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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

Motywem intensywnych prac nad wytwarzaniem struktur kompozytowych tgczgcych

materiaty ceramiczne i polimery, jest dgzenie do poprawy wybranych wiasciwosci
funkcjonalnych i/lub konstrukcyjnych obu tych komponentow z uwzglednieniem ich przysztego
zastosowania. Kompozyty ceramiczno-polimerowe o strukturze wzajemnie przenikajgcych sie
faz sg opracowywane w celu zwiekszenia wytrzymatosci mechanicznej lekkich i kruchych
pianek ceramicznych- stanowigcych osnowe kompozytu, w procesie infiltracji polimeru- fazy
wzmacniajgcej, charakteryzujgcego sie wiekszg wytrzymatoscig na sciskanie i zginanie w
przeciwienstwie do pianki ceramicznej.

Metody wyznaczania statych materiatowych kompozytu ceramiczno-polimerowego o
strukturze infiltrowanej, t. j. modutu Younga (modutu Kirchoffa, wspotczynnika Poissona), w
ktorym obie fazy charakteryzujg sie zupetnie innymi wtasciwosciami fizycznymi, nie sg
jednoznaczne w interpretacji. Powszechnie znane metody statyczne pomiaru majg te ujemng
strone, ze do otrzymania doktadnych wynikow, konieczne sg wieksze odksztatcenia, co jest z
reguty niemozliwe do osiggniecia dla materiatow kruchych , a tym samym dla kompozytow
powstatych przez potgczenie tych dwoch komponentow.

W niniejszej pracy dokonano analizy porownawczej wartosci eksperymentalnych modutu
Younga kompozytow pianka korundowaltrojfunkcyjna zywica epoksydowa o strukturze
wzajemnie przenikajgcych sie faz, otrzymanych tradycyjng metodg jednoosiowego sciskania,
a takze metodg ultradzwiekowg oraz metodg rezonansowg. Dodatkowo obliczono moduty
Younga kompozytow stosujgc regute mieszania.

The improvement of the functional and/or constructional properties the both of components in
the ceramic-polymer composites is the main subject of intensive work about their production
taking into account their future use. The ceramic-polymer composites with an interpenetrating
network structure are designed to increase the mechanical properties of the light and brittle
ceramic foam matrixes using the polymer reinforcing phase, which is characterized by a
greater compressive and flexural strength as opposed to a ceramic foam.

Methods of measuring an effective mechanical properties, such as Young's and Kirchoff's
modulus or Poisson ratio for composites with an interpenetrating network structure, where the
both of constituent phases have widely different physical properties are not uniform in an
interpretation. The well- known static methods have the basic disadvantage, to obtain the
properly results the highest strain values are needed, which is often impossible for brittle
ceramic or polymeric materials, therefore for composites which are obtained by connecting
the both of them.

In the present work the experimental mechanical properties, such as Young's modulus of
aluminaltri-functional epoxy composites with an interpenetrating network structure were
analyzed and compared by using the traditional static stress method, ultrasonic velocity and
impulse excitation of vibration measurements and with using the mixing rule.

Wytworzenie kompozytow pianka korundowaltréjfunkcyjna zywica epoksydowa o
wzajemnej perkolacji faz w procesie infiltracji prozniowej

Osnowe wytwarzanych kompozytow stanowity pianki korundowe o porowatosci catkowitej:
76%, 80%, 86%, 92%; gestosci w zakresie 0,33 - 0,98 g/cm3 oraz okreslonych wartosciach
wytrzymatosci na sciskanie (test jednoosiowego sciskania) i zginanie (test trojpunktowego
zginania) (Tab. 1).

Tabela 1. Parametry fizyczne i mechaniczne pianek korundowych uzytych jako osnowy do wytwarzania kompozytéw
ceramiczno-polimerowych.

Table 1. The physical and mechanical parameters of the alumina foams designed to ceramic-polymer composites
manufacture.

Porowatosc calkowita | Gestosc porowatey | Wytrzvmalosé | Modul |[Wytrzyvmalosc
osnowy korundowej, |osmowy korundowej,| mna sciskanie, | Younga., | na zginanie,
Pc [%0] p [g,"::ms] Rc [MPa] E [GPa] | Rg[MPa
76 0.34 30 7.0 20
&0 0,52 20 2.5 10
86 0.77 6 0.8 5
92 098 4 0.2 2

Faze infiltrujgcg (wzmacniajgcg) stanowita kompozycja trojfunkcyjnej zywicy epoksydowey:
triglicydylo-p-aminofenolu (TGAP) oraz utwardzacza: 4,4- diaminodifenylosulfonu (DDS)
(Rys.1). Wybor zywicy trojfunkcyjnej do wytwarzania kompozytéw ceramiczno-polimerowych
podyktowany byt m. in. jej matg lepkoscig (550-850 mPa-s), dobrg adhezjg do ceramiki,
minimalnym skurczem (>2%), duzg wytrzymatoscig na sciskanie po utwardzeniu (130 MPa), a
takze odpornoscig na dziatanie wody oraz ognioodpornoscig (wtasciwosci samogasngce).
Modut Younga trojfunkcyjnej zywicy epoksydowej wynosi 3,1 Gpa.
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Rys. 1. a) Trojfunkcyjna zywica epoksydowa: triglicydylo-p- aminofenol (TGAP),
b) utwardzacz: 4,4- diaminodifenylosulfon (DDS).
Fig.1. a) Tri-functional epoxy resin: triglycidylized p- aminophenol (TGAP),
b) 4,4- diaminodiphenyl sulfone as the curing agent.

Infiltracje pianek korundowych prowadzono w komorze prozniowej pod zmniejszonym
cisnieniem (10 hPa) przez ok. 60 minut w temperaturze 80°C (Rys.2). Nastepnie kompozyty
poddawano procesowi utwardzania w temperaturze 80 - 170°C wg opracowanego schematu,
w specjalnie zaprojektowanych formach silikonowych, ktére uniemozliwiaty wyptywanie
zywicy z pianek korundowych oraz pozwalaty na lepsze odprowadzanie ciepta podczas
procesu sieciowania zywicy epoksydowej w porach materiatu ceramicznego.

Rys. 2. Schemat procesu infiltracji zywicy epoksydowej do pianek korundowych oraz utwardzanie wytworzonych kompozytow
w formie silikonowej wewngtrz komory prozniowey.
Fig. 2. Infiltration of the tri- functional epoxy resin in to the alumina foams and curing process of the composites samples in
the silicone forms inside of the vacuum chamber.

W wyniku procesu infiltracji pianek korundowych tréjfunkcyjng zywicg epoksydows i
utwardzania catego uktadu otrzymano 4 serie kompozytow pianka korundowa/zywica
epoksydowa o gestosci w zakresie 1,50 - 1,90 g/cm3. Kompozyty na osnowie pianek
korundowych o réznej porowatosci catkowitej poddano badaniu wytrzymatosci mechanicznej
na sciskanie i zginanie. Pomiary wykonano na maszynie wytrzymatosciowej Instron 5982.
Szybkosc¢ przesuwu gtowicy pomiarowej wynosita 1,5 mm/min. Pomiary wykonano dla kilku
probek kompozytow z kazdej serii o wymiarach: 70x10x8 mm (test trojpunktowego zginania)
oraz 20x10x10 mm (test jednoosiowego Sciskania). Wyniki badan przedstawiono w tabeli 2.

Rys. 6a. Wyznaczanie wtasciwos$ci sprezystych materiatow przez EI et

Fig. 5a. Determination the elastic properties of materials by using

Tabela 2. Gestos¢ oraz wytrzymatoS¢ mechaniczna na Sciskanie i zginanie kompozytow pianka korundowa/trojfunkcyjna
zywica epoksydowa.
Table 2. Density, compressive and flexural strength of the alumina foams/epoxy resin composites.

Porowatosc calkowita | Gestos¢ kompozvtu, | Wytrzvmalosc Wytrzvmalos¢
osnowyv korundowej, P [gf‘cmj] na sciskanie, na zginanie,
Pc [%0] Rc [MPal] Rg [MPa]
76 1,90 129 30
380 1,72 63 24
86 1,62 45 19
92 1,50 40 12

Badanie wiasciwosci sprezystych kompozytow pianka korundowal/trojfunkcyjna zywica
epoksydowa przy uzyciu dynamicznych i statycznych metod pomiaru

Whasciwosci sprezyste kompozytow pianka korundowal/tréjfunkcyjna zywica epoksydowa
wyznaczono dwiema niezaleznymi metodami dynamicznymi: metodg ultradzwiekowg (IPPT
PAN w Warszawie), mierzgc czas przejscia fali ultradzwiekowej przez probki kompozytow o
wymiarach 20x10x10 mm oraz metodg rezonansowg (Politechnika Rzeszowska), mierzac
czestotliwosc drgan wiasnych, w ktorej do okreslenia wiasciwosci sprezystych pianek
korundowych oraz kompozytow wykorzystano probki o wymiarach 70x35x8 mm (Rys.3).
Pomiary wykonano przy uzyciu analizatora czestotliwosci rezonansowych i ttumienia drgan
RFDA basic produkcji belgijskiej Integrated Material Control Engineering zgodnie z norma
ASTME 1876.

Rys. 3. a) Pianki korundowe o porowatoSci catkowitej 76% oraz 92%, b) kompozyty pianka korundowa/zywica epoksydowa
na osnowie pianek korundowych o porowatosci 76% i 92%.
Fig. 3. a) The alumina foams with total porosity of 76% and 92%, b) the alumina foam/epoxy resin composites based on the
alumina foams with porosity of 76% and 92%.

Zastosowane metody dynamiczne opierajg sie na pomiarach akustycznych, ktore pozwalajg
na wyznaczenie wartosci modutu sprezystosci na podstawie szybkosci przejscia fal
ultradzwiekowej przez probke (metoda ultradzwiekowa) lub na podstawie pomiaréw
czestotliwosci rezonansowych wymuszonych drgan swobodnych- metoda rezonansowa
(Rys.4).
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Rys. 4. Zasada pomiaru wtasciwosci sprezystych pianek korundowych oraz kompozytow
pianka korundowa/trojfunkcyjna zywica epoksydowa przy uzyciu aparatury RFDA basic.
Fig. 4. The measuring principle of the elastic properties of the alumina foams and alumina
foam/tri-functional epoxy resin composites by using the RFDA basic device.

Oprogramowanie systemowe RFDA basic Software wykorzystuje rozbudowany algorytm do
wyznaczenia czestotliwosci rezonansowych drgan oraz ich ttumienia (drgania harmoniczne
ttumione) po uprzednim wzbudzeniu impulsu mechanicznego w badanym materiale przy
uzyciu specjalnego mioteczka. Wzbudzone drgania podtuzne (do obliczenia modutu Younga) i
poprzeczne (do obliczenia modutu Kirchoffa) wykrywane sg przez czuty mikrofon z tgczem
USB, przetwarzane na zasadzie CPS (cyfrowe przetwarzanie sygnatu) w sygnat elektryczny,
wykorzystujgc w tym celu transformacje Fouriera, ktory kierowany jest do komputera, gdzie
zostaje poddany analizie. Wynik analizy wyswietlany jest przez system w postaci widma
czestosci rezonansowej drgan oraz ich ttumienia (Rys.5a).

Poprzez wyznaczenie modutu Younga oraz modutu Kirchoffa, program wylicza wartosc
wspotczynnika Poissona wg wzoru:
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system RFDA basic. Rys. 5b. Rzut ekranu wynikéw pomiaru wiasciwosci

sprezystych kompozytu pianka korundowa/trojfunkcyjna
zywica epoksydowa na osnowie pianki o porowatosci
92%.
Fig. 8b. The print screen of the RFDA basic measurement
of the alumina foam/tri-functional epoxy resin composite
elastic properties with 92% porosity of alumina preform.

the RFDA basic system.

Moduty sprezystosci podtuznej Younga pianek korundowych (Rys.6) oraz otrzymanych
kompozytow wyznaczono takze na podstawie przebiegu krzywych naprezenie sciskajgce —
odksztatcenie z nachylenia prostoliniowych odcinkow w zakresie odksztatcen liniowo —
sprezystych. Moduty Younga kompozytow obliczono rowniez na podstawie reguty mieszania:
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Tabela 3. Wartosci modutéw Younga kompozytow pianka korundowa/trojfunkcyjna zywica epoksydowa otrzymane
eksperymentalnie za pomocg metody ultradzwiekowej i rezonansowej oraz na podstawie proby jednoosiowego sciskania |
obliczone z reguty mieszanin.

Table 3. Young's modulus of the alumina foam/epoxy resin composites obtained by several experiments: ultrasonic velocity,
impulse excitation of vibration measurements and based on the compression stress-strain curves and using the mixing rule.

Gestosc Modul Younga Modul Younga Modul Younga Modul Younga
kompozytu, WYZNACZONY wyznaczony metoda WYZNACZONY WYZNACZONY Z
metoda ultradiwiekowa, przy sciskaniu, reguly
IeZonansowa, mieszanin,
p [g/cm?] E [GPa] E [GPa] E [GPa] E [GPa]
1,90 34.9 33.3 7.50 93,56
1,72 26,2 24,1 3.69 78.48
1,62 17.5 16,5 2,50 55,87
1,50 9.8 10,9 1,35 33,25

Tabela 4. Wartosci modutéw Kirchoffa i wspotczynnikow Poissona kompozytéw pianka korundowa/trojfunkcyjna zywica
epoksydowa wyznaczone za pomocg metody rezonansowej i ultradzwiekowej.

Table 4. Kirchoff's modulus and Poisson's ratio values of the alumina foam/tri-functional epoxy resin composites obtained by
using the impulse excitation of vibration and ultrasonic velocity measurements.

Gestosé Modul Kirchoffa | Wspoélczynnik Modul Kirchoffa Wspolczynnik
kompozytu, WYZNACZONY Poissona, WwyZnaczony metoda Poissona,
metoda ultradziwiekowa,
reZonansowa,

p [g/cm?] G [GPa] 0[] G [GPa] v []
1.90 14.5 0.21 13.8 0.21
1,72 10.6 0,23 9.7 0,24
1,62 7.1 0,24 6.7 0,24
1,50 3.9 0,25 4.4 0,25

Whioski
Conclusions

Wytworzenie pianek korundowych o réznych parametrach geometrycznych
przeznaczonych jako osnowy do infiltracji trojfunkcyjng zywicg epoksydowg pozwolito na
otrzymanie kompozytow o wiekszej wytrzymatosci na sciskanie oraz zginanie przy
jednoczesnie matej gestosci.

Wartosci modutdéw Younga kompozytow, uzyskane metodami dynamicznymi byty
Kilkakrotnie wyzsze od wartosci modutow otrzymanych metodami statycznymi. Mogto to bycC
zwigzane ze zjawiskami relaksacyjnymi zachodzacymi w proébce podczas pomiaru, a co za
tym idzie pojawianiem sie mikropekniecC podczas sciskania probek kompozytow. Moduty
Younga obliczone na podstawie reguty mieszanin nie pokrywajg sie z wynikami otrzymanymi
na drodze eksperymentalne,;.

Obliczone wartosci wspotczynnikow Poissona kompozytow pianka korundowa/
trojfunkcyjna zywica epoksydowa wykazaty, iz sposob odksztatcania sie kompozytow pod
wptywem przytozonego obcigzenia podyktowany byt zachowaniem sie materiatu
ceramicznego petnigcego funkcje osnowy.

Preparation of the alumina foams with different geometrical parameters designed as a
preforms for infiltration with tri-functional epoxy resin allowed to obtain composites with
Improved mechanical properties and low density at the same time.

Young's modulus values of the composites obtained from dynamic methods are much
higher than values obtained from static method. This may be related to the relaxation
phenomena occurring in the sample during the measurement and the features appearance
during compression of composite samples. Calculated Young's modulus based on the rule of
mixtures were not coincide with the results obtained experimentally.

Calculated Poisson's ratio values of the alumina/tri-functional epoxy resin composites
showed that character of the strain of them was caused by behavior of the ceramic material
as the matrix of composites.

Examples of application in aviation

{ Przyktady zastosowania w lotnictwie }

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

-pianki Al203 - pochtaniacze dzwieku, bariery termiczne

-kompozyty Al203/zywica epoksydowa- elementy o podwyzszonej wytrzymatosci na sciskanie
| zwiekszonej termoodpornosci

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

- Al203 foams - sound absorbers, thermal barriers

- Al203/epoxy resin composites — elements with high compressive strength and high thermal
resistance

Wskazniki realizacji celow projektu
Indicators of the project
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