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Streszczenie

W artykule przedstawiono wyniki badan probek materiatu kompozytowego, w ktorym
faze zbrojgcg stanowi popiot lotny bedacy produktem ubocznym pracy elektrowni, podczas
gdy osnowg jest aluminium (99,98% wag.). Aglomeraty kompozytu podstawowego uzy-
Skane drogg syntezy mechanicznej poddano procesowi konsolidacji plastycznej na gorgco
w celu przeksztatcenia proszku w materiat staty. Tak utworzone wypraski ogrzewano w tem-
peraturze 350—-400°C i poddawano wyciskaniu metodg KOBO®. Uzyskane cylindryczne prob-
ki analizowano za pomocg tomografii komputerowej, ktéra ujawnita zadowalajgcy poziom
rozktadu fazy zbrojgcej przy stezeniu popiotu lotnego rzedu 25% wag. oraz brak obszarow
0 zbyt wysokim stezeniu czgstek ceramicznych, ktére mogg dziatac jako zrédfo wystepowania
niekorzystnego zjawiska aglomeracji. Uzyskano poprawe wtasciwo$ci mechanicznych pro-
bek materiatu kompozytowego w poréwnaniu z samym materiatem osnowy.

Stowa kluczowe: popiét lotny, kompozyty ALFA®, metoda KOBO®

Wprowadzenie

Celem niniejszej publikacji jest zaprezentowanie efektow prac badawczych zwig-
zanych z wykorzystaniem technologii KOBO® do przetwdrstwa kompozytow metalowych
zbrojonych popiotami lotnymi. Dotychczasowe badania nad rozwojem kompozytéw typu
ALFA® i MAGFA® zaowocowaty pomysinym przeprowadzeniem préb wytworzenia tego
typu materiatdbw na drodze: mieszania mechanicznego, prasowania w stanie ciektym,
infiltracji ciSnieniowej porowatych preform, metalurgii proszkéw oraz procesoéw przerébki
plastycznej. Potencjalne znaczenie w kwestii wytwarzania metalowych kompozytow
moze mie¢ szereg innych metod, w tym metody SPD (Severe Plastic Deformation), do
ktérych nalezy KOBO®. Opracowana na AGH metoda KOBO® polega na wywotywaniu
w odksztatcanym materiale cyklicznych zmian drogi odksztatcenia wskutek cyklicznych
zmian schematu odksztatcenia [1, 2]. W konsekwencji, wystepuje permanentna desta-
bilizacja struktury i dominacja zlokalizowanego plastycznego ptyniecia w cyklicznie
przecinajgcych sie pasmach scinania. Wedtug tej procedury mozliwe jest prowadzenie
niskotemperaturowych (,na zimno”) proceséw ksztattowania plastycznego z predkoscig
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i stopniem przerobu znacznie wyzszym niz w procesach wysokotemperaturowych, zas
produkt uzyskuje drobnoziarnistg, jednorodng strukture i korzystne witasciwosci mecha-
niczne. Metoda KOBO® moze by¢ stosowana podczas plastycznego ksztattowania
materiatdow trudno odksztatcalnych, do ktérych naleza kompozyty ALFA® i MAGFA®,
w typowych procesach przerébki plastycznej, takich jak: wyciskanie, prasowanie, kucie,
walcowanie czy ciggnienie [2]. Technologia KOBO® moze by¢ wykorzystana do bezpo-
Sredniego przetwarzania ztomu aluminiowych puszek do postaci drutéw (z pominieciem
fazy ciektej) [3]. Z powodzeniem prowadzono préby przetwarzania odpadéw: po obrébce
wiorowej, folii, a nawet materiatéw proszkowych lub rozdrobnionych [4].

Kompozyty typu ALFA® (z ang. AL — aluminium - FA — fly ash) i MAGFA®
(z ang. MAG — magnesium - FA — fly ash) sktadajg sie z fazy zbrojgcej zbudowanej
z odpadowych popiotéw lotnych z elektrowni oraz osnowy zbudowanej odpowiednio
ze stopow aluminium i stopdw magnezu [5]. Ze wzgledu na niskg gestos¢ oraz interesu-
jacy kompleks wiasciwosci fizycznych, chemicznych (duza zawarto$é krzemionki i tlenku
glinu) i mechanicznych, popioty lotne stanowig doskonaty surowiec na materiat fazy zbro-
jacej w kompozytach metalowych. Otrzymywane w konwencjonalnym procesie spalania
wegla popioty znajdujg sie w mieszaninie pylowo-gazowej, z ktorej frakcja pytowa
(a wiec popidt lotny) jest wytrgcana elektrostatycznie (w elektrofiltrach) [6]. Zdeponowane
na sktadowiskach, czesto pozostajgce bez odpowiedniego zabezpieczenia przed dzia-
taniem czynnikdw zewnetrznych, popioty stanowig niestety bardzo duze zagrozenie dla
srodowiska naturalnego, dlatego tez poszukuje sie nowych sposobow ich wykorzystania.
Znane sg skuteczne metody unieszkodliwiania i gospodarczego wykorzystania tych
odpadow, stosowane z powodzeniem w kraju i za granicg. Korzysta z nich miedzy innymi
przemyst budowlany i drogownictwo. Zupetnie nowym podejsciem do zagospodarowania
popiotéw lotnych jest wytwarzanie kompozytow metalowych metodami odlewniczymi
oraz przy uzyciu takich metod przerébki plastycznej, jak kucie czy tez wyciskanie wspot-
biezne [7]. Kompozyty typu ALFA® cechuja: podwyzszona odpornos$¢ na szoki cieplne,
obnizony wspotczynnik rozszerzalnosci cieplnej, wysoki poziom wtasciwosci tribologicz-
nych, obnizone przewodnictwo cieplne, obnizony ciezar wtasciwy, podwyzszona twar-
dos¢ i sztywnosé, niskie koszty wytwarzania, wynikajgce z faktu korzystania z materiatéw
odpadowych [8]. Wada kompozytéw ALFA®, zwlaszcza tych o duzej zawartosci popiotéw,
wytwarzanych w stanie cieklym jest krucho$¢ obnizajgca witasciwosci wytrzymatosciowe,
natomiast znaczna porowatosc¢ cechuje kompozyty uzyskane w procesie mechanicznego
stopowania [9], ktorej nie da sie wyeliminowa¢ zwyktym prasowaniem, natomiast spie-
kanie nie zapewnia korzystnych warunkdéw tgczenia i dopasowywania czastek materiatu.
Korzystnym zatem wydaje sie by¢ wsparcie proceséw metalurgii proszkéw procesami
przerobki plastycznej lub wrecz zastapienie, na przyktad procesu spiekania, przerébka
plastyczng na gorgco.

Przedstawiona w niniejszym artykule procedura dotyczy realizacji procesu przetwor-
stwa metalowych kompozytéw zbrojonych popiotami lotnymi metodg KOBO® obejmujaca
przerébke plastyczng drogg wyciskania z zastosowaniem matrycy poruszanej rewersyjnie
wokot swej osi. Zastosowany wariant technologii zostat wybrany na podstawie opisa-
nych w literaturze przestanek, dotyczacych heterogenicznego odksztatcenia w warun-
kach zmiennych obcigzen oraz jego wptywu na jakos¢ ksztattowanej struktury. Proces nie
byt optymalizowany, gdyz nigdy wczesniej nie realizowano wyciskania kompozytéw typu
ALFA® i MAGFA® poprzez cyklicznie obracang matryce.
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Metodyka

W procesie mechanicznej syntezy otrzymano materiat kompozytowy, sktadajacy sie
z osnowy aluminiowej (Al z gatunku A8 o czystosci 99,998%) oraz zbrojenia w postaci
popiotu (do 25% wag.). Materiat ten poddano konsolidacji plastycznej na goraco, na
specjalnie przygotowanym stanowisku w celu scalenia proszkéw na materiat lity. Ufor-
mowane wypraski o srednicy 40 mm (rys. 3) nagrzewano do temperatury 350 i 400°C
i poddawano wyciskaniu wspoétbieznemu, na prasie z rewersyjnie skrecang matryca typu
KOBO® (rys. 1, 2). W procesie wyciskania, w ktérym stopien przerobu wynosit A = 45,
realizowano dodatkowy ruch matrycy z czestotliwoscig 5 Hz, natomiast kat skrecenia
ustalono na 8°, przy predkosci liniowej stempla V = 0,5 mm/s, w pierwszym wariancie
i odpowiednio V = 1 mm/s w drugim. Uzyskane probki cylindryczne (rys. 4) o $rednicy
6 mm poddano badaniom mikrostruktury na mikroskopie optycznym, a takze analizie
tomograficznej z wykorzystaniem urzadzenia NANOTOM. Prébki badano réwniez pod
wzgledem wytrzymatosci w statycznej probie rozciggania.

Rys. 2. Schemat procesu wyciskania metodg KOBOP®: 1 — tfok, 2 — pojemnik, 3 — matryca rewer-
syjnie skrecana, 4 — wsad, 5 — gotowy pret
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Rys. 3. Widok gotowego do wyciskania wsadu

Rys. 4. Widok pretow kompozytowych wytworzonych metodg KOBO®

Wyniki badan i ich dyskusja

Na podstawie przeprowadzonych préb technologicznych stwierdzono, ze podczas
wyciskania metodg KOBO® w temperaturze 350 i 400°C zachodzg korzystne mecha-
nizmy odksztatceniowe o charakterze dynamicznym. Wskutek dodatkowego, obustron-
nego obracania matrycy realizowane jest znacznie wieksze odksztatcenie, niz wynikatoby
to jedynie z uwzglednienia wspdétczynnika L. Przemieszczajace sie i przecinajgce pasma
Scinania przyczyniajg sie do likwidacji wiekszych skupisk czgstek popiotéw lotnych oraz
rozdrobnienia niektérych duzych czastek (rys. 7a, b), ktére w konwencjonalnym wyci-
skaniu zachowywatyby niezmieniong postac. Przedstawiona na rysunkach 5-7 mikro-
struktura probek kompozytowych odznacza sie duzg jednorodnoscig rozmieszczenia
czgsteczek popiotu lotnego w osnowie z aluminium, ktorej ziarna zostaty silnie wydtuzone
w procesie wyciskania. Rysunki 8-9, stanowigce tomograficzng rekonstrukcje objetosci
kompozytéw, potwierdzajg dobre rozproszenie fazy zbrojacej. W badanych probkach nie
stwierdzono obecnos$ci aglomeratow fazy zbrojacej obnizajgcych wiasciwosci wytrzy-
matosciowe kompozytdw ALFA®, jednakze na rysunku 9 widoczne sg zarzewia peknie¢
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propagujacych na zewnatrz badanych pretéw. Defekty, o ktérych mowa, zostaty przed-
stawione rowniez na rysunku 4. Wystepujg one najcze$ciej na powierzchni wyciskanych
ksztattownikow w postaci charakterystycznych ztuszczen i peknieé¢, i mozna przyjac, ze
sg skutkiem intensywnej lokalizacji plastycznego ptyniecia oraz niekorzystnym doborem
predkosci i temperatury wyciskania. Takie negatywne efekty pojawiajg sie nie tylko
podczas koncowego etapu rozciggania, kiedy powstanie ztomu rozdzielczego jest czym$
zupetnie oczywistym, ale takze w trakcie walcowania czy nawet wyciskania, pomimo
panujgcego w tym procesie trojosiowego stanu naprezen sciskajacych.

Wybrane wyniki badan wytrzymatosciowych uzyskane w statycznej probie rozcia-
gania umieszczono w tabeli 1 oraz na wykresie poréwnawczym przedstawionym na
rysunku 10. Na ich podstawie stwierdzono wzrost wytrzymatosci oraz uplastycznienie
probek kompozytowych typu ALFA25 wyciskanych na prasie KOBO®, wzgledem prébek
wykonanych wytacznie z metalu osnowy, oraz probek kompozytowych typu ALFA25 wyci-
skanych konwencjonalnie, a wiec bez dodatkowego skrecania matrycy.

Rys. 5. Mikrostruktura kompozytu ALFA25: a) KOBO® w temperaturze 350°C, pow. 12,5x
b) KOBO® w temperaturze 350°C, pow. 50x

Rys. 6. Mikrostruktura kompozytu ALFA25: a) KOBO® w temperaturze 400°C, pow. 12,5x
b) KOBO® w temperaturze 400°C, pow. 50x
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Rys. 7. Mikrostruktura kompozytu ALFA25: a) KOBO® w temperaturze 400°C, pow. 1600x
b) KOBO® w temperaturze 400°C, pow. 1000x

1mm J——
1mm

Rys. 8. Rekonstrukcja objetosci uzyskana po analizie tomograficznej kompozytu ALFA25 plus
KOBOQ® (350°C)

£ e L. 1mm

Rys. 9. Rekonstrukcja objetosci uzyskana po analizie tomograficznej kompozytu ALFA25 plus
KOBOQ® (400°C)
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Rys. 10. Wybrane wtasciwosci fizyczne pretdw z czystego aluminium i kompozytu ALFA25
wyciskanego konwencjonalnie oraz metodg KOBO®

Tabela 1. Parametry wytrzymatosciowe wybranych pretéw kompozytowych wytworzonych metodg

KOBO®
o | v [ e | St | ottonts T
1| 1AROBOT 1 20108 8,00 8,42 87,68
2. | PXOBO" | 10473 6,87 6,93 192,53
3. | OROBOT | 2117 12,42 12,79 4,81

Whnioski

Na podstawie przeprowadzonych badan strukturalnych, tomograficznych oraz
mechanicznych stwierdzono, ze w warunkach cyklicznie zmieniajgcych sie obcigzen
wywotywanych poprzez dodatkowy rewersyjny ruch matrycy mozliwe jest uzyskanie
gotowego wyrobu kompozytowego (drutu) o duzej jednorodnosci rozktadu fazy zbrojace.
Nalezy przy tym podkresli¢, ze przy tak duzej zawarto$ci popiotéw lotnych uzyskano mate-
riat 0 wysokiej wytrzymatosci oraz plastycznosci wzgledem materiatow wstepnie konso-
lidowanych plastycznie oraz wyciskanych w sposéb tradycyjny. Nie zmienia to faktu, ze
przeprowadzony proces typu KOBO® miat charakter pilotazowy, a wiec niewykluczajacy
obecnosci wad, w tym przypadku wad powierzchniowych w postaci ztuszczen i pekniec.
Zarejestrowano réwniez pewng rozbieznos¢ w wynikach badan wasciwosci mechanicz-
nych. Rozwigzanie tego typu problemoéw miesci sie w zakresie dalszych badan obejmuja-
cych projektowanie i wykonanie narzedzi do wyciskania oraz dobér parametréw ich pracy.
Otwarty zostaje przy tym nowy obszar zwigzany z wykorzystaniem niezwykle atrakcyjne;j
technologii do powtérnego wykorzystania i przetwarzania materiatéw odpadowych.
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Abstract

The paper presents the results of examinations of composite samples in which the
reinforcement is waste fly ash from power plants, while matrix is aluminum (99,98 wt.%). The
agglomerates of master composite obtained by mechanical alloying were subjected to hot
plastic consolidation to transform the powder into a solid material, and thus formed compacts
were heated to a temperature of 350-400°C and extruded by KOBO® method. The obtained
cylindrical samples were analyzed by computed tomography, which revealed a satisfactory
level of the distribution of the reinforcing phase at a 25 wt.% fly ash concentration, and
absence of the areas characterized by too high concentration of ceramic particles, which
may act as a source of the adverse phenomenon of agglomeration. An improvement in the
mechanical properties of composite samples was achieved compared with the sole matrix
material.

Keywords: fly ash, ALFA® composites, KOBO® method

Introduction

The purpose of this publication is to present the results of research related with
the KOBO® technology for processing metal matrix composites reinforced with fly ash.
Previous research on the development of ALFA® and MAGFA ® composites resulted in
successful trials of the fabrication of this type of materials by mechanical mixing, squeeze
casting, pressure infiltration of porous preforms, powder metallurgy and plastic forming
processes. Potential importance in the fabrication of metal matrix composites can have
numerous other methods, like SPD (Severe Plastic Deformation), which includes the
KOBO® process. KOBO® method invented at the AGH consists in developing in the
processed material cyclic changes in the deformation path due to cyclic changes in the
deformation pattern [1, 2]. The result is a permanent destabilization of the structure with
the dominance of localized plastic flow in the shear bands intersecting in cycles. By this
procedure it is possible to carry out low-temperature (,cold”) processes of plastic forming
at a speed and with the processing ratio much higher than in the high-temperature
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processes, obtaining — moreover - a product with fine-grain, homogeneous structure and
favorable mechanical properties. KOBO® method can be used for the plastic forming
of hardly deformable materials, which include ALFA® and MAGFA® composites, when
formed by the conventional processes such as extrusion, pressing, forging, rolling or
drawing. [2] KOBO® technology can be used for direct processing of aluminum can scrap
to the form of wire (omitting the liquid phase) [3]. Tests were successfully carried out
on processing of waste chips from the machining process, foils, and even powders or
particulate materials [4].

ALFA® composites (AL — aluminum - FA — fly ash) and MAGFA® composites (MAG —
magnesium - FA — fly ash) consist of a reinforcing phase, which is the waste fly ash from
power plants, and a matrix composed of aluminum or magnesium alloys, respectively [5].
Due to the low density and interesting complex of the physical, chemical (high content
of silica and alumina) and mechanical properties, fly ash is excellent raw material for the
reinforcing phase in metal matrix composite materials. Obtained in a conventional coal
combustion process, fly ash is present in a mixture of dust and gas, from which the dust
fraction (and hence fly ash) is electrostatically precipitated (in electrofilters) [6]. Unfortu-
nately, deposited in landfills, and often resting there without adequate protection against
the effect of external factors, the ash creates a serious threat to the environment, and
therefore, new ways to use it are looked for. There are effective and economic methods of
disposal of this waste, applied successfully in the country and abroad. It is used, among
others, in the construction industry and in road building. A completely new approach to
the management of the waste fly ash is the fabrication of metal matrix composites by
casting methods or using such methods of plastic forming as forging and direct extrusion
[7]. ALFA® composites feature increased resistance to thermal shocks, low coefficient
of thermal expansion, high tribological properties, low thermal conductivity, low specific
gravity, increased hardness and stiffness, and low manufacturing costs, resulting from
the use of waste materials [8]. The disadvantage of ALFA® composites produced in liquid
form, especially when the content of ash is high, is brittleness reducing the strength
properties. On the other hand, a significant level of porosity is typical in the composites
obtained by mechanical alloying [9]. It cannot be eliminated by regular pressing, while
sintering does not provide favorable conditions for linking and matching of material parti-
cles. Therefore, it seems advantageous to support the processes of powder metallurgy
with plastic forming processes, or even replace some of them, for example, the sintering
process replaced with hot plastic working.

The procedure disclosed in this article relates to a method for processing the metal
matrix composites reinforced with fly ash in KOBO® process, including plastic forming
by extrusion using a die moving in reverse way around its axis. The applied variant of
the technology has been selected on the basis of the conditions described in the litera-
ture for heterogeneous deformation under variable loads and its impact on the quality of
the shaped structure. The process was not optimized, because never before ALFA® and
MAGFA® composites had been extruded through a die reversed in cyclic movement.
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An innovative method for the fabrication of composite rods reinforced with waste materials

Methodology

In the process of mechanical alloying, a composite material consisting of an
aluminum matrix (aluminum of A8 grade with 99.998% purity) and the reinforcement in
the form of fly ash (25 wt.%) was produced. This material was subjected to the hot plastic
consolidation on a specially designed stand to obtain from powder a solid material. The
formed compacts with a diameter of 40 mm (Fig. 3) were preheated to 350°C and 400°C
and subjected to direct extrusion on a press with reversed twisted KOBO®-type die (Figs.
1 and 2). In the extrusion process with a ratio of A = 45, the die was performing an addi-
tional movement at a frequency of 5 Hz, and the rotation angle was set at 8°, with the
linear punch speed V = 0.5 mm/s and V = 1 mm/s in variants | and Il, respectively. The
resulting cylindrical samples (Fig. 4) with a diameter of 6 mm were examined for micro-
structure on an optical microscope and also analyzed by computed tomography using
a NANOTOM device. Samples were also tested for mechanical properties in a static
tensile test.

Fig. 2. Schematic diagram of the extrusion process by KOBO® method: 1 — punch, 2 — container,
3 — reversed twisted die, 4 — stock, 5 — extruded rod
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Fig. 3. Stock ready for extrusion

Fig. 4. A view of composite rods produced by KOBO® method

Results and discussion

On the basis of technological tests, it was found that during the extrusion by KOBO®
method at a temperature of 350°C and 400°C, the beneficial strain mechanisms of
a dynamic character occur. Owing to the additional bilateral die rotation, much greater
strain is obtained than the one resulting only from the value of the A ratio. The moving
and intersecting shear bands contribute to the elimination of large concentrations of the
fly ash particles and induce fragmentation of some large particles (Fig. 7a, b), which in
a conventional extrusion process would preserve an unaltered form. The composite
sample microstructure shown in Figures 5-7 is characterized by a high uniformity of
the distribution of the fly ash particles in an aluminum matrix, the grains of which have
acquired a distinctly elongated shape in the extrusion process. Figures 8-9, which are
tomographic reconstructions of composite volume, confirm good dispersion of the rein-
forcing phase. The examined samples did not reveal the presence of the clusters of
a reinforcing phase, deteriorating the mechanical properties of ALFA® composites,
although Figure 9 shows the onset of cracks propagating to the outside of the examined
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rods. The defects referred to are also visible in Figure 4. They occur most often on the
surface of extruded profiles in the form of typical spallings and cracks, and it can be
assumed that they are the result of local intensive plastic flow and missed choice of the
extrusion speed and temperature. Such adverse effects occur not only during the final
stage of stretching, when the creation of intermediate fracture is quite obvious, but also
during rolling or even extrusion, in spite of the triaxial state of compressive stresses
existing in the latter processes.

Some results obtained in the static tensile test are shown in Table 1 and compared
graphically in Figure 10. Based on these results, an increase in strength and plastic
behavior of ALFA25 composite samples extruded on a KOBO® press was stated,
compared with samples made of the sole matrix metal and composite samples of ALFA25
type conventionally extruded without the additional twisting of die.

Fig. 5. Microstructure of ALFA25 composite: a) KOBO® at a temperature of 350°C, at a magnifica-
tion of 12.5x, b) KOBO® at a temperature of 350°C, at a magnification of 50x

Fig. 6. Microstructure of ALFA25 composite: a) KOBQO® at a temperature of 400°C, at a magnifica-
tion of 12.5x, b) KOBQO® at a temperature of 400°C, at a magnification of 50x
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Fig. 7. Microstructure of ALFA25 composite: a) KOBO® at a temperature of 400°C, at a magnifica-
tion of 1600x, b) KOBO® at a temperature of 400°C, at a magnification of 1000x

1mm J——
1mm

Fig. 8. Volume reconstruction after computed tomography done on ALFA25 composite plus
KOBO® (350°C)

£ e L. 1mm

Fig. 9. Volume reconstruction after computed tomography done on ALFA25 composite plus
KOBOQ® (400°C)
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Fig. 10. Selected physical properties of rods made from pure aluminum and from ALFA25
composite extruded by conventional process vs KOBO®

Table 1. Strength parameters of selected composite rods made by KOBO® method

No. Sample R, MPa Strair:‘(;’;\rtcr:,a};)imum Strain ag/orupture, R,z MPa
1. 1a3};g)05(s:o® 201.95 8.00 8.42 87.68
2. 1b3};8’|2:0® 194.73 6.87 6.93 192.53
3. Sfooo?co® 211.71 12.42 12.79 4.81

Conclusions

Based on the results of the structural, tomographic and mechanical studies it was
stated that under the conditions of loads changing in cycles caused by an additional
reversing motion of the die it is possible to obtain a finished composite product (wire) with
a highly uniform distribution of the reinforcing phase. It should be noted that in spite of
the fly ash content so high, the obtained material was characterized by high strength and
ductility compared with materials subjected to plastic pre-consolidation and extruded in
a conventional manner. This does not change the fact that the conducted KOBO® process
was of a pilot character, and as such did not exclude the possible presence of defects, in
this case in the form of spallings and cracks. A discrepancy in the results of the obtained
mechanical properties was also reported. A solution to these problems lies in further
studies involving the design and manufacture of extrusion tools and the choice of proper
parameters of their operation. This means opening a new area associated with the use of
an extremely attractive technology for recycling and processing of waste materials.
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