materialtdbw kompozytowych typu magnez — piargghwa, ktore uzyskano w ramach bada
statutowych prowadzonych w Politechnicglaskiej. Na kacu zamieszczono spis
wspotautorskich publikacji oraz patentéw, ktére gtaty podczas jej realizacji, w tym tak
opisupce zagadnienia dotygze nowego materialu kompozytowego z wzajemnie

przenikajcymi sk fazami magnez-ggiel, ktére nie znalazty siw rozprawie.
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2. Przeghd literatury

2.1. Materiaty weglowe jako zbrojenie w kompozytach

Materiaty weglowe stanowj wazna grupe tworzyw konstrukcyjnych stosowanych na
tygle odlewnicze i elektrody w przesig elektrochemicznym. Znalazty rowaigastosowanie
jako zbrojenie w kompozytach konstrukcyjnych z aggppolimerows, metalovd i ceramiczag.
Charakteryzuje je niskaesgtcsé (W zaleznosci od typu od 1,30 do 2,25 g/émwysepowanie
réznych postaci alotropowych oraz dgatcs¢ produktow. W kompozytach wykorzystywane
s3 komponenty wglowe makrostrukturalne, mikrostrukturalne i nanasturalne w takich
odmianach alotropowych jak grafitegiel amorficzny/szklisty i grafen. Mago by widkna
i nanorurki, castki, fulereny i ptatki, preformy 3D wytworzone Zdkien krotkich i cagtych
czy otwartokomoérkowe piany. W tabeli 2.1 zestawiomngbrane wiaciwosci niektorych

komercyjnie stosowanych komponentowglowych oraz ich gtbwne zastosowania.

Tab. 2.1. WHciwosci komercyjnych komponentéweaglowych oraz ich zastosowanie [1]

Gestosé Gestosé
Materiat rzeczywista, | nasypowa Rum, E, Rs, Zastosowanie
' I MPa GPa | MPa
glcm? glcm?
Wibkna
0,200 — 900 — 90 - Kompozyty metalowe,
vygg_lowe 1,75-2,00 0,425 2500 420 b.d. polimerowe i ceramiczne
krotkie (C )
Roving z :
. B 2800 —-| 230 - Kompozyty polimerowe,
wiékna 1,75-1,81 b.d. 4137 54 b.d. tkaniny
weglowego
Tkanina
weglowa 1,75-1,81 bd |2800-) 23014, Kompozyty polimerowe
. 4137 242
(Cs, 0:90)
: B B _ | 480 Kompozyty metalowe,
szk\llivs%gI?CISC) 1,45-1,50 1i4550 72%0 2;8 - polimerowe i ceramiczne
y ’ 700 (czastki), elektrody
B B _ | 100 Kompozyty metalowe,
Grafit 1,30 - 2,25 12'3205 2%0 1;8 - polimerowe i ceramiczne
' 900 (czastki), elektrody
Nanorurki
L 0,023 - ok. 270 — Wysokowytrzymate
W'e('gs,\‘l:%””e 20-2.27 | 5068 | 63000 | 950 | % | kompozyty polimerowe
ok Panele solarne,
Grafen 2,27 0,0215 . 1000 b.d.| wyswietlacze dotykowe,
130000 o ;
czujniki gazéw
0031 Wymienniki ciepta,
Piana z wegla 0,019- | 0,17 - ’ 0,28 | elementy wspomaggge
. 1,45-1,50 - .
szklistego 0,05 1,02 0062 | = 7,0 kataliz, kompozyty
' polimerowe i metalowe
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2.1.1. Zbrojenie wglowe w kompozytach polimerowych

Kompozyty polimerowe z komponentamieglowymi mazna podziek na dwie,
roznigce s¢ rodzajem osnowy, grupy — na osnowie termoplast@urbplastow. Obydwie
produkowane $ w skali przemystowej, zaréowno w formie gotowycherakentéw, jak
i potproduktéw: granulatow, ptyt oraz watkow w ppadku osnowy termoplastycznej oraz

badZz w postaci preimpregnatow gdy osnowa jest durophagRys. 2.1).

Rys. 2.1. Preimpregnat polimer — tkaninagowa jednokierunkowa wyprodukowany przez f¢rm
Zoltek [2]

W pierwszej wspomnianej grupie wyptija problemy zwgzane z uzyskaniem dobrego
pofaczenia pomgdzy komponentami, gdy ma ono zwykle charakter adhezyjny.
W przypadku tworzyw ggciowo krystalicznych zastosowanie mikrometryczneeoojenia
prowadzi do zwjkszenia stopnia krystalizacji stosowanego termdplaso zweksza
nieznacznie wigciwosci [1, I-1l]. Zwigzane jest to z dodatkawnukleacy i zarodkowaniem
heterogenicznym polimeru na astkach Rkdz widknach zbragjcych. Istnieje grupa
konstrukcyjnych tworzyw termoplastycznych, dgstych w sprzedey z dodatkami widkna
szklanego czy wglowego. Zastosowanie zbrojenia widknistego w tgulastach zmniejsza
skurcz liniowy o prawie 50% przy udziale 25% oljr@enia. W przypadku osnowy z PA6
pozwala rownie zmniejszy temperatuy przetworstwa o 30°C dla 30% obj. widkna szklanego
i 0 50°C dla 30% obj. wiékna ¢glowego [1]. Zastosowanie widkien igstek prowadzi do
podwyzszenia wytrzymakei na rozciaganie i zginanie, jak rownie zwicksza zakres

odksztatlcé sprzystych termoplastu (Rys. 2.2.), ogranigzajednak jego odksztatcenie
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plastyczne [1, I-ll]. Ta grupa wdaiwosci sprawia,  kompozyty z osnowz termoplastowas
stosowane na elementy pragmg w szczegolnie trudnych warunkach eksploatagionie
weglowe w kompozytach termoplastycznych znajduje zmzersze spektrum zastosawa
giéwnie z uwagi na mdiwos¢ wytwarzania tego typu materiatbw w sposob przyrast
(technologia FDM), jak rownie klasycznymi technologiami jak wyttaczanie czy veky
Ponadto, kompozyty na osnowie termoplastow zbrokameponentami wglowymi mogy by¢
stosowane rowniew weztach tarcia. Znane jest zastosowanie tworzyw takak PEEK
(polieteroeteroketon), PES (polieterosulfon) czy Bliamid) z dodatkami wglowymi,
gtdwnie grafitem, krétkim wioknem gglowym Ikgdz ich mieszanig, w szczegllnie
obcigzonych weztach tarcia. Stosowanes sOwniez inne dodatki zmniejszgje ziutycie
w warunkach tarcia suchego, takie jak nanoruréglawe czy PTFE (politetrafluoroetylen),

jednake g to dodatki znacznie poduwszajce cer materiatu.

®m Twardos¢ ® Odksztatcenie sprezyste

140 140
120 120
p-3
100 100 @
© d
S &
- 80 80 5
g @
o 2
Eel
g 60 60 E
= S
40 40 9
©
o
20 20
0 0

PA6 + GO PA6 + GC PA6 + BC

Rys. 2.2. Tward@& oraz odksztatcenie sptyste tworzywa PA6 i kompozytdbw na jego osnowie
zawieragcych tlenek grafenu (GO), gtki wegla szklistego (GC) oraz gztki karbonizatu (BC) [I]

Zastosowanie zbrojeniagglowego w kompozytach na osnowie duroplastéw praivad
do wydtuzenia czasu ich sieciowania [3-6], co jest g@ine z rénica pojemndci ciepingj
komponentéw. Podobna sytuacja zachodzi gdy stosevmrmwidkna kydz tkaniny szklane,
jednak w przypadku komponentoweglowych, dochodzi dodatkowy czynnik zmany
z uprzywilejowanym zarodkowaniem heterogenicznymat@amach wgla. Efekt ten jest
szczegOlnie wyrany jezeli zastosuje sinanorurki czy grafen. Wykazan@, zastosowanie
nanorurek (do 1% objosciowo), skraca czas petnego sieciowaniavicy jednoczénie
skracagc czas wzrostu lepkoi zywicy od 15 do 30%, co jest niekorzystne z punkidzenia
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przetworstwa [3]. Zastosowanie podobnych udziatéygtosciowych grafenu wydtza proces
sieciowania elowaniazywicy o odpowiednio 20 i 10% w poréwnaniu do niegbnejzywicy
epoksydowejSwiadczy to o katalitycznym dziataniu obecnych navigozchni grafenu grup
tlenowych, zwgkszapcych liczle osrodkow zelowania co wptywa na stabilizgc

I zahamowanie procesu utwardzania [3]. Jedeakv przypadku stosowania zbrojenia
weglowego wanym czynnikiem jest stan powierzchni materiatgglewego. Zastosowanie
obrébki powierzchni zbrojenia zjonizowanplazny skraca czas sieciowaniaywicy
epoksydowej kilkukrotnie, co spowodowane jest doolaym wydzielaniem ciepta podczas
sieciowania [7-10].

Rozwigzaniem stosowanym od niedawna jest zastosowaniejerit w postaci
otwartokomorkowych pianek gglowych [11-13] w kompozytach na osnowig/wicy
epoksydowej i dzki temu uzyskuje si zwickszenie sztywniei podczas obgren
sciskapcych. Zastosowanie zbrojeniaggiowego w kompozytach na osnowie duroplastéw
prowadzi do zmniejszenia zycia w warunkach tarcia suchego, niezale od postaci
zastosowanego komponentu [12-13].

Mimo rosmgcej popularnéci réznych typdéw komponentow ¢glowych, wchz
najszerzej stosowanymi kompozytami polimerowynilaminaty z wiéknem wglowym
(CFRP), znajdujce zastosowanie w prze#hy motoryzacyjnym, lotniczym, kosmicznym,
sportowym, jubilerstwie czy budownictwie [14]. Pdatawiony na rysunku 2.3 przykiad to
felga wykonana z laminatueglowego, w 2019 roku dopuszczona diythu komercyjnego
przez TUV SUD [15]. W méliwcach Lockheed Martin F-35 Lightning Il wykonanoegsci
ramy naénej oraz poszycia z kompozytow typu CNRP (aocgrtbon nanotube-reinforced
polyme) pozwolito na redukej masy o 25% w poréwnaniu do #tiywvca Lockheed F-22

Raptor.

)

Rys. 2.3. Felga z kompozytu CFRP wykonana przegikipdirme Fibratech [15]
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2.1.2. Zbrojenie wglowe w kompozytach metalowych

Zmiana typu osnowy z polimerowej na metaligzrpowoduje konieczrig
uwzgkdnienia innych maiwosci technologicznych charakterystycznych dla przesiwia
metali (temperatura procesu, utlenianie, zjawiskaigzane z krystalizag) oraz
fizykochemiczne oddziatywanie materiatglowy — metal. Samorzutne zwénie w uktadach
ciekly metal lekki — komponent aglowy (wtokno weglowe, castki wegla szklistego czy
grafitu) w znacznej wkszdaci przypadkéw jest stabegtdiz nawet nie wysfpuje (Tab. 2.2.),
niezalenie od stosowanej temperatury procesu [16-24].

Zale zbrojenia wglowego jest rownie to, ze jako jedyne jestzéjsze od

konstrukcyjnych stopow metali lekkich.

Tab. 2.2. Kt zwilzania podiga weglowego przez ciekly metal

Metal Podtoze K at zwilzania, ® |Temperatura, °C|  Zrodio
monokrysztat
magnez grafitu (002) 120 916 [16, 17]
magnez porowaty grafit 142 700 [18]
magnez porowaty grafit 125 700 [19]
- monokrysztat
aluminium grafitu (002) 125 916 [17]
krzem wegiel szklisty 38 1450 [20]
stop Si-15Zr wgiel szklisty 41 1450 [20]
stop Si-16Ti wagiel szklisty 43 1450 [21]

Zwil zanie definiowane jest zgodnie z rownaniem Younga+Be jako kt utworzony
pomiedzy krawedzig kropli cieczy na granicy rozdziatu i powierzchnna ktérej znajduje i
kropla (Rys. 2.4., rbwnanie 1) [25]. Nagszie] wykorzystywanymi metodami wyznaczania
kata zwilzania w uktadach metal — pod® g metoda legcej kropli (oznaczana jako CH — ang.
contact heatiny oraz jej ulepszona wersja, polega na kapilarnym oczyszczaniu kropli
metalu z tlenku na powierzchni i ngstie jej wykropleniu na podiée (oznaczana jako CP —
ang.capillary purification) [26-31]. Wykorzystywaneasrowniez takie metody jak: wisgcej
kropli, zasysanie kropli z podta czy przesuwanie kropli po podto[26-28]. Przyjmuje si
ze dobre zwitanie podt@a przez ciecz ma miejsce, gyt kwilzania jest mniejszydgulz rowny
90°. Na zjawisko zwiania ma réwniz wptyw wiele innych czynnikéw takich jak np.: stan
powierzchni (bruzdy, pory), ktore mggdziata& jak kapilary, zmieniac charakter
oddziatywania.
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6-=08m Oc=m

Rys. 2.4. Kt zwilzania wyznaczony dla dobrego ziwghia (a), stabego (b) i catkowitego braku
zwilzalnasci powierzchni przez ciecz (c) [25]

cos O = Ys¢ — ¥VsL @)
Yie

gdzie: y jest napiciem powierzchniowym na granicy faz, indeksy S, IG,0znacza

odpowiednio ciato state, gaz i ciecz.

W praktyce wytwarzania kompozytow istrjejmetody poprawy zwHalngsci
w ukiadzie zbrojenie — ciekly metal. Nagsziej stosowanym zabiegiem dotgycym
komponentow jest modyfikacja skladu stopu poprzeprowadzenie mikrododatkow
stopowych poprawiagych zwikanie [32-33] oraz naniesienie warstwy technologegzm
zbrojenie [34-36]. Istnieje jeszcze nhiavos¢ takiego doboru parametréw procesu,
tj.. temperatury, czasu i &iienia [36], ktore wymusgz kontakt ciekly metal/ciato state
I zapewnj kontrolowan dyfuzje reaktywry pomidzy komponentami [36].

Dodatki stopowe mag tworzy¢ ze zbrojeniem wglowym niekorzystne fazy.
Przyktadem takiej fazy jest hydrofilowy ¢glik Al4Cs, tworzmcy se w kompozytach
aluminiowych [37], jak i w kompozytach zawiegaych aluminium jako dodatek stopowy [38].
Modyfikacja fizykochemii powierzchni zbrojenia w® prowadzt do ograniczenia
powstawania niekorzystnych faz na granicy rozdzigednak jest stosunkowo drogim
zabiegiem technologicznym [36]. Skutecznym ragahniem pozwalacym na osignigcie
dobrego paiczenia pomidzy komponentami jest zmiana parametrow processdmacii,
gtéwnie cknienia [36, 39]. Zmiana temperatury odlewania cafjitracji praktycznie jest
ograniczona, jej nadmierny wzrostag#@ st z intensywniejszym utlenianiem i parowaniem

metalu, jak rownie z wigkszym skurczem odlewniczym, ktéry teoprowadzi do wtérnych
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nieciggtosci materiatowych [36]. Z kolei wydienie czasu interakcji pogdzy ciektym
metalem a zbrojeniem me prowadzi do sedymentacjidalz flotacji, w zalenosci od sktadu
metalicznej osnowy [36]. Riie wi&ciwosci cieplne (tab. 2.3) komponentow skutkuj
powstawaniem porow na granicy rozdziatu [40-43jddtonieczne jest dodatkowe grzanie
zbrojenia przez procesem przygotowania suspengji4p}. Przy stosowaniu zbrojenia
weglowego przed konsolidacjz metalem, co jest warunkiem niedbhym w prawidtowo
prowadzonym procesie, czynnikiem utrudgigm jest niska stabil$é termiczna

w atmosferze tlenowej, a powsj 400°C dochodzi do jego spalenia [11].

Tab. 2.3. WHaciwosci cieplne komponentow gglowych oraz metali lekkich [1]

Grafit Magnez Aluminium Tytan
Pojemnaé clepnz, | 7077 _1739 1,025 0,900 0,528
J/igK
Przewodnictwo cieping,
24,0 159,0 210,0 17,0
W/mK

Liniowy wspotczynnik
rozszerzalndci cieplnej, 0,60 — 4,30 26,1 — 29,6 24,0-27,4 8,9-10,1
um/mK

W grupie kompozytow metalowyabix situotrzymywanych metodami odlewniczymi
naleey wyrdzni¢ kompozyty zbrojone egstkami, wioknem krétkim, preformami z widkien
ciagtych, nanokompozyty (z dodatkiem nanorurekizgrafenu) oraz kompozyty zbrojone
pianami weglowymi. Efekty uzyskane dgki aplikacji zbrojenia wglowego to: wzrost
odporndci na zuycie scierne, zmiana i stabilizacja wspotczynnika tarcegukcja gstosci
oraz rozdrobnienie ziarna, spowodowane zarodkowartieterogenicznym. Kompozyty na
osnowie metali lekkichgsgtownym kierunkiem badawiodacych grodkédw naukowych na
swiecie, jakkolwiek komponenty gglowe wprowadzanegasrowniez do kompozytéw na
osnowie innych metali i stopow. Warto wyrd¢ w tej grupie materialy na osnowie miedzi
I jej stopow (zwlaszcza hxdw) [44-47], mogce by stosowane na materiaty Zgskowe
0 niskim wspétczynniku tarcia, jak rowmdiena odlewane #ci maszyn, gdy wyspuje
koniecznd¢ obnizenia masy przy zachowaniu wymaganychsa#aosci materiatu.

Gtownym celem aplikacji kompozytow na osnowie aloimvej zbrojonych cgstkami
wegla jest podwyszenie odpornei ha zuycie w porownaniu do materiatu osnowy. Pomimo
pewnych problemow natury technologicznej takich fakrzenie sj niekorzystnych faz na
granicy rozdziatu, kompozyty te znalazty zastosawgako ptaszcze ttokéw w sprarkach
ttokowych [48-51]. Ponadto metody wytwarzania komyiow zbrojonych cgstkami takie jak
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odlewanie z mechanicznym mieszaniem czy odlewasiedkowe pozwalajna znalezienie
coraz szerszego zastosowania dla tych materialtvdatBowo zastosowanie stosunkowo
prostych nargdzi jakasciowych takich jak analiza rodzajow i skutkéw #havych bledow (ang.
FMEA - failure mode and effects analysigozwala na poprawnocerg jakosci wykonania
odlewow kompozytowych [52-53]. Autorzy prac§@occonych tym zagadnieniom dziehady
wystepujace w odlewanych kompozytach nggppodgrup:

- defekty zwgzane ze zbrojeniem (jego rozmieszczenie, lokakizacmateriale itp.),

- defekty zwgzane ze struktgrosnowy,

- defekty zwgzane z granigcrozdziatu,

- defekty wewstrzne (jak wtgcenia, pory gazowe itp.) wygtujace w odlewach

- przerwania cjgtosci kompozytu.

Wickszas¢ wad wysgpujacych w tego typu kompozytach (Rys. 2.5.)zma wykryé
stosujc jedry z dwoch metod badawczych — klasygmmetalograf¢ polaczory z obserwacjami
struktury oraz mikrotomografi komputerows, pozwalagca na szybkie okrdenie, czy
wykonany odlew jest poprawny. Kompozytom na osnawagnezu i jego stopow fwiccony

jest kolejny rozdziat i w tym miejscu niedn one szczegotowo opisywane.

20KV
>FM F4

aglomeracja zbrojenia, b) wtérna aglomeracja zbiaje- tworzenie klusteréw, c) brak wypetnienia
przestrzeni midzy wtdknami, d) segregacja zbrojenia [53]
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Zastosowanie zbrojenia witoknistego, niezale od zastosowanej postaci (wiokno
krotkie, tkanina), prowadzi do podwszenia wytrzymakei na rozcyganie, jednak wymaga
to zastosowania drogich i skomplikowanych techniglggk infiltracja gazowa (anggas
pressure infiltratiof czy pr&niowa (ang.vacuum pressure infiltratign W celu poprawy
zwilzania w uktadzie ciekte aluminium —giel istnieje koniecznig nanoszenia nanowarstw
technologicznych (tzw. apretur) na powierzehmitékien, co dodatkowo podnosi koszty
wytwarzania. Spowodowane jest to rozmiarem widkrka {-8um) oraz przerwami porgdzy
nimi w wigzce o wielkdci ok. potowysrednicy wtokna. Tego typu niewielkie pustkitsudne
do zinfiltrowania, gdy kt zwilzania wegla np.: przez ciekte aluminium wynosi 125°.
Potencjalne zastosowanie tego typu kompozytéw nestiwe w sektorze lotniczym oraz
kosmicznym, gdzie wymagana jest wysoka wytrzyrtatoiska @stos¢ i podwyzszona
stabilng¢ termiczna, czego nie gwararfukompozyty na osnowie polimerowej [54-56].
Kompozyty metalowo-wglowe charakteryzygj si¢ rowniez korzystnymi widciwosciami
tribologicznymi [57-59], a zastosowanie nawet nigkich ilosci zbrojenia wglowego
w kompozytach hybrydowych prowadzi réwhnigo zmniejszenia zycia [51, 56-57].

Trwajace prace nad nanokompozytami na osnowie metalidekigtownie aluminium
[42, 60-62] i magnezu [16], wskazaupa dwa podstawowe kierunki poszukiwabzwigzan
technologicznych: odlewanie zawiesin z nanorurkisgdz nanoczstkami [16, 40, 42, 62] lub
metody metalurgii proszkéw [63-68]. W przypadku kmomytow wytwarzanych metodami
cieklofazowymi istnieje spory problem z deglomegaejtdrng aglomeragi nanokomponetéw
w suspens;ji [16, 60-61], ktére podczas krystalizaainulujg sic na granicach ziaren. Obeddo
nanozbrojenia powoduje to dwukrotny wzrost $etevosci wytrzymatagciowych kompozytu
w poréwnaniu do materialu osnowy, jednagie znaczne (ok. dwukrotne) zmniejszenie
wiasciwosci plastycznych materiatu [62].

Kolejnym czynnikiem warunkggcym powodzenie wytworzenia kompozytu
Z nanozbrojeniem jest sktad chemiczny stopu, kmmegbna modyfikacja nme poprawia
zwilzanie [32], hdz prowadzé do zwikszenia reaktywri@i komponentéw [17]. W przypadku
stosowania technik metalurgii proszkéw, zdecydowafatwiej jest uzyska dyspers}
zbrojenia wglowego w objtosci materialu [63-68], m w przypadku technologii
odlewniczych. tatwiej jest rownieuzysk& kompozyt heterofazowy, gdzie gtéwny rodzaj
zbrojenia ma postamikrometrycznych castek, za nanokomponent jest wprowadzany jako
np. dodatek smaragy w procesach tarcia [65-68] (Rys. 2.6.). Wproveade tego typu dodatku
ma na celu przede wszystkim stabilizagjartasci wspoétczynnika tarcia po okresie dotarcia

pary tmcej, jak i zmniejszenie zycia. Zasadnicz wady procesow metalurgii proszkéw jest
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obecnd¢ filmow tlenkowych (MgO, AdOs, TiO2) na ziarnach proszkéw metali, co wptywa na

procesy konsolidacji i mikrostrukigtr

0.8
=1
g ‘.'-.‘ —
x 0.6 .
g - s TR
b
= o ——AILSIC e Al-S1C-CNT Al-Si1C-GC
O N * - 80 100
Dystans, m

Rys. 2.6. Wykres zmian wspotczynnika tarcia w fyn#imogi wyznaczony w warunkach tarcia suchego
przy obcizeniu 10N i pedkosci 0,1 m/s dla spiekanych kompozytow na osnowimalium zbrojonych

SiC oraz mieszaninami SiC-CNT i SiC-GJ63]

Jak wykazuj przeprowadzone m.in. w Katedrze Zaawansowanycheméabw
i Technologii PolitechnikBlaskiej prace dotyege kompozytéw hybrydowych [63-64, 66-68]
technologie metalurgii proszkéw pozwalaja osigniccie lepszej dyspersji zbrojenia od
technologii ciektofazowych, zwtaszcza w przypadkulikacji nanokomponentow o dej
powierzchni wiaciwej i tendencjach do aglomeracji [63-64]. W cekiggniecia poprawnej
dyspersji nanokomponentéw wykorzystywaaergetody wysokoenergetycznego mielenia [63-
64] lmdz kontrolowanego osadzania w cieczy przy pomocyaditvickdw [69, 1l1], jednake

mog one powodowaniszczenie nanokomponentgglowego [3].

2.1.3. Zbrojenie wglowe w kompozytach na osnowie ceramicznej

Jako osnowa ceramiczna w kompozytach zbrojonychenmaéami weglowymi
stosowane  grafit lub wegiel amorficzny (GC) oraz ggliki — SiC, BC, TiC, HfC. Do
pierwszej ze wspomnianych grup zalicza siaterialy, w ktérych zbrojeniemg swtdkna
weglowe w postaci tkaningolz widkien kroétkich, a osnogvjest wegiel w postaci grafitu lub

wegla szklistego, powstaty po pekzeniu zbrojenia z prekursorem osnowy w procesidipy

[70-74]. Kompozyty te, z racji bardzo wysokiej odpaci termicznej, stosowang sa ostony
termiczne w przemye kosmicznym, szczegoélnie na dysze do silnikdwietakvych, jak
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rowniez na elementy uktadu hamulcowego w samolotach, shoutach sportowych

i wyscigowych [70-76]. Z uwagi na nigkgestas¢ wegla, zastosowanie tych materiatow
zapewnia dig redukcg masy w porownaniu do standardowych ggliwnych) elementéw
uktadu hamulcowego. Ponadto zapewndiyzsz zywotnas¢ oraz stabilniejsze warunki pracy
od konwencjonalnych par gocych w uktadzie hamulcowym samochodéw [75]. Rozwoj
i komercjalizacja, jak rowniewysokie koszty wytwarzania kompozytow typegiel — wegiel
doprowadzity do wytworzenia ceramicznych kompozytdegiel — weglik krzemu, ktorych
koszt produkcji jest mszy [76]. Elementy z takiego kompozytu charaktepyzsic nieco
wi¢ckszag mag w poréwnaniu do kompozytow C-C, wynikey z wyzszej gstasci SiC (3,3
g/cn?), lecz pozwalaj na wydtizenie czasu pracy i zekszeniezywotndéci. Stosowane as
rowniez w elementach uktadow hamulcowych w samolotach zeaskich (np. Concorde)

i samochodach osobowych typu premium (np. Bugatirgn) (Rys. 2.7.).

Rys. 2.7. Tarcza hamulcowa z kompozyigiel — wegiel produkcji firmy Brembo [76]

Oprocz komercyjnie stosowanych kompozytéw z osnasglows typu C-C i C-SiC,
w osrodkach badawczych trwaprace nad zastosowaniem innych materiatow ceranyite
jako osnowy. Wroéd nich mana wyré&ni¢ weglik hafnu (HfC), azotek krzemu (Bls) czy
dwufazowg ceramik borek cyrkonu — wglik krzemu (ZrB — SiC) [77-81]. Tego typu
kompozyty mog znalég¢ zastosowanie jako elementy zaréwno odporne na kagyso
temperatug, bedace alternatyw do kompozytéw wgiel — wegiel, jak réwnie jako zamienniki
kompozytow C-SiC.

Odmienn grum kompozytdw na osnowie ceramicznej zbrojonych konembami
weglowymi 3 nanokompozyty, gdzie komponentglowy wprowadzany jest w postaci

wielosciennych nanorurek [82-87]. Zastosowanie zbrojemapostaci nanometrycznej,
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podobnie jak w kompozytach na osnowie polimerowegtalowej, prowadzi do podwszenia
wihasciwosci mechanicznych, gtéwnie poprzez zhszenie wytrzymakei na zginanie
i odporndci na kruche gkanie, rownie w porownaniu do innych komponentoveglowych
[83]. Jednake literatura podaje [87],zi wtasciwosci mechaniczne rogndo pewnego,
granicznego udziatu oftpsciowego, ktéry w przypadku nanorurek wiggnnych i osnowy
z mikrometrycznego tlenku glinu wynosi 1%. Autorzg] pracy odnotowali wzrost
wytrzymataci na zginanie o 18%, przy wzwme odpornéci na kruche gkanie o 57%.
Zastosowanie wkszych udzialdw olgfosciowych nie zmienia wytrzymasai kompozytu,
podwyzsza natomiast odporfona kruche gkanie 0 50%. Inny zespét badawczy [85]agsht
maksymalny wzrost wkgiwosci wytrzymatagciowych i odpornéci na kruche gkanie o 40%

dla udziatu ohjtosciowego 1,5% nanorurek wigiciennych w osnowie z tlenku glinu.
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2.2. Kompozyty magnezowe zbrojone komponentami¢glowymi

2.2.1. Zwitanie w ukiadach ciekly magnez — zbrojenie

Pomiary zwikania klasyczg metod, lezacej kropli (metoda CH), przy zastosowaniu
przeptywu gazu ochronnego (Ar), w przypadku magnezago stopow & szczegllnie
utrudnione z powodu filmu tlenkowego obecnego naviprzchni metalu [88]. Jedna&
uzyskane w ten sposéb wynika blizone do wysipujacych w rzeczywistych procesach
technologicznych [36]. W celu ograniczenia wptywlmti tlenkowego podczas pomiargt&
zwilzania substratu przez ciekly magnexbjego stopy stosuje gimetod oczyszczania
kapilarnego (metoda CP) [26, 28].

Dane literaturowe dotygee pomiaru kta zwilzania pomg¢dzy ciektym magnezem lub
jego stopem a ptaskim podiem weglowym (Rys. 2.8.) nie gsjednoznaczne, a niektére
sprzeczne. W pracy [89] autorzy medddP w temperaturze 700°C w atmosferze argonu i par
magnezu wyznaczyli gt zwilzania porowatego podta grafitowego i podiea z wegla
szklistego przez ciekly magnez na poziomie odpomie®® = 80° i® = 74°. Tak niskie
wartcsci kata zwilzania wswietle innychzrddet literaturowych i podanych warunkéw pomiaru
budz watpliwosci. Autorzy tej pracy umigili wlewek magnezowy w komorze pndiowej,
co teoretycznie miato prowadzilo obnkzenia cénienia parcjalnego tlenu w uktadzie. Jedreak
w prézni, w temperaturze 700°C zachodzi intensywne pang@venagnezu, ktory osadza si
m.in. na podtau, na ktére nagpnie podano kroplciektego magnezu.

Inni autorzy [16-19, 90] uzyskali wado wskazugce na stadp zwilzalncs¢ w uktadzie
magnez — wgiel. Kat zwilzania przedstawiony w pracy [19] dla grafitu i cedg magnezu,
wyznaczony metodami CH i CP w atmosferze ochrormégmperaturze 700°C wynosit 125°
w pierwszej sekundzie testu. Zastosowanigs#ago czasu wytrzymania pary grafit — ciekty
magnez prowadzito do zmniejszenia wéetdkata zwilzania, jak rownie do silnego parowania
magnezu, w tym jego osadzania sa podiagu. Zaobserwowano rowrieprawie catkowite
wyparowanie kropli magnezu o patzowej masie ok. 0,59 w czasie 10 minut. Podobne
rezultaty zostaly przedstawione w pracy [16], gdkie zwilzania w temperaturze 916°C
wynosit odpowiednio 120° i 125° dla par materiaiwagnez — grafit i aluminium — grafit.

Badania przeprowadzone przez Yao przedstawione awypf90] pokazuj, iz kat
zwilzania grafitu przez stop Mg-5Al w temperaturze 730f¢nosi 120°, a zastosowanie
dodatku stopowego w postaci 3% wagowych wapnianaieznie obriyto jego wartéé¢ do
poziomu ® = 115°. Podobne wyniki zaprezentowano w pracy ,[dzie okrélono kat
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zwilzania pomgdzy grafitem i ciektym stopem AZ91D w temperatu@Es°C,® = 125°,
co odpowiada &owi zwilzania wyznaczonemu dla pary grafit — aluminium wcprd [16-17].

Zhang i wspotautorzy w pracy [18] wykazali zmnigsie kta zwilkzania wraz ze
wzrostem temperatury dla podeo grafitowego i ciektego magnezu. Podobne zachavani
autorzy tej pracy odnotowali dla podioz weglika tytanu, wglika krzemu czy wglika boru,
gdzie w 700°C dla podia z TiC i SiC lgt zwilzania jest w gérnej granicy dobrej zsalndsci
(ok. 80°). Zastosowanie wyzej temperatury badania prowadzi do nieznacznpjapoy
zwilzania dla BC i TiC, a praktycznie nie zmienia zjawiska dla jogd z weglika krzemu
(Rys. 2.9.) Dobre zwiknie przez ciekly magnez uzyskano jedynie dla pgdfoetalicznych,
takich jak nikiel czy tytan, gdziegkzwilzania® = 7-19° [91], co wskazuje na riawos¢ ich
zastosowania jako gdzywarstw technologicznych, ale aie st z powstawaniem kruchych
faz medzymetalicznych. Przyktademy sapretury niklowe, ktérych obecéio prowadzi do
powstania niekorzystnych faz z uktadu Mg-Ni [91].

Przyczyr zr&znicowania danych publikowanych wardych zrédtach, obejmujcych
badania wptywu postaci grafitu, jak i skladu chemiggo osnowy magnezowej natk
zwilzania w ukfadzie magnez -giel mazna przypisé przyjctej metodyce pomiaru. Jedriak
autorzy g zgodni co do tegozizwilzanie w uktadzie magnez —cgiel jest stabe 40z nie
wystepuje. Oznacza tae aplikacja komponentoweaglowych w kompozytach magnezowych
wymusza stosowanie technologii zmiengjch kinetyk oddziatywania fizykochemicznego

na granicy rozdziatu cieklty metal — zbrojenieglowe.
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Rys. 2.8. Zestawieniegtéw zwilzania wyznaczonych dla uktadu ciekty magnez — poalecglowe

w pracach [16-19, 89-90]
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Rys. 2.9. Zmiany #a zwilzania przez ciekly magnez wraz ze wzrostem tempgrdta podtay z SiC,
TiC, B4C i grafitu wyznaczone w pracy [18]

2.2.2. Technologie otrzymywania kompozytow magnetozbrojonych komponentami

weglowymi
Technologie wytwarzania kompozytéw magnezowychtzejeniem wglowym dziel

sic na ciektofazowe oraz techniki metalurgii proszko®o tych pierwszych naky
grawitacyjne odlewanie zawiesin, odlewanie z dadeisk odlewanie énieniowe, infiltracja
gazowa i praniowa. Wsrod technik metalurgii proszkéw mea wyr@ni¢ spiekanie

cisnieniowe, wyciskanie na ggoo czy spiekanie z udziatem fazy ciekiej.

Cieklofazowe technologie wytwarzania kompozytow mem— veqiel

W  kompozytach magnezowych zbrojonych  komponentamig¢glawymi
otrzymywanych technologiami ciektofazowymi sma wyr@ni¢ dwa rodzaje zbrojenia:
nieciagte (tj. castki, wtdkna krotkie, nanorurki, ptatki grafenyrieformy z przdzy, w postaci
pasm (2D) i tkanin oraz filcu (3D). Zastosowaniebnganej postaci zbrojenia determinuje
technolog¢ konsolidacji komponentéw.

Technologia otrzymywania kompozytbw ze zbrojenienrecigglym wymaga
wprowadzenia do cieklego metalu wygrzanego i paalgggo zbrojenia, ujednorodnienia
powstate] mieszaniny/suspensji i odlania. Wygrzewarojenia, z racji niskiej stabil&o

termicznej wgla w atmosferach utlenigjych, nie mae by przeprowadzone w temperaturze
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wyzszej ni 400°C. Mieszanie prowadzone jest zwykle metatechaniczg Odbywa s
z duwg predkoscia obrotows, przy wyciu mieszadta o odpowiednio dobranej geometrii.
Przygotowan w ten sposob suspeaspazna odl@ do postaci wyrobow lub potwyrobéw albo
wlewkow do wtérnego przetopu i odlewanid&nseniowego.

Zjawiska zachodce w suspensiji, takie jak flotacja, a dla niektbrgktadéw stopu Mg
rownoczesna sedymentacja, wyst mog rowniez w finalnym wyrobie kompozytowym.
Ponadto front krystalizacji rogaych ziaren metalu nie powodowda przemieszczanie

| segregagj zbrojenia na granicach ziaren (Rys. 2.10.) [36].

” : To '.' .' .:... t ::: :o :‘
R B e WIS
- e, o0
-y dp ..

o o .
s oP, .
AN A arsst

% ..- !!. ' - o

Magnez Badhsd Czastki wegla Nieciagtosci
szklistego

Rys. 2.10. Rozmieszczenie zbrojenia w odlewanyahgazytach typu magnez —ugiel: a) klastery
fazy zbrojcej w materiale, b) zbrojenie po granicach ziarenowvy, c) jednorodne rozmieszczenie
zbrojenia [36, 92]

Koniecznd¢ przygotowania suspensji | mieszania zawiesiny kmzgfpwe]
bezpdrednio przed procesem odlewania nie wygfe w przypadku stosowania technologii
cieklofazowych takich jak infiltracja gazowa i préowa, w ktérych zbrojenie jest
wprowadzane do formy w postaci preformy o wituej ustalonej geometrii, [16, 36, 92-98].
Technologie te pozwalauzysk& dobre padczenie pomidzy komponentami [16, 36], jednak
nie ¢ pozbawione wad. Najegciej pojawiagcymi sk s3 rzadzizny i dua porowatéc
zamkngta. Stosowane w tego typu kompozytach zbrojenigeng¢ nagrzane do temperatury
cieklego metalu, podczas wygrzewania kokili w atfease ochronnej, co znagzob zmniejsza
porowatd¢ skurczovg wynikajaca z réznicy pojemndci cieplnej komponentow, poprawag;
zarazem palczenie ponydzy komponentami [16, 36, 38, 92-98].
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Wytwarzanie kompozytoéw typu magnez egiel metodami metalurgii proszkow

Konsolidacja mikrometrycznego zbrojenia z osnowareialowymi mae odbywa sie
rowniez metodami metalurgii proszkow takimi jak prasowamaezimno i spiekanie swobodne,
spiekanie pod énieniem. Technologie te cechuje sizereg zalet w poréwnaniu z metodami
odlewniczymi. § to ograniczony kontakt magnezu z atmasiaeiteniapca w podwyzszonej
temperaturze, niiwos¢ uzyskania relatywnie dego udziatu olgtosciowego zbrojenia,
wyroéwnana temperatura komponentow przed konsolidae@zliwos¢ kompensacji skurczu
osnowy cénieniem [99-102, Ill]. Najbardziej istotnymi wadarsi ograniczenia wynikage
z ksztattu matrycy — formy, wgze koszty, staba depnhas¢ proszkédw magnezu
o0 zr@nicowanym rozktadzie wiellkgi ziarna, jak rownig o skladzie zbfionym do
komercyjnych stopéw magnezu, silne parowanie magoezz obecrni@ MgO na powierzchni
pierwotnych ziaren proszku, wynikap z diego powinowactwa magnezu do tlenu. Podobnie
jak w przypadku technologii odlewniczych, peowyshpi¢ segregacja zbrojenia [36].

Istniejg rowniez inne techniki metalurgii proszkéw, ktore mypogost& zaaplikowane
w przypadku wytwarzania kompozytow magnezegi®l. Nalezag do nich spiekanie plazmowo-
iskrowe (angSPS — spark plasma sinterjnglruk 3D z proszku metgdSLM (ang. SLM —
selective laser meltingzy wyciskanie na ggco o duym stopniu przerobu (min. 10:1), ktore
Sa rozwijane zaréwno w celu wytwarzania spiekéw komygowych, jak i porowatych
odpowiednikéw stopéw odlewniczych stosowanych reaneinty biomedyczne. Potencjalnie
szerokie meliwosci aplikacji magnezu, jego stopow i kompozytow egg osnowie jako
ultralekkich materiatow konstrukcyjnych oraz biodggch [103-104] powodugijciagty rozwoj
technologii PM, ktére z powodzeniem moQy¢ stosowane w wytwarzaniu kompozytéw

magnezowych zbrojonych komponentamiglowymi.

2.2.3. WHaciwasci kompozytdw magnezowych ze zbrojeniegiowym

Na wiaciwosci kompozytu maj wptyw osnowa i zbrojenie, a tai technologia
wytwarzania (Tab. 2.4.). Dla stopdw magnezu bepjebia, odlewanych do form piaskowych
(stopy Mg-Zn-RE-Zr) wytrzymaka na rozcaganie miéci si¢ w zakresie 140 — 200 MPa,sza
dla stopéw odlewanych&iieniowo (stopy z uktadu Mg-Al-Mn-Zn) przekraczal28Pa [1].
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Tab. 2.4. Wybrane wigiwosci kompozytéw magnez —qgiel

. Technologia , - Ud_2|aff R, As, L,
Materiat . Posta zbrojenia | zbrojenia, o Zrbdio
otrzymywania % MPa Y%
stir casting + czastki la
Mg3AIIGCp |  odlewanie o distors 13 68 23 | [106]
grawitacyjne g
stir casting + .
. czgstki wegla [105,
Mg3Al/GC odlewanie ) 13 135+20| 2,4+
9 P ci¢nieniowe szklistego 106]
stir casting +
Mg3Al/Csf odlewanie wiokno krotkie 5 190 9 [107]
grawitacyjne
stir casting +
Mg3ZnZrRE . . . . 10+
wyciskanie na | wiokno krotkie 3 2309 [108]
/Csf + HE JORCO 15
%I:gs?inlfggg Stlr.g?;tc')”g T | wiékno krétkie 3 301+11] 14+2  [108]
AMO,2/CF infiltracja Jednpklerunkowa 70 1250 b.d [96]
gazowa tkanina wglowa
AMO, 2/CF infiltracja dwu_klerunkowa 20 520 b.d. [96]
gazowa tkanina veglowa
. infiltracja , 501 +
Mg/CFsio, gazowa roving 35 112 1,12 [97]
Mg1Al/ infiltracja . 604 +
CFso, gazowa roving 35 122 1,25 [97]
A infiltracja , 492 +
AZ31/CFsio; gazowa roving 35 0.96 1,0 [97]
_ infiltracja , 310 =
AZ91/CFsio gazowa roving 35 0.69 0,68 [97]
mielenie + wieloscienne
AZ91D/CNT | prasowanie na nansorurki 0,5 3837 6+2 [101]
goraco (PM)
mielenie + wieloscienne
AZ91D/CNT | prasowanie na nanorurki 1 388+11| 5+2 [101]
goragco (PM)
mielenie + wieloscienne
AZ91D/CNT | prasowanie na nansorurki 3 361+9 3+2 [101]
goraco (PM)
mielenie + wieloscienne
AZ91D/CNT | prasowanie na nanorurki 5 307£10 | 1+£0,5 [101]
goraco (PM)

W przypadku kompozytéw magnezowych zbrojonychstizami weglowymi nie

obserwowano wzrostu wytrzymati na rozciganie, niezatenie od zastosowanej technologii
odlewania kompozytu [105-106]. Zastosowanie zbirajew tej postaci nie pozwala na
efektywne przenoszenie obgzén rozciggajgcych, przenosi je gtbwnie osnowa, chagi@dczas
odlewania dinieniowego naspuje rozdrobnienie ziarna osnowy, zmniejsza poro$gat
osnowy i na granicy rozdziatu, co dajecszg wytrzymatagé w porownaniu do kompozytu
odlewanego grawitacyjnie. Jedriakzastosowanie zbrojeniagstkami pozwala na agjniecie
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znacznej poprawy wigiwosci tribologicznych w poréwnaniu do osnowy [106]enalenie od
zastosowanej technologii odlewania, a rozdrobnieméena zwgksza wspotczynnik tarcia
[109].

Przy niskich udziatach odtjpsciowych widkien krotkich (3-5%) obserwowane jest
obnizenie lub brak efektu wzrostu wytrzymééo na rozcaganie [107-108], co zwrane jest
z izotropowym uporgdkowaniem widkna w osnowie, a przede wszystkim mabgdziatem.
Zastosowanie przerobki plastycznej metoslyciskania na gaco i na zimno powoduje
uporzdkowanie widkien zgodnie z kierunkiem przerobkigy@znej, a przede wszystkim
znaczne rozdrobnienie ziarna osnowy, co skutkuje rostem  wihaciwosci
wytrzymatagciowych. Jednate efektywna przerdbka plastyczna kompozytow zksdym
udziatem objtosciowym widkien krotkich w kompozytach nie jest aiva [94].

Najwicksze efekty wzrostu wytrzymaio uzyskano w przypadku kompozytow
magnezowych zbrojonych tkaninamadd rovingiem weglowym. Wykazuj one znacacy
wzrost wytrzymatéci na rozciganie w kierunku zgodnym z kierunkiem gémia wiokien,
zwtaszcza w przypadku zbrojenia jednokierunkow@gstosowanie tkanin dwukierunkowych
prowadzi do ponad dwukrotnego obemia wartéci Rnm w poréwnaniu do tkaniny
jednokierunkowej, jednale wart@¢ wytrzymataci jest o 150 MPa wksza, nt w przypadku
konwencjonalnych stopéw magnezu. Mwe jest zastosowanie wysokich udziatow
objetosciowych widkien weglowych (35-70%) [96-97].

Wytwarzanie kompozytow metodami metalurgii proszkiédy zastosowanie technik
PM jako etapu citkowego daje zdecydowanie lepsze efekty wprowadzen
nanokomponentéw do metalu w poréwnaniu z klasycirgechnologiami ciektofazowymi.
Aplikacja nanozbrojenia wymaga jego skutecznej beagracji [101]. Efekt wzrostu
wytrzymataci uzyskuje s dla bardzo matych udziatow a@bpsciowych [99, 101]. W pracy
[99] autorzy dowodz, iz zastosowanie 1% udziatu etmsciowego relatywnie krotkich
nanowtdkien (250 — 35Qum) w spiekanych kompozytach magnezowych, pozwala na
osiggni¢cie wyzszej twardeéci niz zastosowanie 1,5%. Podobnie w pracy [101], rikjsay
wzrost wytrzymaitéci na rozciganie zapewnita aplikacja 1% nanorure¢giowych, a dalszy
wzrost spowodowat spadek Wtawosci mechanicznych, przy jednoczesnym wzie modutu
Younga. Warto réwnie zwrock uwag na rok osnowy w ksztattowaniu mikrostruktury
polaczenia i widciwosci mechanicznych kompozytu [38, 93, 97-98, 100, -126].
W przypadku aplikacji osnowy magnezowe] zawigraj dodatek aluminium na granicy
rozdziatu wgiel — osnowa tworzy sihydrofilowa, krucha faza gglikowa typu ALCs badz
MgAI2Co (Rys. 2.11.) [38, 113, 116-117, 119-122]. Powstaw&ruchych faz wglikowych
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tego typu powoduje ostabienie potenia, gdy w miejscach ich tworzenia powstaje ubytek -
karb w strukturze zbrojenia [93], co jest szczegdlistotne w przypadku ohgien
rozciggajgcych, a kontakt z wadpowoduje degradagjpofgczenia. W pracach [93, 96-97]
autorzy zwracaj uwag, iz najwickszyz wytrzymatcciag na rozciganie charakteryzsljsie
kompozyty z osnowzawieragca dodatek aluminium maksymalnie do 1% (Tab. 2.4 ynika
to z ograniczonego tworzenig sispomnianych wglikow, czego nie zapewnighanowarstwy
technologiczne [93, 97, 111, 116].

Zestawione w tabeli 2.5 na podstawie danych litecatych fazy obecne na granicy
rozdzialu w kompozytach magnezowych zbrojonych kongmtami wglowymi swiadcz
o reaktywnej naturze pgtzenia zbrojenia z osn@wWarto zauway¢, iz w kazdym przypadku
aplikacji stopéw zawieragych aluminium wysfpuje na granicy rozdziatugglik prosty ydz
ztozony, o charakterystycznej ptytkowegdz igtowej morfologii, co ilustruje rysunek 2.11.
Zastosowanie stopow z dodatkami pierwiastkow ziegakich, takich jak gadolin, cer, neodym
czy lantan oraz zawierggych modyfikator cyrkonowy prowadzi do powstania granicy
rozdziatu ziaonych faz, tlenkowych i eglikowych, oraz kumulagjfaz migdzymetalicznych
charakterystycznych dla zastosowanego stopu [10@8, 1124-125]. Podobne efekty
obserwowano w pracach [121, 127-129] dla kompozyt@gnezowych zbrojonych gstkami
SiC, gdzie na granicy rozdziatlu oprécz nanoziaegisttienku magnezu obserwowane byty
fazy krzemkowe typu RiSi i ZrSi; oraz ziaone fazy mgdzymetaliczne bogate w neodym
[121]. W przypadku zbrojeniagglowego identyfikacja produktow reakcji na graniogdziatu
nie byta jednoznaczna [100, 108], nie zma wic wykluczy obecndci tego typu faz
weglikowych czy tlenkowych.

Widkno
weglowe

AccV S';;é)-t—Magn Det WD Exp —— 2 pm
20.0kv 33 16000x SE 10.1 1 7420 FH08/06/98-1. F. besch.. niedr. WG

-

Rys. 2.11. Due heksagonalne wydzieleniegglika utworzonego w kompozycie CF — stop AM20
wytworzonego metaginfiltracji gazowej [93]
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Analizujac fazy zidentyfikowane przez dych autorOw na granicy rozdziatu
w kompozytach magnezowych zbrojonych komponentargglawymi, warto zauway¢,
iz w kazdym przypadku wymienionym w tabeli 2Wwystcpuje tlenek magnezu. gk
wystepuje gdy zastosowano nanowarstazotku boru oraz metalicznego niklu. Nanowarstwa
niklu powoduje wytworzenie sifazy midzymetalicznych [112], azotek boru na granicy
rozdziatu jest stabilny, jednak obedadorku magnezu nie zostata wykluczona [114].

W tabeli 2.6. podano wyniki oblicaentasnych energii swobodnej Gibbsa dla reakc;ji
tworzenia z magnezem i dodatkami stopowymi tlenkowgglikbw i borkow
w temperaturze 700°C, jako nagéezie] wskazywanej w procesie konsolidacji magnezu
ze zbrojeniem wglowym, wyznaczone przyzyciu programu HSC Chemistry 4.0. Mane
wartosci ujemne, ale dla tlenkéw wakm te g najmniejsze, céwiadczy o0 najwekszym
prawdopodobigstwie ich tworzenia i potwierdza wcaeej przytoczone dane literaturowe
(Tab. 2.5). Nie oznacza to jednakfazy te nie powstaj co ilustruje m.in. przedstawiona na
rysunku 2.12. dyfrakcja elektronowa kompozytu zavan Mg6Al zbrojonego nanorurkami
weglowymi, wykazugca obecné&t ztozonego veglika AloMgCo [113].

(c) No. Komérka, A Faza

1 3.30 CNT
2 238 Mg

3 224  AlpMgy
4 194 Mg

5 164  AlLMgC,
6 152 Mg

7 137  ALMgC,
8 120 CNT

Rys. 2.12. Mikrofotografia TEM nanorurkigglowej w osnowie Mg6Al (a), dyfrakcja elektronowa
SEADRP (b) oraz zidentyfikowane fazy na podstawiakcji elektronowej (c) [113]
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Tab. 2.5. Fazy twogze s¢ na granicy rozdzialu magnez <gwel

Kompozyt Fazy na granicy rozdziatu Zrodio
i MgO, Al203, AlaMgCo, B-Mg17Al 12, [93, 112,
Mg-AI/CF AlsMg2Ca, AliCs 117]
AZ91/CF MgO, ALCz, Al2MgCz, B-Mg17Al 12 [11162’21]21’
Mg-Li/CF LioCz, MgO [121]
i MgO, Mg:Gd, Gad0s, MgsGd, MgpaGk,
Mg-Gd/CF GACs. GAG [124, 125]
Mg-Y/CF MgO, MgY [126]
Mg/CF z warstw SiOp SiO;, M@:2Si, MgO [97]
Mg-1AIl/CF z warstw SiO; SiOQ, M@:Si, MgO [97]
AZ31/CF z warstw Si0, SiOQ, M@:Si, MgO [97]
AZ91/CF z warstw SiO, MgO, M@Si, B-Mg17Al 12, Al2MgCe ﬁg ?le%)]
Mg-Al/CF z warstva TiN TiN, B-Mgi7Al12, MgO [117, 118]
Mg/CF z warstw BN BN [114]
AZ91/czstki GC MgAbOs4, MgO, AlsC3 [123]
ZRE1/czstki GC MgO, fazy z uktadu Mg-RE, [100]
fazy bogate w cyrkon
I . MgO, fazy z uktadu Mg-RE,
Mg-Zn1-RE/castki GC fazy bogate w cyrkon [108]
Mg/CNT MgO [112]
Mg/Ni-CNT MgNi [112]
Mg-6AI/CNT B-Mgi17Al 12, MgO, AbMgC» [113]
AZ91/CNT + castki SiC MgO, SiQ [115]

Tab. 2.6. Energia swobodna Gibbsa tworzenriawigzkdw, ktérych obecni@ maozliwa jest na granicy
rozdziatu w kompozytach magnezowych zbrojonych kongmtami wglowymi

Reakcja AG w 700°C, kJ
2Gd+3Q~> 2Gd0s - 3069,6
2AI+3 O > 2 AlbO3 -1938,0

2Mg+ G > 2 MgOo -991,9
4 Mg + SIQ > Mg.Si + 2 MgO - 326,7
4 Al +3 C> Al4Cs -164,2
Gd + 2 C>GdG -129,8
Mg + 2 B->MgB> - 69,7
2Li+2C> LioCo -45,2
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2.3. Materiaty otwartokomorkowe i ich aplikacje w kompozytach

2.3.1. Charakterystyka materiatdw otwartokomorkdwyc

Otwartokomérkowe materialty wysokoporowate zma zalicz¢ do grupy
nowoczesnych tworzyw iynierskich, charakteryzggych s¢ budows komorkows [130].
W ich mikrostrukturze wyrgnia st komorki o ksztatcie sferycznym (Rys. 2.13.), pzetbne
scianami, w ktorych znajdaijsic okna, a miejsca styku kilku komorek ollene g w literaturze

jako stupki.

3 t 3 v 3
N > P g
") R - v
" I i —

Rys. 2.13. Mikrostruktura komercyjnej otwartokomawlej piany veglowej wytworzonej przez firg
Duocell® wraz z zaznaczonymi elementami struktdry: komorka, 2 — okno dcianie, 3 — stupki,
4 — kravedz sciany

Otwartokomérkowe piany o #dym sktadzie fazowym znalazly zastosowanie jako
filtry ceramiczne w metalurgii (ceramika wielofazawl.Oz-SiO-SiC) [131-132], metalowe
wymienniki ciepta oraz wglowe jako elementy wspomageg kataliz [133-134]. Kolejnym
z potencjalnych zastosowé#ego typu materiatdw ceramicznych [135-138Jeiglowych [139-
140] @ elementy biozgodne na implantyskq pozwalagce na odbudowtkanki kostnej na
otwartokomorkowym szkielecie [135-140]. Piany meta mog by¢ stosowane jako
elementy pochtaniage energi uderzenia, w tym w przemlg motoryzacyjnym,

w krytycznych miejscach szczegdlnie namaych na uderzenia [141-143]. Burozwinkcie
powierzchni otwartokomérkowych materiatébw wysokapeatych [133] zapewnia rowrie
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duza absorpg fal dzwickowych i drga, co predestynuje je do zastosdwako bariery
akustyczne [143-144].

Mozliwe jest réwnie wytwarzanie kompozytowych materiatow otwartokonawich,
zaréwno na osnowie polimerowej jak i metalowej ceyamicznej. Innym kierunkiem bada
jest zastosowanie jednofazowych otwartokomorkowyiem jako zbrojenia w kompozytach
[11, 145-152, W1]. Daje to nibwos¢ ustalenia rozmieszczenia zbrojenia oraz jego gagme
(udziat obgtosciowy, wielkas¢ komorek) jeszcze przed procesem konsolidaciji karaptdw
I pozwala prognozowapotencjalne wisciwosci kompozytu. Ponadto zastosowanie pianek
daje maliwos¢ uzyskania elementu zbrojonego lokalnie, wkiadkankowa wypetniona
osnowg stanowi fragment wyrobu, a pozosgteresé to materiat osnowy [148, W1], co znace
zwicksza aspekt aplikacyjny takiego elementu, m.in.oliwia spawanie. Podstawayzalet
zastosowania zbrojenia w postaci pianek jest wzregtrzymaitdci na sciskanie oraz
sztywndaci kompozytu w poréwnaniu do materiatu osnowy [145]

Znane § z literatury zastosowania pian ceramicznycleglawych i metalowych
w kompozytach na osnowie polimerowej, pozwgdaj na osigniccie wyzszej absorpcji fal
dzwickowych, obnienie palnéci kompozytu w poréwnaniu do materiatu osnowy, ri@kniez
na podwyszenie sztywrgei i zmiarg wtasciwosci tribologicznych [11, 149].

Materialy otwartokomorkowe wygbuja rowniez jako zbrojenie kompozytéw
metalowych, zwlaszcza na osnowie aluminium, lec&niéz na osnowiezelaza, rzadziej
magnezu. Najwicej opublikowanych prac dotyczy aplikacji pian eereznych i hybrydowych
(ceramika-wgiel) [145-148, 150], zdecydowanie mnigjglowych [67-68, W1] i metalowych
[151-152]. Stosowana ceramika znd si¢ nie tylko skiadem fazowym, ale réwnie
porowatdcia. Znane s aplikacje pian z A0z, SiC, SgNa4, TiC oraz pian wielofazowych SiC-
SiO.-Si-C czy SiC-AbO3-SiOp.
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2.3.2. Wytwarzanie materiatdw otwartokomorkowych

Piany ceramiczne

Wysokoporowate ceramiczne materiaty otwartokomorkaiRys. 2.14.) mag by¢
wytwarzane kilkoma metodami, spod ktérych gtownymi $ metodazelowania spienione;
zawiesiny ceramicznej — tzwyelcastingoraz metoda odwzorowania preformy [130-132, 135-
138, 154-159].

Rys. 2.14. Fotografia wyrobéw z komercyjnych pianamicznych [160]

Metoda gelcastingjest jedm z nowszych metod i pozwala ona naagsiccie
porowatdci catkowitej w zakresie 60 — 95%. Pory wymsija w postaci sferycznej, twoge
tzw. komorki piany oddzielone pogaizy sola tzw. ,$cianami”, w ktérych znajdagjsie ,okna”.

W metodzie tej stosowana masa lejna, oprocz sktédnpodstawowych takich jak proszek
ceramiczny, woda i uptynniacz, zawigradki spieniajce izelujgce. Zastosowanigrodkow
spieniagcych obnia napgcie powierzchniowego na granicy faz gaz/ciecz, comvpdzi do
powstania piany podczas wprowadzania gazu do nmmkszgnajczsciej metod
mechanicznego mieszani@rodki zelujace utrwalag struktug piany poprzez wytworzenie
polimerowego hydreelu w zawiesinie. Jest to move poprzez przeprowadzenie reakcji
polimeryzacji monomeréw organicznych rozpuszczonyclzawiesinie ceramicznej (tzw.
polimeryzacja in situ). Monomery organicznezna jednak zagpi¢ bardziej przyjaznymi dla
srodowiska biopolimerami, w zataosci od przygtej procedury wytwarzania materiatu: dla
uktadow ochtadzanych mina zastosowsagaroz, dla zawiesin podgrzewanych — skrpbry
metyloceluloz. W nasgpnych etapach nagtuje suszenie, wypalanie polimerowego lepiszcza
i spiekanie ceramiki. Sterowanie porowéia, wielkoscig sferycznych porow, ich rozktadem
i uktadem padczen odbywa s poprzez dobor i kontrel parametréw procesu spieniania
i zelowania [130, 154-159].
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Metoda odwzorowania preformyolega na skopiowaniu Kksztaltu organicznej,
porowatej preformy (np. pianki poliuretanowej) pogr osadzenieghasciankach zawiesiny
ceramicznej. W tym celu rowrniewymagana jest odpowiednia modyfikacja masy lejnej,
polegajca na dodatkowym wprowadzeniu lepiszcza do zawyesifek przygotowany
pétprodukt poddaje siobrébce termicznej, polegagj na suszeniu, wypalaniu organicznej
preformy i spiekaniu ceramiki pozostatej w okolieacianek pianki i odwzorowsggej ich
ksztalt. Cho metoda ta jest znana, wymaga dlazdego rodzaju aplikacji dobrania
odpowiedniej preformy, sktadu zawiesiny, parametr@agczania oraz obrobki termicznej,
pozwalajcych na osigniccie zadanej porowatei, skladu fazowego i wytrzymadoi pianki
[130-131, 159].

Technologt wytwarzania otwartokomoérkowych pian ceramicznyatedminuje ich
finalna aplikacja. W przypadku wysokoporowatej oeifa specjalnej takiej jak AlDs, SiC czy
TiC, zwykle wykorzystywana jest metodselowania spienionej zawiesiny ceramicznej,
pozwalajca na otrzymanie pian o w§ze] porowatéci i wytrzymaitdci, wynikajce]

z niewielkiego rozmiaru poréw. Z kolei stosowane metalurgii i odlewnictwie filtry
ceramiczne, pozwakgge na oczyszczeniad wzbogacenie stopu w modyfikatory, najgzej
wytwarzane $ metody odwzorowania preformy organicznej. Jest to uwaowdne wymagan
wielkosciag porow, ktéra pozwoli na efektywny przeptyw strumige cieklego metalu.
Zastosowanie diych porow pozwala na minimalizgcgisnienia potrzebnego do infiltracji
piany, jak rOwnie zmniejszajc powierzchni wiasciwg piany, zmniejsza powierzchni
kontaktu piany ze stopem [130-132, 154-159].

Piany metalowe

Piany metalowe (Rys. 2.15.) o wysokiej sztyweid zdolngci pochtaniania energii
mozna wytworzy metodami: odlewania, metgdpieniania strumieniem gazu oraz metodami
metalurgii proszkow [141-143, 161-162]. Metoda edieia, zwana rOwniemetod, wypalanej
preformy, polega na umieszczeniu w formie polimerciv(najczsciej polistyrenowych) idz
woskowych wypetniaczy w formie kulek oadej wielkasci tak, by wypetnity minimum 90%
objetosci. Nastpnie, forma jest zalewana cieklym metalem, ktérypeigia puste przestrzenie
pomiedzy kulkami. W kolejnym kroku, nagiujacym po krystalizacji metalu, jest usuaie
niskotopliwych wypetniaczy poprzez obrabiermiczry. Otrzymuje st elementy o dowolnych

ksztaltach.
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Rys. 2.15. Fotografia komercyjnych pian metalowji8]

W metodzie spieniania strumieniem gazu ebaggo mana otrzyma wytacznie ptyty
z pian o zamkritych komoérkach. Do cieklego metalu wprowadzastabilizatory w postaci
tlenkéw, otaczaj one wprowadzony gaz oltyy i formujg babel, ktéry nasipnie wyptywa
w gore kapieli. Tam piana jest ,odbierana i wygana” z kpieli przy wykorzystaniu paséw,
ktore formuj finalny ksztatt wyrobu — ptyty daZ bloki.

Wytwarzanie pian metalowych metodami metalurgii sak@dw pozwala otrzynia
wyroby o dowolnym ksztaicie, w tym z pian kompozyieh. Srodki porotworcze, najezciej
w postaci proszkéw wodorku tytanu oraz wodorku neagn[143, 161] pod wpltywem
temperatury nieznacznie wgzej od temperatury topnienia (np. aluminium) ulg@gazktadowi
i tworzg pory w kapieli. Sterugc temperatuy procesu rozktadsrodkow porotwérczych mina

uzyska pory zarowno zamkaoie jak i otwarte .

Piany weglowe

Piany weglowe (Rys. 2.16.) wytwarzaneg ggtdwnie metod traconej preformy.
Powstag w procesie pirolizy organicznego prekursora paggt warstw termoutwardzalnej
zywicy. Zastosowany prekursor, nagéeziej w postaci otwartokomorkowej pianki
poliuretanowej, pokrywany jest termoutwardzalnzywica, najczsciej fenolowo-
formaldehydow badz novolacow. Zywica ta sieciuje w podwgzonej temperaturze,
co wymusza kolejny z etapdéw technologicznych procestermiczne sieciowanigywicy
w temperaturze do 150°C od kilku do kilkunastu god¥V tym czasie nagbuje przyrost
objetosci materiatu. Nagpnym etapem jest piroliza w atmosferze gbwgj (argon, azot)dulz

prézni, bez udzialu dodatkowegosnienia. Proces ten prowadzony jest przy stosunkowo
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niewielkich pedkosciach nagrzewania (ok. 20-30°C/h), co utheia kontrolowany rozktad
zawartych w zywicy fenoli i ich piroliz, skutkupca uzyskaniem wgla szklistego.
Najwazniejszym etapem procesu z punktu widzenia aplikggt wytrzymanie w zakresie
temperatury 800-1400°C, ktére warunkuje odpowigdwytrzymatad¢ piany. Nasipnie
materiat chtodzony jest wraz z reaktorem. Procas zeracji odtwarzania ksztattu preformy,
pozwala na otrzymanie piarcglowych o rGnym ksztattcie i porowatai [11, 133, 164-166].
Znane g rowniez procesy wytwarzania piangglowych metod zblizong do metody
gelcasting, gdziesrodek porotwoérczy wprowadzany jest do ciektych wamdw fenoli
| pory powstag w procesie termicznego sieciowania [167]. Dalszgcps wytwarzania
obejmuje piroliz, podobnie jak w przypadku pian wytwarzanych metodconej preformy.

do by

Rys. 2.16. Fotografia wyrobéw z komercyjnych piagglewych [168]

2.3.3. Zastosowanie zbrojenia szkieletowego w kaytaoch metalowych

Znane § zastosowania zbrojenia w postaci pian ceramicznyajglowych kydz
hybrydowych w kompozytach na osnowie aluminiowepgd typu otwartokomorkowe
materialy porowate, zapewmg8e znane rozmieszczenie zbrojenia przed procesem
konsolidacji, mana stosowa zaréwno w calej objosci kompozytu kdz lokalnie, jako
wkiadki.

W literaturze znane gs problemy technologiczne zg@ane z konsolidagj pian
z metalem [169-174, W1, IV] wynikgte ze stosunkowo niewielkich wiekb@ poréw
obecnych w strukturze. Najkorzystniejdechnologi otrzymywania kompozytéw zbrojonych
tego typu materiatamiggechnologie @gnieniowe takie jak infiltracja éhieniowo-pr@niowa,
cisnieniowo-gazowa i odlewanie gdkowe. Bardzo istotnym czynnikiem technologicznym

jest dobdér parametrow takich jak: temperatura eigéd stopu, temperatura zbrojenia oraz
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cisnienie infiltracji. Zastosowanie zbyt wysokiej teemptury stopu zwkszy skurcz i tym
samym porowak® materiatu. Zbyt niska temperatura zbrojenia prpeacesem infiltracji
utrudni ten proces, powodjgj zbyt wczespkrystalizacg stopu na&cianach piany, a w efekcie
zmniejszy s¢ efektywnd¢ infiltracji. Nadmiernie due cgnienie infiltracji spowoduje
przerwanie ggtosci struktury piany, co niekorzystnie wptynie zarG@wna dalszy proces
infiltracji, jak i na wia&ciwosci finalnego kompozytu [171]. W przypadku wytwarzan
kompozytow magnezowych dodatkowym czynnikiem jegensywne parowanie ciekiego
stopu.

Dla kompozytow aluminiowych wykazano [57, 175-174,zbrojenie w postaci pian
ceramicznych, hybrydowych i ¢glowych nie tylko znacgo poprawia wiéciwosci
tribologiczne materialu w poréwnaniu do stopu osmowecz rownie obnia zuycie
w warunkach tarcia suchego w poréwnaniu do zbrajeajstkami. Kompozyty aluminiowe
z pianami z wgla szklistego wykazgjdodatkowo mniejszy wspoétczynnik tarcia izguie
w tym samym skojarzeniu [170]. Dane literaturowsta@iono w tabeli 2.7.

Niezaleznie od typu zbrojenia przestrzennego jego zastos@wapewnia zwkszenie
sztywndci oraz wytrzymatéci nasciskanie, [145-147, 149-152, 171, 173]. Aplikacjarmp
ceramicznych z ADs [145] wytworzonych metad gelcastingu, charakteryzgiych sg
porowatdcia ok. 90% i wytrzymatécia na sciskanie na poziomie 4 MPa w kompozycie
na osnowie stopu AIMg5 pozwolita na ggniccie prawie 50% wzrostu wytrzymadio
nasciskanie w porownaniu do materiatu osnowy (Rys73.1San Marchi wraz z zespotem
w pracy [173] odnotowat wzrost wytrzymae nasciskanie o ok. 500 MPa dla kompozytu
aluminiowego zawieragego ok. 70% zbrojenia z tlenku glinu. Zbrojenie hyto klasycza
pianky, tworzyto siatk precikdw zorientowanych prostopadle wegdgém siebie, a jego udziat
byt znacznie wgkszy od opisywanych w innych artykutach [145-148]1,1175-178]. W pracy
[174] autorzy odnotowali wzrost wytrzymatd na zginanie dla kompozytu na osnowie AlSil2
zbrojonego pianami z ADs o porowatéci od 35 do 55%. Zastosowany w tych badaniach
udziat zbrojenia 45-65% jest zdecydowanieckszy niz innych pracach, gdzie rowriie
uzyskiwano wzrost wkassoi wytrzymatagciowych kydz tribologicznych [169-172, 145-147,
175-176, 178]. Pozwolito to autorom na uzyskanieukiwtnego wzrostu wytrzymadoi na

zginanie w porownaniu do stopu referencyjnego [174]
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Tab. 2.7. Zuaycie kompozytow aluminiowych zbrojonych pianami, Okwhami oraz castkami
ceramicznymi i wglowymi, dane uzyskane w warunkach tarcia suchego

Postat Udziat | Dystans| Predkosé¢ | Wspotczynnik
Kompozyt sbroienia zbrojenia, | tarcia, tarcia, Zuzycia, Zrodio
J % m m/s g/Nm
AIMg10/ | Czgstki i
Al2Os wiokna 30 5000 0,05 4,90 [175
AlCu3Mg1/ .
Al2Os Widkna 10 1000 1 0,99 [57]
AlCu3Mg1/ .
Al2Os Widkna 10 1000 1 0,75 [57]
AlCu3Mg1/ .
Al2Os Widkna 10 1000 1 0,64 [57]
AlISi7Mg/ ) [58,
Al,Os Widkna 10 2500 0,92 1,43 50]
AISi7Mg/ | Widkna/ [58,
Al,Os/CF | Wibkna 1075 2500 0,92 0,70 59]
AISi7Mg/ | Widkna/ [58,
AlO3/Gr czastki 1075 2500 0,92 0,96 59]
Al/GCp Czstki 2,5 1000 1 0,37 [IV]
Al/GCp Czstki 5 1000 1 0,16 [1IV]
Al/GCp Czstki 7,5 1000 1 0,15 [IV]
Al/GCp Czstki 10 1000 1 2,00 [IV]
AlMg10/ . !
Al,Os Piana 27 5000 0,05 1,84 [175]
AlCu3Mg1/ .
Al2Os Piana 10 1000 0,55 0,23 [170]
AlCu3Mg1/
Al203 + Piana 10 1000 0,55 0,10 [170]
GC
Al Piana | 375 | 2500 1 6,83 (V]
Cot 20 ppi ' '
Al/ .
Cor 40 ppi Piana 4 2500 1 2,17 [IV]
Al/ .
Cor 60 ppi Piana 4,25 2500 1 0,78 [IV]
Al/ .
Cor 80 ppi Piana 4,5 2500 1 0,50 [IV]
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Rys. 2.17. Krzywe napzenie — odksztatcenie wyznaczone w warunkagbskania dla stopu AIMg5
i kompozytu na jego osnowie zbrojonego piaml,Os [145]

Zastosowanie zbrojenia piankowego w kompozytach osaowie magnezu jest
zagadnieniem stabo opisanym w literaturze. Steimaainaz z zespotem w pracy [150] opisali
proces wytwarzania kompozytu magnezowego o wzagmpnzienikajcych s¢ fazach metogl
odlewania grawitacyjnego. Jako zbrojenie autorstasowali wielofazowy (Si©AI203-SiC)
filtr ceramiczny o wielkéci poréw ok. 10 ppi i udziale offpsciowym ok. 18%, a osnayw
kompozytu byt stop AE44. Najlepsze efektygoaienia pomidzy komponentami uzyskano dla
wariantu, gdzie piana wraz z fognbyly wygrzane do temperatury 700°C, co zapewnito
najlepsze pakczenie pomidzy komponentami oraz najwgzy wytrzymatgé na sciskanie
(Rys. 2.18.). Podobne rezultaty uzyskano w pra¢acii-180], gdzie wykorzystano pianki
z SiIQy, wielofazowe typu Si@SIC-Si-C oraz Si@Al.0s. Dla kompozytu na osnowie stopu
AZ31 i piarg kwarcows (ok. 15% obj.) w pracy [177] uzyskano wzrost madiounga
w temperaturze otoczenia o0 50% (Rys. 2.19.), azanagsnowy na stop AZ91 spowodowata
mniejszy wzrost - 38%. Inni autorzy [151] dowadiz zastosowanie pian ceramicznych
z azotku krzemu o udziale ebpsciowym 12 i 25% pozwala na uzyskanie wzrostu modutu
Younga kompozytéw magnezowych o odpowiednio 57%%9W tej samej pracy opisuj
rowniez kompozyty magnezowe zbrojone pianami metalowyntal@sa i aluminiowns)

0 udziale 15%. Najwksze wartéci wytrzymatadci na rozcaganie uzyskano dla zbrojenia
pianky stalows, a najmniejsze dla pianki aluminiowej. Trey@apwniez prace nad biozgodnymi

kompozytami na osnowie magnezu zbrojonymi piananstapu NiTi [181].
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Rys. 2.18. Krzywe napzenie — odksztalcenie wyznaczone w warunkaitkania dla stopu AE44 oraz
kompozytu zbrojonego pignceramicza na jego osnowie, w temperaturze otoczenia (a) oraz
w temperaturze 200°C (b) [150]
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Rys. 2.19. Krzywe napzenie — odksztatcenie wyznaczone w warunkattkania dla stopu AZ31 oraz
kompozytu zbrojonego piare SiG na jego osnowie [159]
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2.4. Podsumowanie analizy literatury i uzasadnieniekoncepcji badai

eksperymentalnych

Na podstawie przeprowadzonego studium literaturowegiazna stwierdz,
iz kompozyty magnezowe zbrojone komponentagglewymi mikrostrukturalnymi (wtokna,
czgstki) jak i nanostrukturalnymi (nanorurki, grafesy grup materiatdw iynierskich
0 niskiej g:stasci | wysokiej wytrzymatdci wiasciwej, bedaca przedmiotem intensywnych prac
poznawczych i technologicznych. Rownogde w doniesieniach literaturowych
poswieconych zaréwno kompozytom polimerowym, jak i metglo (aluminiowym)
sygnalizowana jest nowa koncepcja geometrycznajeieg ktore wysfpuje w postaci
otwartokomorkowych pian, a ich zastosowanie sketkprzede wszystkim wzrostem
sztywnaci oraz popraw wiasciwosci tribologicznych. Pozwala to ta& na zaplanowanie
udziatu i rozmieszczenia zbrojenia przed procesemsdlidacji komponentow i unikggie
trudnych do kontroli zjawisk jego migracji w wynikwuchu cieklego metalu oraz jego
krzepnicia, znanych w kompozytach zastkami i widknami. Ponadto ten typ zbrojenia
pozwala zastosowge w wyrobie lokalnie, co mi@ by korzystne z punktu widzenia finalnej
aplikacji.

Opisywane w literaturze rozgdania dotycz pian ceramicznych, gglowych
i hybrydowych (ceramika + ggiel) zastosowanych w osnowie aluminiowej, jak r@n
w polimerach duroplastycznych, takich akvice epoksydowe czy poliestrowe. Przytoczone
dane wskazygj ze zarowno kompozyty z osngwnagnezow s3 waznym nurtem w pracach
naukowych, jak i kompozyty z #ego typu osnowi wzajemnie przenikagymi sk fazami,
ale dotychczas nie jest znane zastosowanie otwartéikowych pian wglowych jako
zbrojenia w kompozytach na osnowie magnezu i jégpdsv. Argumentem przemawiaym
za wyciem w badaniach wilasnych zbrojenia w tej posjst rownie to, ze maze by ono
wytwarzane w warunkach laboratoryjnych na Wydzialeynierii Materiatowej Politechniki
Slaskiej. W odniesieniu do kompozytéw magnezowych gust jest nieliczna literatura
dotyczica ukladow wzajemnie przenilgaych s¢ faz zbrojenia i osnowy i traktuje o aplikaciji
zbrojenia w postaci pian ceramicznych (8iGiG-SIC, SiQ-SiC-Si-C, SiC-SiQ-Al203)
i metalowych, ale doniesienia te mpaharakter badawstkpnych.

Wytworzenie nowego materialu pianaglowa — magnez wymagabedzie zatem
rozpoznania czynnikow technologicznych ksztattygh struktug i wiasciwosci. Przeszkogl
w uzyskaniu kompozytu na osnowie magnezu i jegp&@tozbrojonego pianweglowa maze

by¢ stabe zwitanie, a nawet jego brak, sygnalizowane w liter&ura podstawie pomiarow
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dla uktadu ciekty magnez — ptaskie patiawglowe. Z badainnego typu kompozytow ggiel

— magnez znany jest rOwiieodzaj podczenia ponidzy komponentami, ktdre ma charakter
tlenkowy — na granicy rozdziatu tworzydilm z tlenku magnezu, wzbogacony w inne tlenki
o sktadzie fazowym zal@eym od zastosowanych dodatkéw stopowych. Tleneknemgmae
tworzy¢ sie rowniez na powierzchni cieklego metalu, jako efekt oddziania z atmosfar

w ktorej odbywa si proces, co ma wptyw na efektywdédconsolidacji komponentéw. Ponadto
skurcz, ktory nagpuje w wyniku krystalizacji metalu generuje poryosnowie i ha granicy
rozdziatu. Dlatego korzystnym jest zastosowanie re@wnego cdnienia, co zostato
sprawdzone w pracach ga¢conych odlewaniu énieniowemu zawiesin kompozytowych.
Oznacza toze spdrod znanych technologii wytwarzania kompozytow,oesim mae by
zastosowanie infiltracji, ktéra stosowana bytaphaform wtoknistychdczonych z magnezem,
jak i réznych typéw wzajemnie przenikgjych s¢ uktadow polimer — ceramika i metal —
ceramika.

Przeprowadzona analiza stanu zagadnienia w odnigsiglo kompozytow
aluminiowych z pianami ceramicznymi nie pozwolitayska& jednoznacznych informacji jak
obecnd¢ pian wptywa na proces krystalizacji metalu, amkiajavielkas¢ komérek piany jest
najbardziej korzystna z punktu widzenia efektywinéjtracji. Podobnie brak jest daginych
informacji jaka powinna hytemperatura oraz @ienie cieklego metalu, a tak w jakich
warunkach powinien on krystalizowwav komorkach piany. Wszystkie te czynnikeédg
musialy by przeanalizowane podczas prowadzonych eksperymehktore zostagpwykonane
z wykorzystaniem aparatury i €l@iadczenia technologicznego kadry naukowej Wydziatu
Inzynierii Materiatowej Politechnikslaskiej.
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3. Cel i zakres pracy

Na podstawie przeprowadzonego studium literaturgmacstwierdzi, iz kompozyty
magnezowe zbrojone komponentamgglowymi w postaci wiokien, egtek i nanoczstek oraz
grafenu g preznie rozwijapca Si¢ grup ultralekkich materiatéw, charakteryzaych sg
korzystnymi wiaciwosci mechanicznymi i tribologicznymi. Zagadnieniemwyon jest
zastosowanie zbrojenia przestrzennego w postaciartikomérkowej piany wglowej
w kompozytach na osnowie magnezu i jego stopow egtanym wspnie dotychczas tylko
w kompozytach na osnowie aluminium. Przeprowadzbais umazliwiajgcych uzyskanie
nowego materiatu i prawidtowe rozpoznanie wptywarnak weglowych o r@nej wielkasci
komorek na wiéciwosci mechaniczne i tribologiczne pozwoli na odpowiedraprojektowanie
kompozytu pod em aplikacyjnym.

Na podstawie analizy literatury dotyce) ksztattowania struktury i wdaiwosci
kompozytow magnezowogglowych oraz wynikow wspnych bada wihasnych

sformutowano nagpujaca tez:

Powstanie w kompozycieggjtego pogczenia pomgdzy otwartokomorkow piang weglowg a
magnezow osnow wymaga wymuszonej kontrolowanej penetracji piangktym metalem,

co wynika z braku samorzutnego zgahia w uktadach wgiel — magnez.

W ramach niniejszej pracy analizowano gpsjgce zagadnienia poznawcze:

1. Mozliwosci zwilzania w uktadzie magnez — piangghowa w warunkach zbilonych do
konwencjonalnych proceséw technologicznych, w tynatmosferze ochronnej oraz mejod
lezacej kropli wyciskanej z kapilary.

2. Wptyw dodatku stopowego aluminium ng kwilzania w uktadzie magnez —uiel.

3. Rok czynnikéw technologicznych w ksztaltowaniu mikrogtury i wihasciwosci
kompozytu, ze szczegolnym uwzdhieniem wptywu dodatkowego soienia metalu na
wypetnianie komérek piany.

4. Wptyw wielkasci komoérek piany na proces jej wypetniania metalem.

5. Rok modyfikacji sktadu chemicznego osnowy magnezowejpmgcesie konsolidacji
komponentow i ksztattowaniugspolgczenia wegiel — metal.

6. Mechanizm tworzenia pgdzenia osnowa magnezowa — piana otwartokomaorkowa.

7. Zalenos¢ mikrostruktury i widgciwosci mechanicznych kompozytu od technologii, sktadu

chemicznego osnowy oraz geometrii piankglowe;.
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8. Zaleznos¢ wihasciwosci tribologicznych kompozytu od geometrii piankgglowe;.

Gtownym celem aplikacyjnym pracy bylo otrzymanie wego materiatu
kompozytowego o niskiej porowato (zatazono nie wgkszz od 5%) na osnowie magnezu
zbrojonego otwartokomorkawpiarg z wegla szklistego, okigenie jego wihaciwosci oraz

potencjalnych madiwosci zastosowania.

Prace eksperymentalne olgj

1. Charakterystykmikrostruktury pian wglowych.

2. Charakterystyk efektow oddziatywania cieklego magnezu i jego &topz pianami
weglowymi o r&nej wielkasci poréw metod warstwowg bezcgnieniows,

3. Badania przebiegu zuwdnia w uktadzie magnez — podéoweglowe metod lezacej kropli
wyciskanej z kapilary.

4. Wytworzenie kompozytow metodami infiltracji grig@cyjnej i infiltracji cisnieniowe;j.

5. Charakterystyk mikrostruktury, widciwosci mechanicznych (HV, & Ry oraz

tribologicznych kompozytow w warunkach tarcia teicnie suchego.

Szczegdtowy zakres prac eksperymentalnych przedsiaw na schematach

zamieszczonych na rysunkach 3.1. oraz 3.2.
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BADANIA ZWILZALNOSCI Mg — C, T = 700°C

Metoda wygrzewania
warstwa na warstwie - CH

Metoda lezacej kropli - CP

v l v A
© X N (C ) Y4 )
(stv;:;mli 3 Argon Pastylka Piana
M VN ) N )
C,s20, 451 80 ppi Cor 20, 45 1 80 ppi Porowaty grafit C,s 20 ppi
czysty magnez, stop czysty magnez, czysty magnez, S'[Op czysty magnez
AZ31, stop RZ5 stop AZ31, stop AZ31 5 min
30 min RZ5 5 min argon
\ / 30 min argon \ j

\ )

N

_4

CHARAKTERYSTYKA MIKROSTRUKTURY KROPLI

I GRANICY ROZDZIALU METAL - WEGIEL

[ Mikroskop stereoskopowy ][

Mikroskop $wietlny

][ SEM+EDS/WDS |

Rys. 3.1. Zakres bafdaddziatywania bezénieniowego ciekly metal — podite weglowe
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WYTWORZENIE KOMPOZYTOW Mg —C,,
METODAMI CIEKLOFAZOWYMI

Infiltracja ciSnieniowa

Infiltracja grawitacyjna (prasa Degussa)

forma grafitowa, argon forma grafitowa, proznia
temperatura metalu: 700°C temperatura metalu: 690°C
temperatura formy: 300°C temperatura formy: 690°C
temperatura piany: 300°C temperatura piany: 690°C
chlodzenie: powietrze chlodzenie formy: woda
K cisnienie:1,5 KPa / K ciSnienie: 5 MPa /

Czysty Czysty

magnez magnez
C,; 10 ppi C, 10, 20, C,o1 20, 45 C,s 20, 45
451100 ppi i 100 ppi i 100 ppi

Badania makro i mikrostruktury

Porowatos¢ otwarta (met. Archimedesa) ‘ Makrozglady \ Mikroskop swietlny \

[ Analiza obrazu (Met-Ilo v.15.03) ][ Mikrotwardos¢ osnowy (HV,,,) J[ SEM + EDS ]

Charakterystyka wlasciwosci

Wiasciwosci mechaniczne Wiasciwosci
» 2 tribologiczne
Wytrzymalos¢ Wytrzymalos¢ &
na sciskanie na zginanie Tarcie technicznie suche
I~ 2 Tribometr: TM-01M
Wymiary probek: Wymiary probek: Skojarzenie: pin-on-disc
5,0x 5,0 x 9,0 mm 5,0 x 4,0 x 30,0 mm Przeciwprobka: ?eliwo GJL-250
Instron 4469 Instron 4469 Ruch posuwisto-zwrotny
Glowica: 5 kN Glowica: 5 kN Nacisk: 0,7 MPa
Predko$¢ przesuwu: Predko$¢ przesuwu: Predkosc: 0,1 m/s
K 5 mm/min / K 5 mm/min / K Dystans: 700 m /

| | |

[ Charakterystyka przelomow i sladow wytarcia (SEM + EDS) ]
Rys. 3.2. Zastosowane procedury wytwarzania komgezg — Gy i techniki ich charakteryzacji
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4. Materiat do badan i metody badaa

4.1. Materiat do badaa

Do bada wiasnych zastosowanmany weglowe o porowatéci 10 ppi, 20 ppi, 45 ppi
I 80 ppi wytworzone w Instytucie hynierii Materialowej zgodnie z proceduautorslg
J. Myalskiego opisanw pracach [11, 182] oraz piaRVC (angreticulated vitreous carbgn
o porowatéci 100 ppi firmy Duocefl. Piany o porowatmi 20 ppi, 45 ppi i 80 ppi
wykorzystane zostaty w testach infiltracji samonajt a o porowatai 10 ppi, 20 ppi, 45 ppi
i 100 ppi jako zbrojenie kompozytow na osnowie tege magnezu i jego stopoéw. Morfologi
pian przedstawiono na rysunku 4.1sradng wielkos¢ porow mierzon na obrazach SEM
zestawiono w tabeli 4.1.

Jako materiat osnowy zastosowany zostat technicznie czysty magnez (e
Polska, czyst@& 99%) oraz dwa jego komercyjne stopy odlewniczéop #Z31 (Magnesium
Elektron, Wielka Brytania) oraz stop RZ5 (Magnesikfaktron, Wielka Brytania). Ich sktad
chemiczny, zgodnie ze specyfikagroducenta, zostat podany w tabeli 4.2.

Tab. 4.1 Srednia wielké¢ poréw zastosowanych piareglowych

Piana, ppi
10 20 45 80 100

1738 +755| 817 +249 569+216 430+198 351 +94

Srednia wielko$é¢ pordw,
um

Tab. 4.2. Sktad chemiczny stopéw wykorzystanychaddmiach infiltracji samorzutnej

Stop Sktad chemiczny, % wag

Al Zn RE Zr Mg
Az31| 2,5-35| 0,7-1,3 - - bal.
RZ5 - 3,5-50| 0,8-1,7 0,4-1,0 bal
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Rys. 4.1. Morfologia pian gglowych wykorzystanych w badaniach: a) piana 1Q pppiana 20 ppi,
¢) piana 45 ppi, d) piana 80 ppi oraz e) pianadfipSEI
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4.2. Metodyka bada

Do zrealizowania wytyczonego programu had&yto urzdzen technologicznych
i aparatury naukowo-badawczej Wydziatuzynierii Materiatowej PolitechnikiSlaskiej.
Unikatowe badania zwialncici metod, lezacej kropli przeprowadzono w laboratorium
Zakltadu Bada Materialowych Sieci Badawcze)] tukasiewicz — Kralsbw Instytut
Technologiczny pod kierunkiem prof. dr hahz.itNatalii Sobczak.

Badania zwilzania przeprowadzono dwiema metodami. Piemvdzyto topienie
warstwy metalu na warstwie pianyeglowej (Rys. 4.2), drug metoda leace] kropli
wyciskanej z kapilary (Rys. 4.3). Metoda pierwszatendwa warianty — pierwszy polegat na
wygrzewaniu w piecu konwencjonalnym, nagrzanym ceg do temperatury 700°C pary
krazkbw metal — piana umieszczone] w tyglu i zasypapayplk ochronm, a drugi
na nagrzaniu takiej samej parykkow w piecu z atmosferochronm argonu do temperatury
700°C, wygrzaniu i schtodzeniu z piecem. Badanidohelezacej kropli prowadzone byty
w mikroskopie wysokotemperaturowym z #Aiwoscia rejestracji obrazu do 1000 klatek

na sekunel Jako podiea wykorzystano polikrystraczny grafit o porow&tiook. 13% oraz

piare weglowa 0 porowatéci 20 ppi, a jako medium zwijace czysty magnez oraz dodatkowo
dla grafitu stop AZ31 .

2| !
TRRRRRR SRR
-  ER PRV AR AZ XD DDDSDHDS0D
- — el SRR R SRR
r% A PN PP PP A PN PP AP

Rys. 4.2. Uklad par metal — piana zastosowany vamiagh infiltracji swobodnej (a) oraz schematy
przekroju tygli z probkami przeznaczonymi do testéwpiecu konwencjonalnym (b) i w piecu
z atmosfeg ochronn (c) [W2]
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Ttoczek grafitow

Rys. 4.3. Schemat batlazwilzania piany wglowej metod lezgcej kropli z wykorzystaniem
oczyszczania kapilarnego metalu

Proces infiltracji grawitacyjnej zrealizowano zalewag forme grafitowg wypetniory
piam podgrzang do temp. 300°C cieklym magnezem o temperaturz&Z,Qopionym w piecu
oporowym z atmosfgrochronn. Uzyskano prébki érednicy 40 mm i wysokiei 20 mm.

Proces infiltracji cisnieniowej prowadzono w prasie Degussa w #mi6 Piare oraz
ksztaltke z magnezu lub stopu magnezu umieszczono w forrafg@vej, caté¢ nagrzano do
temperatury 690°C, a naphie prowadzono infiltragj wymuszor pod cénieniem 5 MPa.
Uzyskano probki asrednicy 30 mm i wysokai 5 — 10 mm, w zalaosci od wysokdaci
zastosowanej pianygglowej.

Badania porowatdci przeprowadzono metgdArchimedesa, wykorzystag jako
ciekie medium alkohol etylowy o czystm 99%.

Makrostruktur ¢ kompozytéw charakteryzowano przy wykorzystaniu noékopu
stereoskopowego SZX9 firmy Olympus.

Mikrostruktur ¢ pian i kompozytow okrélono metod mikroskopiiswietlnej (Nikon
MA-200). Skaningow mikroskope elektronows zastosowano do batlapian w stanie
wyjsciowym i kompozytdw wykorzystgg mikroskopy Hitachi S-4200 oraz Hitachi S-3400N.
Mikroskop skaningowy wyposgany byt w detektor EDS firmy Thermo Electron Coraioon
(detektory Si-Li Noran 3500, rozdzielcz0130 eV) oraz detektor WDS (Hitachi S-3400N)
firmy Thermo Electron Corportation, pozwaje¢ na okréenie sktadu chemicznego
w analizowanych mikroobszarach. déiowa analiza pierwiastkdéw lekkich, takich jak tlen

i wegiel, prowadzona byta metgdVDS i EDS z wykorzystaniem wzorcéw MINM25-53 + FC
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Mineral Standard firmy ASTIMEX STANDARDS. Podczasatizy WDS rejestra¢j widm
promieniowania poszczegolnych pierwiastkbw wykongmay wykorzystaniu krysztatow
NiC80 (wegiel i tlen), TAP (magnez i aluminium) oraz krydmt&iF (mangan oraz cynk).

Do ilosciowej analizy obrazu wyto programu Met-llo v. 15.03a autorstwa prof.
Janusza Szali z Politechnil§laskiej, Wydziatu Irynierii Materialowej i Metalurgii.
Wyznaczono udziat objosciowy piany weglowej w kompozytach, jak rownieudziat porow
oraz wielka¢ ziarna magnezu.

Badania wytrzymatosci na sciskanie i zginanie kompozytow i referencyjnego
materialu osnowy prowadzone byly zgodnie z normABITM, przy wykorzystaniu maszyny
wytrzymatagciowej Instron 4469. Dla badavytrzymatdci nasciskanie zastosowano nogm
ASTM E9 i prébki o wymiarach 5,0 x 5,0 x 9,0 mmadiada wytrzymatgci na zginanie
trojpunktowe norma ASTM C1161 i prébki o wymiarach 5,0 x 4,0 x 30 mRadczas testow
predkos¢ przesuwu gtowicy wynosita 5 mm/min, a jej ofy@nie 5 kN.

Pomiary mikrotwardo §ci prowadzono na mikrotwardciomierzu Duramin-5 pod
obcigzeniem 200 g.

Badania tribologicznewykonano w warunkach tarcia suchego, w skojarzpmton-
disc wykorzystujc tribotester TM-01M (Rys. 4.4). Materiat przeciwpki stanowitozeliwo
GJL-250. Obgjzenie trzpienia wynosito 5 N, galkos¢ tarcia 0,1 m/s, a droga tarcia 700 m.

Przetomy po prébachciskania i zginania badano w streffedkowej kompozytu przy
wykorzystaniu elektronowego mikroskopu skaningowedjtachi S-4200 oraz Hitach S-
3400N. Uradzenia te poshyty réwniez do analizy procesOw 2zycia podczas tarcia

technicznie suchego.

Sita normalna (Fy)

Obcigzenie

¥~ Przekaznik (F)

Uchwyt Trzpien

Prébka

Rys. 4.4. Schemat paeglowy tribometru TM-01M
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5. Badania zwikania uktadow magnez — wgiel

Niejednoznaczne doniesienia literaturowe dadgez zjawiska zwitania poditay
weglowych przez ciekly magnez i jego stopy przepraxeed dla uktadow ptaska pastylka
weglowa — metal oraz generalny brak danych ekspertairgreh dla otwartokomaorkowych
pian weglowych i jakichkolwiek metali, sprawitye postanowiono przeprowadzbadania
wlasne w tym zakresie. Ich celem byto uzyskanieorimacji zarbwno o charakterze
podstawowym - pozwalggych ustosunkowasic do doniesi# literaturowych, jak i takich
ktore pozwad zinterpretowda zachodzce zjawiska i ukierunkowaprace technologiczne nad
wytworzeniem kompozytu.

Eksperymenty te prowadzono dwoma sposobami. Pignvszdyta metoda
makroskopowa, gdzie warstwa ciektego metalu odgziaha na piag umieszczog w tyglu
o $rednicy 30 mm, co symulowato begtieniowe zalanie piany o z0ej wielkasci porow
trzema typami osnowy magnezowej. Proba ta miataadipowied czy nasipi infiltracja
samorzutna i jakacalzie rola wielkdci porow (trzy rane) i sktadu metalu (czysty Mg, AZ31,
RZ5) w tym procesie.

Drugim zastosowanym sposobem byta klasyczna, zmaliteratury metoda lecej
kropli z oczyszczaniem kapilarnym, gdzie rejestrowaddziatywanie w atmosferze argonu
kropli wyemitowane] z dozownika cieklego metalu padiaze weglowe. Jej zalet jest
mozliwos¢ cigglej w czasie obserwacji, a przede wszystkim elagja pierwotnego MgO,
ktory tworzy s¢ na magnezie w wyniku reakcji z atmogfetoczenia. Przeprowadzono dwa
rodzaje pomiarow — dla ptaskiej podktadki grafitpwdlg i stopem AZ31 (stop RZ5 pomitd
na podstawie analizy wynikow prob warstwa metaluwestwie piany) oraz dla piany
weglowej i Mg. W tym ostatnim po uptywie ustalonegmasu przewidzianego dla pomiamtd
dodatkowo zastosowano mechaniczne wciskaniem knoplare.

5.1. Zwilzanie swobodne pian metoal makroskopowa warstwa na warstwie

W badaniach infiltracji samorzutnej wykorzystanoytpiany o rénej wielkasci porow
20, 45 i 80 ppi. Jako materiaty osnowiyto czysty technicznie magnez oraz dwa jego stopy
odlewnicze AZ31 oraz RZ5. Skiady chemiczne stopdawdgmo w tabeli 4.2. Pary piana
weglowa — magnez w postaciggkow o srednicyd = 25 mm (Rys. 4.2) zostaly umieszczone
w ceramicznych tyglach @ednicy$ = 30 mm. Docelowtemperatuy eksperymentu ustalono

na 700°C, jako maksymajndopuszczalp w technologii wytwarzania kompozytow
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magnezowo-wglowych. Cknienie wynikagce z grawitacyjnego nacisku stupa cieczy nagian
weglowa wynosito ok. 1 hPa.

Zastosowano dwa warianty badania:

a) Wygrzewanie prébek zasypanych od géry ochh@asypls Melrasal TE/HE FLUX, przez
30 minut w konwencjonalnym laboratoryjnym piecu apwym (atmosfera powietrza),
wczesniej nagrzanym do temperatury 700°C, oraz chtodzeaipowietrzu.

b) Wygrzewanie tygla z prébkami przez 30 minut wnperaturze 700°C w atmosferze
ochronnej argonu — tygiel umieszczono w zimnym ypje@grzewano z pakoscig 12°C/min,

chtodzono z piecem.

Prébki wygrzewane w powietrzu pod osiarasypki FLUX po schiodzeniu i usgniu
zasypki oraz tygla mialy ksztalt potkulisty, a pkigdy dla piany o porowafoi 45 ppi
pokazano na rysunku 5.1. Diadnej z par komponentdw, niezailée od zastosowanego stopu
oraz wielkagci poréw piany, nie zaobserwowano samorzutnejtrafiji piany przez ciekty
metal. Powstata jedynie kilkumilimetrowa kompozytostrefa pajczenia, a pozostata &
piany ulegta degradacji. Podapnstret kompozytow obserwowano po prébach
prowadzonych w atmosferze argonu. Przeptyw gazwatlod/o sprzyjat silnemu parowaniu
magnezu.

Badania strefy pagtzenia przeprowadzone mego&EM z EDS (Rys. 5.2 — 5.4)
potwierdzity wystpowanie efektéw strukturalnych znanych z proceséwtwarzania
kompozytéw magnezowych ze zbrojeniergiowym w postaci czstek i widkien. Na granicy
rozdzialu magnez — ¢giel obserwowano streftlenkowy oraz stref wzbogacon w fazy
migdzymetaliczne charakterystyczne dla stopéw AZ31 45Roraz dodatkowo cyrkon
w przypadku stopu RZ5. Dla stopu RZ5 wgysto szczegdlnie silne parowanie metalu oraz
oddziatywanie ciektego metalu z materiatem tyglgaqr5.4).

Brak samorzutnej infiltracji pian gglowych cieklym magnezem i jego stopami przy
rownoczesnym pojawieniu ¢sistrefy kompozytowej o gruloi kilkuset mikrometrow
wskazuy, ze jest maliwe uzyskanie kompozytu metgdciekiofazowy, ale wymaga to
zastosowania énienia wyzszego ni wystpujace w eksperymencie ok. 1 hPa, wynika
Z oddziatywania masy metalu znajgitggo s¢ nad piag. Czynnikiem ograniczagym
i warunkupcym uzyskanie kompozytu o wzajemnie przerjkggh s¢ fazach kdzie
wytrzymaitai¢ nasciskanie piany podczas jej nasycania ciektym magmezydy infiltracja
powinna zapewgiwypetnienie piany bez jej dekohezji.
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Magnez

stop AZ31

stop RZS

Rys. 5.1. Makrofotografie probek otrzymanych w wkgnbezcinieniowej konsolidacji Mg i stopéw
AZ31 i RZ5 z G; 0 porowatéci 45 ppi w temperaturze 700°C, w powietrzu: a)wgeciu z tygla
z pozostatéciami zasypki, b) przekroje poprzeczne po zainkiuaau, c) mikrofotografie LM strefy
Cor zinfiltrowanej metalem z zaznaczonymi obszaramanpiwglowej [W2]
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Rys. 5.2. Struktura strefy pmizenia piany wglowej z magnezem po testach infiltracji samorzutne
w temperaturze 700°C, w atmosferze argonu, SEdrg® mapping pierwiastkow Mg (b), C (c) i O (d)
W2]

Rys. 5.3. Struktura strefy pmizenia piany wglowej ze stopem AZ31 po testach infiltracji sanubne;
w temperaturze 700°C, w atmosferze argonu, SEdrg® mapping pierwiastkow Mg (b), Al (c), C (d)
10 (e) W2]
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pmzenié biéy \@glowe o stopem RZ po teétach 4infi|tracji sahﬁﬁ
w temperaturze 700°C, w atmosferze argonu, SEiré@) mapping pierwiastkéw Mg (b) Zn (c), Ce+La
(d), Zr (e), Si (), Al (9), C (h) i O (i)

Bil
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5.2. Zwilzalnos¢ grafitu badana metody lezacej kropli

Graficzne zmiany wart@i kata zwilzania® w temperaturze 700°C w czasie 5 minut
przedstawiono na rysunku 5.5, a obraz ukfadu kroplgodize po r@nym czasie
oddziatywania na rysunkach 5.6 i 5.7. Pomiagtakzwilzania ptaskiego podia grafitowego
przez czysty magnez wykazaty,wynosi on 104,4° + 1,5° po 1 minucie i nieznaczanigeje
po 5 minutach przyjmuje wagé 102,1° + 1,8°. W przypadku aplikacji stopu AZ8Ednia
wartas¢ kata zwilzania jest znacznie wksza w momencie uzyskania kontaktu stopu
z podiezem grafitowym (140,5° £ 6,3°), a tendencja zmniafsa wartdci kata z czasem jest
jeszcze mniejsza. Uzyskane wyniki wskazute dodatki stopowe w stopie AZ31 nie
poprawiaj zwilzalncsci wegla, a w badanym zakresie czasu oddziatywania wzegpo

wartasci nie jest znacey.

a) o b) |60
150 A
110 +
o o ~ T
< m‘e-—, — — < 140 -
iadidas Ll
100 +
130 A
90 120
0 1 2 a 4 5 0 1 2 3 4 5
t, min t, min

Rys. 5.5. Zmiany &a zwilzania ptaskiego podia grafitowego przez czysty magnez (a) oraz stoplAZ3
(b) w temperaturze 700°C wyznaczone meteghcej kropli z wykorzystaniem procedury oczyszczania
kapilarnego (CP)

Wykroplenie 60 s 300s
©=104,7°t4,5° ©=104,4°+£1,3° ©=102,1°+1,8°

Rys. 5.6. Kropla cieklego magnezu w temperaturz@°COna podtau grafitowym podczas testu
zwilzania
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‘ Wykroplenie '

© =140,6°£8,7° ©=141,0°%£6,2° ©=139,9°%£6,2°

Rys. 5.7. Kropla ciektego stopu AZ31 w temperatur@@°C na podizu grafitowym podczas testu
zwilzania

Dane literaturowe dotygee pomiaroOw kta ® oraz wyniki pomiarow wiasnych
zestawiono na rysunku 5.8. Wyznaczony w badaniatdsnych lgt zwilzania podiaa
grafitowego przez technicznie czysty magnez w teatpeze 700°C jest znagzo mniejszy od
podanego w pracy [19]. Jej autorzy odnotowali pO $&mniejszeniegka ® o ponad 20°,
ttumaczc to mankamentami aparatury, tj. intensywnym parog/a magnezu. Dane
literaturowe podane w pracy [18] dla pary czysty Mgrafit wskazuj na zmniejszeniegta ®
wraz ze wzrostem temperatury z 141° do 124° w zare00-900°C igto wartagci wigksze
od wyznaczonych w badaniach wlasnych megtedacej kropli z tyciem kapilary. Wskazuje
to na jej szczegodinrole w ograniczeniu utleniania ultrareaktywnego magnendczas
pomiaru, gdy warstwa tlenkowa na kropli oddziatuje na jej kzta

W literaturze brak jest danych dotycych zwikzania grafitu stopem AZ31
w temperaturze 700°C. Podane wéetdkata wyznaczone w temperaturze 730°C [90] i 910°C
[17] dla stopow o wikszej zawartéci Al (5 i 9%) wskazuj na brak samorzutnego zwalnia
i s3 one 0 15-20° mniejsze od wyznaczonych w ramacheskmentéw wiasnych. Trudno
odnies¢ si¢ jednoznacznie do tego z uwagi na kilka rownéoiee wystpujacych rdnic
materialowych i metodycznych — temperatury, udzialuminium i innych skfadnikow
stopowych generagych tworzenie i Al4Cs lub faz medzymetalicznych, jak i zywane;j

aparatury pomiarowej.
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O Mg - Gr (porowaty) [18]

140 O Mg - Gr (porowaty) [18]
135 o Mg - Gr (porowaty) [18]
O Mg - Gr (porowaty) [18]
130
°®\ o) O Mg - Gr (porowaty) [18]
8 125 m "
= O e Mg - Gr (monokrysztat, kierunek 002) [16]
‘N
% 120 + B Mg - Gr (polikrystaliczny), Os [19]
g
B Mg - Gr (polikrystaliczny), 180s [19
115 & g - Gr (polikry: y) [19]
Mg - Gr (polikrystaliczny), badania wtasne
110
® AZ91D - Gr (monokrysztat, kierunek 002) [17]
105 + Mg-5Al - Gr (monokrysztat, kierunek 002) [90]
100 L + Mg-5Al-3Ca - Gr (monokrysztat, kierunek 002) [90]
650 700 750 800 850 900 950

® AZ31 - Gr (polikrystaliczny), badania wtasne

Temperatura, °C

Rys. 5.8. Zestawieniegtow zwilzania podanych w pracach [16-19, 90] z wynikami @odiv wtasnych

W celu analizy procesow zachagdych w strefie kontaktu metalu z pastylgafitong
badaniu poddano zakrzepte krople metalu od stranyigrzchni powstatej po ich oderwaniu
od grafitu. Ich obrazy SEM pokazano na rysunka®h 5.10. Charakteryzuje je chropow&to
bedaca odwzorowaniem topografii pastylek grafitowyclammobecn& nieregularnych faz.
Poréwnujc powierzchnie obu kropli nima zaobserwowa ze powierzchnia kontaktu
czystego magnezu z podem grafitowym jest bardziej rozwigta niz stopu AZ31,
co wskazuje na lepszy kontakt ciecz-ciato stateali@y ksztattu krawdzi powstatej kropli
pozwolita na dodatkowe potwierdzenie wynikOw uzyskeh podczas testow zwénia
I prowadzi do wniosku,zi zastosowanie dodatku stopowego aluminium pogaraziaanie
w uktadzie ciekty magnez — podi® weglowe (Rys. 5.10).

Wyniki analizy rozktadu powierzchniowego pierwiadtkmetod WDS przedstawione
na rysunku 5.11 wskazujna interakgj cieklego magnezu z grafitem i powstanie tlenku
magnezu, ktory ulegt fragmentacji podczas odrywdmi@pli od podiga. Na powierzchni
wystepuja rowniez drobiny wegla.
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Mo ® Ay

Rys. 5.9. Mikrofotografie SEM powierzchni kropliegtego magnezu (a) oraz stopu AZ31 (b) powstate
w obszarze oddzialywania z pogém grafitowym podczas badania zwilncsci

| il M%tal,‘?",
~'kortaktu'z

- \‘

Metal w obszarze

kontaktu z grafitem

oo

Rys. 5.10. Mikrofotografie SEM powierzchni kropliagnezu (a) oraz stopu AZ31 (b) powstatych
podczas badania zwélngsci

Badania WDS na powierzchni kontaktu stopu AZ31 digeem wskazuj na obecn&t
faz tlenkowych oraz wyspujacych w stopie faz ngdzymetalicznych (Rys. 5.12.). Potencjat
Gibbsa dla reakcji tworzenia tlenkéw magnezu i ahiom w temperaturze 700°C wynosi
odpowiednio AGygo = —991,89 k] | AGu,o, = —1369,36 k], co sugeruje powstanie
tlenkéw prostych (MgO, AlD3), badz ztozonych (MgAbOs) na granicy rozdzialu magnez —
wegiel. Poniewa potencjat Gibbsa tworzeniagglika AlsCz w tych warunkach jest rownie

ujemnyAGy;,c, = —164,18 kJ jego obecn& takze jest prawdopodobna.
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Rys. 5.11. Mikrofotografia SEM powierzchni kropliagnezu, obszar oddziatywania z paghm
grafitowym (a) oraz mapping: magnezu (b), tlenuof@z wgla (d)

Analizie poddano réwniepastylki grafitowe po oderwaniu zakrzeptej kropletalu
(Tab. 5.1.). Badano sktad chemiczny mikroobszaidare miaty kontakt z cieklym metalem
podczas préby zwihIncsci oraz oddalone od tej strefy. Analiza WDS obszaodiaza po
oderwaniu kropli wykazata obecito magnezu, a w przypadku stopu AZ31 dodatkowo
aluminium oraz wzbogacenie w tlen. Efekt ten doyyaaréwno obszaru pod krapljak
i obszaru ktory nie miat kontaktu z ciektym metalexte byt intensywniejszy w tym pierwszym
przypadku. Obecr$é atoméw Mg i Al w graficie w strefie kontaktu z klgm metalem jest
bezpdrednio konsekwengjadhezyjnego i dyfuzyjnego oddziatywania, jak idmaia par
metalu.
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Rys. 5.12. Mikrofotografia SEM powierzchni kroptiopu AZ31, obszar oddziatywania z poziom
grafitowym (a) oraz mapping: magnezu (b), alumini(ci manganu (d), cynku (e), tlenu (f) oraz
wegla (g)

Tab. 5.1. lléciowy skiad chemiczny powierzchni podéo grafitowego po testach zwdinia
wyznaczony metadWDS

Region C 0 Mg Al
Czysty grafit - 941+0,5| 58+0/4 - -
Covety Mo |_POdkioph | 91,5+0,1] 7,7£0,4[ 0,70, -
YSYMI Mpozakropt | 92,2+0,2] 7,3+0,2] 060, -
Pod kroph | 86,0+ 0,1| 12,5t03 1,300 0,100
SOp AZ3L oo akiopl | 925+01] 69%03| 0500 0,1%0|0
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5.3. Zwilzalnos¢ piany badana metoad lezacej kropli

Do bada zwilzalncsci metod, lezacej kropli wybrano otwartokomorkaw piare
weglowa o porowatéci 20 ppi i czysty magnez. Obraz kropli w temperadu 700°C
bezpdrednio po wykropleniu metalu z grafitowej kapilgoyzedstawiono na rysunku 5.13,
a kat zwilzania oszacowano na 135°. Nie ulegat on zmianie asieztrwajcej 300 sekund
proby. Nie obserwowano samorzutnej infiltracji perpiany przez metal, natomiast ngsto

pofaczenie magnezu z.€

Wykroplenie 60s 300s

|

_

Rys. 5.13. Obraz kropli ciektego magnezu w tempezat 700°C na pianie ¢glowej 0 porowatéci
20 ppi podczas testu zwilnia

W dalszej czsci eksperymentu zastosowano mowrocedu¢, ktdra polegata na
dociskaniu grafitow kropldwka (Rys. 5.14.) kropli metalu, by wymuspenetragj piany.
Kropla pod wptywem dziatagej sity ulegta odksztatceniu, ale jej wchieeia przez piag nie
osiggnieto (Rys. 5.14a). Natomiast powstato qguaienie grafitowej kropldwki z metalem
(Rys. 5.14b) i podczas jej powrotu do pozycji $eypwe] kropla wraz z pian zostaty
podniesione (Rys. 5.14c). Taki przebieg eksperymewskazuje, ze pomimo stabej
zwilzalncéci piany weglowej i grafitu (rozdziat 5.2) przez magnez, wymosy kontakt
generuje powstanie pmzenia materiat wglowy — cieklty magnez, co potwierdza prayjtez
pracy doktorskiej.

a)

Rys. 5.14. Obraz kropli ciektego magnezu w tempezat 700°C na pianie gglowej o porowatfci
20 ppi podczas testu zwdnia z dociskiem kroplovek a) docisk kroplowk, b) odsurgcie kroplowki
oraz c) krzepricie metalu
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W celu okrélenia efektéw strukturalnych jakie wywotat krotketty kontakt ciekliego
magnezu z pianweglowg badaniom poddano uktad metal — piana po zakrzejpnmetalu.
Przedstawione na rysunku 5.15 makrofotografie gmaypa wglowa — magnez po testach
zwilzania z dodatkowym dociskiem pokagujz po krystalizacji kropla w dalszym agu
polaczona jest z grafitowv kroplébwka, a w pianie w miejscu powstania pctenia
z metalem podczas krystalizacji (skurcz) powstayteka Ponadto na powierzchni piany
zaobserwowano regularne krysztaty magnezu oraztgwaarstwe jego tlenku (Rys. 5.16-
5.18). Dotyczy to rownie powierzchni, ktéra miata chwilowy kontakt z mageez podczas
docisku kropléwk. Obserwacje przy wkszych powgkszeniach oraz analiza rozktadu
pierwiastkow wskazygjiz powierzchnia piany wglowej pokryta jest warstatlenku magnezu.
Widoczne na rysunkach 5.17 i 5.18kpiccie warstwy tlenku jest efektem skurczu podczas
chtodzenia uktadu, Zaprzedstawiony na rysunku 5.18 czarny wéeian jest miejscem po

oderwaniu wraz z kroplziarna magnezu.

0 i 2Cm

Rys. 5.15. Makrofotografie piany ¢glowej (a) i kropli magnezu trwale pgizonej z grafitow
kroplowka (b) po testach zwihnia z dodatkowym dociskiem kropldgvk
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5-3400N x250 SE

Rys. 5.16. Mikrofotografia SEM powierzchni piangglowej pokrytej regularnymi ziarnami magnezu
po tecie zwilzania w obszarze chwilowego kontaktu z ciektym nestal

bl

5-3400N x1.00k SE

Rys. 5.17. Mikrofotografia SEM tlenku magnezu ute@rego na pianie gglowej podczas testu
zwilzania w obszarze chwilowego kontaktu z cieklym rmaatak widocznymi regularnymi ziarnami
magnezu
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Rys. 5.18. Mikrofotografia SEM pianyeglowej po testach zwiania w obszarze kontaktu z ciektym
magnezem (a), widmo EDS z obszaru 1 (b) oraz mgppegnezu (c), tlenu (d) orazgla (e) [W3]

Aby scharakteryzowapolgczenie metal — piana w kropli oddzielomood kroplowki,
przeceto wzdhuz osi pionowej, wyszlifowano i wypolerowano. Mikrogkture pofgczenia
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przedstawiono na rysunku 5.19. Na brzegu pianyssmmwano lokalne ubytki w pianie, ktore
mogta spowodow@apreparatyka lub niszczenie podczas fliecia kroplowka. Na granicy

piana — metal obecna byta cienka warstwa (Rys.)5.19

S-3400N x500 SE 100um | S-3400N x3.00k SE 10.0um

Rys. 5.19. Mikrofotografia SEM kropli po probie #wania, obszar petzenia piana wglowa —
magnez; strzatkami wskazana warstwa powstata maoyreozdziatu

Wyniki analizy EDS i WDS przedstawiono na rysunk&c®0 i 5.21. Powierzchniowa
(Rys. 5.20) oraz liniowa analiza WDS i EDS (Ry219.wskazuj na granicy pajczenia piana
weglowa — magnez wzrost koncentracji tlenu (mappim@z wyrany pik (analiza liniowa)
pochodacy od tlenu, co oznacza obegtavarstwy tlenkowej.

Réwnoczénie obserwowano podwgzory koncentrag tlenu w pianie wglowej
w poréwnaniu z mikroobszarem magnezu, zaréwno zéitadzie powierzchniowych, jak
i liniowym, co wskazuje na jegaddto. Zjawisko absorpcji tlenu przez materiatyglowe jest
znane i zostato opisane w literaturze m.in. w prhdd, 9]. Zaobserwowane efekty strukturalne
na powierzchnia piany oraz w kropli zawieyxagj piare wskazug, ze podczas kontaktu ciektego
magnezu z pianweglowa powstaje warstwa MgO o grudm kilku mikrometrow. Wynik ten
jest zgodny z opisywanymi w literaturze badaniamkrostruktury pogczenia magnezu
z czstkami, widknami, nanorurkami eglowymi i grafenem, wykazagymi tlenkowy

charakter paiczenia.
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Rys. 5.20. Mikrofotografia SEM (@) granicy rozdzigdiana wglowa — magnez po testach zigihia
w obszarze oddziatywania cieklego metalu z pzetho wraz mappingiem magnezu (b), tlenu (c) oraz

wegla (d)
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S-3400N x3.00k SE 10.0um
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Rys. 5.21. Mikrofotografia SEM granicy rozdziahapa veglowa — magnez z zaznaczonym miejscem
liniowej analizy (a), linie stzenia atomowego pierwiastkow oklene metod WDS (b) oraz EDS (c)
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Na podstawie przeprowadzonej w mikroskali probyiltiaicji piany weglowej
magnezem i charakterystyki obserwowanych efektowuksiralnych oraz doniesie
literaturowych dotycgcych technologii wytwarzania i mikrostruktury inmegtypu
kompozytow Mg — C zaproponowano model strukturakibdry zamieszczono na rysunku 5.22.
Model ten uwzgjdnia cénienie wywierane na ciekty metal, tworzenie wiarstwy tlenkowej
w strefie wymuszonego kontaktu ¢gdzy komponentami, ulienie materiatu wglowego we
wczesniej zaabsorbowany tlen oraz wzbogacenie frontuempreszczajcego s¢ metalu
w $ladowe ilgci tlenu wystpujacego w komorkach piany. Jego popragmobyta

weryfikowana w dalszej e%ci pracy, w ktérej wytwarzano kompozyty typyd:© Mg

—

Magnez - Tlenek magnezu u Piana weglowa wzbogacona powierzchniowo w tlen

Rys. 5.22. Model mechanizmu tworzenia pbdlaczenia pomidzy ciektlym magnezem i piarnwveglows
W3]
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6. Charakterystyka efektow infiltracji grawitacyjnej i cisnieniowej
piany weglowej czystym magnezem

W pracach skupionych na uzyskaniu nowego matemaduyfikowano przydatnd
dwéch technologii (Rys. 4.2):
- infiltracji grawitacyjnej, polegarej na zalaniu czystym magnezem o temperaturzeC7/00°
form z ksztaltkami wykonanymi z pianfiprzednio ogrzanymi do temperatury 300°C,
- infiltracji cisnieniowej pian czystym magnezem w prasie Degusséiyacja nasgpowata
w prézni po uzyskaniu przez komponenty temperatury 690°C.

Do tego eksperymentu wybrano piannajwikszych komaorkach &10 ppi, zaktadag
ze jej infiltracja, zwtaszcza grawitacyjnadzie najtatwiejsza. Temperatura metalu zostata
dobrana zgodnie z @wiadczeniami pracownikow Wydziatu Apnierii Materiatowej
opisanych w pracach [36, 43, 92, 106-108, 183]rektdykazaly # jest to maksymalna
temperatura dopuszczalna w przemystowych techredbgiotrzymywania kompozytow
C — Mg. Inne parametry procesu konsolidacji piagglawych z metalem dobrano po

przeprowadzeniu wtasnych badastpnych.

6.1. Makro i mikrostruktura kompozytu

W procesie infiltracji grawitacyjnej uzyskano wiekve srednicy 40 mm i wysokai
100 mm ze straf kompozytovs o wysokdci 20 mm, a w wyniku infiltracji gnieniowej
kompozytowy kgzek o srednicy 30 mm i wysok@i 10 mm (Rys. 6.1). W przypadku
kompozytu infiltrowanego grawitacyjnie widoczne Ypylory i lokalny brak wypetnienia piany
w okolicy scianki formy, czego nie obserwowano w przypadkultiakji cisnieniowej —
powierzchnia byta gtadka i dobrze odwzorowywatatidéZormy.

Przekroje poprzeczne makrozgtadéw poddanych traw{&3 ml O, 66 ml CHsOH,
1 ml HNG;s, 2g kwasu cytrynowego, 0,1g kwasu pikrynowego)skaynych dwiema metodami
kompozytow przedstawiono na rysunku 6.2. Na makeaagh widoczna jest pianaglowa
(czarna), a w osnowie metalicznej ziarna @ng) wielkasci i orientacji. Ziarna stupkowe
wystepuja w odlewie otrzymanym metad infiltracji, co potwierdza inne warunki
odprowadzenia ciepta i tym samym krzeymm. Odlew grawitacyjny byt chtodzony
W powietrzu, a prasa Degussa wypas®a jest w system chiodzenia formy wodva to
réwniez wptyw na wielk@d¢ ziarna. llgciowa charakterystyka wielkoi ziarna, wyraona
polem przekroju ptaskiego z podziatem na trzy klgsyeprowadzona metg@automatycznej
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analizy obrazu poecznej jego korekcie, wykazata ¢gisze rozdrobnienie ziarna w materiale
uzyskanym metaginfiltracji cisnieniowej (Rys. 6.3.).

{Hi"' 1+
b)

1

30 mm

o « o

20 mm

Rys. 6.1. Makrofotografie probek kompozytowych: €O ppi — Mg uzyskanych metgdnfiltracji
grawitacyjnej wraz z zaznaczpetrefy kompozytowg w dolnej czsci (a) oraz cnieniowej (b)

Rys. 6.2. Makrostruktura kompozytow:@0 ppi — Mg wytworzonych metadnfiltracji grawitacyjnej
(a) i infiltracji cisnieniowej (b), wycinki przekrojéw poprzecznych pawieniu

Cechy charakterystyczn mikrostruktury kompozytu infiltrowanego grawitanig
(Rys. 6.4a) byty liczne pory, szczegodlnie na gramazdzialu Gi — Mg oraz nieregularne
skupiska tlenkéw. W przypadku infiltracji sciieniowej (Rys. 6.4b) te wady mikrostruktury

byty obserwowane rzadko. Ich obeééavynika z warunkow procesu — w przypadku infiltiacj
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cisnieniowej penetracja jest wymuszona dnoenie kompensuje efekty skurczu, a atmosfera
ochronna ogranicza intensywitaitleniania magnezu.

M Infiltracja grawitacyjna N Infiltracja cisnieniowa

30

0 .
k . DO

0,01-0,1 0,1-1 1-10

_

o

Pole przekroju ziarna Mg, mm?

Rys. 6.3. Wyniki charakterystyki pola przekroju gieego ziaren osnowy w kompozytach
Cof 10 ppi — Mg uzyskanych metgéhfiltracji grawitacyjnej i cénieniowej

b

~—

Rys. 6.4. Mikrostruktura kompozytdw.10 ppi — Mg uzyskanych metgpaddlewania grawitacyjnego
(a) i infiltracji cisnieniowej (b), przekroje poprzeczne nietrawione, LM

6.2. Charakterystyka wybranych wiaciwosci kompozytu
W celu poréwnania wptywu technologii na \gawvosci kompozytu G — Mg
wytworzonego z takich samych komponentéw wyznaczaohagstos¢ pozorn, porowatdc,

mikrotwardad¢ osnowy, wytrzymaté nasciskanie oraz wytrzymado na zginanie. Uzyskane
wyniki podano w tabeli 6.1.

Strona 74



Tab. 6.1. Wiéciwosci kompozytéw G 10 ppi — Mg uzyskanych metgdnfiltracji grawitacyjnej
i cisnieniowej

Technicznie Kompozyt Cof 10 ppi — Mg

czysty L L TR IP

magnez Infiltracja grawitacyjna | Infiltracja ci $nieniowa
Gestod¢ pozorna, 174 +0.01 1,65 + 0,01 1,72 +0,01

glen?
Porowato:/s otwarta, 0,00 + 0,00 572 +0,10 1,55+ 0,08
osnowy, HVb.2

Wytrzymato$¢ na
sciskanie, R, MPa 86,1 +10,2 76,5+11,0 88,6 +4,6
Wytrzymatosé na | 15 1451 101,6 +2,4 1082 +2,9
zginanie, R, MPa

Kompozyt infiltrowany cénieniowo charakteryzowata porowé&tamtwarta okoto 1,5%,
a infitrowanego grawitacyjnie prawie 6%. Takie vkinsg zgodne z obserwacjami
mikrostruktury, podczas ktérych stwierdzono liczmpory w odlewie grawitacyjnym
spowodowane skurczem metalu, jak i mnigfemperatug piany podczas konsolidacji (300°C)
Z metalem o temperaturze 700°C, ktéra w przypadfliracji cisnieniowej byta taka sama jak
metalu.

Z uwagi na to,ze klasyczny pomiar twardoi HB przygty dla charakterystyki
kompozytéw z osnowaluminiowy i magnezow nie mogt by zastosowany, gayobcizenie
kulki kumulowato s¢ na trudno odksztatcalnej pianie i powodowalo jBgozenie, pomiary
twardaici objety osnowe i mierzono mikrotward@ HVo.. W kompozycie infiltrowanym
cisnieniowo byta ona zdecydowaniegksza, co wynika z drobniejszego ziarna, jak i nazej
porowatdci kompozytu — pory lokudjsie w osnowie i na granicach goizy komponentami.

Przyktadowe krzywe naptenie — przemieszczenie otrzymane podczas pidibgania
kompozytow otrzymanych dwiema technologiami i priop&rownawczej przedstawiono na

rysunku 6.5.
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Rys. 6.5. Reprezentatywne krzywe ngpnie — przemieszczenie zarejestrowane podczas préby
sciskania kompozytéw £10 ppi — Mg uzyskanych metgéhfiltracji grawitacyjnej i cénieniowej oraz
prébki poréwnawczej

Na krzywych widoczneasréznice w nachyleniu w zakresie odksztataprzystych,
co wskazuje na wzrost sztywdod kompozytu infiltrowanego énieniowo w poréwnaniu
z osnovg i kompozytem infiltrowanym grawitacyjnie. Wytrzywodé nasciskanie (Tab. 6.1)
kompozytu infiltrowanego énieniowo byta o ok. 3% wjsza ni dla czystego magnezu
i rownoczeénie wigksza od infiltrowanego grawitacyjnie o ok. 14%. &gl podkréli¢, ze
kompozyt infiltrowany grawitacyjnie miat rownianniejsz wytrzymatc¢ od referencyjnego
materiatlu osnowy. Zaobserwowanemite wytrzymatdci nasciskanie pomidzy kompozytem
infiltrowanym cknieniowo a metalem osnowy mpg@yé¢ spowodowane kilkoma czynnikami
rownoczénie, wickszg mikrotwardd@ciag osnowy oraz obecKkoig piany (3% ohjtosciowo).
Natomiast w przypadku kompozytu infiltrowanego gitaayjnie, dla ktérego mikrotwardé
osnowy byta mniejsza od kompozytu infiltrowanegén@niowo, za gtowg przyczyre
mniejsze] wytrzymatéci mozna uzné duzg porowatdé, zlokalizowan przede wszystkim na
granicy rozdziatu.

Mikrofotografie przetomow powstatych podczas probgiskania przedstawiono
na rysunkach 6.6 i 6.7. Analizie poddano jedyniébr kompozytowe, gdy referencyjny
technicznie czysty magnez podczas prétigkania ulegat tylko odksztatceniu plastycznemu
i probka sptaszczyta i Obserwowano na powierzchni osnowy lokalnie pasriveania oraz
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silne rozdrobnienie pianygglowe]. Efekt degradacji pianygglowej byt bardziej intensywny
w przypadku kompozytu infiltrowanego grawitacyjniep mana przypisa stabszemu,
zawierajcemu pory, pajczeniu pomgdzy komponentami i kumulowaniu obgenia na pianie.
Inne r&nice wysapity wewmgtrz komaorek piany. W kompozycie infiltrowanym graagyjnie

wystepowato plastyczne odksztatcenie osnowy, we&kompozycie infiltrowanym énieniowo

wykryto je tylko lokalnie, co jest efektem mniejgpeziarna osnowy.

Rys. 6.6. Mikrofotografie SEM kompozytu.C1lO ppi — magnez wytworzonego mejoidfiltracii
cisnieniowej, przetom po prébigiskania

X LI Z » x
SR £
# 7 .
s 2 ) \ A

S-3400N x30 S Ommy S-3400N x100 SE

Rys. 6.7. Mikrofotografie SEM kompozytu,Cl0 ppi — magnez wytworzonego megoifiltracji
grawitacyjnej, przetom po probigiskania

Wyniki bada trojpunktowego zginanie zamieszczono na rysuniui @ Tab. 6.1.
Wytrzymatag¢ na zginanie obu kompozytow byta mniejsza od refeygego materiatu
osnowy (odpowiednio o 44 i 41% dla prébek infiltemych grawitacyjnie i énieniowo),
a odksztatcenie do momentu zniszczenia mniejszé&a¥Vge to na zwkszenie sztywrkei,

Strona 77



co mana wyjani¢ ograniczon odksztatcalnécia metalu z powodu jego zamknia

w sztywnych komaorkach pianyeglowej. Poréwnujc zachowanie prébek kompozytowych
infiltrowanych w r&nych warunkach mima stwierdzi, ze otrzymana énieniowo uzyskata
wickszg wytrzymald¢, a przemieszczenie do uzyskania maksymalnegocieapa byto
0 100% weksze w poréwnaniu z materialem infiltrowanym grawitjnie. Na obu krzywych

przy wzrgcie nape¢zenia wysipit efekt przegicia, co wymaga dalszej analizy.

--Mg = — Cof 10 ppi — Mg, — Cor 10 ppi — Mg,

200 infiltracja cisnieniowa infiltracja grawitacyjna

180

160

- = =
g8 8 8 &

Naprezenie, MPa

D
o

40

20

0 0,5 1 15 2 2,5 3 3,5 4 4,5 5
Przemieszczenie, mm

Rys. 6.8. Reprezentatywne krzywe ngpnie — przemieszczenie zarejestrowane podczas proby
tréjpunktowego zginania kompozytéw:@0 ppi — Mg wytworzonych metadnfiltracji grawitacyjnej,
cisnieniowej oraz probki porownawczej

Mikrofotografie SEM przetomow probek w strefi@odkowej po testach zginania
ujawnity réznice (Rys. 6.9 i 6.10). Na przetomie kompozytyr € Mg infiltrowanego
cisnieniowo obserwowano dekohezpiany na wskrd przy rownoczesnym odspajaniu na
granicy rozdziatu, a ¢kniecia wtérne w pianie byty nieliczne (Rys. 6.9). Nezgdomie
kompozytu infiltrowanego grawitacyjnie piana rownigegata uszkodzeniu na wskr(Rys.
6.10a), ale w wielu miejscach odspajakg ganim nasipito jej zniszczenie (Rys. 6.10b) — na
powierzchni rejestrowano ciepkvarstwe tlenkowg analogicznie do opisanej w rozdziale 5 oraz
mikropeknig¢cia. W obu kompozytach w obszarach magnezowej ogmadoczne byly pasma
scinania. Opisane phice wytrzymaitdci na trojpunktowe zginanie oraz efekty struktuealn
obserwowane na przetomach powstatych w wyniku tépy wykazaty niekorzystny wptyw

porowatdci, w tym porow skumulowanych na granicy rozdziatu.
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W makroskali proby tréjpunktowego zginania kompaayt podobnie jak w przypadku

prob sciskania, powodowaty zniszczenie prébek kompozytwgrzez propagagjpekniec,

podczas gdy materiat referencyjny ulegat tylko adiédeeniu plastycznemu.

S-3400N x50 SE ‘ 500um

Rys. 6.9. Mikrofotografie SEM przetom6éw po probigirania kompozytu & 10 ppi — magnez
wytworzonego metadinfiltracji cisnieniowej; 1 — powierzchnia powstata w wyniku de&ijn piany,
2 — odspojenie od osnowy, 3 ekpiccie wtdrne w pianie

=9 /
A5l
S 4

S-3400N x50 SE 1.00mmpy S-3400N x100 SE

Rys. 6.10. Mikrofotografie SEM przetoméw po prolaginania kompozytu & 10 ppi — magnez
wytworzonego metaginfiltracji grawitacyjnej; 1 — powierzchnia powkiav wyniku dekohezji piany,
2 — odspojenie od osnowy, 3 ekpiecie wtérne w pianie, 4 — powierzchnia piany po ajspiu od
osnowy
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6.3. Charakterystyka wiaciwosci tribologicznych kompozytéw

Do poréwnania kompozytéw wytworzonych wengch warunkach infiltracji jako ceeh
uzytkowa wybrano widciwosci tribologiczne w warunkach tarcia technicznie rego, co
wynikato z dotychczasowego zastosowanggha szklistego w kompozytach z osnpmetali
lekkich oraz polimerowych w postacigstek, jako komponentu zmniejszeggo wspotczynnik
tarcia oraz ziycie.

Wyniki bada tribologicznych przedstawiono na rysunku 6.11 ovaztabeli 6.2.
Kompozyt infiltrowany cdinieniowo w poréwnaniu z grawitacyjnym charakteryaby
mniejsze wartéci wspotczynnika tarcia, ubytku masy jak izgaia przeciwprobki. Parametry
te byly rownie korzystne w poréwnaniu z prépkeferencyjn. Cechy charakterystyczn
kompozytu infiltrowanego énieniowo jest rowniz wicksza stabilné wspoétczynnika tarcia
na badanej drodze w poréwnaniu z pozostatymi nadgami. Wspotczynnik tarcia kompozytu
infiltrowanego grawitacyjnie byt mniejszy od matdu referencyjnego, ale gkiszy od
kompozytu dnieniowego, a ziycie co najmniej dwukrotnie wksze od obu pozostatych.
Takie wyniki potwierdzaj stabe pajczenie pomidzy komponentami, wynikage
z porowatéci ulokowanej na granicy rozdziatu. Tribofilmgglowo-magnezowy zapewnia

obnizenie wspotczynnika tarcia, alezeie jest bardziej intensywne.

Tab. 6.2. Wiaciwosci tribologiczne kompozytow z osnowa z czystego megy zbrojonych pian
weglowa 10 ppi uzyskanych emymi technologiami

Sredni Ubytek masy Ubytek masy
Materiat wspotczynnik probki, Am, przeciwprébki, Am,
tarcia, p mg mg
Magnez 0,64 +0,16 9,80+0,7 1,30+0,3
Kompozyt Cof 10 ppi =Mg | g 553, g 19 18,62 + 1,2 0,62+0,2
infiltracja grawitacyjna
Kompozyt Cor 10 ppi =Mg | g 45, ¢ og 711406 0,53+0,1
infiltracja ci §nieniowa ' ' ’ ’ ' '
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— CzystyMg  — Cor10ppi — Mg — Cor10ppi — Mg
Infiltracja prézniowo-cisnieniowa Infiltracja grawitacyjna

0,9

0,8

Wspotczynnik tarcia

0 100 200 300 400 500 600 700

Droga tarcia, m

Rys. 6.11. Krzywe przedstawage zmiany wspotczynnika tarcia w funkcji drogi tarevyznaczone
w warunkach tarcia suchego przy ajzeiniu 5N i pedkosci 0,1m/s dla kompozytow &£10 ppi — Mg
uzyskanych meteginfiltracji grawitacyjnej i pr@niowej oraz probki poréwnawczej czystego Mg

Obrazy SEM powierzchni materiatow po tarciu przaedsdno na rysunkach 6.12-6.14.
Na powierzchni czystego magnezu ujawnionkniccia, bruzdy oraz delaminagjak réwnie

aglomeragj produktéw tarcia, w tym w bruzdach (Rys. 6.12).

Rys. 6.12. Mikrofotografie SEM powierzchni czystegoagnezu po badaniach tribologicznych
w warunkach tarcia suchego [W1]

Obecndg¢ piany weglowej, niezalenie od zastosowanej procedury infiltracji, powoduje
podczas tarcia ograniczenie odksztatcenia plasggziwsnowy oraz delaminacji, a powstate
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bruzdy g plytsze. Zaobserwowano agice na powierzchni kompozytéw po tarciu —
w kompozycie infiltrowanym grawitacyjnie domingym efektem byto ¢kanie i tamanie
zbrojenia, zwlaszcza na granicy rozdziatu. Wysa w nim réwnie aglomeracja tlenkowo-
weglowych produktow tarcia w nieggtosciach obecnych wokot pianygglowej (Rys. 6.13).
Na powierzchni kompozytu infiltrowanegadieniowo degradacja pianyglowej (Rys. 6.14)
nie nasgpowata, ulegata ona réwnomiernemuzyeiu, co $wiadczy o tworzeniu gismaru
statego podczas tarcia [50, 153, 169-170, IV].

Przeprowadzone obserwacje SEM przekrojow prébekppidach tarcia ujawnity
(Rys. 6.15) na profilu przetomu zjawiska zachgpdz w strefie przy powierzchni tarcia.
W kompozycie infiltrowanym grawitacyjnie (Rys. 6a)5wystpowaty gkniecia na granicy
rozdzialu Gf — Mg oraz degradacja komponentgglowego w postaci wykrusaeprzy
powierzchni tarcia i pospujacych w ghb materiatu pknieé. Swiadczy to o stabym petzeniu
z osnow. W kompozycie infiltrowanym énieniowo piana ziywata s¢ rownomiernie bez
odspajania od osnowy (Rys. 6.15h).

Przedstawione w rozdziale 6 wyniki ba&damakrostruktury, mikrostruktury
I whasciwosci kompozytow jednoznacznie wskaguie infiltracja grawitacyjna nie zapewnia
wystarczajcego cinienia stupa metalu, ktory zapewnitby prawidippenetragj piany. Zbyt
duza porowatéc¢ i koncentracja poréw na granicy rozdziadypszyczyry gorszych whéciwosci
mechanicznych i tribologicznych kompozytu otrzymgmev wyniku infiltracji grawitacyjnej

w porownaniu z infiltragj cisnieniows.

Rys. 6.13. Mikrofotografie SEM powierzchni kompoz¥i,: 10 ppi — Mg odlewanego grawitacyjnie po
badaniach tribologicznych w warunkach tarcia suohegkniecia wskazane strzatkami [W1]
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Rys. 6.14. Mikrofotografie SEM powierzchni kompazydes 10 ppi — Mg infiltrowanego énieniowo
po badaniach tribologicznych w warunkach tarcighego, delaminacja wskazana stragi/1]

Rys. 6.15. Mikrofotografie SEM kompozytu:@0 ppi — Mg po badaniach tribologicznych w warwtka
tarcia suchego, przekréj poprzeczny, strefa przwi@achni tarcia: (a) kompozyt odlewany
grawitacyjnie i (b) kompozyt infiltrowany @iieniowo; 1 — ubytek w & 2 — gkniecie w Gy,

3 — pknigcie na granicy rozdziatu [W1]
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7. Charakterystyka kompozytdw magnezowych otrzymangh
metodg infiltracji ci §nieniowe] zawierajacych piany o r@nej
wielkosci komorek

Na podstawie wynikéw badaprzedstawionych w poprzednim rozdziale wskazano
infiltracje cisnieniowg jako korzystniejsg metod konsolidacji otwartokomérkowych pian
weglowych z magnezem, i analizie poddan@ mielkosci komdrek w ksztattowaniu struktury
I wiasciwosci kompozytow. W tym celu poréwnywano efekty zast@ania infiltracji
cisnieniowej czystym magnezem pian o poroweitd 0 ppi, 20 ppi, 45 ppi i 100 ppi, ktoérych
mikrostruktue przedstawiono w Rozdziale 4 na rysunku 4.1.

7.1. Mikrostruktura

Przykiady wynikéw bad@a mikrostruktury kompozytoéw z pianami ozrtej wielkaci
komorek przeprowadzone metpdmikroskopii swietlnej na zgtadach nietrawionych
przedstawiono na rysunku 7.1. W mikrostrukturzeogiha jest jasna osnowa magnezu, szare
nieregularne elementy pianyglowej oraz czarne mikropory, lokige s¢ na granicy rozdziatu
komponentéw. Liczba elementow piangglowej na przekroju rmie ze wzrostem warfoi
ppi, a ich wielké¢ maleje, co potwierdza rdice wielkgci komoérek przy podobnej
porowatdci otwartej (95-97%).

Analiza strefy paiczenia pomydzy komponentami (Rys. 7.2) wykazata wzrost
koncentracji tlenu, co wskazuje na jego charakéskbwy i potwierdza wczaiejsze wyniki
bada par wegiel - magnez powstatych podczas préb zania, jak i dane literaturowe [36, 43,
92, 106-108, 183, W4].

llosciowy opis mikrostruktury przeprowadzono na zgtddawoetalograficznych -
nietrawionych w celu oceny udziatu zbrojenia i pord@Rys. 7.1) oraz na probkach trawionych
w opracowanym odczynniku wilasnym (33 mlo@®§ 66 ml CHsOH, 1 ml HNQ,

29 kwasu cytrynowego, 0,1 kwasu pikrynowego) w aatany wielkdci ziarna komponentu
metalowego. Przyktady mikrostruktury probek podddnyrawieniu ujawniajcemu granice
Ziaren przedstawiono na rysunku 7.3. Obrazy ddcibave] analizy mikrostruktury

rejestrowano przy powkszeniu 100x po 15 pol z kdej probki.
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. -
Rys. 7.1. Mikrofotografie LM kompozytow pianaglowa — magnez zbrojonych pianamgglowymi
o r&znej geometrii: (a-b) 10 ppi, (c-d) 20 ppi, (e-f) @Hi oraz (g-h) 100 ppi, preparaty nietrawione
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Rys. 7.2. Mikrofotografia SEM obszaru potenia pomidzy komponentami w kompozycie:Q00 ppi
— magnez (a) wraz z mappingiem: (b) magnezu, éoutbraz (d) wgla
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Rys. 7.3. Mikrofotografie LM kompozytéw piana eglowa — magnez zarejestrowana przy
wykorzystaniu mikroskopii optycznej, przekroje pogezne trawione; (a) kompozyt@O ppi — Mg,
(b) kompozyt G 20 ppi — Mg, (c) kompozyt &£45 ppi — Mg, (d) kompozyt &£100 ppi — Mg

Dla charakterystyki zgtadow nietrawionych opracowagrotautomatycza procedug
detekciji pianki i porow skfadags sic z nastpujacych przeksztatgeobrazu:
a) krok 1: normalizacja histogram® dylatacja 2> kontrast (obraz szary)
b) krok 2: binaryzacja automatycznasflednich, faza ciemnap dylatacja 1
c) krok 3: korekcja cienia 2 (obraz szary)
d) krok 4: binaryzacja automatycznasflednich, faza ciemnap dylatacja 1
e) krok 5: algebra Boole’a (obrazy binarne) XORcrok 4 — krok 2> erozja 1-> opening 1
- wypetnianie dziur> korekcja manualna
f) krok 6: algebra Boole’a (obrazy binarne) XORkrok 5 — krok 2> erozja 1

Przyktad efektu przeksztalteobrazu wykonanych zgodnie z procedus ilustruje
rysunek 7.4.

W przypadku kompozytow z pianami 10 ppi i 20 ppymagana byta dodatkowa

korekcja eczna, zaréwno wgla jak i poréw. Wyniki pomiarow zawiera tabela.7.1
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b)

d)

r
Rys. 7.4. Przyklad efektow zastosowanej procedwrghksztatcé obrazu kompozytu &£— Mg w celu

detekcji elementow piany aglowej oraz porow: a) obraz wigiowy, b) krok 1, c) krok 2, d) krok 3,
e) krok 4, f) krok 5 — wydetekowana piana, g) kéok wydetekowane pory
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Tab. 7.1. Parametry stereologiczne kompozytow pwggiowa — magnez wyznaczone na podstawie
analizy ilgciowej

MATERIALY
Cof 10 ppi — | Cor 20 ppi — | Cor45 ppi — | Cor 100 ppi —
Mg Mg Mg Mg
PIANA W EGLOWA

Udziat powierzchniowy

piany weglowej, An % | 42263 376£213 425:164 291+123

owiesrrzec‘ﬂ]?]'ieeﬁfr'ﬁeméw 302942 + | 35687 + 738,2 + 683,0 +
P A 19331,2 3528.3 682.7 5735

Odlegtos¢ pomiedzy
srodkami ciezkosci
elementow wegla, L, um
Bezwymiarowy
wspotczynnik ksztattu | 0,53+0,36| 0,56 +0,11 0,58+0,08 0,59 +0,33
elementéw piany g
Bezwymiarowy
wspotczynnik
wydtuzenia elementow
piany, 8

278,8 1724 +

233.3 103,8 82,5+30,5| 68,2+57,6

2,22+092| 2,01+008 180+0,24 1,67+0,19

PORY

Udziat powierzchniowy
poréw, Aa, % 191+151| 261+0,96 0,37 +0,17 0,8+0,33
Bezwymiarowy
wspotczynnik ksztattu | 0,50 +0,50| 0,52+0,48 0,56+0,45 0,60+0,42
porow, &

Bezwymiarowy
wspoétczynnik 266+168| 240x+087 214+0,39 1,88x0,07
wydtuzenia porow, é

Wyznaczony metagilosciowe] analizy obrazu na przekrojach poprzecznydhiai
powierzchniowy piany wglowej w badanych kompozytach jest podobny i daiiesic
w granicach 3-4%, co jest zgodne z charakterystykateriatova pian uytych
w eksperymencie, a ta& wskazuje na poprawfioprzyjetej metodyki pomiarowejSrednie
pole powierzchni przekrojow ptaskich elementowgla maleje ze zmniejszeniem wietkd
komorek, jest najweksze (ok. 39 tyum?) dla piany 10 ppi, jedenastokrotnie mniejsze i@y
20 ppi (ok. 3,5 ty um?), piecdziesit razy mniejsze dla piany 45 ppi igpdziesit pieé razy
mniejsze dla piany 100 ppi. Podobnieednia odlegt&¢ pomiedzy srodkami cezkosci
elementéw piany wglowej jest najw¢ksza dla piany 10 ppi, a dla pian 45 ppi i 100jppi na
podobnym poziomie.
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Najmniejsa porowatd¢ wykazat kompozyt z piard5 ppi, taki efekt mie wskazywa
na wptyw dwoch czynnikoéw: oporu przeptywu ciektegetalu (dla G 10 ppi porowat&e
mniejsza od & 20 ppi) oraz maiwosci skutecznego skompensowania skurczu odlewniczego
przy lepszym odprowadzeniu ciepta przezgiel o mniejszej wielkéci komoérek (dla
Cot 45 ppi najlepsze warunki). Z kolei wzrost porowatokompozytu przy dalszym
zmniejszaniu komorek @100 ppi) mae by spowodowany gtéwnie trudniejsinfiltracja
tak matych komorek, zwgwszyze wszystkie piany infiltrowane byty przy zachowatakie]
samej temperatury metalu i piany,sréenia i sposobu chtodzenia. Natomiast waito
bezwymiarowych wspotczynnikow ksztattu i wydenia porow wskazgjna toze maj one
wydtuzony ksztalt i ponadtagone zblzone do tych samych wielko wyznaczonych dla pian.
Jest to zgodne z obserwowanym na obrazach mikkbstyuefektem tworzenia mikroporow
przy brzegu piany.

Dane eksperymentalne obejarg pomiary porowatei metody Archimedesa (Tab.
7.2) potwierdzity najmniejsg sparéd badanych porowaié kompozytu Gr 45 ppi — Mg,
a pomiary mikrotwardéci osnowy magnezowej wykazaty jednoznacznanice w zaleénosci

od wielkasci komorek — wzrost ze zmniejszeniera wielkosci komorek piany.

Tab. 7.2. @stas¢ pozorna, porowatg otwarta oraz mikrotwardé kompozytow zbrojonych pianami
weglowymi o r&nej geometrii uzyskanych technolegifiltracji cisnieniowej

. Gestos¢ Porowatos¢ | Mikrotwardo $¢, Srednlf:l,
Materiat pozorna,g/lcn?® | otwarta, % HVo.2 wielkos¢
’ ’ ' ziarna, mmy

czysty magnez 1,74+ 0,01 0,00 + 0,00 31,2+2,2 0,704 + 0,698
Cof 10 ppi — Mg 1,72 +0,01 1,55+ 0,08 38,1+2,1 0,324 + 0,309
Cof 20 ppi — Mg 1,70+ 0,01 2,52+0,11 448 + 3,8 0,142 + 0,088
Cor 45 ppi — Mg 1,69 £ 0,01 0,46 + 0,01 51,8 £0,9 0,109 + 0,081
Cof 100 ppi — Mg 1,71+£0,01 1,40 £ 0,05 58,8 +2,0 0,012 + 0,009

Wyznaczone dla kalego kompozytiérednie pole przekroju ptaskiego ziarna podano
w tabeli 7.2 i uzyskany wynik jednoznacznie wskazo@ zmniejszanie gwielkosci ziarna
wraz ze zmniejszaniem wielkd komérek. To zrénicowanie szczegotowo charakteryzuje
wykres stupkowy przedstawiggy udziat powierzchniowy ziaren miesacych s¢ w 6 klasach
wielkosci (Rys. 7.5.).

W kompozycie piana gglowa 10 ppi — czysty magnez domigajarna z zakresu 0,1 —
1 mn¥ (100000 — 1000000m?), ktdrych udziat powierzchniowy wynosi powsj 70%. Ziarna
wicksze od 1 mrhto zaledwie 5%, Zgpozostate ziarna charakteryzsje srednim przekrojem
ptaskim w zakresie 10000 — 10000?. Zastosowanie piany 20 ppi dla tej samej osnowy
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zmniejsza udziat powierzchniowy ziaren z zakresti-0,1 mn3 do ok. 20%, jednoczaie
zwickszajc udziat ziaren z przedziatu 10000 — 100Q@6 niemal trzykrotnie w poréwnaniu
do piany 10 ppi. Udziat ziaren powgj 1 mnt spada do poziomu ok. 1%, a pozostate ziarna
(ok. 15%) mieszegsic w zakresie 1000 — 100Q0m?. Aplikacja jako zbrojenia piany 45 ppi
powoduje znacge zmniejszenie udziatu ziaren powey 1 mnt do poziomu ok. 4% jak
rowniez wzrost udziatu ziaren z zakresu 10000 — 100008 0 15% w poréwnaniu do piany
20 ppi. Pojawia sinieznaczny udziat (ok. 4%) ziaren z zakresu 10009um?. Zastosowanie
piany o wielkdci porow 100 ppi dwukrotnie zmniejsza udziat ziazezrakresu 10000 — 100000
um?, powodujc jednoczénie czterokrotny wzrost ziaren z zakresu 1000 —O000AM?,

w poréwnaniu do kompozytow zbrojonych pianami 20igb ppi.

m C,;10ppi—Mg m C, 20 ppi—Mg = C;45ppi—Mg m C_ 100 ppi—Mg
80

(o)) ~
(@] o

wn
o

w
o

Udziat powierzchniowy, %
N D
o (@]

[y
o

Pole powierzchni przekroju ptaskiego ziarna, um?

Rys. 7.5. Rozktad pola powierzchni przekroju ptegki ziarna w kompozytach pianaglowa —
magnez uzyskanych metpdnfiltracji cisnieniowej, zbrojonych pianami gglowymi o odmiennej
geometrii

Wykazany wptyw wielkéci komérek piany wglowej na wielké¢ ziarna magnezu
polegajcy na jej zmniejszaniem wraz ze zmniejszaniem kekospowodowany jest
nastpujacymi czynnikami:

- szkielet vgglowy skuteczniej odprowadza ciepto z mniejszeptaldi;
- szkielet wglowy stanowi barier wzrostu ziaren, jak i miejsce zarodkowania

heterogenicznego.

Strona 91



7.2. Witasciwosci mechaniczne
Wyniki pomiarow wytrzymatéci na sciskanie i przyktadowe krzywe nagenie —

przemieszczenie zamieszczono odpowiednio w tabili fa rysunku 7.6.

Tab. 7.3. Wytrzymal& na sciskanie i tréjpunktowe zginanie kompozytdw z ospomv czystego
magnezu zbrojonych pianami¢glowymi o r&nej wielkasci komoérek uzyskanych technolagi
infiltracji cisnieniowej

: Wytrzymato §¢ nasciskanie, | Wytrzymatos$¢ na zginanie,
Materiat Rs, MPa Ry, MPa
czysty magnez 86,1 + 10,2 182,1+5,1
Cof 10 ppi - Mg 88,6 +4,6 108,2+2,9
Cor 20 ppi - Mg 91,4+1,9 118,1 + 3,2
Cor 45 ppi - Mg 1215+7,4 1244 +2,8
Cor 100 ppi - Mg 199,3 + 14,2 129,1+49
Mg — C.¢ 10 ppi— Mg Cof 20 ppi— Mg Cos 45 ppi— Mg — C 100 ppi - Mg

250

200

[y
w
o

Naprezenie, MPa

[y
o
o

50

0 0,5 1 1,5 2 2,5 3 3,5 4 4,5
Przemieszczenie, mm

Rys. 7.6. Reprezentatywne krzywe rggpnie — przemieszczenie zarejestrowane podczas préby
sciskania kompozytow z osnave czystego magnezu zbrojonych pianami o poroseaid ppi, 20 ppi,
45 ppi i 100 ppi uzyskanych metpuhfiltracji cisnieniowej

Obserwowano wzrost wytrzymdit nasciskanie spowodowane obedo@ zbrojenia
piany weglowej, jednak efekty byty zémicowane w zatenosci od wielkaci porow. Dla piany
0 najwkkszych porach (10 ppi) wzrost wytrzym&do na sciskanie byt nieznaczny — 3%
w poréwnaniu z materiatem osnowy. Zbrojenie o dwirkie mniejszych porach (20 ppi)
spowodowato wzrost odpowiednio o 6%, aplikacja péh ppi i 100 ppi zwikszyta

wytrzymata¢ nasciskanie odpowiednio 0 41% i 132% (Tab. 7.3).
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Taki wzrost wytrzymatéci maozna ttumaczy dwiema rOwnoczaie wystpujacymi
zmianami mikrostruktury — zwkszeniem cgstasci wystepowania sztywnej fazy yglowej ze
wzrostem ppi oraz rozdrobnieniem ziarna osnowywnkompozycie zbrojonym piar00 ppi
ziarno osnowy magnezowej byto 10 razy mniejszemnkompozycie zbrojonym piam5 ppi
(Tab. 7.2). Inna rinica spowodowana obediniy piany w osnowie magnezowej to zmiana
kata nachylenia krzywej, ktory §aie wraz ze zmniejszeniem wiella komorek, co wskazuje
na toze oprécz wzrostu wytrzymaioi nastpuje wzrost sztywnii.

Wyniki obserwacji przeloméw kompozytéw po prékieiskania przedstawiono na
rysunkach 6.6 i 7.7 — 7.9, ktore ujawnity ceetspolrg badanych materialtéw — obeddpasm
scinania w osnowie oraz taice dotyczace dekohezji pian gglowych w zalenosci od
wielkosci komorek. W kompozytach zo£10 ppi i G 20 ppi pierwotna struktura komorkowa
zostaje zachowana, a piana ulegakapiu i czsciowemu rozdrobnieniu. W kompozytach
z GCor 45 ppi i Gr 100 ppi rozdrobnienie piany jest bardziej intensgw odtworzenie ukiadu
komérkowego wynikajcego z pierwotnej struktury piany jest ograniczdue niemaliwe
(Cot 100 ppi), gdy podczas dekohezji ngpbwato intensywne przemieszczenie
rozdrobnionych fragmentéw pian. Zaobserwowane metpmach zmiany mikromechanizméw
niszczenia ttumaczy bezfredni wkiad piany otwartokomoérkowej we wzrost wytrzatcsci
i sztywndaci ze zmniejszaniem wielkoi komorek. Taka ich morfologia, przy takim samym
udziale obgtosciowym zwiksza energ pochtaniap podczas zniszczenia dKki
intensywniejszemu rozdrabnianiu.

Y ’
S-3400N x30 SE

Rys. 7.7. Mikrofotografie SEM przetomdéw po probieiskania kompozytu & 20 ppi — magnez
uzyskanego metadnfiltracji cisnieniowej
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Rys. 7.8. Mikrofotografie SEM przetom6éw po prébieiskania kompozytu & 45 ppi — magnez
uzyskanego metadnfiltracji cisnieniowej

Rys. 7.9. Mikrofotografie SEM przetomow po probieiskania kompozytu & 100 ppi — magnez
uzyskanego metadnfiltracji cisnieniowej

Przyktady krzywych uzyskanych podczas tréjpunktosverginania pokazano na
rysunku 7.10. Wytrzymakgé na zginanie wszystkich badanych kompozytéw bytéena od
referencyjnych prébek osnowy i odksztatcenie pidyym nas¢powata dekohezja kompozytu
byto wyraznie mniejsze. Zaobserwowano wptyw geometrii piarglawe] na wytrzymatée
na zginanie, ktora rosta ze zmniejszaniera wielkosci komorek. Wzrastato rownie
odksztatcenie po ktorym nagpbwata dekohezja. Obserwowany efekt zmniejszenia
wytrzymatdci na trojpunktowe zginanie ttumacavtasciwosci pian weglowych, ktore maj
wyzszg wytrzymala¢ nasciskanie ni na rozciganie oraz stapzdolngé do odksztatcenia
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sprzystego i plastycznego. Olmai to wartéci wytrzymatagci na zginanie kompozytéw,
z uwagi na ztgony stan nagren podczas zginania.

W makroskali préby trojpunktowego zginania kompaaytpowodowaty zniszczenie
przez propaga¢jpekniecia od strefy rozaiganej, a stop referencyjny ulegat odksztatceniu
plastycznemu. Mikrostruktura przeloméw analizowamarodkowej ich cgsci roznita sk
znacznie od tych, ktére powstaty w wyniku testmiskania.

Mikrofotografie SEM strefygrodkowej przetomow prébek po testach zginania (ByS.

i 7.11 — 7.13) ujawnity pierwotnstruktug komodrkows piany weglowej bez dodatkowej
fragmentacji we wszystkich badanych kompozytach pessmacinania w osnowie, ktore byty
roznie ukierunkowane, jednak wraz ze wzrostem wart@pi pojawiata si orientacja
dominupca. W strefigciskanej obgjzenia przenoszone garéwno przez osnawjak i piarg
weglows, za w strefie rozciganej, gdzie inicjuje sidekohezja kompozytu, naptje gkanie

piany oraz ukierunkowanie pasitinania w osnowie.

Mg — C. 10 ppi— Mg Co 20 ppi— Mg Cos45 ppi—Mg — C,100 ppi - Mg

200

180

160

140

Naprezenie, MPa
g8 8 8

foa)
o

40

20

0 0,5 1 1,5 2 2,5 3 3,5 4 4,5 5
Przemieszczenie, mm

Rys. 7.10. Reprezentatywne krzywe rapnie — przemieszczenie zarejestrowane podczas préby

tréjpunktowego zginania kompozytow z osraczystego magnezu zbrojonych pianami o poroégato
10 ppi, 20 ppi, 45 ppi i 100 ppi uzyskanych matodiltracji cisnieniowej
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S-3400N x40 SE

Rys. 7.11. Mikrofotografie SEM przetom6w po prébi@punktowego zginania kompozytw:@0 ppi

— magnez uzyskanego mejodhfiltracji cisnieniowej; 1 — powierzchnia piany powstata podczas
dekohezji, 2 — odspojenie piany od osnowy, Zkngcie wtérne w pianie, 4 — powierzchnia osnowy
po odspojeniu piany, w osnowie pasfomania

;i\ »

S-3400N x50 SE

Rys. 7.12. Mikrofotografie SEM przetom6w po prébi@punktowego zginania kompozytwu:@5 ppi

— magnez uzyskanego megothfiltracji cisnieniowej; 1 — powierzchnia piany powstata w wyniku
dekohezji, 2 — odspojenie piany od osnowy, Zkngcie wtérne w pianie, 4 — powierzchnia osnowy
po odspojeniu piany, w osnowie pasfomania
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Rys. 7.13. Mikrofotografie SEM przetomow po probi@punktowego zginania kompozytw:@00 ppi
— magnez uzyskanego mejgohfiltracji cisnieniowej, metal z pasmanicinania wypetnia komorki
piany; 1 — powierzchnia piany powstata w wyniku oleézji, 2 — odspojenie piany od osnowy, 3 —
pegknigcie wtdrne w pianie, 4 — powierzchnia piany po ajispiu od osnowy, w osnowie pasitnania

7.3. Wi&ciwosci tribologiczne
Wyniki bada tribologicznych umgliwiajace analiz wptywu morfologii komorek

piany przedstawiono w tabeli 7.4 i na rysunku 7.14.

Tab. 7.4. Witaciwosci tribologiczne kompozytow z osnawe czystego magnezu zbrojonych pianami

weglowymi o r&nej wielkasci komérek uzyskanych technolaggnifiltracji cisnieniowej
Sredni Ubytek masy Ubytek masy
Materiat wspotczynnik N przeciwprobki,
: prébki, Am, mg
tarcia, p Am, mg
czysty magnez 0,64 + 0,16 9,80 +0,7 1,30 £ 0,3
Cor 10 ppi - Mg 0,46 + 0,08 7,11 +£0,6 0,53+0,1
Cor 20 ppi - Mg 0,35+ 0,02 11,78 £ 0,5 0,50+0,1
Cor 45 ppi - Mg 0,32 £ 0,04 10,76 £ 0,5 0,34+0,1
Cor 100 ppi - Mg 0,29 £ 0,04 10,37 +0,4 0,06 + 0,0
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— Czysty Mg Cot10ppi - Mg — C,20ppi-Mg — C,45ppi- Mg — C,100ppi- Mg
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Rys. 7.14. Reprezentatywne krzywe przedstasgazmiany wspotczynnika tarcia w funkcji drogi tarc
wyznaczone w warunkach tarcia suchego przyagbaiu 5N i pedkaosci 0,1m/s dla czystego magnezu
i kompozytéw na jego osnowie zbrojonych pianaraglewymi o r&nej wielkasci komorek

Wspbiczynnik tarcia wszystkich badanych kompozythw mniejszy od czystego
magnezu i obserwowano tendenopnizania jego wart€ci wraz ze zmniejszaniem wiels@
komorek oraz stabilizagjjego wartdci. Zuzycie kompozytéw bytlo podobne lub nieco
mniejsze od probki referencyjnej (za wtgiem Cor 10 ppi — Mg), natomiast zycie
przeciwprébki znacgo malato ze zmniejszaniem wiekldd komorek piany.

Analiza mikroskopowa SEM powierzchsladéw wytarcia (Rys. 6.14 i 7.15 — 7.17)
wskazuje, z aplikacja piany wglowej, niezalenie od wielk@ci komorek, prowadzi do
zmniejszenia intensywidoi bruzdowania. Ponadto wraz ze wzrostem liczbgnelgow vegla
na jednostk powierzchng tarcia, co ma miejsce wraz ze wzrostem warn@pi pianki,
zaobserwowano wzrost udziatu produktéw tarcia wtgmsaglomeratéw na powierzchni
probki. W przypadku kompozytu zbrojonego piartk porowatéci 10 ppi oraz pias 20 ppi
zaobserwowano ograniczenie odksztatcenia plastgezresnowy i zjawiska delaminacii
w poréwnaniu z materiatem referencyjnym (Rys. 6.6214 i 7.15). W kompozytach
zbrojonych pianami 45 i 100 ppi nie odnotowano ¢gki zjawiska w badanych warunkach,
co mae by efektem obecri@i aglomeratow tlenkowo-gglowych stanowjcych statofazowy

tribofilm (Rys. 7.16-7.17). Wplyw na ograniczenia@lksztatcenia plastycznego osnowy
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w zaleznosci od zastosowanej piany, ma réwnigj umochienie w wyniku zmniejszenia
wielkosci ziarna.

Kolejng cechy powierzchni powstatej po tarciu kompozytéw piangglewa — czysty
technicznie magnez, w badanych warunkach targuazy. pedkosci tarcia 0,1 m/s i obgkeniu
trzpienia 5N, jest taze piana wglowa zachowuje swoje pierwotne padmie i zuywa St
rownomiernie. Nie zaobserwowangkmie¢ w jej strukturze, ani na granicy rozdziatu zbragen
— osnowa, nieregularne ubytki byty nieliczne (R§4.7b). Wynika to z ggtego, reaktywnego
pofaczenia tlenkowego pomrdzy komponentami, ktérego mechanizm tworzenia owisa

w rozdziale 6.

Rys. 7.15. Mikrofotografie SEM powierzchni kompazy@.s 20 ppi — Mg infiltrowanego énieniowo
po badaniach tribologicznych w warunkach tarcighego

Uzyskane wyniki badaporéwnawczych wykazaty wptyw wielkoi komérek piany
weglowe] na wiaciwosci kompozytu z osnogv z czystego magnezu przy zachowaniu
podobnego udziatu offpsciowego. Zdecydowanie korzystniejsze $aiavosci uzyskuje s
dzigki zastosowaniu pian 0 mniejszych komorkach, coguwje zmiag mikromechanizmow
dekohezji i zaycia tribologicznego oraz zmiarwtasciwosci osnowy poprzez rozdrobnienie

jej ziarna.
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Rys. 7.16. Mikrofotografie SEM powierzchni kompazyios 45 ppi — Mg infiltrowanego éhieniowo
po badaniach tribologicznych w warunkach tarcighego

Rys. 7.17. Mikrofotografie SEM powierzchni kompazyd,s 100 ppi— Mg infiltrowanego énieniowo
po badaniach tribologicznych w warunkach tarcighego
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8. Efekty zastosowania stopow AZ31 i RZ5 w kompozsgth
zbrojonych otwartokomorkowsa piang weglowsa infiltrowanych
cisnieniowo

Osnowa w kompozytach stanowi integralny sktadnikzadem jej sktad odgrywa
kluczowg role w ksztattowaniu struktury i wkaiwosci produktu finalnego. Dotychczas
zaprezentowane wyniki charakteryztg kompozyty magnezowe z otwartokomorkquiamn
weglowg dotyczyly osnowy z czystego technicznie magndzyto to celowe, aby ograniczy
analiz wptywu wylacznie do czynnika technologicznego i makrostrukpiany. Po uzyskaniu
wiedzy dotycacej wptywu technologii (infiltracja grawitacyjna cisnieniowa) oraz roli
wielkosci komorek piany w ksztattowaniu mikrostruktury tadciwosci kompozytu badania
rozszerzono, zagtujgc oOsnow z czystego magnezu jego komercyjnymi stopami
odlewniczymi AZ31 i RZ5, przy zachowaniu tych samywarunkéw infiltracji (690°C).
Aplikacja jako osnowy stopow zamiast czystego nuetaynikata z tegoze maj; one wy:sze
wiasciwosci od czystego metalu i tym samym wng@ge w ogolne wigciwosci kompozytu.
Innym argumentem ich zastosowania byty potencjapilikacje pian wglowych w warunkach
przemystowych, gdy krajowy przemyst metalurgiczny ma opracowane placg dla
technologii znormalizowanych stopéw magnezu.

Natomiast wybor stopow o konkretnych skladach wshikk dotychczasowych
doswiadczér technologicznych i poznawczych pracownikow Wydziatinzynierii
Materiatowej Politechnik8laskiej dotycacych kompozytow typu C — Mg.

W niniejszym rozdziale zestawiono wyniki dla komptiav z trzema typami osnowy —
wczesniej badanej z czystego Mg jako materiatu odnieaieraz stopow AZ31 i RZ5. Prayp
konwencg prezentacji wynikdw pogrupowanych dla materiatopiarg o tej samej wielkei

komorek i z réng osnowy.

8.1. Mikrostruktura

Obrazy mikrostruktury uzyskane przyyeiu mikroskopuswietinego kompozytow
z pianami 20 ppi, 45 ppi i 100 ppi oraz trzema datai osnowy zamieszczono na rysunkach
8.1 — 8.3. Mikrostruktura kompozytow typu piangglowa — magnez wykazuje wspolne cechy,
niezalenie od zastosowanego stopu osnowy — gtdwnymi japdsitkami § metaliczna osnowa

magnezowa oraz elementy pianyghowej (ciemnoszare) i pory (czarne) [W4].
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Przy wykorzystaniu mikroskopii optycznej na zgtduagietrawionych w osnowie
z technicznie czystego magnezu ujawniono drobnetewarcenia wskazuagce na obecnig
tlenkéw. W osnowie ze stopu AZ31 widoczne byly drelyegularne fazy i dodatkowo przy
granicy rozdziatu z pianfazy o ré@nej morfologii — iglaste i zwarte. W kompozytach na
osnowie stopu RZ5 w strefie kontaktu z metalem agpatgt uszkodzenia struktury piany
weglowej. Efekt kumulacji zdyspergowanych faz na @gnrozdziatu byt réwnie
obserwowany w tym kompozycie, a na granicy ziaotworu statego-Mg wystepowaty fazy
migdzymetaliczne (jasnoszare).

e T;L’)\ .

Rys. 8.1. Mikrofotografie LM kompozytow zbrojonyghiarn weglowa 20 ppi z rénymi osnowami:
magnezow (a-b), ze stopu AZ31 (c-d) oraz ze stopu RZ5 (e-f)
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Rys. 8.2. Mikrofotografie LM kompozytow zbrojonyghiars weglowa 45 ppi z rénymi osnowami:
magnezow (a-b), ze stopu AZ31 (c-d) oraz ze stopu RZ5 fe-f)
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Rys. 8.3. Mikrofotografie LM kompozytéw zbrojonygiang weglowg 100 ppi z rénymi osnowami:
magnezow (a-b), ze stopu AZ31 (c-d) oraz ze stopu RZ5 (e-f)

Wyniki bada mikrostruktury metogl SEM + EDS przedstawiono na rysunkach 8.4-8.5.
Przeprowadzona analiza mikrostruktury granicy rogdz pozwolita na zidentyfikowanie
w kompozytach na osnowie stopu AZ31 faz zawigengih aluminium, magnez, tlen oraz
lokalnie wegiel (Rys. 8.4). Ponadto wykryto fazy ¢deymetaliczne z uktadu aluminium —
mangan i aluminium — magnez [W4-W5]. W kompozytaelhosnowie na osnowie stopu RZ5
wykryto obecné¢ faz medzymetalicznych typu (Mg,ZmRE w osnowie, jak i na granicy
rozdziatlu [W6]. Ponadto wyspita segregacja cyrkonu wokét pianyeglowej (Rys. 8.5).
Obserwowane efektygszgodne z doniesieniami literaturowymi [100] doycymi zjawisk

wystepujacych w kompozytach magnezowych z dodatkami stopawyatuminium,

Strona 104



pierwiastkow ziem rzadkich i cyrkonu. Potwierdzilgnkowy charakter patzenia wynikajcy

z reakcji tlenu zaabsorbowanego przez ¢ianeglowa oraz gromadzenie sifaz
migdzymetalicznych i cyrkonu w pobli zbrojenia, co jest efektem zaréwno heterogengane
zarodkowania na powierzchni komponentgglewego jak i przemieszczaniag sfrontu
krystalizacji fazyn-Mg [43, 92, 100].

R - o RO B " .S, 5 & ] P . ] - ﬂ@.m‘
Rys. 8.4. Mlkrofotografla SEM (a) pq:dzenla plana metal w kompozyuef ppi — stop AZ31 wraz
z mappingiem b) magnezu, c) tlenu, dga, €) aluminium oraz f) manganu
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Rys. 8.5. Mikrofotografia SEM (a) pgidzenia piana - metal w kompozycier €0 ppi — stop RZ5 wraz
z mappingiem b) magnezu, c) tlenu, dgla, e) cynku, f) lantanu, g) ceru, h) neodymu aéyayrkonu
[We]

W tabeli 8.1 przedstawiono wyniki pomiarowsgsci pozornej, porowatei otwartej
i mikrotwarddci osnowy. Porowat@ otwarta kompozytow z osnavwee stopu AZ31 i RZ5 dla
tego samego typu piany jesteksza w poréwnaniu z aplikacjw kompozycie czystego
magnezu, co wskazuje na gaysfiltracje tymi stopami odlewniczymi, przy czym dlazke]
z zastosowanej osnowy najmniegjgorowatd¢ uzyskano dla piany 45 ppi.

W kompozycie G — AZ31 wysapit wzrost mikrotwardéci osnowy ze zmniejszeniem
komérek piany, obserwowany weénéej w kompozytach € — Mg. W przypadku zastosowania
osnowy ze stopu RZ5 efekt byt inny. Mikrotwagddyta wyranie mniejsza w porownaniu ze
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stopem bazowym, wzrosta przy zmniejszeniu wigtkkomaorek z 20 ppi do 45 ppi, a ngstie
przy aplikacji piany 100 ppi malata. Mioa przypé, ze w tym materiale na uzyskany wynik
majg wptyw rozne czynniki. Oprécz zmienggych sg¢ warunkow Krystalizacji
spowodowanych obeckada piany wys¢puje tu oddziatywanie fizykochemiczne metal-piana
(obserwowane uszkodzenia piany) i efekty infiltragjgorsze, przejawiagsto relatywnie dia
porowatdcia, zwtaszcza kompozytus£100 ppi — RZ5

Tab. 8.1. @stas¢ pozorna, porowatdé otwarta oraz mikrotwardé kompozytdéw piana eglowa —

magnez z rgnymi pianami i osnowami wytworzonych metadfiltraciji cisnieniowej

Materiat Gestos¢ pozorna, Porowatosé Mikrotwardo §¢

g/cm? otwarta, % osnowy, H\b.2
czysty magnez 1,74 +0,01 0,00 + 0,00 31,19+2,21
Cof 20ppi - Mg 1,70 £ 0,01 2,52+0,11 44,82 + 3,84
Cot 45ppi - Mg 1,69 +0,01 0,46 £ 0,01 51,81 +0,88
Cot 100ppi - Mg 1,71 +0,01 1,40 £ 0,05 58,76 £ 1,96
stop AZ31 1,77 £0,01 0,00 + 0,00 50,31 £ 3,12
Cot 20ppi - AZ31 1,72 +0,01 3,81 +0,01 56,03 + 3,22
Cot 45ppi - AZ31 1,73+0,01 1,63 £0,02 61,53 £2,34
Cof 100ppi - AZ31 1,75+0,01 2,45 + 0,04 69,79 + 4,08
stop RZ5 1,84 £0,01 0,00 + 0,00 69,42 + 6,66
Cof 20ppi - RZ5 1,76 £ 0,01 3,96 + 0,08 55,12 + 6,01
Cof 45ppi - RZ5 1,74 +0,01 1,33+0,01 61,72 £6,72
Cot 100ppi - RZ5 1,70 £ 0,01 8,75+ 0,04 57,02 + 4,87

8.2. Wiasciwosci mechaniczne

Wynika bada wiasciwosci mechanicznych wytworzonych metpdinfiltracji
cisnieniowej kompozytéw typu &£— Mg przedstawiono w tabeli 8.2 oraz na rysunk&éh—
8.21.

8.2.1. Wytrzymal@' nasciskanie

Uzyskane wyniki badawytrzymatdaci nasciskanie kompozytow &— AZ31 oraz G
— RZ5 z pianami o tnej wielkasci komoérek, podobnie jak we wcaeej scharakteryzowanym
kompozycie G — Mg, wykazaty wzrost wytrzymadoi wraz ze zmniejszeniem wiels@
komoérek, przy czym w tym wypadku efekt umocnieniastosunku do osnowy nie byt
obserwowany w przypadku aplikacji piany o najgize] wielkégci komoérek — G 20 ppi.
Wytrzymatai¢ byta wigksza od stopu osnowy w przypadku aplikacji piary45 ppi w obu
stopach oraz piany 4 100 ppi w kompozycie na osnowie stopu AZ31l. Pomada
wytrzymatag¢ kompozytu zawiergpego piag o takiej samej wielkei miata wptyw

wytrzymalaé osnowy.
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Pomiaréw dla kompozytu d£100 ppi — RZ5 nie przeprowadzono ze wdgl na brak

mozliwosci uzyskania probki o wymaganych wymiarach, co Wwgto z jej duej porowatdc.

Tab. 8.2. Wytrzymaks® na sciskanie i trojpunktowe zginanie kompozytow zbrgjolm pianami

weglowymi o r&nej geometrii uzyskanych metpihfiltraciji cisnieniowej

Materiat

Wytrzymato §¢ na sciskanie,

Wytrzymato §¢ na zginanie,

Rs, MPa Rg, MPa
czysty magnez 86,1 + 10,2 182,1+5,1
Cot 20 ppi - Mg 91,4+1,9 118,1 + 3,2
Cor 45 ppi - Mg 1215+7,4 124,4 +2.8

Cof 100 ppi - Mg 199,3+ 14,2 129,1+49
stop AZ31 189,2 + 13,0 309,0+7,5

Cof 20 ppi - AZ31 178,8 + 14,8 187,8 +4,3
Cof 45 ppi - AZ31 203,0 £ 18,9 220,4 £ 6,2
Cof 100 ppi - AZ31 260,8 £ 19,5 2492 +7,3
stop RZ5 290,6 +6,3 351,7 £ 8,6

Cof 20 ppi - RZ5 266,5 + 10,5 222,5+8,5
Cot 45 ppi - RZ5 328,1+8,1 259,6 £ 8,1

Kompozyty zbrojone pian20 ppi

Krzywe sciskania dla kompozytoéw zbrojonych psaweglows o porowatéci 20 ppi

i referencyjnych stopéw osnowy (Rys. 8.6) oprécznid w maksymalnym napizeniu

wykazup wzrost lgta nachylenia w przypadku aplikacji stopu RZ5,saeadczy o wzrécie

sztywndci. Efekt ten jest stabszy dla osnowy z czystegq Mg przypadku stopu AZ31 nie

wystepuje.
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-~ Mg —— C,20 ppi— Mg — — AZ31 —— C,; 20 ppi—AZ31 — — RZ5 —— C,; 20 ppi—RZ5
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Rys. 8.6. Reprezentatywne krzywe ngpnie — przemieszczenie zarejestrowane podczas préby
sciskania dla kompozytéw zbrojonych pianami 20 ppiateriatéw referencyjnych

Na przedstawionych na rysunkach 7.7, 8.7 i 8.8tpmaach probek kompozytowych po
testachsciskania zaobserwowano pasgt@nania w osnowie oraz znaczne niszczenie piany

weglowej. Probki referencyjne ulegty odksztatceniagbycznemu i sgezaniu.

S G . t Y ¢
S-3400N x50 SE 500um

Rys. 8.7. Mikrofotografie SEM powierzchni przetomdo prébiesciskania kompozytu & 20 ppi —
stop AZ31 wytworzonego metgdnfiltracji cisnieniowej
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500um

Rys. 8.8. Mikrofotografie SEM powierzchni przetomdno prébiesciskania kompozytu & 20 ppi —
stop RZ5 wytworzonego metgdhfiltracji cisnieniowej

Kompozyty zbrojone piand5 ppi

Krzywe $ciskania dla kompozytéw zbrojonych piaweglows o porowatéci 45 ppi
i referencyjnych stopoéw osnowy przedstawiono naumigs 8.9. Widoczny jest wzrost
wytrzymatdsci niezaleénie od typu osnowy oraz wzrositk nachylenia w zakresie odksztaice
sprzystych, coswiadczy o zwekszeniu sztywngci kompozytu w poréwnaniu do osnowy.
Efekt ten jest bardziej widoczny dla kompozytu renawie stopu AZ31 oraz czystego
magnezu. Najwkszy wzrost wytrzymaikei na sciskanie, w stosunku od materiatu osnowy
0 41% odnotowano dla kompozytu na osnowie czystaggnezu, dla stopu AZ31 o 7%,

a w przypadku osnowy ze stopu RZ5 o0 13%.
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Mg Co¢ 45 ppi — Mg — — AZ31 —— C,; 45 ppi—AZ31 — — RZ5 —— C,; 45 ppi— RZ5
350

300 \

250 \

Naprezenie, MPa
N
o
o
s

-
w
o

\ -
100 / ~—— N

50

0 0,5 1 1,5 2 2,5 3 3,5 4 4,5
Przemieszczenie, mm

Rys. 8.9. Reprezentatywne krzywe rggpnie — przemieszczenie zarejestrowane podczas préby
sciskania dla kompozytéw zbrojonych pianami 45 ppiateriatéw referencyjnych

Prébasciskania w makroskali, podobnie jak wérij, powodowata niszczenie probek
kompozytowych przez propagacpeknie¢, niezalenie od skiadu chemicznego osnowy.
Przetomy prébek kompozytowych po testaciskania przedstawiono na rysunkach 7.8, 8.10 i
8.11. W materiale & 45 ppi — Mg zaobserwowano pasiemania w osnowie oraz niszczenie
piany weglowej. W kompozycie na osnowie stopu AZ31 w komgraeie metalowym
wystepowaty pasmadcinania oraz zdyspergowane kruche fazy, ktéryclckotracja w strefie
odspojenia osnowy od metalu na powierzchni obu kareptéw byta zwikszona (Rys. 8.10b).
Przetom kompozytu & 45 ppi — RZ5 byt podobny, ale koncentracja rozdrobych faz na
powierzchni piany w strefie granicy rozdzialu bygaczegolnie intensywna (Rys. 8.11b).
Potwierdza to obserwowanna przekrojach ptaskich kumulacfaz miedzymetalicznych
i cyrkonu w strefie granicy midzy komponentami, jak i jest zgodne z obserwowanymi
powierzchniowymi mikrouszkodzeniami piany spowodawai oddziatywaniem ciekiego
metalu (Rys. 8.3f i 8.6a).
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Rys. 8.10. Mikrofotografie SEM powierzchni przetom@o prébiesciskania kompozytu §&£45 ppi —
stop AZ31 wytworzonego metgdnfiltracji cisnieniowej, strzatki wskazgjskupiska drobnych faz

S-3400N x50 SE

Rys. 8.11. Mikrofotografie SEM powierzchni przetom@o probiesciskania kompozytu &45 ppi —
stop RZ5 wytworzonego metgdnfiltracji cisnieniowej, strzalki wskazgjskupiska drobnych faz na
pianie
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Kompozyty zbrojone pianl00 ppi

Badania wytrzymalci kompozytéw z pianami & 100 ppi obgty oproécz wczéniej
charakteryzowanego materiatuosfCLO0 ppi — Mg, materiat & 100 ppi — AZ31l. Jak
zasygnalizowano w rozdziale 7, infiltracja pianya& matych komérkach byta nieefektywna.
Otrzymane krzywesciskania dla kompozytéw zbrojonych péamveglows o porowatdci
100 ppi i referencyjnych stopow osnowy przedstawiom rysunku 8.12, oprocz wzrostu
napkzenia niszcgcego charakteryzuje je wzrost nachylenia w zakresgksztalcé
sprzystych coswiadczy o wzrécie sztywndci kompozytu w porownaniu do osnowy. Efekt
ten jest silniejszy dla kompozytu,C100 ppi — Mg nt dla Gt 100 ppi — AZ31. Jednak,
kompozyt Gt 100 ppi — AZ31 charakteryzowat wzrost wytrzyntaiona sciskanie o 36%
w poréwnaniu do materiatu osnowy, podczas gdy diafgozytu na osnowie czystego magnezu
wartas¢ ta byta o 132% wisza. Oznacza tae efekt umocnienia jest gkiszy dla czystego
magnezu, a przyczyny tego pma upatrywdé w procesach na granicy rozdziatu, do ktorych
nalezg fizykochemiczne oddziatywaniem pierwiastkdw stogotwvz komponentem gglowym

I kumulacja na granicy rozdziatu faz wgstijgcych wa-Mg.

Mg C.¢ 100 ppi—Mg — — AZ31 C,¢ 100 ppi — AZ31
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Rys. 8.12. Reprezentatywne krzywe r@pnie — przemieszczenie zarejestrowane podczas préby
sciskania dla kompozytéw zbrojonych pianami 100ippateriatow referencyjnych

Potwierdzaj to obserwacje przetomdw prébek: @00 ppi — Mg (Rys. 8.9) i &£100
ppi —AZ31 (Rys. 8.13). W przypadku osnowy z czgst®ig widoczne gtylko pasmdcinania
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w metalicznej osnowie §lady piany wglowej, a w osnowie stopu AZ31 dodatkowo strefy
drobnych faz (Rys. 8.13b), prawdopodobnie typu b, charakterystyczne dla tego stopu.

Rys. 8.13. Mikrofotografie SEM powierzchni przetompo prébiesciskania kompozytu &100 ppi —
stop AZ31, strzatki wskazgskupiska drobnych faz

8.2.2. Wytrzymal@ na zginanie

Uzyskane wyniki pomiaréw wytrzymato kompozytow na trojpunktowe zginanie
(Tab. 8.2) wykazatyze niezalénie od zastosowanego typu osnowy byta ona mnigysiza
metalowego materialu referencyjnego. ROwnéoEe obserwowano jej wzrost ze
zmniejszeniem wielkii komorek i podobnie jak w przypadku wytrzym@aona sciskanie
kompozyt z osnowo wickszej wytrzymatéci charakteryzowat siwiecksz wytrzymatacia na
zginanie przy zastosowaniu piangglowej o tych samach parametrach. W makroskali yprob
trojpunktowego zginania kompozytéw, tak jak prédmaskania, powodowaly zniszczenie
prébek kompozytowych przez propagapgknie¢, a stopy referencyjne ulegaty odksztatceniu
plastycznemu.

Kompozyty zbrojone pian20 ppi

Na krzywych zginania (Rys. 8.14) wytrzym#&taa zginanie badanych kompozytow
bytla mniejsza od referencyjnych probek osnowy isatidcenie, przy ktérym nagptowat
proces dekohezji byto wytaie mniejsze. Wskazuje to na wzrost sztygaioktéry wynika
z ograniczonej odksztatcalfm metalu czsciowo zamkngtego w sztywnych komaorkach piany
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weglowej jak i jego umocnienia w wyniku rozdrobnieiarna. Obnienie wytrzymatéci na
zginanie dla kompozytu na osnowie czystego magmgmiosto 35%, stopu RZ5 o 37%, a na
osnowie stopu AZ31 o 39%.

Mikrostruktura strefy srodkowej przetomow powstatych w wyniku bada
wytrzymatagci na zginanie zostata przedstawiona na rysunkachl, 78.15 i 8.16.
W kompozycie G 20 ppi — Mg (Rozdz.7, Rys. 7.11) w osnowie \gpgl pasmascinania
o r&znej orientacji w olybie pojedynczej komérki oraz pianaglowa zachowata pierwotne
potozenie. Jej dekohezja nggbwata w wyniku generowania i propagagjkpie¢. W osnowie
AZ31 kompozytu z pian20 ppi réwnie obserwowano pasnsainania, ale miaty one mnieggz
diugas¢ i ich udziat powierzchniowy byt mniejszy w poréwna z osnow z czystego
magnezu. Dodatkowo  wyglity  mikroobszary majce  charakter przetlomu
migdzykrystalicznego. Piana w materialer @0 ppi — AZ31 zachowata swokomorkows
struktug, jej pckniecia byty nieliczne, a na jej powierzchni wysbwaty drobne fazy osadzone
podczas krystalizacji stopu [184]. Taki charaktezggomu $wiadczy o tym,ze dekohezja
kompozytu przebiega rowrigo granicy rozdziatu.

Efekty strukturalne obserwowane na przetomach kayfpona osnowie stopu RZ5
charakteryzowato ¢gkanie piany na wske&oz nielicznymi jej odspojeniami od osnowy oraz
pckanie medzykrystaliczne osnowy.

Mg Cof 20 ppi— Mg = = AZ31 —— C 20 ppi —AZ31 — = RZ5 =—— C 20 ppi—RZ5
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Rys. 8.14. Reprezentatywne krzywe r@apnie — przemieszczenie zarejestrowane podczas préby
tréjpunktowego zginania dla kompozytéw zbrojonyddinami 20 ppi i materiatow referencyjnych
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S-3400N x30 SE - 500um

Rys. 8.15. Mikrofotografie SEM powierzchni przetomépo prébie tréjpunktowego zginania
kompozytu Gr 20 ppi — stop AZ31; 1 — powierzchnia piany powstal wyniku dekohezji, 2 —
odspojenie piany od osnowy, 3 ekpiccie wtdrne w pianie, 4 — powierzchnia piany po ajspiu od
osnowy

$-3400N xoO SE ST domm s-3400N x100 SE 500um

Rys. 8.16. Mikrofotografie SEM powierzchni przetomépo prébie tréjpunktowego zginania
kompozytu G; 20 ppi — stop RZ5; 1 — powierzchnia piany powstatayniku dekohezji, 2 — odspojenie
piany od osnowy, 3 —¢liniccie wtdérne w pianie, 4 — powierzchnia piany po ajspiu od osnowy,
5 — pknigcie miedzykrystaliczne

Kompozyty zbrojone pian45 ppi

Przyktady krzywych zginania pokazane na rysunki 8dkumentuj, ze wytrzymatd¢é
na zginanie kompozytéw z pial5 ppi byla mniejsza nireferencyjnych prébek osnowy,
a odksztatcenie do uzyskania maksymalnego ¢aapia wyrgnie mniejsze. Potwierdza to
zwickszenie sztywni wynikajace ze zmiany mikrostruktury osnowy i ograniczergg |
odksztatcenia spowodowane obedig sztywnych komorek pianki gglowej. Podobnie jak
wczesniej wytrzymaldé stopu osnowy wptywata na wytrzymaéona zginanie kompozytow
I byta wicksza, gdy zastosowano osnpwe stopu RZ5 oraz stopu AZ31. Olsmie
wytrzymataci na zginanie w stosunku do stopu referencyjndgokdmpozytu na osnowie
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czystego magnezu wynosito 32%, na osnowie stopulAZ®%, a na osnowie stopu RZ5
0 26%.

Mikrostruktura strefysrodkowej przetomow (Rys. 7.13, 8.18 i 8.19), podebjak
w przypadku aplikacji piany o porowatn 20 ppi, r@nita sk znacznie od powstatych podczas
bada wytrzymaitaci nasciskanie. W kompozycie na osnowie czystego magmepsnowie
obserwowano pasni@inania o ranej orientacji ale mniejszej dtugg niz w kompozycie G
20 ppi — Mg oraz siatkpiany weglowej z gknigciami na wskré. W osnowie kompozytu &
45 ppi — AZ31 wysipity kréotkie pasmacinania islady pekania medzykrystalicznego. Piana
weglowa zachowata komérkowe rozmieszczenie, ypist w niej drobne pkniecia
prowadzce do odstoricia powierzchni, ktore nie miaty wcggej kontaktu z cieklym
metalem. RdéwnocZaeie rejestrowano jej fragmenty z drobnymi fazaswiadczce
0 propagacji gknig¢ po granicy rozdziatu. Przetomy kompozytw @5 ppi — RZ5, podobnie
jak w przypadku aplikacji piany 20 ppi, charakteyyaty st migdzykrystalicznym pkaniem
osnowy oraz gkaniem piany na wskidez licznych pknie¢ pobocznych.
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Rys. 8.17. Reprezentatywne krzywe r@apnie — przemieszczenie zarejestrowane podczas préby
trojpunktowego zginania dla kompozytéw zbrojony@dnami 45 ppi i materiatéw referencyjnych
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1.00mmj S-3400N x100 SE 500um

Rys. 8.18. Mikrofotografie SEM powierzchni przetomépo prébie tréjpunktowego zginania
kompozytu Gi 45 ppi — stop AZ31l; 1 — powierzchnia piany powsstat wyniku dekoheziji,
2 — odspojenie piany od osnowy, 3ekpiccie wtdrne w pianie, 4 — powierzchnia piany po ajspiu
od osnowy

S-3400N x50 SE 500um

Rys. 8.19. Mikrofotografie SEM powierzchni przetomépo prébie tréjpunktowego zginania
kompozytu G 45 ppi — stop RZ5; 1 — powierzchnia piany powstatayniku dekohezji, 2 — odspojenie
piany od osnowy, 3 —¢liniecie wtérne w pianie, 4 — powierzchnia osnowy popagsniu od piany

Kompozyty zbrojone pianl00 ppi

Wytrzymata¢ na zginanie kompozytu«£100 ppi — Mg i G 100 ppi — AZ31 byla
mniejsza od referencyjnych probek osnowy, a odksatée do osjgniccia maksymalnego
napezenia byto wyranie mniejsze, co wskazuje na wzrost sztysenoco ilustrug krzywe
tréjpunktowego zginania pokazane na rysunku 8.2@loBnie jak wcz@iej zastosowanie
stopu AZ31 zapewnito wksz wytrzymalGé i sztywnaé kompozytu.

Mikrofotografie SEM powierzchni strefgrodkowej przetoméw prébek po testach
zginania (Rys. 7.14 i 8.21) jeszcze wyneej ujawnity efekty strukturalne obserwowane
w kompozytach z pianami o gkiszych komodrkach. Zachowana zostata komoérkowa tstrak
ale w materiale & 100 ppi — AZ31 wysipuje wiecej peknig¢ poprzecznych piany i jej ggtki
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odrywap sie. Ponadto w miejscach odspojenia piany od osnowtygaa pokryta drobnymi
fazami. W strefie osnowy obserwowano mikroobszary pasmami scinania oraz
nieodksztatcone pokryte zdyspergowanymi fazami.i Takarakter przetomu potwierdza
segregagj faz miedzymetalicznych na granicy rozdziatu i wskazujenyatapienie dekohezji

po granicy rozdziatu piana — metal, jako jednegakromechanizméw niszczenia kompozytu.

Mg —— C, 100 ppi — Mg = = AZ31 —— C, 100 ppi —AZ31

350

300

5 B 3
o 8 o

Naprezenie, MPa

8

50

0 0,5 1 15 2 2,5 3 3,5 4 45 5
Przemieszczenie, mm

Rys. 8.20. Reprezentatywne krzywe r@pnie — przemieszczenie zarejestrowane podczas préby
trojpunktowego zginania dla kompozytéw zbrojonyd@nami 100 ppi i materiatéw referencyjnych

Rys. 8.21. Mikrofotografie SEM powierzchni przetomépo prébie tréjpunktowego zginania
kompozytu G: 100 ppi — stop AZ31; 1 — powierzchnia piany povestay wyniku dekohezji,
2 — odspojenie piany od osnowy, 3ekpiccie wtérne w pianie, 4 — powierzchnia piany po @jspiu
od osnowy
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8.3. Wiasciwosci tribologiczne
Badaniom tribologicznym poddano kompozyty wytworgommetod infiltracji
cisnieniowej zawierajce piany o rénej wielkasci komorek i trzy typy osnowy magnezowej,

wyniki przedstawiono w tabeli 8.3.

Tab. 8.3. Whaciwosci tribologiczne wyznaczone w warunkach tarcia sgechkompozytéw zbrojonych
pianami veglowymi o r&nej geometrii uzyskanych metpuahfiltraciji cisnieniowej

Sredni Ubytek masy Ubytek masy
Materiat wspoétczynnik 0 przeciwprébki,
X probki, Am, mg

tarcia, p Am, mg
czysty magnez 0,64 +0,16 9,80+0,7 1,30 +£0,3
Cor 20 ppi - Mg 0,35+ 0,02 11,78 + 0,5 0,50+0,1
Cot 45 ppi - Mg 0,32 +£0,04 10,76 + 0,5 0,34+£0,1
Cof 100 ppi - Mg 0,29 £ 0,04 10,37+ 0,4 0,06 £0,0
stop AZ31 0,32 £ 0,08 9,40+ 0,9 0,90+0,3
Cof 20 ppi - AZ31 0,44 £ 0,03 12,30+ 1,0 0,92+0,4
Cot 45 ppi - AZ31 0,38 £ 0,02 12,00+ 1,0 0,60+0,3
Cor 100 ppi - AZ31 0,31 +£0,03 10,48 +0,4 0,34+£0,1
stop RZ5 0,28 £ 0,07 10,78 +1,2 0,50+0,3
Cor 20 ppi - RZ5 0,41 £ 0,02 2154+15 0,66 +0,3
Cot 45 ppi - RZ5 0,35+ 0,02 18,46 +1,2 0,36 £ 0,2

Wszystkie wytworzone metadinfiltracji cisnieniowej kompozyty charakteryzowat
w badanych warunkach tarcia technicznie suchegejsry wspoétczynnik tarcia (na poziomie
0,3-0,4) w poréwnaniu z czystym magnezem. W przgpahstosowania jako osnowy stopow
AZ31 i RZ5, charakteryzagych sé nizszy wartdscia wspoétczynnika tarcia od czystego
magnezu, w badanych warunkach kompozyty wykazywatpwnywalny, a zwykle wkszy
wspotczynnik tarcia z tendencflo zmniejszania wraz ze zmniejszeniem wigtk&omaorek
piany.

Zuzycie wyraone ubytkiem masy kompozytow z osrpWg i AZ31 byto nieco
wi¢ksze od referencyjnych prébek osnowy, a w przypamiaowy ze stopu RZ5 dwukrotnie
wigksze. Jednoznaczne zmniejszeniayziazeliwnej przeciwprobki wysipito po wspotpracy
z kompozytem na osnowie czystego magnezu, a dlawgsize stopow AZ31 i RZ5 po
zastosowaniu pian o porow&bn45 ppi i 100 ppi.

We wszystkich kompozytach domigaym mechanizmem 2zycia byto
mikroskrawanie powierzchni o intensywscomniejszej ni w przypadku stopéw, a dodatkowo
nie obserwowano zjawisk plastycznego odksztatcpaigierzchni i jej delaminacji. Kolejn
wspolry cechy byto rownomierne ziycie st piany weglowej i aglomeracja produktow tarcia
w powstatych bruzdach oraz w pchli piany wglowej. Wraz ze zmniejszeniem wielad
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komorki piany wglowej zjawisko mikroskrawania osnowy stawale Biniej intensywne,
a ilos¢ produktow tarcia na powierzchni wzrastata.

W przypadku aplikacji czystego magnezu jako osngvagobnie jak dla pozostatych
kompozytow, obserwowano réwnomiernezycie piany veglowej i aglomeragj tlenkowych
produktéw tarcia w okolicach pianyggiowej, co potwierdzita analiza EDS (Rys. 8.21)aDI
kompozytu na osnowie stopu AZ31, podobnie jak dEystego stopu, domimgym
mechanizmem tarcia byto mikroskrawanie, jednak acznie mniejszej intensywfm niz
w przypadku stopu. Ponadto obserwowano aglomerampduktoéw tarcia w powstatych
bruzdach oraz na granicy rozdziatu, a lokalnie gp®tvato utlenianie powierzchni na granicy
rozdziatu, co potwierdza réwrienaliza EDS (Rys. 8.23). Aplikacja stopu RZ5 jalsmowy
kompozytu zbrojonego pign weglowa prowadzi do zmniejszenia intensywob
mikroskrawania, ale znagzo zwkksza udziat tlenkowych produktéw tarcia w postaci
aglomeratéw na catej powierzchni oraz na granicygdzetu. Analiza EDS (Rys. 8.24)
wykazata, z w produktach tarcia znajdugic rowniez tlenki ziem rzadkich i cyrkonu. Wksze
zuzycie mog ttumaczy wczeniej opisane efekty strukturalne na granicy rozidziBomimo
pewnych nieggtosci na granicy rozdzialu obserwowano rownomiernezyeie piany
weglowe.

Analiza wynikéw bada kompozytéw z osnowami z czystego magnezu, stopB1AZ
I RZ5 wskazujeze infiltracja cknieniowa pian tymi osnowami metalicznymi jest skate.
Porowatd¢ otwarta jest réna w zalenosci od osnowy i badane jej stopy nie powadjgj
zmniejszenia w poréwnaniu z czystym magnezem. PRudofak w przypadku czystego
magnezu obserwowano wzrost mikrotwaaa@e zmniejszeniem komorek piany, agstwo
miato miejsce w przypadku kompozytw@00 ppi — RZ5, ktéry charakteryzowat siuza
porowatdcia otwart (~8,8%).

Badania whaciwosci mechanicznych wykazaty wptyw sktadu osnowy nasevosci
kompozytu. Dla metalu o wkszej wytrzymatéci, wytrzymatad¢ na sciskanie kompozytu
z takim samym typem osnowy byta qksza, ale efekt umocnienia
(% zmiana w stosunku do osnowyymnd. Zastosowanie stopoéw AZ31 i RZ5 nie zapewnito
takiego wzrostu wytrzymasgi nasciskanie jak czysty magnez, co mna przypisa znanym
z literatury i potwierdzonym w badaniach witasnyadnatywaniom na granicy rozdziatu.
Niezaleznie od sktadu osnowy jej wzrost ngsbwat ze zmniejszeniem wielka komorek, co
miatlo miejsce réwnie w przypadku tréjpunktowego zginania. \B#awosci tribologiczne
kompozytow byly podobne niezaldge od zastosowanej osnowy, ale zdecydowanie rsajep

efekt osagnicto dla czystego magnezu.
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Rys. 8.22. Mikrofotografia SEM (a) granicy rozdzigdo testach tribologicznych w kompozycie 20
ppi - magnez wraz z mappingiem b) magnezu, c) tldphucgla

Rys. 8.23. Mikrofotografia SEM (a) granicy rozdzigdo testach tribologicznych w kompozycig 20
ppi — stop AZ31 wraz z mappingiem b) magnezu,esju] d) wgla oraz e) aluminium
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Rys. 8.24. Mikrofotografia SEM (a) granicy rozdzgdo testach tribologicznych w kompozycig 20
ppi — stop RZ5 wraz z mappingiem b) magnezu, c¢)utled) wegla, €) cynku, f) lantanu, g) ceru,
h) neodymu oraz i) cyrkonu
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9. Podsumowanie

Idea wytworzenia nowego materiatu pianeglowa — magnez powstata na podstawie
wiedzy dotycacej otrzymywania kompozytdw magnezowych zstkami wegla szklistego
i wibknami weglowymi oraz wytwarzania otwartokomorkowych piarglowych, a take
bada proceséw ksztattygych ich struktug i whasciwosci, stanowacych dorobek naukowy
pracownikow Wydziatu Inynierii Materiatowej Politechnik8laskiej.

Proces wytwarzania musiat uwedhi¢c dotychczas znane uwarunkowania
w wytwarzaniu kompozytéw gglowo-magnezowych, wynikgge z silnej tendencji do
utleniania magnezu i oddziatywana granicy rozdziatu, ktére zostaty opisane w wgoe]

w pracy literaturze [36, 43, 100, 110, 105-107,,11”13, 183, 185]. Natomiast nowe wyzwanie
o charakterze technologicznym i poznawczym stanosdimienne, w poréwnaniu z wibknami
I czastkami warunki konsolidacji komponentow, w ktéryametal musi infiltrowa piarg
przemieszczar Sk przez jej okna, wypehdi komoérki i uzyska trwale pojczenie

z komponentem gglowym.

Przygta teza pracy doktorskiej zostata sformutowana radsfawie studiow
literaturowych systemu C — Mg i wynikata z tege, zwilzanie wegla magnezem jest stabe,
pofaczenie zawsze ma charakter tlenkowy, a skutecznadkdacja komponentow me by
zrealizowana tylko w przypadku wdcreejszego wymuszonego kontaktu peday
komponentami, np. metgdntensywnego mechanicznego mieszania (suspenszgstkami
i wtoknami), infiltrowania cénieniowego (preformy widkniste), prasowania na aggor
mieszanin proszkowych.

Pierwszy etap badastanowity eksperymenty o charakterze podstawowktdrych
celem byta ocena nibwosci zwilzania pian magnezem, co wymagato zastosowaniamjch
procedur badawczych, dotychczas nieznanych z titeraWstpne préby przeprowadzone
metod; warstwa cieklego metalu (Mg, stopy AZ31 i RZ5)pianach Gr 20 ppi, Gt 45 ppi
I Cot 80 ppi, pod ostonzasypek metalurgicznych oraz przeptyyeaigo argonu pokazaty brak
mozliwosci samorzutnej infiltracji. Kolejne eksperymentystaty przeprowadzone metpd
lezacej kropli w specjalistycznej aparaturze, w atmsdeargonu z ograniczeniem utleniania
metalu poprzez iniekegjkropli z grafitowej kapilary. Dotyczyty one nieainej w literaturze
pary piana G 20 ppi — czysty magnez oraz pary pastylka graitewnagnez, dla porownania
z danymi dotychczas opublikowanymi. Wykazaty ongklmazliwosci samorzutnej infiltracji
piany magnezem. Innowacyjnym elementem eksperymenpuzeprowadzonego

w specjalistycznej aparaturze do badwilzalncsci byto rowniez wciskanie grafitow kapilag
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kropli do piany. Dato to mdiwos¢ obserwacjiin situ procesu wzajemnego oddziatywania.
Polgczenie kropli z pias nasgpito w ograniczonym stopniu i kropla uzyskata rownenie
trwate pohczenie z kapilay. Przeprowadzone badania mikrostruktury (SEM+WD&pki
pochodacej z tego eksperymentu potwierdzity tlenkowy chéern pohczenia C — Mg,
wskazugc zrodio tlenu w komponencie gglowym, gdy pierwiastek ten wyspuje

w komponentach gglowych w stanie wyciowym. Na podstawie tak przeprowadzonego
eksperymentu maiwe byto przedstawienie modelu strukturalnegolirdcji piany magnezem,
ktorej warunkiem jest énienie oddziatujce na metal, a efektem strukturalnym powstanie
cienkiej warstwy tlenkowej na granicy rozdziatu, potwierdza sformutowanna podstawie
doniesid literaturowych teg pracy.

Byla ona weryfikowana rowniew dalszych badaniach, skupionych na opracowaniu
technologii wytwarzaniu kompozytow oC — Mg i charakterystyki ich wkgiwosci.
Analizowano dwa warianty technologiczne — infiljgagrawitacyjry, zaktadajc ze cinienie
stupa metalu nad pigaumazliwi efektywna jej penetragj metalem, oraz infiltragjcisnieniong
w atmosferze pri. Ta druga wymagata testowaniazmgch warunkow (temperatura,
cisnienie, czas) i obja zostata ochragnpatentovy w trakcie realizacji pracy (Patent P.232734:
Sposéb wytwarzania elementéw magnezowych zaw®yel wktadki z pian wglowych.
Olszéwka-Myalska A., Myalski J., Godzierz M., HeknB.). Przeprowadzone badania
wykazaty,ze w badanych warunkach infiltracja grawitacyjnd giaiteczna tylko w przypadku
pary komponentow & 10 ppi i czysty magnez, jednak przemieszczarieiskiego metalu
w tych warunkach nie gwarantuje wystargeaj dobrej penetracji komérek piany
w poréwnaniu z kompozytem infiltrowanym $pieniowo, porowat& jest wkksza,

a wiasciwosci mechaniczne i tribologiczne gorsze. Potwierditook cisnienia zewgtrznego
w procesie infiltracji i kompensacji skurczu, a tysamym w ksztattowaniu mikrostruktury
w aspekcie porowagoi kompozytu i wskazato infiltracje @iieniowy jako proces wiiwy,
ktory wykorzystano w otrzymywaniu kompozytéw podgetm dalszym badaniom.

Waznym elementem poznawczym bylo olemie roli wielkgci komorek piany
w ksztattowaniu mikrostruktury i wéaiwosci kompozytu. Wykazanoze w przypadku
czystego magnezu i stopu AZ31 wszystkiesspo badanych pian, tj. 420 ppi, Gr 45 ppi
I Cor 100 ppi, mog by¢ skutecznie infiltrowane &nieniowo, a dla stopu RZ5 ta infiltracja:C
100 ppi jest nieefektywna. Z punktu widzenia apij§aego oznacza to wskazanie piany C
45 ppi jako najbardziej przydatnej technologiczniezapewniajcej najlepszy zespoét
wiasciwosci. Charakterystycznym efektem strukturalnym wypnikgm z zastosowania pian

jest ich wptyw na mikrostruktgrosnowy, polegagry na zmniejszaniu giwielkosci ziarna
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magnezu wraz ze zmniejszaniera wielkosci komorek. Powoduje to wzrost mikrotwakdo
osnowy i jest niezalme od zastosowanego stopu osnowy. Efekty strukte@bserwowane na
granicy rozdzialu w badanych kompozytack € Mg, tj. tworzenie warstw tlenkowych,
kumulowanie faz mgidzymetalicznych (AZ31, RZ5) i cyrkonu (RZ5), byipaogiczne jak
znane z literatury dla kompozytéw magnezowych gskami wegla szklistego i widknami
weglowymi.

Kolejnym kluczowym zagadnieniem byto oklenie roli osnowy w ksztattowaniu
struktury i wigciwosci kompozytu. Zastosowano czysty magnez, co pomvolatwic analiz
proceséw infiltracji sprowadzs je tylko do oddziatywania & — Mg, oraz dwa stopy
odlewnicze sprawdzone w kompozytach zbrojonych nadéeni weglowymi, stop AZ31 oraz
z stop z pierwiastkami ziem rzadkich i cyrkonem RZX8 wyniku ich aplikacji, przy
zastosowaniu pian o takiej samej wiglgokomorek otrzymano kompozyty o porowsto
wi¢kszej od materiatdw z osng@wnagnezu, a w przypadku stopu RZ5 i piany 100ndfpiracja
byta utrudniona i porowafé otwarta osjgneta wartgé az 9%. Oznacza toze stopy
odlewnicze nie poprawity infiltracji, ale generanporowaté¢ otwarta byta wystarczago
mata.

Dla kazdego typu osnowy wprowadzenie do niej piany wywmiahiarg wytrzymatcci
na $ciskanie, ktéra rosta ze zmniejszaniera wielkosci komdrek, co nie oznacza jednak,
ze dla kadej piany mana uzyské wzrost w stosunku do metalu referencyjnego. Wzrost
obserwowano w przypadku czystego Mg dla wszystgiah, dla AZ31 po zastosowaniu pian
45 ppi i 100 ppi, a dla RZ5 dgii pianie 45 ppi. Reny byt tez procentowy wzrost
wytrzymataci w stosunku do materiatu osnowy, co opréognidow porowatéci nalezy wigzat
z fizykochemicznym oddziatywaniem stopéw z piamraz efektami strukturalnymi
zachodzcymi podczas krzepetia osnowy i ujawnity to réwnie badania mikrostruktury
przetoméw. Wszystkie kompozyty wykazaty mnigjseytrzymatcé¢ na trojpunktowe zginanie
ze wzgkdu na ma odksztalcaln& piany i zamknjcie metalu w jej komorkach. W tym
przypadku rownigwystpita zalenos¢ wytrzymataci od wielkagsci komérek piany, ktora rosta
ze zmniejszaniem i komorek. Badania mechaniczne wykazaty wzrost sty
kompozytow w stosunku do materiatu osnowy, co malazn& za wane. Poroéwnujc
wiasciwosci wytworzonych kompozytéw i analizig wptyw osnowy nalgy podkreli¢, jak
dwza role odgrywap jej wiasciwosci mechaniczne. Przy zapewnieniu odpowiedniej
porowatdci kompozytu (do 2.5% w przeprowadzonym eksperyne@nzawsze uzyskano

wzrost wytrzymatéci nasciskanie w stosunku do osnowy, ale wytrzyndélikompozytow Gt
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45 ppi — Mg, Gr 45 ppi — AZ31 i G 45 ppi — RZ wynosita odpowiednio 121, 203 i 328&aP
co obrazuje r@l osnowy.

Z uwagi na toze komponenty wglowe w kompozytach magnezowych majptyw na
wiasciwosci tribologiczne w warunkach tarcia suchego i jestzwigzane z tworzeniem ¢i
tribofilmu zawierajcego komponent gglowy, zagadnienie to znalaziag sbwniez w zakresie
przeprowadzonych baflaWykazanoze znaczce zmniejszenie wspotczynnika tarciaagsi
sie dla czystego magnezu niezalee od typu piany, ale zastosowanie jako osnowpdto
AZ31 i RZ5 tego efektu nie zapewnia.

Wytworzenie nowego materiatu e st z pytaniem o0 jego potencjakzytkowy.
Kompozyt typu Gr — Mg jest ultralekkim materiatem o sztywscowickszej od magnezu i jego
stopow ledacych osnow i przy odpowiednim doborze piany oraz technolabiarakteryzuje
sic wigckszg od nich wytrzymaltécia na $ciskanie, a take dobrymi widciwosciami
tribologicznymi. Taki zespot whkgiwosci wskazuje na toze mae by potencjalnym
kandydatem na niezbyt gen obgtosciowo (gabaryty ogranicza m.in. dggha¢ pian)
kompozytowe elementy konstrukcyjne pojazdow lulmmeety z wktadkami kompozytowymi.
Inng  potencjalna aplikagj s biomaterialy, gdy zarbwno magnez jak
I wegiel amorficzny § biomateriatem. Ich pg€zenie w kompozycie pozwolito uzyska
materiat ulegajcy selektywnej korozji [W5], co oznacza wczéniej absorbowany przez
organizm magnez utatwi wrastanie nowych komoérelavdbiej odpora porowa konstrukcg

weglowsg, ktdra z czasem rowniailegnie absorpcji.
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10. Wnioski

Na podstawie przeprowadzonych badaviasnych nad nowymi materiatami
kompozytowymi z osnow magnezow i otwartokomorkowymi pianami  gglowymi
sformutowano wnioski dotyeze technologii o charakterze poznawczym i praktyozn
a take scharakteryzowano rokomponentu wglowego — pian o takiej samej porowsto
otwartej (3%) raniacych s¢ wielkoscia komorek oraz efekty aplikacji czystego magnezu,
stopdéw magnezu AZ31 i RZ5 jako osnowy, w ksztatowastruktury i wiaciwosci
kompozytu.

1. Otwarokomorkowa piana gglowa nie ulega samorzutnej infiltracji magnezerazor
jego stopami AZ31 i RZ5 w temperaturze 700°C, zax@wodczas préb warstwa metalu
na warstwie piany, jak i podczas badmetod lezacej kropli z wykorzystaniem
oczyszczania kapilarnego.

2. Wyznaczony w temperaturze 700°Cat kkontaktu cialo state/ciecz dla pary
otwartokomérkowa piana gglowa/czysty magnez i pary grafit/czysty magnez jes
zblizony i wynosi odpowiednio 135° i 105°, co potwierdaty zwilzalnas¢ materiatow
weglowych magnezem.

3. Nowa procedura badawcza, polegaj na wciskaniu kropli metalu w piamveglowa
w atmosferze argonu, pozwolikm situ pozn& mechanizm tworzenia pmzenia
pomicdzy komponentami i wskazata konieczbaastosowania gmienia zewgtrznego
na metal.

4. Konsolidacji Gr z ciektym magnezem, w tym w atmosferze argonoimr towarzyszy
wytworzenie MgO na granicy rozdziatuzeddiem tlenu w tworzeniu tlenku jest tlen
zaabsorbowany przez komponenrgglowy, co zilustrowat przedstawiony strukturalny
model tworzenia patzenia w kompozycie otwartokomorkowa piangglewa —
magnez.

5. Wytworzenie kompozytu & — Mg metod infiltracji grawitacyjnej jest madiwe ale
nieefektywne, gdy cisnienie stupa cieklego metalu jest niewystargzeyji zakres
penetracji piany przez metal ograniczony, co powediuza porowatdé otwarg
kompozytu (ok. 6%) oraz niezbyt korzystne égiavosci mechaniczne i tribologiczne.

6. Badania o charakterze podstawowym oraz préby tdobmmane wytwarzania
kompozytéw i ocena ich wdaiwosci potwierdzity przygta na podstawie przestanek

literaturowych tez pracy o konieczrmei zastosowania infiltracji énieniowej.
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7. Wielkos¢ komérek piany wglowej odgrywa kluczow rolg w procesie infiltracji
w temperaturze 700°C. S@gdéd badanych pian o porowatd 10 ppi, 20 ppi, 45 ppi
i 100 ppi, infiltracja grawitacyjna zachodzita tglkprzy aplikacji piany 10 ppi
I dotyczyta czystego magnezu.s@ieniowo czysty magnez i stop AZ31 skutecznie
infiltrowaty trzy typy piany 20 ppi, 45 ppi i 10Qop a stop RZ5 pian20 ppi i 45 ppi.
Komérki piany 100 ppi okazaly sizbyt mate podczas infiltracji stopem RZ5
I porowatd¢ otwarta takiego kompozytu byta na poziomie 9%.

8. Obecna¢ piany weglowej podczas krystalizacji stopu osnowy powodujeiejszanie
jego ziarna i wzrost mikrotwardo wraz ze zmniejszaniem wielkm komorek piany,
co jest efektem korzystnym.

9. Zmniejszenie wielkéci komorek piany w kompozytach z tym samym typemoosy
powoduje wzrost wytrzymadgi na sciskanie i trojpunktowe zginanie, a najbardziej
korzystna sp&rdd badanych okazatacsaplikacja piany 45 ppi.

10. Stopy odlewnicze AZ31 i RZ5 nie zapewnity infiltfapian lepszej od czystego
magnezu, kompozyty z osngwnagnezu charakteryzowata najmniejsza poro$gato
otwarta.

11.Zastosowanie jako osnowy stopow AZ31 i RZ5 chargkigacych s¢ wicksz
wytrzymaitaciag od czystego magnezu skutkujeckszy wytrzymaltacia nasciskanie
I trojpunktowe zginanie kompozytu o takiej samej rfolmgii piany, ale efekt
umocnienia w stosunku do osnowy jest najlepszyayatego magnezu.

12. Efektem wprowadzenia do magnezu i jego stopow 3pgamy weglowej, niezalénie
od jej morfologii, jest zwikszenie sztywnai materialu obserwowane poprzez
zwickszenie na krzywej nagtenie-przemieszczenieata jej nachylenia w zakresie
odksztatcenia sptystego oraz zmniejszenie odksztalcenia dla maksygal
napgzenia.

13. Morfologia przeloméw kompozytéw jest zmiicowana i zaley nie tylko od sposobu
obcigzenia prébki —sciskanie lub tréjpunktowe zginanie, ale rownied wielkaci
komorek zastosowanej piany i typu osnowy magnezowej

14.W wyniku $ciskania kompozytow & — Mg w pianie wglowej powstaj pekniecia,
ktGre mog propagowa i rozgatziat sie, powodujc transformagj piany w castki,
przy czym pierwotny zarys ksztattu pian 20 ppi ipfh zostaje zachowany, a piany 100
ppi zanika. Osnow czystego Mg w kompozycie charakteryzuje przetom
transkrystaliczny z pasmasginania, w osnowie AZ31 i RZ5 pojawiggic dodatkowo

rozdrobnione fazy mdzymetaliczne charakterystyczne dla tych stopow.
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15.Na powierzchni przetlomow powstatych w wyniku traptowego zginania w strefie
srodkowej zachodgrézne zjawiska. W kompozytach z osnpwzystego Mg i RZ5
dekohezja nagpuje przez piagy widoczny jest zarys jej komaorek i nieliczngkpiccia
poboczne, gdy w kompozytach z osmow AZ31 niszczenie nagiuje gtdwnie po
granicy rozdziatu piana — osnowa, odstagudpzy skumulowane na powierzchnigla
podczas infiltracji i krzeprcia metalu. Przetom w strefie osnowy z czystegojdsg
transkrystaliczny z pasmasginania, w osnowie AZ31 mieszany — z pasmagimania,
lokalnie medzyziarnowy i w daej czsci pokryty fazami zgromadzonymi na granicy
rozdziatu, a w osnowie z RZ5 jest to typowy przelmmdzyziarnowy.

16.Wptyw piany weglowej na widciwosci tribologiczne w warunkach tarcia suchego
zalezry od wielkasci jej komorek oraz sktadu osnowy. Zmniejszenielkagci komorek
obniza wspotczynnik tarcia, jednak poprawtasciwosci tribologicznych w stosunku
do osnowy - poprzez zmniejszenie wspotczynnikaidarczuzycia przeciwprobki
uzyskano dla kompozytow na osnowie czystego Mg @rmampozytu G 100 ppi —
AZ31. Zwzycie kompozytow w stosunku do stopu referencyjneigozmniejszyto i,

niezalenie od typu piany i osnowy.
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Streszczenie

W pracy podjto prolz analizy maliwosci ksztattowania mikrostruktury
i wiasciwosci nowych kompozytow typu pianaggiowa — magnez. Poprzedzity to studia stanu
zagadnienia, ktére wykazaty brak samorzutnego zamih litych materiatow waglowych
magnezem i jego stopami oraz istnienie skuteczngudtod konsolidacji materiatow
weglowych — castek, wiokien krotkich i preform z nich wytworzoryZ literatury znany jest
rowniez nowy nurt rozwgzan materiatowych jakimi $ kompozyty aluminiowe z wzajemnie
przenikajcymi sk fazami tlenkowymi i wglikowymi, przy braku tego typu materiatdw na
osnowie magnezu z pianam¢giowymi.

Prace eksperymentalne olyj okreslenie maliwosci samorzutnej infiltracji
otwartokomaoérkowych pian gglowych o porowatéri 20, 45 i 80 ppi cieklym magnezem i jego
stopami AZ31 i RZ5, analizmechanizmu pgtzenia pomidzy magnezow osnowy i piam
weglowg z wykorzystaniem metody Agcej kropli z wciskaniem jej w pign Kompozyty
wytwarzano metodami infiltracji grawitacyjnej isoieniowej, i § drugas wskazano jako
skuteczg i docelowy w warunkach przemystowych.

Otrzymane materiaty poddano badaniom mikrostryktlsejmugcym mikroskopg
stereoskopowi swietlng, ilosciowg analiz obrazu oraz skaningawnikroskope elektronovy
z mikroanaliz rentgenowsk Okrelono mikrotwardé¢ osnowy oraz wytrzymako
kompozytéw naciskanie i tréjpunktowe zginanie, a f&kwykonano badania tribologiczne
w temperaturze pokojowej — metpgpin-on-disc”.

Wykazano, 2 samorzutna infiltracja pian ¢glowych cieklym magnezematlz jego
stopami nie zachodzi, a twae s¢ polagczenie ma charakter tlenkowy. Podczas hada
zwilzalncéci piany weglowej ciektym magnezem obserwowaincsitu tworzenie s warstwy
tlenkowej w strefie wymuszonego kontaktu pedzy komponentami. Na tej podstawie
zaproponowano schemat strukturalny tworzerigshczenia pomidzy komponentami, ktory
ilustruje przygta tez.

Scharakteryzowano wplyw wielkoi komorek piany wglowej na mikrostruktuy
I wytrzymatas¢ kompozytu, mikrotward&@® osnowy i wiaciwosci tribologiczne kompozytu.
Zmniejszanie komorek powoduje rozdrobnienie ziasreowy zwgkszapce jej mikrotwardéé
oraz zwekszenie wytrzymakzi nasciskanie i sztywng&ci kompozytu.

Ustalono,ze zastosowanie komercyjnych stopoéw magnezu AZ3Z5 Rozwala na
uzyskanie przez kompozyt typu pianagglowa — magnez wkszych widciwosci

mechanicznych, jednak efekt umocnienia w stosun@&unthterialu osnowy jest stabszy.
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W poréwnaniu z czystym magnezem proces infiltrgigin weglowych stopami magnezu
w tych samych warunkach (temperaturanignie i czas) przebiega trudniegpm przypadku
czystego magnezu i mikroporowétotakich materiatow jest wksza. Zasipienie czystego

magnezu stopami zmienia cechy morfologii przetongawdéwno w strefie piany, granicy
rozdziatu jak i samej osnowie.
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Abstract

In the presented thesis possibilities of desigmtieostructure and properties of a new
carbon open-celled foam { — magnesium composites were studied. Performerchiure
studies shown that wetting phenomena in a magnesicanbon system do not occur, however,
there are effective methods to fabricate magnesnatnix composites reinforced with different
types of carbon reinforcement. Conception of irgegirating phase composites is well known
from literature, mainly from aluminum matrix comtes reinforced with ceramic foams.

Experimental studies included determining the pgokises of self-infiltration of Gt
with different porosities (20, 45, 80 ppi) by ligumagnesium and its alloys (AZ31 and RZ5
alloy), analysis of the bonding between magnesiwatrimnand carbon foam formation with the
use of sessile drop method with additional preshoenposites were fabricated using gravity
infiltration and pressure infiltration, from whithe second one shows higher effectiveness and
potential for the industrial application.

The microstructure of fabricated composites wasrexed using stereoscopy, light
microscopy, quantitative metallography and scannédgctron microscopy with energy
dispersive spectroscopy. Additionally, microhardnematrix, composites compressive and
flexural strength were examined as well as tribimlalgoroperties in ambient temperature using
“pin-on-disc” method.

Performed studies have shown that self-infiltratioh carbon foams by liquid
magnesium or its alloys do not occur and bondirtgvéen components has the oxide nature.
During wettability tests in &— Mg system the formation of oxide layer have beleservedn
situ. Based on obtained results, structural scheme afdton of bonding between.G- Mg
was proposed (Fig. 1).
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Magnesium Si i “ Carbon foam enriched with oxygen

Fig. 1. Schematic presentation of interaction aodding between the open-celled carbon foam and
liquid magnesium [W3]

The influence of carbon foam cells size on micrgdtrre, microhardness of matrix,
compressive strength, flexural strength and trigicial properties of composites were
characterized. Decreasing cells size resulting mtrimi grain refinement, increasing its
microhardness and compressive strength and stfiofethe composite.

It was shown that application of the commercial AZ$d RZ5 alloys allow to obtain
the composites with higher mechanical propertiesidver strengthening effect in comparison
to matrix is lower. Infiltration of carbon foams twimagnesium alloys in the same conditions
(temperature, pressure and time) is more complar th the case of pure magnesium, and
microporosity of composites is higher. The applaaiof commercial alloys instead of pure
magnesium also changes the fractures morphologiydimg the carbon open-celled foam,
interface and matrix.
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