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{ Wyniki badan }

Results

Opracowanie technologii wytwarzania korundowych ksztaltek o budowie piany jako
preformow do infiltracji metalami i polimerami.
Design of alumina bodies having foam structure as a performs for metal and polymer
infiltration

Materiaty ceramiczne o porowatosci otwartej majg szerokie zastosowanie praktyczne w wielu
urzgdzeniach, m.in. jako podtoza do katalizatorow, filtry do cieczy i gazow, porowate ksztattki
do infiltracji metalami lub polimerami. Ze wzgledu na upraszczajgce zatozenia modelu
Gibsona-Ashbiego nie obserwuje sie dobrej zgodnosci pomiedzy wartosciami
doswiadczalnymi wybranych wiasciwosci mechanicznych pianek ceramicznych a tych
przewidzianych przez model. W tym celu, w poprzednich badaniach opracowano numeryczny
model budowy przestrzennej pianki, a obecnie przeprowadzono jego weryfikacje z
doswiadczeniem.

Opracowano takze technologie wytwarzania kompozytéw ceramiczno-polimerowych (korund-
zywica poliuretanowa).

Ceramic materials with open porosity have a wide range of practical applications, for example
as catalyst supports, gas and liquid filters, performs for producing interpenetrating composites
by metal or polymer infiltration. For simplified assumptions of Gibson-Ashby model there were
not observed good accordance between some mechanical properties of experimental values
of ceramic foams and those predicted by the model. For this reason in our previous study a
numerical model of a ceramic foam was determined and it was proved in this study that the
simulated values of the elastic modulus of gel-cast foams showed good agreement with real
experimental tests.

A manufacturing method of ceramic-polymer composites (alumina-polyurethane resin) was
also studied

Wartosci modutéw Younga pianek korundowych uzyskane metoda symulacji
numerycznej i wyznaczone doswiadczalnie
Experimental and simulated values of Young modulus of alumina foams

Warunki pracy wiekszosci pianek ceramicznych prognozowane sg w zakresie odksztatcen
sprezystych. Stad symulacje numeryczne przeprowadzono tylko w zakresie odksztatcen
sprezystych. Zaktadajgc liniowg sprezystosc, izotropie materiatu i mate deformacje (do 1%)
zaleznosC miedzy przytozong sitg a przemieszczeniem pionowym w symulacji numerycznej
jest liniowa. Jako rownanie konstytutywne zastosowano réwnanie teorii sprezystosci Hooke'a,
w ktorym wartos¢ modutu Younga (E) i wspotczynnika Poissona (v) materiatu szkieletu pianki
przyjeto na podstawie danych dla gestego korundu (E=380 GPa, v=0,22).

Wyniki symulacji numerycznej proby sciskania pianek korundowych pozwolity na
okreslenie ich modutu Younga w funkcji porowatosci (rys. 1). Na rys. 1 porownano takze
wartosci modutu Younga pianek korundowych okreslone na podstawie symulacji numerycznej
oraz obliczone na podstawie modelu Gibsona-Ashbiego z wartosciami eksperymentalnymi
metodg ultradzwiekowg oraz metodg wzbudzania impulsow zgodnie z normg ASTM [1]

[1] Standard Test Method for Dynamic Young's Modulus, Shear Modulus and Poisson's Ratio for Advanced Ceramics by
Impulse Excitation of Vibration, ASTM Designation: C 885-87; pp. American Society for Testing and Materials, West
Conshohocken, Pa.
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Rys. 1. Warto$ci modutu Younga pianek
korundowych okreSlone na podstawie
symulacji numerycznej i wyznaczone z

modelu Gibsona-Ashbiego oraz
wyznaczonymi eksperymentalnie metodg
ultradzwiekowg i metodg wzbudzania
impulsow
Fig. 1. Young modulus of alumina foams
calculated on the base of numerical
simulation and Gibson-Ashby model and
those obtained by experimental ultrasonic
and impulse excitation of vibration methods
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Stwierdzono bardzo dobrg zgodnos¢ pomiedzy wartosciami modutu Younga pianek
korundowych wyznaczonych metodg symulacji numerycznej z wartosciami
eksperymentalnymi wyznaczonymi metodg ultradzwiekowg i metodg wzbudzania impulsow
(rys. 1). Opracowany w tej pracy numeryczny model struktury przestrzennej pianki, a takze
zastosowana symulacja numeryczna w zakresie odksztatcen liniowo-sprezystych nie
uwzgledniajg wystepowania mikropeknie¢ w szkielecie ceramicznym. Stgd wartosci modutu
Younga wyznaczone na podstawie proby sciskania metodg symulacji numerycznej w
warunkach nieniszczgcych pozostajg w bardzo dobrej zgodnosci z wartosciami
wyznaczonymi eksperymentalnie metodami nieniszczgcymi (rys.1). Uzyskane wyniki
potwierdzajg krytyczne opinie na temat modelu Gibsona i Ashbiego przedstawione w
literaturze, ze przewidywanie wybranych wtasciwosci mechanicznych ceramicznych
materiatow piankowych na podstawie wspomnianego modelu jest ograniczone do zakresu
bardzo duzych porowatosci.

Opracowanie procesu wytwarzania kompozytéw ceramiczno-polimerowych o
wzajemnie przenikajgcych sie szkieletach

Infiltracja pianek ceramicznych ciektymi metalami lub polimerami stwarza mozliwosc
wytwarzania nowych kompozytéow o wzajemnie przenikajgcych sie szkieletach fazy
ceramicznej i polimerowej lub ceramicznej i metalicznej. Podstawowym kryterium doboru |
projektowania ceramicznych materiatow piankowych jako ksztattek do infiltracji cisnieniowej
ciektymi metalami lub polimerami jest porowatos¢ o charakterze prawie wytgcznie otwartym,
wytrzymatosc¢ na sciskanie wieksza od cisnienia progowego infiltracji i mozliwie duza wartosc¢
przepuszczalnosci.

Do wytworzenia kompozytow Al203/zywica poliuretanowa zastosowano pianki korundowe
o porowatosci w zakresie 66-88% wytworzone metodg spieniania i zelowania przy uzyciu
agarozy jako srodka zelujgcego. Schemat ideowy procesu wywarzania pianek ceramicznych
metodg spieniania i zelowania (ang. gelcasting of foams) przedstawiono na rys. 2.
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Rys. 2. Schemat ideowy procesu wywarzania pianek ceramicznych metodg spieniania i
zelowania (ang. gelcasting of foams)
Fig. 2. Flowchart of gelcasting of foams method

Przyktadowe pianki korundowe przeznaczone do nasgczania ciektymi polimerami pokazano
na rys.3.

Rys. 3. Porowate ksztaftki korundowe
wytworzone metodg zelowania spienionej
zawiesiny przy uzyciu agarozy jako
Srodka zelujgcego
Fig 3. Porous alumina bodies
manufactured by gelcating of foams
method with the use of agarose as a
gelling agent

Na rys. 4 pokazano obrazy SEM przetomow pianek korundowych o porowatosci w zakresie
66-88% wytworzonych metodg zelowania spienionej zawiesiny. Porowate ksztattki
charakteryzuje wystepowanie sferycznych makroporéow, zwanych takze komorkami piany,
potgczonych okienkami, ktore tworzg system wzajemnych potgczen pomiedzy komorkami
pianki, co sprawia, ze porowatosc probki jest otwarta.

& Rys. 4. Obrazy SEM ceramiki korundowej o porowatosci

- w zakresie 66-88% wytworzonej metodg zelowania
Spienionej zawiesiny przeznaczonej do nasgczania
ciektym polimerem a) 66,0%, b) 78,6%, c) 86,7 %, d)
88,0%.

Fig. 4. SEM images of porous alumina within the
porosity range 66-88% obtained by the gelcasting of
foams method and designed as a preforms for liquid
polymer infiltration a) 66,0%, b) 78,6%, c) 86,7 %, d)

88,0%.

' Przed procesem nasgczania pianki

¥ ciektym polimerem, przeprowadzono jej
I charakterystyke geometryczng —

"~ okreslono rozmiar komoérek i okien, a
)« | takze mechaniczng — okreslono

g/ ’i wytrzymatosC na sciskanie i na zginanie
TEERAT (tabela 1).

Tabela 1. Fizyczne i mechaniczne parametry ceramiki porowatej przeznaczonej do nasgczania ciektymi polimerami
Table 1. Phisical parameters and mechanical characterization of the porous ceramics designed for liquid polymers infiltration

Gestos¢ pozorna Porowato$¢ | Wytrzymalosé | Wytrzymatoéé | Sredni rozmiar | Sredni rozmiar
(g/cm?) calkowita na zginanie na $ciskanie, komérki (um) okna (um)
(%) (MPa) (MPa)
1,346 66,0 37,75 + 3,54 91,62 + 6,12 108 11
0,847 78,6 12,80+ 1,14 29,21 + 3,29 172 39
0,527 86,7 5,50 + 0,53 8,18+ 0,81 312 81
0,475 88,0 3,68 0,49 5,23 +0,96 380 105

Na podstawie analizy obrazu okreslono rozmiar potaczen miedzy makroporami (rys. 5).
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Rys. 6 Przetom kompozytu AI203/zywica
poliuretanowa — granica miedzyfazowa, SEM
Fig.6. Cross-section of the AI203/polyurethane resin
composite — phase boundary, SEM

Analiza termograwimetryczna (TG) wykazata, ze zarowno zywica poliuretanowa (rys.7) jak i
kompozyt AlI203/zywica poliuretanowa (rys. 8) sg stabilne do temperatury okoto 1900C
Powyzej 1900C zaczyna sie stopniowy rozktad termiczny zywicy poliuretanowej. W
temperaturze okoto 8000C zywica poliuretanowa jest catkowicie wypalona.

220 4

%

40 -

-60 4

Am/m, %

Am/m,

-80 -

-100

T T T T T T T T T T T ' ' L I ' J I J I
0 200 400 600 800 1000 0 200 400 600 800 1000

Rys. 7. Krzywa TG zywicy poliuretanowej w atmosferze
powietrza.
Fig. 7. TG curve of polyuretahane resin in air.

Rys. 8. Krzywa TG kompozytu Al203/zywica poliuretanowa
(83% obj. zywicy) w atmosferze powietrza.
Fig. 8. TG curve of Al203/polyurethane resin composite
(85 vol.% of resin) in air.

Na rys. 9 pokazano wykres zaleznosci naprezenie sciskajgce — skrocenie wzgledne dla
kompozytu pianka korundowa/zywica poliuretanowa. Dla poréwnania na rys. 9 naniesiono
dane dla materiatu kruchego - pianka korundowa oraz dla elastomeru - zywica poliuretanowa.
Pierwszym etapem Sciskania jest zakres sprezysty. Nastepnie nastepuje przenoszenie
obcigzenia przez elastomer, ktory ulega znacznemu wyboczeniu (rys. 10). Stad zakres
odksztatcenia dla kompozytu jest wiekszy niz dla pianki ceramicznej, ale kosztem
niewielkiego obnizenia wytrzymatosci na sciskanie. Niewielkie obnizenie wytrzymatosci na
Sciskanie kompozytu spowodowane jest dziataniem naprezen rozciggajgcych w kierunku
prostopadtym do osi Sciskania pod wptywem wyboczania komponentu elastomerowego
(rys.10). WytrzymatosC na rozcigganie dla materiatow ceramicznych jest znacznie mniejsza
niz wytrzymatosc¢ na sciskanie.
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Rys. 9. Naprezenie Sciskajgce — skrocenie wzgledne dla kompozytu korund/zywica poliuretanowa oraz dla pianki korundowej
I zywicy poliuretanowey.
Fig. 9. Compression stress — strain for the alumina/polyurethane resin composite, alumina foam and polyurethane resin.
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Rys. 10. Probka z zywicy poliuretanowej poddanej obcigzeniu Sciskajgcemu: (a) — bezpoSrednio po usunieciu obcigzenia
Sciskajgcego, (b) — po 5 min. od usuniecia obcigzenia Sciskajgcego.
Fig. 10. Polyurethane resin sample after compression strength test: (a) — immediately after removing compression load, (b) —
5 minutes after removing compression load.

Whioski
Conclusions

1. Stwierdzono bardzo dobrg zgodnos¢ modutow Younga pianek korundowych pomiedzy
wartosciami doswiadczalnymi wyznaczonymi ultradzwiekowo oraz metodg wzbudzania
iImpulsow a symulacjg numeryczng z zastosowaniem metody elementow skonczonych.

2. Wytworzone pianki korundowe przeznaczone do nasycania polimerami charakteryzowaty
sie porowatoscig w zakresie 66-88%, srednig srednicg komorek od 108 do 308 um i srednig
srednicg okien od 11 do 105 pm. Wytrzymatosc¢ na sciskanie wynosita od 5,3 do 91,6 MPa, a
wytrzymatosc¢ na zginanie zawarta byta w zakresie 3,7 — 37,7 MPa. Duze, jak na materiaty
wysokoporowate, wartosci parametrow mechanicznych wynikajg z dobrze zageszczonego
szkieletu ceramicznego wytworzonego przez spienianie zawiesin korundowych z
rozpuszczong agaroza.

3. Opracowano technologie wytwarzania kompozytow ceramiczno-polimerowych: korund-
zywica poliuretanowa poprzez infiltracje dyspersyjnej zywicy poliuretanowej do pianki
ceramicznej.

4. Kompozyty Al203/zywica poliuretanowa w probie sciskania wykazywaty wiasciwosci
typowe dla potgczenia materiatu kruchego z elastomerem.

Conclusions:

1. The simulated values of the elastic modulus of alumina gelcast foams showed very good
agreement with the real experimental tests by impulse excitation of vibration and ultrasound.
2. . The ceramic foams designed for polymer infiltration were characterized by porosity in the
range 66-88%, average cell diameter of 108-308 um, average window diameter of 11-105 pym.
In the porosity range 66-88% the compressive and flexural strengths were found to be 5,2-
91,6 MPa and 3,7-37,7 MPa, respectively. High mechanical strengths of these porous
materials are due to dense ceramic skeleton. The ceramic skeleton was manufactured by
foaming of alumina suspensions containing agarose.

3. The fabrication process of ceramic-polymer composites (Al203/polyurethane resin) was
development via infiltration of dispersed polyurethane resin into alumina foams.

4. The composites Al203/polyurethane resin in compression test showed typical behavior for
ceramic-elastomer joints.

{ Przyktady zastosowania w lotnictwie }

Examples of application in aviation

Mozliwosci zastosowania w lotnictwie pianek ceramicznych i kompozytow wytworzonych
przez infiltracje metalu lekkiego do pianki ceramicznej:

- pianki Al203 jako pochtaniacze dzwieku,

- kompozyty AICu5/AI203 -styki elektryczne odporne na scieranie,

- kompozyty Mg-Al/Al203 - elementy ttumienia hatasu i drgan,

- kompozyty AIMg5/AI203 — tarcze hamulcowe w elementach podwozia,
- kompozyty AISi11/AI203 - denka ttokow

Indicators of the project

{ Wskazniki realizacji celow projektu }
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