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Results

[ Wyniki badan

Opracowanie technologii wytwarzania korundowych ksztaltek o budowie piany jako
matryc do infiltracji metalami i polimerami.

Design of alumina bodies having foam structure as a preforms for metal and polymer
infiltration

|zolacja cieplna i1 akustyczna powinna charakteryzowacC sie jak najnizszg wartoscig
wspotczynnika przewodzenia ciepta, ttumic dzwieki w okreslonych zakresach czestotliwosci, byC
odporng na oddziatywanie ognia, czy wilgoci. Ponadto, powinna mie¢ dobre wtasciwosci
mechaniczne, pracowac w duzym zakresie temperatur oraz oznaczac sie wzglednie niskg cena.
Obecnie stosowane izolacje akustyczne i termiczne mozna podzieli¢ na trzy rodzaje: organiczne
materiaty porowate, nieorganiczne materiaty porowate oraz metalowe materiaty porowate.
Powszechnie wykorzystywane piankowe wyroby poliuretanowe mogag byc stosowane w zakresie
temperatury od -150 do +150, krétkotrwale do 250°C. Z kolei wetna szklana, chetniej uzywana w
technice izolacyjnej, m.in. z uwagi na niskie koszty produkcji oraz tatwosC montazu, jest
niebezpieczna dla zdrowia i ma tendencje do chtoniecia wody oraz zbijania sie, przez co traci
swoje cenne wifasciwosci izolacyjne. Ze wzgledu na toksyczny proces produkcji widkien
szklanych, a takze toksycznos¢ samych wiokien, w najblizszej przysztosci takze materiaty
wtokniste bedg musiaty zostac¢ zastgpione materiatami piankowymi, np. z tradycyjnego SiO2 lub
z weglikow o budowie nanolaminatu Ti2AIC. Ponadto, porowata struktura pianki ceramicznej o
matej gestosci, wykonana z Al203 dodatkowo infiltrowana polimerem o matej lepkosci lub
kompozyt typu ,sandwich” na osnowie pianki ceramicznej z dwiema warstwami polimeru, daje
mozliwos¢ wytworzenia materiatow lekkich, z mozliwoscig ukierunkowania tego typu
kompozytow pod katem okreslonych zastosowan, m.in. w przemysle lotniczym jako bariery
akustyczne.

Thermal and acoustic insulations should be characterized by low coefficient of thermal
conductivity, resistance of the fire or moisture. In addition, it should have good mechanical
properties, absorb the sound in accurate frequency area, work in a wide temperature range and
characterized by quite low costs. In these days, some acoustic and thermal insulations can be
found as organic porous materials, inorganic porous materials and metal porous materials. The
polyurethane foams, commonly used, can work in the temperature range from -150 to +150,
sometimes to 250°C. In turn, glass wool, often used in insulation technology, including the low
production costs and ease installation, it is dangerous to health and tends to absorb water and
clump together, so in consequence lost their valuable insulating qualities. Due to the toxic
process of manufacture the glass fiber and the toxicity of the fibers, in the near future it will be
necessary to include the fibrous materials and replace by foam materials, such as SiO2 or Ti2AIC.
Furthermore, the ceramic porous structure characterized by low density such as Al203 can be
infiltrated by polymer with low viscosity or can be produced "sandwich" composites with ceramic
matrix and polymer alloys, so it is possible to produce lightweight materials, with the possibility of
targeting these types of composite materials for specific applications, such as in the aerospace
iIndustry as acoustic barriers.

Wykonanie pianek ceramicznych z Al203, SiO2 i Ti2AIC metodg zelowania spienionej
zawiesiny

Pianki ceramiczne AI203, SiO2 i Ti2AlIC wytworzono metodg zelowania spienionej zawiesiny
(rys. 1). Bezposrednie spienianie pozwala na wytworzenie ksztattek ceramicznych
charakteryzujgcych sie niemal wytgcznie porowatoscig otwartg. Polega na dodaniu do
uptynnionej zawiesiny ceramicznej srodka pianotworczego, nastepnie mechanicznym
spienieniu i natychmiastowym utrwaleniu struktury piany w formie poprzez wytworzenie
hydrozelu w wyniku reakcji polimeryzacji monomerow rozpuszczonych w zawiesinie
ceramicznej. Surowg, porowatg ksztattke ceramiczng poddaje sie procesom suszenia, a
nastepnie wypalania spoiwa organicznego oraz spiekania w okreslonej temperaturze.

Formowanie,

T suszenie,
Spienianie . .

spiekanie

—_ > —_—
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Rys. 1. Schemat procesu wytwarzania pianek ceramicznych metodg zelowania spienionej zawiesiny.
Fig. 1. Scheme of the alumina foam manufacture process, known as gel-casting method.

Ceramiczne materiaty piankowe otrzymane metodg gel-casting charakteryzujg sie
wystepowaniem sferycznych makroporow, zwanych takze komaérkami, potgczonych ze sobg
za pomocg okienek, ktore tworzg system wzajemnych potaczen pomiedzy komorkami piany. Z
technologicznego punktu widzenia wytwarzanie pianek o porowatosci wytgcznie otwartej jest
bardzo istotne, poniewaz oznacza, ze materiat zawierajgcy pory otwarte jest przepuszczalny
dla cieczy i gazow i stwarza dobre warunki hydrodynamiczne. Na rys. 2 przedstawiono
zdjecia pianek wykonanych z AlI203 o porowatosci catkowitej 92% wykonane cyfrowym
aparatem fotograficznym (rys. 2a), przy uzyciu mikrotomografii komputerowej (rys. 2b) oraz
skaningowym mikroskopie elektronowym (rys. 2c)

korundowej z mikrotomografu (b), SEM pianki korundowej (c).
Fig. 2. The alumina foam samples with total porosity of 92% made by gelcasting of foams method (a), microtomography of
alumina foam (b), SEM image of the alumina foam (c).

Jednymi z najistotniejszych parametrow, charakteryzujgcych tworzywo porowate sg srednice
porow i okien, a takze rozktad ich wartosci, ktore okreslajg gazo- i cieczo-przepuszczalnosc,
opory przeptywu, zdolnosc filtrujgca, a takze wytrzymatos¢ mechaniczng tworzywa
porowatego. Metodg analizy obrazu wyznaczono srednice zastepcze komorek | okien pianki
korundowej Al203 o porowatosci catkowitej 92% (rys. 3).
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Rys. 3. Rozktad rozmiarow Srednic komorek (a) i Srednic okien (b) w piance AlI203
0 porowatosci catkowitej 92%.
Fig. 3. Cell size distribution (a) and window size distribution (b) for AI203 foam with total porosity of 92%.
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Results

W badaniach eksperymentalnych wykonano rowniez porowate ksztattki ceramiczne z SiO2.
Produkty krzemionkowe wykazujg znaczgcg odpornosc na korozje i odpornosc na wstrzgsy
cieplne, niski wspotczynnik rozszerzalnosci cieplnej, a takze dobre wiasciwosci izolacyjne. Te
wtasciwosci sprawiajg, sg doskonatym kandydatem do produkcji materiatow strukturalnych |
funkcjonalnych w wielu dziedzinach, w tym szkfa, metalu, czy przemystu lotniczego. Na rys. 4
przedstawiono zdjecia pianki o porowatosci catkowitej 86% wykonanej z SiO2.

Rys. 4. Pianka z SiO2 o porowatosci catkowitej
86% wykonana metodg zelowania spienionej
zawiesiny (a), obraz SEM pianki wykonanej z

SiO2 (b).
Fig. 4. The SiO2 foam sample with total
porosity of 86% made by gelcasting of foams
(a), SEM image of the SiO2 foam (b).

SiO2 o porowatosci catkowitej 86% (rys. 5).
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Rys. 5. Rozktad rozmiarow Srednic komorek (a) i Srednic okien (b) w piance z SiOZ2 o porowatoSci catkowitej 86%.
Fig. 5. Cell size distribution (a) and window size distribution (b) for SiO2 foam with total porosity of 86%.

Badania wstepne przeprowadzono rowniez dla weglikow o budowie nanolaminatu (ang. MAX
phases). Sg to uktady trojsktadnikowe o ogoélnym wzorze Mn+1AXn, gdzie: n=1-3, przy czym
M jest to metal przejsciowy grupy IlIA 1 IVA, natomiast X jest atomem wegla lub azotu. Zwigzki
te posiadajg niezwykte wtasciwosci. Z jednej strony zachowujg sie jak metale, dotyczy to ich
tatwej obrabialnosci, przewodnosci cieplnej i elektrycznej. Z drugiej strony pod wzgledem
sztywnosci, odpornosci na utlenianie | odpornosci termicznej, zachowujg sie jak ceramika Do
tej grupy nalezy m.in. Ti2AIC. Witasciwosci pianek wykonanych z tego materiatu, z uwagi na
ich wlasciwosci samosmarujgce. Mogg byc bardzo interesujgce dla zastosowan
przemystowych, m.in. materiatow o wysokiej wydajnosci. Do nanolaminatow w ukfadzie Ti-Al-
C-N nalezg potrojne zwigzki typu 211, 312 oraz 413 (rys. 6a), takie jak np. Ti2AIC, Ti3AICZ2, i
Ti2AIN (rys. 6b).
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Do podstawowych zalet nanolaminatow jako materiatow konstrukcyjnych zaliczy¢ mozna:
wysokg sztywnosc¢ (315-360 GPa), dobrg odpornosc¢ na kruche pekanie (6,5-9,5 MPa.mO0,5),
stosunkowo wysokg energie pekania (~60 J.m-3), dobrg wytrzymatosc¢ (~650 MPa),
stosunkowo niewielkg twardos¢ (~3 GPa) oraz dobrg odpornosc¢ chemiczng i termiczna.
Wysoka wartos¢ odpornosci na kruche pekanie w potgczeniu z mozliwoscig deformacji
plastycznej jest wynikiem dziatania ztozonego mechanizmu pekania, ktory dodatkowo zalezy
od mikrostruktury materiatu, zwtaszcza od wielkosci, ksztattu i wzajemnej orientacji ziaren.
Morfologie ceramiki weglikowej Ti2AIC otrzymanej przy uzyciu 3% roztworu agarozy po
procesie suszenia oraz SEM pianki z Ti2AIC po spiekaniu przedstawiono na rys. 7

-

Rys. 7. Morfologia ceramiki weglikowej
(Ti2AIC) otrzymanej przy uzyciu 3%
roztworu agarozy (po procesie suszenia)
(a), SEM pianki z Ti2AIC po spiekaniu
(b).

Fig. 7. Ti2AIC morphology obtained by
using 3% of agarose solution (after
drying) (a), SEM image of the Ti2AIC
foam after sintering (b).

Za wielkosc komorek piany | okienek na sciankach komorek odpowiedzialne sg procesy utarty
stabilnosci piany (ociekanie kapilarne lub grawitacyjne oraz rozrost pecherzykow piany),
ktore zachodzg od poczatku jej wytwarzania, az po utrwalenie przez zelowanie. W
materiatach piankowych wytwarzanych metodg zelowania spienionej zawiesiny rozmiar
komorek i okien zalezy od wielu czynnikow, tj. lepkosci zawiesiny, stezenia surfaktanta,
predkosci obrotowej mieszadta oraz czasu spieniania.

Wytworzenie i charakterystyka kompozytow pianka korundowa/elastomer silikonowy

Podstawowym warunkiem wytworzenia kompozytow ceramiczno-polimerowych o wzajemne;
perkolacji faz byt dobor odpowiedniego wypetnienia polimerowego. Przy wyborze polimeru
kKierowano sie przede wszystkim jego matg lepkoscig (w zakresie 500-1500 mPa-s),
warunkujgcg przenikanie polimeru do pianek ceramicznych bez jej uszkodzenia pod wptywem
podcisnienia w procesie infiltracji, a takze minimalnym skurczem utwardzania. Kompozyty
wytworzono w procesie infiltracji prézniowej (rys. 8) elastomeru silikonowego do pianki
korundowej o porowatosci catkowitej 88% w komorze prozniowej Nuve EV018.

Rys. 8. Schemat procesu wytwarzania
kompozytow ceramiczno-polimerowych o
strukturze infiltrowanej: a) polimer, b) pianka
ceramiczna, ¢c) kompozyt ceramiczno-
polimerowy.

Fig. 8. Scheme of the ceramic foam with
polymer solution infiltration: a) polymer, b)
ceramic foam, c¢) ceramic-polymer
composite.

Badania morfologii kompozytow przeprowadzono przy uzyciu skaningowego mikroskopu
elektronowego, co pozwolito na doktadne poznanie mikrostruktury porow wewnatrz pianek
korundowych po zapetnieniu ich
elastomerem silikonowym i ocene
stopnia przylegania polimeru do
ceramicznej osnowy (rys. 9).

Rys. 9. Obrazy SEM kompozytu AlI203
88%/elastomer silikonowy.
Fig. 9. SEM image of AI203 85%y/silicone
elastomer composite.

Dla wytworzonych kompozytow Al203 85%/elastomer silikonowy oraz niezapetnionych pianek
korundowych oraz dodatkowo wytworzonych kompozytow warstwowych (elastomer-pianka
korundowa-elastomer) zmierzono poziomy hatasu za przegrodami (rys. 10a) wykonanymi z

pianek Al203: S-3 i S-5, elastomerow silikonowych: S-2 i S-4 oraz kompozytu pianka
korundowa/elastomer silikonowy o strukturze infiltrowanej: S-6 i kompozytu pianka
korundowa/elastomer silikonowy o strukturze warstwowej: S-1. Charakterystyke probek
przedstawiono w tabeli 1. Badania wykonano w Instytucie Podstawowych Problemow Techniki
PAN przez dr inz. Tomasza Zielinskiego.

Tabela 1. Charakterystyka pianek korundowych i NI Grubosc Masa Gestosc
kompozytéw poddanych badaniom probki [mm] [g] [g/em’]
akustycznym. 51 14,7 7,6 0,82
Table 1. Characteristic of the alumina foam and ) 13.7 8.7 104

composite samples designed for acoustic tests

S-3 14.4 4,2 0.45
S-4 7.8 59 1.18
S-5 8.9 21 0,36
S-6 10,5 8.9 1,28

Pomiary sporzadzono dla szesciu poziomow szerokopasmowego hatasu, tj.: 78.6 dB, 84.3
dB, 87.9 dB, 90.3 dB, 92.2 dB oraz 94.0 dB. Dodatkowo na rys. 10b przedstawiono stopien
redukcji poziomu hatasu przez przegrode akustyczng, obliczony jako roznica poziomu hatasu
zrodtowego i hatasu zmierzonego za przegroda.

Rys. 10. Poziom redukcji hatasu za przegrodami
wykonanymi z pianek AI203: S-3 i S-5,
elastomerow silikonowych: S-2 i S-4 oraz
kompozytu pianka korundowa/elastomer
Silikonowy o strukturze infiltrowanej: S-6 i

o - T kompozytu pianka korundowa/elastomer
- silikonowy o strukturze warstwowej: S-1 (a).
L Stopien redukcji poziomu hatasu przez przegrode
akustycznag, obliczony jako roznica poziomu
hatasu zrodtowego i hatasu zmierzonego za
przegrodg (b).
Fig. 10. The noise level reduction behind of the
| barriers made from AlI203 foams: S-3 and S-5;
! silicone elastomers: S-2 and S-4; alumina
A By ] foam/silicone composites with an infiltrated
S — L - — network structure: S-6 and the alumina
i e Ml iy IR B S B8 R W 85 5 foam/silicone layer structure composite: S-1 (a).
Degree of the noise reduction by the sound
barrier, calculated as difference between noise
source and noise measured behind of barrier (b).
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Conclusions

1. Metodg zelowania spienionej zawiesiny mozliwe jest wytworzenie pianek ceramicznych
(AlI203, SiO2, Ti2AIC) o charakterystycznej mikrostrukturze, prognozowanej porowatosci,
sSrednicy zastepcze] makroporow oraz srednicy ich wzajemnych potgczen w wyniku
kontrolowania procesow fizycznych i chemicznych podczas spieniania i zelowania.

2. Pianki ceramiczne wytworzone z Al203, SiO2 oraz Ti2AIC oraz kompozyty pianka
ceramiczna-polimer (lub pianka ceramiczna-metal) o strukturze infiltrowanej stwarzajg
mozliwosc otrzymania nowych materiatdbw o wybranych wiasciwosciach funkcjonalnych przy

jednoczesnie matej gestosci.

Conclusions

1. Gel-casting of foams method makes possibility to prepare the ceramic foams (with Al203,
SiO2 and Ti2AIC) characteristic microstructure, predicted porosity, mean diameter of the
macropores and diameter of their interconnections by controlling physical and chemical
processes during the foaming and gelling steps.

2. Ceramic foams made from Al203, SiO2 and Ti2AIC and alumina foam matrix composites
are good candidates to obtain a new materials with selected functional characteristics with the
low density simultaneously.

Examples of application in aviation

{ Przyktady zastosowania w lotnictwie }

Kompozyty na osnowie pianki ceramicznej: ostony akustyczne i balistyczne.

-Gesty Ti2AIC: elementy grzewcze, dysze, tozyska wysokotemperaturowe, elektrody
wysokotemperaturowe, wartwy ochronne na krytyczne czesci silnika, absorbery drgan
mechanicznych, powierzchnie elektrycznych kontaktow slizgowych.

-Porowaty Ti2AIC: osnowy kompozytow ceramiczno-metalicznych, a takze przewodzgce prad
elektryczny podtoza katalizatorow.

Possibility of aerospace applications of ceramic foams and composites fabricated by light
metal infiltration into ceramic foams:

-Ceramic matrix composites: acoustic and ballistic shields.

-Dense Ti2AIC: heating elements, nozzles, bearings, high temperature, high temperature
electrode, the protective layers on the critical engine parts, mechanical vibration absorbers,
the surfaces sliding electrical contacts

-Ti2AIC foam: matrix of the ceramic-metal composites, as well as electrically conducting
substrate of catalytic converters.

{ Wskazniki realizacji celow projektu }
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