


Technologie infiltracji

Technologie wytwarzania
materiatébw kompozytowych
sg jedng z najprezniej rozwi-
jajacych sie dziedzin inzynie-
rii materialowej, co wiaze sie
przede wszystkim z tempem
zmian, jakie przechodzi prze-
myst lotniczy, motoryzacyjny
i elektroniczny oraz dos¢ spe-
cyficzne jego gatezie, do kto-
rych nalezy zaliczy¢ przemyst
wojskowy, kosmiczny oraz pro-
dukdji profesjonalnego sprze-
tu sportowego gdzie czynnik
ekonomiczny odgrywa dru-
goplanowg role i nie stanowi
gtéwnej przestanki do wpro-
wadzenia danej technologii.
Biorac pod uwage fakt, ze trzy
ostatnie gatezie przemystu — ze
wzgledu na swoja specyfike —
nie sy nastawione na produk-
cje masowg, ich udziat w $wia-
towym rynku jest mniejszy od
choc¢by najprezniej rozwijaja-
cej sie branzy motoryzacyjnej.
Z powyzszych przestanek wy-
nika, ze projektujac nowy ma-
teriat nalezy skupic sie nie tyl-
ko na polepszeniu wskaznikéw
konstrukcyjnych i eksploata-
cyjnych, ale takze na obnize-
niu kosztéw produkcji, co jest
mozliwe miedzy innymi dzieki
zastosowaniu technologii in-
filtracji porowatych szkieletow
stopami metali
ne zastosowanie materiatow
kompozytowych o osnowie
metalowej (gtownie metali lek-
kich) wynika przede wszystkim
ze skfadu chemicznego, fazo-
wego, udziatu oraz ksztattu

Zréznicowa-

zastosowanego wzmocnienia.

Metalowe materialy kompo-
zytowe stanowia obecnie jed-
N3 z najprezniej rozwijajacych
sie i intensywnie badanych
grup materiatow inzynier-
skich, co potwierdzaja wyniki
badan materiatéw o osnowie
stopow aluminium wzmac-
nianych czastkami ceramicz-
nymi, fazami miedzymetalicz-
nymi, a takze nanorurkami
weglowymi. Wszystkie z wy-
zej wymienionych materiatéw
wzmacniajacych wymagaja
wczeéniejszego odpowied-
niego przygotowania, bardzo
czesto w skomplikowanych
i energochtonnych proce-
sach technologicznych - co
znacznie podnosi cene final-
nego materiatu. Przyktadem
sg nanorurki weglowe, ktérych
cena za kilogram ksztattu-
je sie w okolicach 1000 USD.
W ostatnich latach obserwuje
sie préby wykorzystania jako
wzmocnienia kompozytéw
materiatéw pochodzenia ko-
palnego do ktérych mozna
zaliczy¢ haloizyt oraz mate-
riatbw odpadowych takich
jak popioty lotne oraz zuzle,
tj. pozostatosci po spalaniu
wegla w elektrowniach. Po-
tacznie tego typu wzmoc-
nienia z materiatami osnowy
pochodzacymi z recyklingu
zapewnia uzyskanie ekono-
micznie atrakcyjnego produk-
tu, a zastosowanie odpowied-
nio opracowanej technologii
jego wytwarzania gwarantuje
korzystne wtasnosci konstruk-
cyjne i eksploatacyjne.
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Od lat obserwuje sie kilka
trendéw rozwoju technologii
wytwarzania materiatéw kom-
pozytowych o osnowie meta-
lowej. Najogodlniej wsrdd tych
tendencji mozna wyréznié
udoskonalanie metod obréb-
ki plastycznej, metod odlew-
niczych, metalurgii proszkow
infiltracji
porowatych szkieletéw cera-
micznych. Ostatnia z nich sta-
nowi hybrydowa technologie
wykorzystujgcg metalurgie
proszké4w do wytworzenia
porowatego szkieletu oraz

oraz cisnieniowej

odlewanie cisnieniowe w celu
nasaczenia go ciektym sto-
pem metalu. Infiltracja ci$nie-
niowa porowatych szkieletow
ceramicznych ciektymi
pami metali jest nowoczesng

sto-

i wysoko optacalng techno-
logia wytwarzania materiatu,
do zalet ktérej nalezy przede
wszystkim zaliczyc:

« mozliwos¢ wytwarzania ele-
mentéw o wysokiej jakosci
powierzchni i ksztatcie zblizo-
nym do finalnego (ang. near
net shape);

+ zdolno$¢ adaptacji procesu
do masowej skali produkcji;

« mozliwo$¢ zastosowania
dowolnej fazy wzmacniajacej
i materiatu osnowy;

« wysoka wydajnosci procesu
w odniesieniu do kosztéw wy-
twarzania;

+ mozliwos¢ lokalnego wzmac-
niania produktu.

Baza materiatéw kompozyto-
wych wytwarzanych metoda
infiltracji sg ich fazy wzmac-
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niajace w postaci porowatych
szkieletow, ktére w gtownej
mierze wptywaja na strukture
i wiasnosci finalnego produk-
tu. Ceramiczne szkielety po-
rowate, czesto zwane prefor-
mami mogga by¢ wytwarzane
wieloma metodami, do kto-
rych zaliczy¢ nalezy:

« metode usuwanych dodat-
kéw, polegajaca na miesza-
niu ceramicznego materia-
tu proszkowego i lepiszcza
z substancja porotworcza,
a nastepnie wypalaniu ufor-
mowanej ksztattki w okreslo-
nej temperaturze. Substancja
porotwércza w wysokiej tem-
peraturze ulega degradacji,
a W jej miejscu powstaja pu-
ste przestrzenie, czyli otwarte
pory;

« metode spiekanych prosz-
kéow monofrakcyjnych z do-
datkiem lepiszcza, polegajaca
na formowaniu mieszaniny
proszkéw z lepiszczem nada-
jacym wytrzymatos$¢ w stanie
surowym i degradacji termicz-
nej tego lepiszcza;

- metode odwzorowania
porowatej matrycy, polega-
jaca na kopiowaniu budowy
innych materiatéw porowa-
tych przy uzyciu materiatu
ceramicznego, przy czym naj-
czesciej odwzorowuje sie po-
rowate matryce organiczne.
Na uprzednio przygotowa-
nej matrycy, ktéra stanowic
moze na przyktad gabka po-
liuretanowa, osadza sie masy
ceramiczne, a nastepnie je
wypala. W procesie wypalania
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gabka ulega rozktadowi pod
wptywem temperatury, a ce-
ramiczny szkielet powstaty
w obszarach odpowiadaja-
cych $cianom gabki - spieka
sie;

« metode spieniania polega-
jaca na wprowadzeniu do ge-
stwy ceramicznej dodatkow
wywotujacych reakcje z wy-
dzielaniem produktéw gazo-
wych, powodujacych powsta-
nie poréw;

« metode zamrazania masy
lejnej i sublimacji rozpuszczal-
nika, pozwalajaca na otrzy-
manie porowatej struktury
ceramicznej przez usuniecie
rozpuszczalnika (najczesciej
wody) i sublimacje lodu pod
obnizonym cisnieniem. Struk-
tura ksztattowana jest przez
udzial objetosciowy rozpusz-
czalnika w ceramicznej masie
lejnej oraz szybko$¢ zamraza-
nia i sublimacji lodu.

Proces infiltracji cis$nienio-
wej moze by¢ traktowany
jako hydrauliczny przeptyw
cieczy metalowej pod wpty-

wem cisnienia zewnetrznego
przez znajdujace sie w sta-
nie statym nieciggte w skali
makro- i mikroskopowej me-
dium, w pofaczeniu z kinetyka
krzepniecia metalu w stanie
ptyniecia, jak réwniez po wy-
petnieniu nieciaggtosci struktu-
ralnych porowatego szkieletu,
uwzgledniajac przy tym spe-
cyfike wptywu parametrow
zewnetrznych na ukfad metal-
-ceramika. Procesem infiltracji
cisnieniowej sterowa¢ mozna
przez dobdér odpowiednich
warunkoéw, tj.:

- poczatkowej temperatury
szkieletu oraz cieklego meta-
lu;

« udziatu objetosciowego
materiatu wzmacniajacego;

« wartosci stosowanego ci-
snienia;

- szybkosci procesu infiltracji.
W zaleznosci od czynnika wy-
wotujgcego infiltracje proces
ten mozna podzieli¢ na:

- infiltracje prdézniowa (ang.
vacuum infiltration), w trak-
cie ktorej porowaty szkielet

znajduje sie w warunkach
obnizonego - w stosunku do
atmosferycznego -  cisnie-
nia gazowego, a czynnikiem
wywotujagcym infiltracje jest
dodatnie cisnienie ciektego
metalu;

- infiltracje niskoci$nieniowa,
ktéra polega na wywieraniu
cisnienia okoto kilku-kilku-
dziesieciu Pa na gaz znajdu-
jacy sie nad lustrem ciektego
metalu; jej odmiang moze
by¢ infiltracja bezcisnieniowa
(ang. pressureless infiltration)
w przypadku ktérej penetra-
cja szkieletu wywotana jest
jedynie cisnieniem hydrosta-
tycznym i sitami kapilarnymi;

- infiltracje wysokocisnienio-
wa (ang. pressure/squeeze
infiltration), w ktorej metal
pod cisnieniem od kilkudzie-
sieciu do kilkuset MPa wptywa
i krzepnie w porach szkieletu;
cisnienie to moze by¢ wywoty-
wane przez gaz znajdujacy sie
nad lustrem metalu, stempel
formy umieszczonej w prasie
lub sity odsrodkowe;

Strefa
chltodzenia

Gorna strefal
grzewcza

Dolna strefa
grzewcza

Porowaty
|“szkielet

Ciekty stop
L/ aluminium
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Rys. 1. Urzadzenie do infiltracji gazowo-prézniowej: a) zdjecie, b) schemat
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- infiltracje gazowo-proznio-
wa, ktora jest potaczeniem infil-
tracji prozniowej (szkielet cera-
miczny przed wprowadzeniem
do cieklego metalu znajduje
sie w warunkach obnizonego
ci$nienia) oraz cisnieniowej
(wywierane jest cisnienie na
gaz znajdujacy sie nad lustrem
ciektego metalu).

Najkorzystniejszym rodzajem
infiltracji pod katem tech-
nologicznym jest infiltracja
gazowo-prézniowa, gdyz
podczas procesu zaréwno
porowaty szkielet ceramiczny,
jak i stop wykorzystywany
do jego penetracji znajduja
sie w atmosferze ochronnej
(préznia podczas topienia
stopu oraz gaz obojetny po
wprowadzeniu szkieletu do
ciektego metalu). Ponadto
wspomagana proznig infil-
tracja pozwala na obnizenie
ci$nienia wywieranego na cie-
kty metal, gdyz jej rzeczywiste
cisnienie nalezy odnie$¢ do
wczesniej wytworzonej proz-
ni, a nie do cisnienia atmos-
ferycznego, jak w przypadku
konwencjonalnej infiltracji
cisnieniowej. Jest to bardzo
istotne z uwagi na fakt, ze ci-
$nienie stopu nie moze prze-
kracza¢ granicznej wartosci,
jaka wyznacza wytrzymatosc¢
szkieletu ceramicznego. Bar-
dzo istotng korzyscig ptynaca
z zastosowania metody gazo-
wo-prézniowej jest niska po-
rowatos¢ finalnego materiatu
kompozytowego, wynikajaca
z faktu, ze podczas penetra-
¢ji ciektym stopem nie wy-
stepuje zjawisko migracji na
zewnatrz szkieletu gazu znaj-
dujacego sie w kanatach oraz
jego sprezania w,$lepych” po-
rach, co moze by¢ bezposred-
niag przyczyng mikropustek
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Rys. 2. Schemat infiltracji ciSnieniowej w matrycy

w materiale kompozytowym.
Schemat oraz zdjecie urza-
dzenia do infiltracji gazowo-
-prézniowej przedstawiono
na rys. 1. Metoda ta jednak,
w poréownaniu do infiltracji
cis$nieniowej realizowanej
w matrycy (rys. 2.) obarczona
jest sporym ograniczeniem:
nie daje mozliwosci wytwa-
rzania lokalnie wzmacnianych
elementow.

W przypadku infiltracji gazo-
wo-prézniowej proces realizo-

wany jest przez umieszczenie
tygla ze stopem metalu w dol-
nej strefie grzewczej, porowa-
tego szkieletu ceramicznego
w goérnej strefie grzewczej
i podgrzania obu stref powyzej
temperatury topnienia zasto-
sowanego stopu. Nagrzewanie
odbywa sie w prézni, a po osia-
gnieciu zadanej temperatury
nastepuje opuszczenie szkie-
letu do ciektego stopu i wpro-
wadzenie do autoklawu gazu
obojetnego w celu wywarcia

lustro metalu,
w wyniku czego penetruje on

cisnienia na

porowaty szkielet. Po nasyce-
niu ciektym metalem szkielet
zostaje podniesiony do strefy
chtodzenia.

Infiltracja w matrycy polega
na jednoosiowym prasowa-
niu porowatego szkieletu oraz
ciektego stopu w specjalnie
do tego przygotowanej for-
mie umieszczonej w ptytowej
prasie hydraulicznej. Porowa-
te szkielety ceramiczne oraz
infiltrujacy je metal sg wstep-
nie podgrzewane powyzej
temperatury topnienia zasto-
sowanego stopu.

Na rysunku 3 przedstawiono
strukture materiatlu  kompo-
zytowego zarejestrowang na
mikroskopie swietlnym. Mate-
riat ten wytworzono metoda
infiltracji prézniowo-cisnie-
niowej w temperaturze 800°C
pod cisnieniem azotu 30 bar.
Osnowe materiatu
okotoeutektyczny odlewniczy
stop aluminium EN AC-AISi12,
natomiast jako wzmocnienia
uzyto porowatych szkieletow
ceramicznych wytworzonych

stanowi

na drodze prasowania i spie-

kania proszku Al,O; z 40%
dodatkiem ksztattujacym
pory w postaci grafitu. Tem-

peraturowy przebieg proce-
su spiekania (rys. 4) dobrano
tak, aby zapewniat catkowita
degradacje termiczng grafitu,
ktéra — jak wynika z analizy
TGA - nastepuje w tempera-
turze do 800°C. Na rysunku 5
przedstawiono zdjecia wypra-
sek (przed spiekaniem, rys. a)
oraz porowatych szkieletow
(po spiekaniu, rys. b), ktérych
biaty kolor $wiadczy o catko-
witej degradacji termicznej
grafitu.

Na podstawie obserwacji
w mikroskopie Swietlnym
(rys. 3) stwierdzono réwno-
mierny rozktad fazy wzmac-
niajacej w aluminiowej osno-
wie opracowanego materiatu,
a ponadto nie stwierdzono
wystepowania duzych po-
rébw oraz peknie¢ porowa-
tego szkieletu powstatych
w czasie infiltracji. Wytworzo-
ne materiaty kompozytowe
charakteryzuja sie ponadto
ponad dwukrotnie wiekszg
twardoscig oraz odpornoscia
na zuzycie $cierne wyrazone

Rys. 3. Struktura materiatu kompozytowego AlSi12-Al,03

ra) pow. 100x, b) pow. 500x
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ubytkiem objetosci, zbadane
w badaniach trybologicznych
pin-on-disc.

Na rysunku 6 przedstawiono
strukture materiatu zarejestro-
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wana na mikroskopie Swietl-
nym. Material kompozytowy
wytworzono metoda infiltracji
cisnieniowej w matrycy o wy-
miarach 45x65 mm o naste-
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Rys. 4. Temperaturowy przebieg procesu spiekania

pujacym przebiegu: przygo-
towane szkielety ceramiczne
nagrzano w piecu do tempe-
ratury 800°C. Do pokrytej gra-
fitem formy o temperaturze
450°C (maksymalna tempera-
tura ptyt prasy), wprowadzo-
no spiekany szkielet ceramicz-
ny oraz ciekty stop aluminium
o temperaturze 800°C. Catos¢
przykryto stemplem i umiesz-
czono w ptytowej prasie hy-
draulicznej. Szybkos¢ pra-
sowania wynosita 17 mm/s,
a maksymalny nacisk prasy
100 MPa. Po uptywie 120 s
zdjeto obcigzenie, a prébki
wyjete z formy chtodzono
strumieniem sprezonego po-
wietrza. Osnowe materiatu

podobnie jak w poprzednim
przyktadzie stanowi okoto-
eutektyczny odlewniczy stop
aluminium EN AC-AISi12, na-
tomiast jako wzmocnienia
uzyto porowatych szkieletow
ceramicznych wytworzonych
na drodze prasowania i spie-
kania proszku Al,O5 z40% do-
datkiem ksztattujgcym pory
w postaci wtékien weglowych
Sigrafil C10 M250 UNS firmy
SGL Carbon Group. Przebieg
temperatury podczas proce-
su spiekania byt taki sam jak
w poprzednim przyktadzie
(rys. 4).

Obserwacje metalograficzne
otrzymanych materiatéw kom-
pozytowych pozwolity stwier-
dzi¢ rbwnomierny rozktad fazy
wzmacniajagcej w osnowie.
Dodatkowo stwierdzono, ze
struktura materiatéw kom-
pozytowych wzmacnianych
szkieletami wytworzonymi
z czastek Al,O3 z dodatkiem
ksztattujagcym pory w postaci
widkien weglowych rézni sie
w zaleznosci od pftaszczyzny
wykonania zgtadu. Witdkna
te podczas prasowania szkie-
letow uktadajg sie bowiem

Rys. 6. Struktura materiatu kompozytowego AlSi12-Al,03; pow. 100x: a) réwnolegle do kierunku prasowania szkieletu,
b) prostopadle do kierunku prasowania szkieletu
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Signal A = SE2
Mag= 1.00KX

. - i T v
EHT = 15.00 k¥ Signal A = SE2
WD = 25.8 mm Mag= 100X

Rys. 8. Przyktady struktur porowatych szkieletéow wzmacniajacych przed (lewa kolumna) oraz po infiltracji cisSnieniowej
(prawa kolumna) ciektym stopem AlISi12: a) morfologia spiekanego szkieletu haloizytowego,; b) struktura materiatu

kompozytowego wzmacnianego haloizytem; c) morfologia wtdkien korundowych; d) struktura materiatu kompozyto-
wego wzmacnianego korundem
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EHT = 15.00 kV
WD= 27 mm

Signal A = SE2
Mag= 200X

Rys. 8. Przyktady struktur porowatych szkieletéw wzmacniajgcych przed (lewa kolumna) oraz po infiltracji ciSnieniowej
(prawa kolumna) ciektym stopem AlSi12: e) morfologia pianki z wegla szklistego, f) struktura materiatu kompozyto-
wego wzmacnianego weglem szklistym

prostopadle do kierunku przy-
fozonego obciagzenia, stad na
ptaszczyznie zgtadu do niego
réwnolegtej obserwuje sie
osnowe wypetniajaca pory
o przewadze ksztattu kotowe-
go odpowiadajgcego przekro-
jowi poprzecznemu wtdkien,
natomiast w ptaszczyznie
prostopadtej do kierunku pra-
sowania osnowa ma ksztatt
wiokien, ktérych wymiary od-
powiadaja zdegradowanym
witdknom weglowym.

Obie zaprezentowane tech-
nologie wytwarzania materia-
téw kompozytowych polega-
jace na infiltracji cisnieniowej
porowatych szkieletéw cera-
micznych zapewniajg wyma-

gana strukture, tj. rbwnomier-
ny rozktad fazy wzmacniajacej
i brak wystepowania porow
oraz lepsze - w stosunku do
ich osnowy - wilasnosci: po-
nad dwukrotnie wiekszg twar-
dosd¢ i odpornos¢ na zuzycie
$cierne. Ponadto - w przy-
padku infiltracji gazowo-proz-
niowej — ze wzgledu na sto-
sowang atmosfere ochronng
moga by¢ wykorzystane jako
osnowa materialy podatne na
utlenianie, natomiast w przy-
padku infiltracji w matrycy
istnieje mozliwos¢ lokalnego
wzmachiania elementu, co
przedstawiono na rysunku 7.

Technologie infiltracji moga
by¢ stosowane do wytwa-

rzania wielu rodzajéw mate-
riatbw kompozytowych, co
zilustrowano strukturami ze-
stawionymi na rys. 8.
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