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Wyniki badan

Results

Wytwarzanie kompozytéw aluminiowo-ceramicznych z weglem szklistym

W wyniku potaczenia technologii zelowania spienionej zawiesiny, nanotechnologii

wytwarzania wegla szklistego i infiltracji ciSnieniowej opracowano catkowicie nowg

technologie wytwarzania kompozytow z osnowg ze stopow aluminium zbrojonych ceramikg |

weglem szklistym. Istotg tej technologii jest mozliwos¢ zmniejszenia gestosci kompozytu

dzieki zastosowaniu hybrydowego zbrojenia, tj. pianek z tlenku glinu wypetnianych weglem

szklistym. Wytwarzanie takich kompozytow sktada sie z nastepujacych etapow:

1. wytworzenie pianki o porowatosci do 90% zapewniajgcej duzg odpornosc¢ na zuzycie oraz
zmniejszenie gestosci kompozytu,

2. nasgczanie pianki prekursorem wegla szklistego zapewniajgcego mate opory tarcia i
zuzycie wspotpracujgcych slizgowo skojarzen,

3. piroliza prekursora w atmosferze argonu,

4. cisnieniowa infiltracja nasgczonej weglem szklistym pianki ciektym stopem np.. aluminium.

By combining gelcasting of foams, nanotechnology of glassy carbon manufacturing and

pressure infiltration, it was possible to elaborate novel manufacturing technology of

composites with aluminium alloys matrix reinforced with ceramics and glassy carbon. The

essence of this technology is the ability to decrease the density and increase tribological

properties of the composite through the application of hybrid reinforcement e.q. foams from

aluminium oxide filled with glassy carbon..

Preparation of these composites consists of the following steps:

1. production of foam with porosity of up to 90% which would ensure high wear resistance and
reduce composite density,

2. foam saturation with a glassy carbon precursor which would guarantee low friction
resistance and low wear of sliding contacts,

3. precursor pyrolysis in argon atmosphere,

4. pressure infiltration with e.qg. aluminium alloy penetrating the foam saturated with glassy
carbon

Wytwarzanie pianki ceramiczne

Wytworzone pianki sktadajg sie z ceramicznych sferoidow o sredniej srednicy okoto 100 um
zlepionych ze sobg sciankami (rys. 11 2). W sciankach sferoidow znajdujg sie pory, ktore
umozliwiajg ich nasgczanie wybranymi substancjami. Wytrzymatosc¢ pianek jest wystarczajgca
do cisnieniowej infiltracji ciektymi stopami.

The foams produced are composed of agglomerated ceramic spheroids with a average
diameter of about 100 um. The walls of spheroids are joined (Figs.1 and 2). There are pores
in the walls of spheroids which make their saturation with chosen liquid substances possible.
The strength of foams is high enough for pressure infiltration with liquid alloys to occur.
The foams produced are composed of agglomerated ceramic spheroids with a average
diameter of about 100 ym. The walls of spheroids are joined (Figs.1 and 2). There are pores
in the walls of spheroids which make their saturation with chosen liquid substances possible.
The strength of foams is high enough for pressure infiltration with liquid alloys to occur.

Rys. 1. Ksztaftka z porowatej pianki
ceramicznef przed (a) i po(b) nasgczaniem
prekursorem weglowym, oraz po infiltracji
Struktury ceramicznej zawierajgcym warstwe
wegla szklistego stopem aluminium AC-AIMg5
(c) i AC-AICuMg1 (d)

Fig. 1- Preform from porous ceramic foam
before (a) and after (b) carbon introduction
and after infiltration with AC-AIMg5 (c) and

AC-AICuMg1 (d) aluminium alloy
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Rys. 2. Powierzchnia pianki ceramicznej przed nasgczaniem (a) oraz po nasgczaniu prekursorem wegla i pirolizie (b, c) i
rozktad pierwiastkow (d) SEM: 1- otwarte pory do infiltracji stopem osnowy, 2- pory zamkniete weglem szklistym, 3- fragmenty
wegla szklistego w sferoidzie ceramicznym
Fig. 2- Ceramic foam surface before (a) and after (b, c) carbon precursor introduction and its pyrolysis; element distribution
(d), SEM: 1 — open pores for matrix infiltration, 2 — pores closed with glassy carbon, 3 — glassy carbon piece inside ceramic

Nasaczanie pianki ceramicznej prekursorem wegla
Ceramic foam saturation with a carbon precursor

Wegiel szklisty na powierzchniach wewnetrznych i zewnetrznych sferoidéw porowatej
ceramiki tlenkowej (rys. 1b) otrzymuje sie przez karbonizacje wprowadzonego wczesniegj
prekursora wegla w postaci polimeru polialkoholu furfurylowego w obecnosci katalizatora.
Katalizatorem moze byc¢ kwas solny. Metoda ta polega na impregnacji ceramiki prekursorem,
wegla a nastepnie wysuszeniu w 900C . Czas nasgczania decyduje o ilosci wytworzonego
wegla.

Zaimpregnowang ceramike wystawia sie na dziatanie par alkoholu furfurylowego w
temperaturze od 200 do 900C. Polimeryzacja osadzajgcych sie par alkoholu i pozniejsza
piroliza alkoholu furfurylowego (FA) jest interesujgca ze wzgledu na rodzaj wegla uzyskanego
po pirolizie (wegiel amorficzny), zas wysoka wydajnosc¢ karbonizacji sprawia, ze alkohol
furfurylowy stanowi bardzo dobre zrodto wegla.

Synteza wegla szklistego w ceramice piankowej
Glassy carbon synthesis in foam ceramics

Pirolize prekursora wegla przeprowadza sie przez ogrzewanie zaimpregnowanej ceramiki w
temp. do 10000C w obecnosci argonu w czasie potrzebnym do wytworzenia wegla szklistego.
W ten sposob powstaje wegiel szklisty, ktorego scianki zamiast ptaszczyzn grafenowych sg
zbudowane z wegla amorficznego lub o strukturze turbostratycznej. Po schtodzeniu ceramika
tlenkowa jest pokryta weglem szklistym po stronie zewnetrznej i wewnetrznej, czemu
towarzyszy potysk powierzchni, rysunki 2b, 2c, 2d 4 i 5. Wiecej informacji na temat
wytwarzania kompozytu mozna znalezC w opisie patentowym [9].

Infiltracja pianki stopem aluminium
Foam infiltration with aluminium alloy

Po zakonczeniu procesow nasgczania prekursorem wegla i pirolizie jest wykonywany proces
infiltracji wybranym stopem aluminium. Jest on wykonywany w formie pod cisnieniem do 60

MPa. Do infiltracji uzyto dwoch stopow odlewniczych, tj. AC-AIMg5 i AC-AICu3Mg1
stosowanych do wytwarzania elementow maszyn.
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Rys.3. Mikrostruktury kompozytu z osnowg ze stopu ACLAICuMg1 (a) oraz stopu AC- AIMg5
Fig. 3- Polished crossections of examined composite with AC-AICuMg1 matrix (a) and AC- AIMg5 matrix (b)

Struktura i wybrane wiasciwosci kompozytu
Structure and selected composite properties

Strukture wytworzonych kompozytow badano mikroskopem skaningowych na zgtadach
metalograficznych. Wyniki przedstawiono na rysunkach 4 i 5. Kompozyty z obydwoma
osnowami, tj. stopami aluminium z miedzig i magnezem charakteryzujg sie rownomiernym
rozmieszczeniem zarowno osnowy jak i fazy zbrojgcej oraz smaru statego, jakim jest wegiel
szklisty. Na rysunku 4 widac¢ ceramiczne sfery wypetnione stopem osnowy. Srednia srednica
sfer jest nierownomierna, dlatego eliptyczne fazy osnowy majg rézng srednice. Na rys. 4
pokazano granice fazy stopu osnowy, wegla szklistego i ceramicznej fazy zbrojgcej. Z rysunku
wynika, ze warstewki wegla szklistego w kompozycie z osnowg ze stopu AIMg5 i ze stopu
AICuMg1 majg podobne grubosci, tj. okoto 15 um..
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Rys. 4. Granica rozdziatu pomiedzy stopami aluminium a ceramicznymi mikrosferami w kompozycie dla osnowy ze stopu
AICuMg1 (a,c) i osnowy AIMg5 (b,d): 1- pianka ceramiczna, 2- warstwa wegla szklistego, 3- materiat osnowy.
Fig. 4- Boarder zone between aluminium alloy and ceramic spheroid for composite with AICuMg1 (a, c) and AIMg5 (b, d) alloy
matrix: 1- ceramic spheroid, 2- glassy carbon film, 3 - aluminium alloy matrix
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Rys.5. Ceramiczne sferoidy pokryte weglem szklistym: a) przepolerowany sferoid tlenkowy z pozostatoscig warstewki wegla,
b) przepolerowany sferoid wypetniony pasemkami wegla szklistego i odtamkami ceramiki
Fig. 5- Aluminia spheroid coated with glassy carbon film and filled with bundles of glassy carbon: a) opened oxide spheroid
with remaining carbon film, b) opened oxide spheroid with glassy carbon layer bundles and ceramic splinters

Wytrzymatos¢ na sciskanie i odpornos¢ na zuzycie
Compressive strength and wear resistance

WytrzymatoSC na sciskanie opracowanych kompozytow jest istotha ze wzgledu na ich
potencjalne zastosowania do wytwarzania elementow silnikow spalinowych. Badanie
wytrzymatosci na sciskanie wykonano na ksztattkach przygotowanych zgodnie z EN ISO
7500011. Badany kompozyt charakteryzuje sie wytrzymatoscig na sciskanie Rc=219,4 MPa i
A=18,5% przy wytrzymatosci osnowy Rc=50,5 i A=47,1%.

Wstepne badania tribologiczne materiatu osnowy i kompozytu wykonano w ruchu posuwisto-
zwrotnym na stanowisku symulujgcym warunki pracy bezolejowych sprezarek powietrza i
rozruchu zimnych maszyn ttokowych, tj. gdy lepkosc oleju jest zbyt duza i smarowanie
rozbryzgowe jest nieskuteczne (rys.6). Wezet tarcia tego stanowiska stanowig wycinki z
ptaszcza ttoka (szescian o boku 10 mm) i gtadzi tulei cylindrowej (prostopadtoscian 140x16x8
mm). Widoki probek i przeciwprébek uzytych do badan przedstawiono na rys. 7. Badania
przeprowadzono w warunkach tarcia technicznie suchego. Podczas badan mierzono sity
tarcia przy predkosci wzglednej v=2,5 m/s i nacisku jednostkowym probki na przeciwprobke
p=2 MPa. Dla okreslenia wptywu obecnosci wegla szklistego na wtasciwosci tribologiczne
przeprowadzono badania porownawcze kompozytu zawierajgcego tylko osnowe i ceramiczne
sferoidy tlenkowe oraz kompozytu zawierajgcego osnowe, sferoidy tlenkowe i wegiel szklisty.
Wyniki zestawiono na rysunkach 8 i 9.
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Rys.6. Schemat stanowiska do badan tribologicznych: 1- przeciwprobka (kompozyt), 2- probka (zeliwo), 3- prowadnica, 4-
uchwyty probek, 5- przetwornik sity, 6- tensometry w uktadzie petnego mostka, 7-sitownik hydrauliczny, 8- popychacz
przegubowy, 9- otwor na termoelement, 10- 4/2 rozdzielacz, 11- ciSnieniomierz, 12- pompa hydrauliczna.

Fig. 6- Scheme of the tribological tester: 1 - counter-specimen: prism 14 x 8 x 65 (tested coating on Al-alloy); 2 - specimen:
cube 10 mm (cast iron); 3 - slide way; 4 - hinged specimen holder; 5 - force sensor; 6 - strain gauge bridge; 7 - hydraulic
cylinder; 8 - hinged pusher; 9 - bore for thermocouple; 10 - 4/2 manipulator; 11 - pressure gauge; 12 - hydraulic pump

Rys. 7. Probki i przeciwprobki uzyte do badan: a) kompozyt z ceramikg, b) kompozyt z ceramikg i weglem szklistym, c)
przeciwprobka z zeliwa GJL-300.
Fig. 7- Samples and countersamples used for investigations: a) composite with ceramics, b) composite with ceramics and
glassy carbon, ¢c) GJL-350 cast-iron
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Rys. 8. ZaleznosSc¢ wspofczynnika tarcia w skojarzeniu kompozyt/GJL-300 w funkcji czasu wspotpracy: a) kompozyt nie
zwierajgcy pokrycia z wegla szklistego, b) kompozyt z pokryciem z wegla szklistego.
Fig. 8- Friction coefficient in composite/GJL-350 contact versus sliding time: a) composite without GC, b) composite with GC
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Rys. 9. Powierzchnie kompozytu bez pokrycia z wegla szklistego po tarciu (widoczne spekania i wykruszenia spowodowane
odksztatceniami ceramicznych sferoidow)
Fig. 9- Surfaces of composite without GC after sliding (cracks and crushes caused due to ceramic spheroid deformation)

O wiasciwosciach tribologicznych analizowanych materiatow kompozytowych decydujg m.in..
wtasciwosci wytrzymatosciowe materiatu osnowy, ilos¢ wegla szklistego oraz jego
rownomierne rozmieszczenie i potaczenie z osnowg. W opracowanych kompozytach wegiel
szklisty jest umiejscowiony na sciankach sferoidow ceramicznych w postaci ciggtej warstewki
oraz wypetnia niektore ze sferoidow wigzkami (rys. 5). Takie rozmieszczenie dziatajgcego jako
smar staty wegla szklistego zapobiega sczepianiu adhezyjnemu podczas wspotpracy
slizgowej, np. z stopem aluminium lub zeliwem.

Badania wytrzymatosciowe wykazaty, ze wprowadzenie do osnowy 10% sfer tlenku glinu
spowodowato znaczne (4,3 razy) zwiekszenie wytrzymatosci na sciskanie oraz pogorszenie
plastycznosci (2,5 krotne). Zwiekszenie wytrzymatosci jest spowodowane potgczeniami
sferoidow tworzgcych przestrzenny szkielet i wypetnienie ich stopem osnowy. Podczas
Sciskania przemieszczanie osnowy jest hamowane przez sferoidy.

Przeprowadzone badania tribologiczne kompozytéw we wspotpracy z zeliwem szarym w
warunkach tarcia technicznie suchego wykazaty, ze obecnosc¢ warstewki wegla szklistego na
sciankach tlenkowych sferoidow zmniejsza wspotczynnik tarcia z 0.3 (rys 8a) dla kompozytu
bez wegla do 0.12 (rys. 8b) dla kompozytu z weglem. Mechanizm zuzywania
wspotpracujgcych elementow jest podobny dla obydwoch kompozytow. W skojarzeniu
dominuje zuzywanie Scierne. Zeliwo jest zuzywane przez twarde sferoidy tlenkowe. Podczas
wspotpracy slizgowej kompozytu zawierajgcego wegiel szklisty produkty zuzycia wegla
osadzajg sie na wspotpracujgcych powierzchniach tagodzgc tarcie (rys. 10). Czesc sferoidow
pokrytych weglem znajdujgca sie w strefie tarcia (rys. 10a and b) jest zrodtem smaru statego
powodujgcego zmniejszenie sit tarcia. Sferoidy znajdujgce ponizej powierzchni styku nie biorg
udziatu w tarciu (rys 10c and d). W poczgtkowych minutach wspotpracy skojarzenia ma
miejsce wykruszanie tlenku i inkludowanie do zeliwa. Te odtamki powodujg zuzywanie scierne
kompozytu. Po okoto 20 minutach wspotpracy produkty zuzywania ceramiki zostajg usuniete
ze strefy tarci i wspotczynnik tarcia stabilizuje sie (rys. 8b).

W skojarzeniu z kompozytem bez wegla szklistego wspotczynnik tarcia po kilku minutach
osigga warto$¢ okofo 0,3 i nie zmienia sie przez caly czas badan. Swiadczy to o
homogenicznej budowie kompozytu. Nie wypetnione catkowicie stopem osnowy sferoidy
znajdujgce sie bezposrednio pod powierzchnig styku pekajg w wyniku odksztatcen, zapadajgc
sie pociggajg do wnetrza materiat osnowy, co objawia sie lukowymi spekaniami (rys.9).

Rys 10. Powierzchnia kompozytu po
tarciu: pokryta weglem szklistym czgstka
ceramiczna ze Sladami tarcia (a i b) oraz
czgstki nie biorgce udziatu w tarciu (c i d)
prevents adhesive tacking at sliding e.g.
with another aluminium alloy or cast iron.

=&l Fig. 10- Surfaces of composite with GC
. after sliding: ceramic spheroid with sliding
tfraces (a and b) covered with GC and
spheroids which don’t take part in sliding
(c and d)

Whnioski

Conclusions

Jak wynika z przeprowadzonych badan jest mozliwe wytworzenie hybrydowego kompozytu z
osnowg ze stopu aluminium zbrojonego ceramicznymi sferami pokrytymi weglem szklistym.
Proces wytwarzania takich kompozytow sktada sie z trzech etapow, ). wytwarzania spienionej
ceramiki o porowatosci do 90%, nasgczania jej prekursorem wegla szklistego i pirolizy tego
prekursora oraz cisnieniowej infiltracji ciektym stopem. Dzieki takiemu procesowi uzyskuje sie
kompozyt o rownomiernym roztozeniu wegla szklistego w catej objetosci, co znacznie
poprawia wiasciwosci tribologiczne kompozytu. Dotychczasowe technologie wytwarzania
kompozytow z weglem szklistym nie gwarantowaty rownomiernego roztozenia wegla, co byto
ich istothym mankamentem zwiekszajgcym opory tarcia podczas wspotpracy slizgowej np. z
zeliwem ze wzgledu na mozliwosc lokalnego sczepiania ze stopem osnowy.

As the conducted investigations show, it is possible to produce hybrid composite with
aluminium alloy matrix and reinforced with ceramic spheres covered with glassy carbon. The
production process of such composites consists of three stages: production of foam ceramics
with 90% porosity, its saturation with glassy carbon precursor and precursor pyrolysis and
finally pressure infiltration with liquid alloy. The process designed in such a way makes it
possible to obtain a composite with uniform distribution of glassy carbon over the entire
volume which greatly improves tribological properties of a composite.

The technologies applied so far for the production of composites with glassy carbon require
mixing of the suspension and do not guarantee uniform carbon distribution. This seem to be
the most significant disadvantage increasing the frictional resistance during sliding, e.g. with
cast iron, since local tacking with matrix alloy is possible to occur.
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