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W ostatnich latach coraz wiekszym zainteresowaniem ciesza sie materiaty
kompozytowe. W grupie tych materiatow znajduja sie m.in. kompozyty
ceramika-metal o osnowie ceramicznej. Kompozyty te charakteryzujq sie
podwyzszonga odpornoscia na pekanie w stosunku do ceramicznej osnowy
[1-2]. Wprowadzenie fazy metalicznej do ceramicznej osnowy korzystnie
wptywa na zwiekszenie odpornosci na kruche pekanie, przy zatozeniu, ze
zapewni sie warunki trwatego potaczenia sktadnikow [3-4]. Wytwarzanie
takiego materiatu umozliwia produkcje elementu, ktory cechowatby

sie odmiennymi wtasciwosciami fizyko-chemicznymi niz materiat
jednosktadnikowy. Jest to szczegolnie korzystne w przypadku elementow
pracujacych np. jako bariery termiczne [5].
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Szczegblnym rodzajem kompozytéw ceramika-metal sg mate-
riaty gradientowe (z ang. FGM - functionally gradient materials).
Materiaty te charakteryzuja sie ciagta zmiang wtasciwosci fizycz-
no-chemicznych wzdtuz wybranego kierunku [6-7]. Chociaz kom-
pozyty z gradientem stezenia czastek drugiej fazy sg juz powszech-
nie wprowadzone do réznych aplikacji, nadal wiedza opisujgca za-
leznosci pomiedzy ich budowg oraz wtasciwosciami nie jest wystar-
czajgca. Dlatego tez materiaty te sa nadal przedmiotem badan.
Charakterystycznym przypadkiem zastosowan konstrukecyjnych kom-
pozytow ceramika-metal sg miedzy innymi topatki turbiny, ktore sg
zmuszone jednoczesnie przenosi¢ duze naprezenia wywotane ru-
chem obrotowym z duza predkoscig kgtowa oraz musza by¢ od-
porne na duzy cykliczny strumien ciepta [8]. Innym zastosowaniem
moga by¢ rury do transportu toksycznego medium, ktére powinny
charakteryzowac sie wysoka odpornoscia korozyjna i twardoscia we-
wnatrz, natomiast zewnetrzna czes¢ powinna posiadaé wysokg od-
pornosé na pekanie.

Dotychczasowy stan wiedzy wykazuje, iz materiaty gradientowe
mozna otrzymywaé wieloma r6znigcymi sie metodami. Kompozyty
gradientowe formowane sg miedzy innymi na drodze: tape castingu
[9-10], proceséw in-situ [11-12] lub metody odlewania mas lej-
nych, gdzie gradient powstaje w wyniku przytozenia zewnetrznego
pola magnetycznego [13]. Podstawowym problemem podczas wy-
twarzania materiatow z gradientem funkcjonalnym jest sterowa-
nie zmiang iloSci czastek drugiej fazy wzdtuz wybranego kierunku
W osnowie ceramiczne;j.

Wyniki badan wtasnych nad wykorzystaniem metody odlewa-
nia odSrodkowego mas lejnych (ang. centrifugal slip casting) do

STRESZCZENIE

Zapotrzebowanie na nowe materiaty kompo-
zytowe nieustanie sie zwieksza. Rosng row-
niez oczekiwania odnosnie jakosci nowych
kompozytéw oraz metod ich wytwarzania.
Aktualnie kierunki rozwoju w zakresie wytwa-
rzania materiatow kompozytowych koncen-
truja sie na poprawie wtasciwosci oraz opra-
cowaniu nowych metod pozwalajgcych wy-
twarza¢ kompozyty gradientowe. Gtéwnym
problemem stawianym przed inzynierami
podczas projektowania kompozytéw gradien-
towych jest kontrolowanie rozmieszczenia
czastek wzdtuz wybranego kierunku. Jedng
z metod pozwalajacych uzyskaé kompozyt
gradientowy z uktadu ceramika-metal jest od-
lewanie odsrodkowe mas lejnych (ang. cen-
trifugal slip casting). Metoda ta taczy w sobie
klasyczne odlewanie z gestwy z dziataniem
sity odSrodkowej. Pozwala na wytworzenie go-
towego wyrobu w ksztatcie tulei. Wytworzone
kompozyty charakteryzujg sie gradientowa
budowa. Prace prowadzone byty dla uktadu
Al O,-Ni. Na ich przekroju mozna dostrzec
trzy strefy réznigce sie rozmieszczeniem cza-
stek niklu.

SUMMARY

Formation the gradient composite from the
ceramic-metal system by centrifugal slip casting
Demands for new composite materials are
continuously increasing, as well as quality
requirements for the new composites and
methods of their preparation. Currently, di-
rections of development in the production of
composite materials focus on improving the
properties and inventing of new methods to
produce graded composites. The main prob-
lem for the engineers designing functionally
gradient composites, is to control distribution
of the particles along the gradient direction.
One of the method to obtain FGM ceramic-
metal composite is the centrifugal slip
casting. This method combines the classical
slip casting with the centrifugal force. It al-
lows the production of finished products in
the shape of a hollow cylinder. This investiga-
tion was carried out for the Al,O,-Ni system.
The resulting composites are characterized
by microstructure with the gradient con-
centration of nickel particles, which has a
three-zone microstructure.
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wytwarzania kompozytéw ceramika-metal wskazuja przydatnosé tej
technologiji do formowania wyrobéw o kontrolowanym rozmieszcze-
niu czastek metalu w ceramicznej osnowie [14-15]. Przy doborze
komponentéw kompozytu nalezy pamietac, aby czastki fazy meta-
licznej uzyte do wytworzenia kompozytu byty stabilne w temperatu-
rze jego spiekania. Klasyczne odlewanie odsrodkowe jest technolo-
gig stosowang tradycyjnie w odlewaniu metali i ich stopéw. Polega
ona na wprowadzeniu czgstek ceramicznych do ciektego metalu, na-
stepnie tak przygotowana masa jest wlewana do litej formy i podda-
wana procesowi krzepniecia. Ze wzgledu na wzrost zapotrzebowa-
nia na nowoczesne materiaty o zaawansowanych wiasciwosciach,
podejmowane sa proby otrzymywania materiatéw kompozytowych,
w szczegblnosci materiatow z gradientem stezenia czastek drugiej
fazy, metoda odlewania odSrodkowego, wykorzystujgc dziatanie sity
odsSrodkowej. W przypadku wytwarzania takich kompozytéw istotng
role odgrywa przede wszystkim réznica w gestosciach stosowanych
materiatéw wyjsciowych.

Metoda odlewania odSrodkowego mas lejnych tgczy w sobie kla-
syczne odlewanie z gestwy z dziataniem sity odsrodkowej. W wyniku
zastosowania porowatych form gipsowych nastepuje usuniecie cie-
ktego medium z zawiesiny, co w konsekwencji prowadzi do zagesz-
czenia materiatu. Dodatkowo zastosowanie sity odSrodkowej po-
woduje jednoczesne zmienne rozlokowanie czgstek metalu w ce-
ramicznej osnowie. Dotychczasowe badania wtasne [14-15] po-
kazuja, iz metoda ta pozwala na zastosowanie mniejszych warto-
Sci przyspieszenia odSrodkowego niz w klasycznej metodzie odle-
wania odsrodkowego kompozytéw o osnowie metalicznej, co uta-
twia proces wytwarzania. W warunkach przemystowych prowadzi do
uproszczenia oprzyrzadowania. Technologia ta umozliwia uzyskanie
gotowego wyrobu w ksztatcie wydrgzonego walca. Dodatkowo go-
towy wyréb uzyskany ta metoda charakteryzuje sie wysoka gesto-
Scig wzgledna po procesie spiekania.

W niniejszym artykule przedstawiono mozliwos¢ wykorzystania
metody odlewania odSrodkowego mas lejnych do uzyskiwania kom-
pozytow Al,O.-Ni z gradientem stezenia fazy metalicznej. Z badan
wiasnych wynika, ze na gotowy wyréb ma znaczacy wptyw szybkosé
odlewania odsrodkowego, a takze rodzaj zastosowanych form gipso-
wych, dzieki ktérym w wyniku dziatania sit kapilarnych formy naste-
puje zageszczenie zawiesiny. Dodatkowo w trakcie odlewania naste-
puje jednoczesnie dziatanie sity odSrodkowej sprzyjajacej przemiesz-
czaniu sie czastek metalicznych na zewnatrz wyrobu oraz zageszcze-
niu sie gestwy, co blokuje skutecznie migracje czastek metalicznych.

Materialy stosowane w badaniach

Do wytworzenia kompozytow zostaty uzyte komercyjnie dostepne
proszki: proszek tlenek glinu firmy TM-DAR (Japonia) oraz proszek
niklu firmy Sigma Aldrich.

GestoS¢ rzeczywista proszkow tlenku glinu oraz niklu zostata wy-
znaczona przy uzyciu piknometru helowego AccuPyc Il 1340 firmy
Micromeritics. Pomiary prowadzono w sekwencji 100 cykli ptukania
badanej probki He oraz 100 cykli pomiaru gestosci.

Srednig wielkosé czastek tlenku glinu zmierzono metoda dyna-
micznego rozpraszania Swiatta (DLS) na urzadzeniu Zetasizer Nano
ZS brytyjskiej firmy Malvern Instruments. Urzgdzenie mierzy czastki,
ktérych Srednica <6 um, z tego wzgledu okreslenie Sredniej wiel-
kosci czastek proszku Ni byto niemozliwe; sprawdzono jedynie, czy
w probce istnieja czastki mniejsze niz 6 pm. W zwigzku z tym Sred-
nig wielkoS¢ czastek niklu zmierzono metoda dynamicznego roz-
praszania Swiatta (DLS) na urzadzeniu Metasizer firmy Malvern
Instruments. Prébki w obydwu przypadkach dyspergowano w wo-
dzie dejonizowanej oczyszczonej systemem MilliQ, stezenie wagowe
proszku wyniosto 0,2%. Przed pomiarem prébki poddawano dziata-
niu ultradzwiekoéw przez 5 minut.
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Powierzchnie wiasciwg proszkéw wyznaczono stosujac metode
izotermy adsorpcji fizycznej BET. Pomiary wykonano przy uzyciu
urzadzenia ASAP 2020 V3. 01 H firmy Micromeritics.

Na podstawie wyznaczonej powierzchni wtasciwej oszacowano
Sredni rozmiar czastki, korzystajac z zaleznosci:
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gdzie: p - gestos¢ rzeczywista proszku w g/cm?,
S, — Powierzchnia wiasciwa proszku w m?/g.

W Tabeli 1 przedstawiono wyniki pomiarow gestosci proszku tlenku
glinu oraz proszku niklu.

Tab. 1. Gestosci analizowanych proszkéw.

ALO, 3,9442 + 0,0079

Ni 8,7868 + 0,0048

Na podstawie otrzymanych wynikéw pomiarow mozna stwierdzic,
ze gestosc proszku AlO, TM-DAR jest zblizona do gestosci spieku
podawanej przez producenta (3,96 g/cm?). W przypadku proszku
niklu gestosci sg o ok. 0,15 g/cm? nizsze od podawanej przez pro-
ducenta, co moze by¢ zwigzane z nieznacznym, powierzchniowym
utlenieniem proszku.

W Tabeli 2 przedstawiono wyniki pomiaréw powierzchni wtasci-
wej analizowanych proszkéw oraz obliczong na ich podstawie Sred-
nig wielkos¢ czastek.

Tab. 2. Powierzchnia wiasciwa i Srednia wielkosci czastek z izotermy BET
analizowanych proszkéw.

ALLO 12,50
Ni 0,28

121,7
2438,7

Srednia wielko$é czastek (pojedynczych krystalitéw) zmierzono tez
metoda dynamicznego rozpraszania Swiatta (DLS). Proszek niklu
charakteryzuja sie niewielka powierzchnig wtasciwg, Srednia wiel-
kos¢ pojedynczych krystalitow miesci sie w przedziale 2-2,4 um,
jednak na podstawie pozostatych pomiaréw mozna stwierdzic, iz
wystepuja one w postaci zaglomerowanej oraz cze$¢ czastek od-
znacza sie wiekszym rozmiarem niz tym obliczonym na podstawie
S,.- W Tabeli 3 przedstawiono Srednig wartoSc wielkosci czastek
proszkow.

Tab. 3. Srednia wielko$é czastek analizowanych
proszkéw z pomiaréw DLS.

AlLO 0,241
Ni 10,45

Do przedstawienia morfologii uzytych w eksperymencie prosz-
kéw wykorzystano skaningowy mikroskop elektronowy HITACHI
SU-70 z emisjg polowg Schottky’ego. W badaniach kompozytéw
zastosowano detektor YAGBSE. Stosowano napiecie od 10 do 20
kV. Przyktadowe zdjecia proszkéw przedstawione zostaty na ry-
sunku 1. Na podstawie morfologii proszkéw a-Al,O, oraz Ni stwier-
dzono, ze charakteryzujg sie one sktonnosScig do aglomerac;ji.
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Rys. 1. Morfologia wyjSciowych proszkow:
a) proszek tlenku glinu, b) proszek niklu.

Zaobserwowano, ze proszek tlenku glinu charakteryzuje sie morfo-
logia zblizona do kulistej. Natomiast proszek niklu cechuje rozumo-
wana powierzchnia z licznymi wypustkami.

Jako uptynniacze zawiesiny zastosowano wodorocytrynian dia-
monu (DAC) firmy Sigma-Aldrich w ilosci 0,3 % wag. oraz kwas cytry-
nowy (CA) firmy Sigma-Aldrich w iloSci

0,1 % wag. w stosunku do masy fazy statej. Wzory potstruktu-
ralne uptynniaczy zostaty przedstawione na rysunku 2. W roli roz-
puszczalnika zastosowano wode dejonizowana.

Wodorocytrynian diamonu Kwas cytrynowy

(0] OH (0] OH
-0 0 HO OH

OH OH

Rys. 2. Uptynniacze zawiesiny.

Metodyka badawcza

Przygotowano mase lejna o stezeniu fazy statej 50% obj. 0 10% obj.
zawartosci proszku niklu w stosunku do objeto$ci mieszaniny prosz-
kow. Mase mieszano w wysokoobrotowym homogenizatorze Thinky
ARE-250 w kilkuetapowym procesie: w pierwszym etapie mieszanie
trwato 8 minut z szybkoScig 2100 obr/min, nastepnie mieszanine
podano mieszaniu w czasie 5 minut z szybkoscig 1500 obr/min,
w kolejnym kroku masa lejna zostata poddana mieszaniu w cza-
sie 2 minut z szybkoscig 500 obr/min. Otrzymang zawiesine wlano
do formy gipsowej, ktérg umieszczono w metalowej obudowie wi-
rowki. Mase lejng poddano wirowaniu z szybkoscig 1200 obr/min
w temperaturze 25°C przez 90 minut. Badania wtasne pokazuja,
iz zastosowanie szybkosci odlewania rownej 1200 obr/min umozli-
wia wytworzenia kompozytu Al,O_-Ni z gradientem fazy metalicznej
w krotszym czasie, niz w przypadku zastosowania szybkosci odle-
wania réwnej 1000 obr/min [15]. W momencie zastosowania szyb-
kosci rownej 1000 obr/min czas trwania procesu wynosi 4 godziny
[15], natomiast w przypadku zastosowania 1200 obr/min czas ten
skraca sie do 1 godziny 30 minut. Otrzymano ksztattki w formie tulei
o Srednicy zewnetrznej 20 mm z gradientem stezenia fazy meta-
licznej (Ni) w catej objetosci materiatu. Uzyskane ksztattki suszono
przez 48 godzin w temperaturze 30°C, a nastepnie poddano proce-
sowi spiekania w temperaturze 1400°C w atmosferze N,/H.,.

Na podstawie metody Archimedesa scharakteryzowano wybrane
wiasciwosci fizyczne kompozytow zgodnie z norma PN-76/E-06307.
Badanie byto wykonane dla 8 probek.

Przy pomocy dyfraktometru Rigaku MiniFlex Il okreslono sktad
fazowy kompozytu. Zastosowano promieniowanie Cu Ka o dtugo-
Sci fali A = 1,54178 A. Warunki zapisow byty nastepujace: napiecie:
30 kV, prad 15 mA, zakres katowy 26 10-100°, krok D26 0,02°,
czas zliczania 1 sekunda. Podczas badania dyfrakcyjnego ognisko-
wanie promieni ugietych na preparacie w goniometrze pracowato
wedtug zasady Bragga-Brentano, wigzka byta rownolegta.
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Mieszanie sktadnikéw w wysokoobrotowym homogenizatorze
w procesie kilkuetapowym:
| etap: 8 min; 21000b/min
Il etap: 5 min; 15000br/min
1l etap: 2 min; 5000br/min

Odlanie zawiesiny do formy gipsowej
Proces odlewania odsrodkowego

25°; 90 min; 12000br/min

Suszenie ksztattek
30°C; 48h

[{ Wyijecie ksztattkiz formy J

Spiekanie ksztattki
1400°C; atmosfera N,/H,
Gotowy wyréb
Rys. 3. Schemat obrazujacy przyjeta metode prac w badaniach nad

otrzymywaniem kompozytow ceramika/metal z gradientem stezenia fazy
metalicznej metoda odlewania odSrodkowego mas lejnych.

Mikrostruktura kompozytow scharakteryzowana zostata poprzez
obserwacje mikroskopowe na skaningowym mikroskopie elektro-
nowym elektronowy HITACHI SU-70 z emisja polowg Schottky’ego.
W badaniach kompozytéw zastosowano detektor YAGBSE.
Stosowano napiecie od 10 do 20 kV.

Na podstawie analizy zgtadéw metalograficznych przygotowa-
nych przekrojéw poprzecznych scharakteryzowano budowe we-
wnetrzng materiatu kompozytowego. Dotyczyto to zwtaszcza obec-
nosci gradientu w materiale. Przygotowanie probek do badan mi-
kroskopowych polegato na odcieciu fragmentu prébki rownolegle
do osiowego kierunku probki za pomoca pity diamentowej. Kolejnym
krokiem byto zainkludowanie na zimno w zywicy akrylowej uzyska-
nych powierzchni przekrojow kompozytéw. Nastepnie tak przygoto-
wane zgtady metalograficzne poddano szlifowaniu oraz polerowaniu
mechanicznemu. Przed obserwacjami mikroskopowymi probki na-
pylane byly nanometryczng warstwag wegla.

Mikrofotografie uzyskane ze skaningowego mikroskopu elektro-
nowego byly wykonywane od brzegu do Srodka przekroju poprzecz-
nego zgtadu, dzieki czemu mozliwe byto utworzenie panoram prébek.

Opis ilosciowy fazy metalicznej w kompozycie wykonano przy uzy-
ciu programu Micrometer [16]. Podczas wykonywania analizy zasto-
sowano przeksztatcenia umozliwiajgce wykonanie ztozonych opera-
cji, koniecznych do badania wielkoSci czgstek. Zastosowane prze-
ksztatcenia polegaty na usunieciu zbednych detali lub wzmocnieniu
elementéw stabo widocznych oraz dokonaniu pomiaréw na uzyska-
nym obrazie. Do najistotniejszych przeksztatcen nalezaty: przeksztat-
cenia obrazu pod wzgledem kontrastu i barw, otwieranie, zamykanie,
erozja oraz dylatacja. Przed przystgpieniem do wykonania pomia-
réw, konieczne byto ustalenie obszaru roboczego, dla ktérego prowa-
dzono badania. Tak wykonana analiza pozwolita na wygenerowanie
rozktadu rozmiaru czastek fazy metalicznej w kompozycie Al,O -Ni.

Wyniki analizy stereologicznej wykorzystano do wynaczynienia
udziatu objetoSciowego niklu w kompozytach.

Wyniki badan i ich dyskusja

Na rysunku 4 przedstawiono uzyskany kompozyt po procesie spie-
kania. Na podstawie badan makroskopowych nie zaobserwowano
widocznych peknie¢ na powierzchni wytworzonego kompozytu, co
potwierdza wczesniejsze doniesienia literaturowe, iz materiaty po
zageszczaniu w wyniku dziatania sity odSrodkowej charakteryzujg
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Rys. 4. Kompozyt Al,O,-Ni uzyskany metoda odlewania
odsrodkowego mas lejnych.

sie lepszym upakowaniem czastek oraz brakiem defektéw na po-
wierzchni wytworzonego elementu, w stosunku do materiatéw for-
mowanych metodami prasowania jednoosiowego lub izostatycznego
[17-18].

Wytworzony kompozyt charakteryzowat sie zageszczeniem po
spiekaniu na poziomie 99,46% gestosci teoretycznej. Oznacza to, iz
probki uzyskane metodg odlewania odsrodkowego mas lejnych ce-
chuja sie niskg porowatoscig po procesie spiekania. Stwierdzono,
ze wytworzony kompozyt AI203-Ni charakteryzuje sie gestoscia po-
zorna réwna 4,42 g/cm?3, porowatoscig otwarta réowna 0,23%
oraz nasigkliwoscig na poziomie 0,04%. Skurczliwos¢ liniowa wy-
nosita 12,56%. Réznice pomiedzy porowatoscia otwarta oraz na-
sigkliwoScig moga wynikaé z chropowatosci powierzchni probek.
Zaobserwowano, iz dziatanie sity odSrodkowej spowodowato usu-
niecie pecherzykéw gazu, ktére mogty zaadsorbowac sie na po-
wierzchni proszkow oraz ich aglomeratéw w trakcie procesow przy-
gotowywania masy, a takze jej homogenizacji, dzieki czemu nie byto
konieczne dodatkowe odgazowywanie mas lejnych za pomoca pomp
prézniowych [19]. Brak pecherzy poprawia jako$¢ elementéw w sta-
nie surowym. Dodatkowo zmniejszona jest porowatos¢ otwarta oraz
jakos¢é powierzchni otrzymanego elementu i nie jest wymagana do-
datkowa obrébka wykanczajgca.

Badania rentgenowskie ujawnity obecnos¢ dwoch faz: Al,O, oraz
Ni. Zastosowanie atmosfery redukujacej (N,/H,) podczas spiekania
zapobiegto powstawaniu fazy spinelowej (NiAlO,), ktéra moze wpty-
waé na wtasciwosci materiatow [20-22].

Na podstawie obserwacji mikroskopowych stwierdzono, ze uzy-
skane spieki charakteryzowaty sie gradientowym rozmieszczeniem
fazy metalicznej. Wytworzone kompozyty cechowaty sie tréjstrefowa
budowa. Wyrézniono umownie przyjete trzy strefy. Jako strefe | przy-
jeto najbardziej zewnetrzna czes¢ probki. Zaobserwowano, iz ze-
wnetrzna strefa powstaje w wyniku dziatania sit kapilarnych formy
gipsowej, ktére odciggajac ciekte medium, zageszczajg zawiesine.
Strefa ta charakteryzuje sie kazdorazowo zawartoscia zbrojenia
réwng zawartosci fazy metalicznej w masie wyjsciowej (10% obj.).
Strefe Srodkowa (Il) cechuje wiekszy udziat czgstek metalu niz ich
Sredni udziat w kompozycie. Powstaje ona w glownej mierze w wy-
niku dziatania sity odSrodkowej. Czastki metaliczne przemieszczaja
sie w kierunku powierzchni szybciej niz czastki materiatu osnowy.
Jednoczes$nie, ze wzgledu na odprowadzenie rozpuszczalnika, lep-
koS¢ masy rosnie, zatem zmniejsza sie mozliwoS¢ przemieszczania
sie czgstek metalicznych wzgledem ceramiki. Ostatecznie uzyskuje
sie strefe bogatg w czastki Ni, jednak ich udziat zmniejsza sie wraz
z odlegtoscig od powierzchni [14]. Strefa ta gradientowo dochodzi
do strefy lll, pozbawionej czastek Ni. Natomiast strefa wewnetrzna
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strefalll

Rys. 5. Zdjecia SEM: a) kompozytu Al,0.-Ni z gradientem stezenia Ni uzyskanego
metoda odlewania odsrodkowego mas lejnych przy zastosowaniu suchej formy
gipsowej, b) kompozytu Al,0.-Ni z gradientem stezenia Ni uzyskanego metoda
odlewania odsrodkowego mas lejnych przy zastosowaniu nasaczonej woda formy
gipsowej, ¢) kompozytu ALO -Ni wytworzonego bez zastosowania sity odsrodkowe;.

(1) sktada sie gtownie z Al,O,, poniewaz cata zawartosci fazy meta-
licznej zostata rozmieszczona w strefie zewnetrznej oraz Srodkowe;.
Dla poréwnania zamieszczono zdjecie mikrostruktury probki wy-
tworzonej bez zastosowania sity odsSrodkowej (Rys. 5¢). W tym przy-
padku brak jest gradientowej budowy. W catej objetosci materiatu
probka cechuje sie identyczna zawartoSciag fazy metalicznej, wyno-
szgcg 10% obj.

Zauwazono, iz w zaleznoSci od rodzaju zastosowanej formy gip-
sowej mozemy sterowacé szerokoScia strefy I. W przypadku zasto-
sowania suchej formy gipsowej szerokos¢ stery zewnetrznej (1) jest
kazdorazowo stata i wynosi okoto 1 mm, niezaleznie od zmiany pa-
rametrow procesow takich jak czas czy szybkoSé procesu. Poprzez
zastosowanie form gipsowych nasaczonych woda zmniejszamy sze-
rokoS¢ tej strefy. W trakcie procesu odlewania od$rodkowego mas
lejnych, uzycie nasgczonej formy gipsowej wodg spowoduje zmniej-
szenie zageszczenia zawiesiny w wyniku dziatania sit kapilarnych,
co skutkuje wezszg strefg zewnetrzng (1) (Rys. 5b). Czas nasgczania
formy gipsowej wptywa na szerokosé strefy zewnetrznej: im dtuzysz
czas nasgczania formy, tym wezsza jest strefa zewnetrza. Czas na-
sgczania formy uzytej do wytworzonej kompozytu przedstawionego
na rysunku 5b wynosit 15 minut (pozostate paramenty procesu byty
identyczne jak w przypadku probki przedstawionej na Rys. 5a).

Co wiecej, zastosowanie nasgczonej formy gipsowej spowoduje
wydtuzenie czasu trwania procesu. Z punktu technologicznego ko-
rzystniejsze jest zastosowanie suchych form gipsowych. W zwigzku
z tym w dalszej czeSci artykutu zostat scharakteryzowany kompozyt
uzyskany przy wykorzystaniu nienasgczonej formy gipsowej.

Na rysunku 6 zostata zaprezentowana panorama mikrostruktury
wytworzonych kompozytéw wraz z histogramami przedstawiajgcymi
rozktad rozmiaru fazy metalicznej w poszczegblnych strefach. Jako
wielko$¢ opisujacg rozmiar czagstek niklu przyjeto Srednig wartos¢é
Srednicy ekwiwalentnej, czyli Srednicy kota o tej samej powierzchni
co powierzchnia analizowanej czastki.

Analiza histograméw wykazata, iz wszystkie strefy charakteryzo-
waly sie podobng czestosScia wystepowania czastek fazy metalicznej
o Srednim rozmiarze 4+8 um. Obecnosé czastek niklu mniejszych
niz 8,5 um spowodowana jest rozbiciem wyjSciowych czgstek fazy
metalicznej podczas procesu przygotowywania zawiesiny do odlania
kompozytu. Stwierdzono, ze w przypadku strefy | oraz Il wystepuje
niewiele pojedynczych czgstek fazy metalicznej o Srednim rozmiarze
powyzej 20 um, w odréznieniu do strefy Il. Wystepowanie czgstek
powyzej 20 um w przypadku strefy Il zwigzane jest z maksymalng
zawartoscig fazy metalicznej w tej strefie. Czastki niklu majg utrud-
niong droge przemieszczania sie w strefie |l na skutek zageszczenia
mieszaniny, co w konsekwencji prowadzi do tworzenia aglomeratow.

| I | [ [



35% dig =6,42 um

30% - odch. stan. = 3,67 um
25%
20%
15% -
10%

oo -

Crestosé (%] ¥

2 4 6 8 10 12 14 16 18 20Wigeej

Rozmiar czastek Ni [um]

Ezm}

d,,4=8,29 um
odch. stan. = 6,84 um

Caestosé [%]

2 4 6 8
Rozmiar czastek Ni [um]

10 12 14 16 18 20 Wigcej

strefalll |—

30%

dsq.=7,52 m
odch. stan. = 5,24 um

[N
sGa 8%
RR IR

o wu
BRI

Czestosé [%]

2 4 6 8

10 12 14 16 18 20 Wigcej
Rozmiar czastek Ni [um]

Rys. 6. Obraz SEM mikrostruktury kompozytu AI203-Ni uzyskanego przy
zastosowaniu suchej formy gipsowej wraz z histogramami przedstawiajagcymi
rozktad rozmiaru czastek fazy metalicznej.

Zaobserwowano, ze w wszystkie strefy charakteryzujg sie podobnym
rozktadem wielkosci czgstek niklu.

Whioski

Zastosowanie metody odlewania odSrodkowego mas lejnych po-
zwala na formowanie kompozytéw ceramika-metal z nieréwnomier-
nym rozmieszczeniem fazy metalicznej. Wyr6znienie trzech stref
o réznej morfologii i okreslenie przyczyn (mechanizméw) ich two-
rzenia pozwala wptywaé Swiadomie na takie parametry kompozytu
jak grubos¢ pierwszej i drugiej strefy oraz zmiane udziatu czastek Ni
w strefie |l (od zawartoSci zblizonej do statej w strefie 1l ze skokowa
zmiang na granicy stref ll/lll, az do ciggtej zmiany udziatu czastek
Ni w catej strefie Il). Mozna to osiggnaé poprzez dobor parametrow
technologicznych i wiasciwosci masy lejnej.

Stwierdzono, ze na gotowy wyréb ma znaczacy wptyw szybkosé
odlewania odSrodkowego, jak i rodzaj zastosowanych form gipso-
wych (suchych/nasaczonych woda), dzieki ktérym w wyniku dziata-
nia sit kapilarnych formy ma miejsce zageszczenie zawiesiny. W przy-
padku uzycia suchej formy gipsowej szerokosS¢ stery zewnetrznej jest
kazdorazowo stata, nie zaleznie od zmiany parametrow procesow
takich jak czas, czy szybkoS¢ procesu. Zauwazono, ze zwiekszenie
szybkoSci odlewania odsrodkowego umozliwia skrécenie catego pro-
cesu, poniewaz przyspiesza ewakuacje rozpuszczalnika, co jest do-
datkowa korzyScig przy stosowaniu tej technologii. Zauwazono, ze
zwiekszenie szybkosci odlewania odSrodkowego powoduje zmniej-
szenie trwania czasu procesu, co jest korzystne z punktu widzenia
procesu technologicznego.

Przy realizacji odlewania odSrodkowego mas lejnych mozliwe
jest stosowanie prostych wiréwek o stosunkowo matych predkosci
obrotowych, a jednoczes$nie jest to metoda pozwalajaca znaczaco
wptywaé na rozmieszczenie czastek zbrojenia w kompozycie i jego
wiasciwosci. Jest to technologia o duzych mozliwosSciach aplika-
cyjnych.

Uzyskane wyniki dajg podstawy technologiczne mogace byé
punktem wyjscia dla otrzymywania innych kompozytéw ceramika/
metal metoda odlewania odSrodkowego mas lejnych.

Podziekowania
Badania zostaty wykonane dzieki finansowemu wsparciu w ramach projektu
z Narodowego Centrum Nauki Nr 2013/11/B/ST8/0029.

| I | [ [

NAUKA

LITERATURA:

[1]

[2]

[3]

[4]

[5]

[6]

[7]

(8]

(9]

[10]

[11]

[12]

(13

[14]

[15]

[16]

[17]

(18]

[19]

[20]

[21]

[22]

Michalski J., Konopka K., Trzaska M. (2003), Description of Al,O, powders
coated by Ni-P particles obtained through an electroless chemical reaction
and possibilities to obtain an Al,0,/Ni-P composites, ,Materials Chemistry
and Physics”, 81, 407-410, DOI: 10.1016/S0254-0584(03)00034-8

Li G. J., Rena R. M., Huang X. X., Guo J. K. (2004), Microstructure and
mechanical properties of Al,0,/Ni composites, ,Ceramic International”, 30,
977-982, DOI: 10.1016/j.ceramint.2003.11.004

Matysiak H., Konopka K., Kuzniak M., Olszyna A. (2001), Wybrane
wiasciwosci mechaniczne kompozytéw ziarnistych AlLO,/Mo, ,Composites”,
1(12), 215-219

Sun X., Yeomans J. A. (1996), Microstructure and fracture toughness of
nickel particles toughened alumina matrix composites, ,Journal of Materials
Science”, 31, 875-880, DOI:10.1007/BF00352885

Jones R. L. (1996), Thermal barrier coatings, [w:] K. H. Stern (red.),
Metallurgical and ceramic protective coatings, London, 194-235

Ogawa T., Watanabe Y., Sato H., Kim I. S., Fukui Y. (2006), Theoretical study
on fabrication of functionally graded material with density gradient by a
centrifugal solid-particles method, ,Composites: Part A”, 37, 2194-2200,
DOI: 10.1016/j.compositesa.2005.10.002

Kieback B., Neubrand A., Riedek H. (2003), Processing techniques for
functionally graded materials, ,Materials Science and Engineering A”, 362,
81-105, DOI: 10.1016/S0921-5093(03)00578-1

Suresh S., Mortensen A. (1998), Fundamentals of Functionally Graded
Materials, Cambridge, DOI: 10.1016/S1369-7021(98)80023-0

Yeo J. G., Choi S. C. (1998), Zirconia-stainless steel functionally graded
material by tape casting, ,Journal of the European Ceramic Society”, 18,
1281-1285, DOI: 10.1016/S0955-2219(98)00054-5

Zeng Y. P, Jiang D. L., Watanabe T. (2000), Fabrication and properties of
tape-casting laminated and functionally gradient alumina-titanium carbide
materials, ,Journal of American Ceramic Society”, 83, 2999-3003, DOI:
10.1111/j.1151-2916.2000.tb01673.x

Oike S., Watanabe Y. (2001), Development of in-situ Al-Al,Cu functionally
graded materials by a centrifugal method, ,International Journal of Materials
and Product Technology”, 16, 40-49, DOI: 10.1504/IJMPT.2001.005394

Watanabe Y., Sato R., Matsuda K. (2004), Evaluation of particle size and
particle shape distributions in AI-AI,Ni FGMs fabricated by a centrifugal in-
situ method, ,Science and Engineering of Composite Materials”, 11, 2-3

Konopka K., Szafran M., Bobryk E., (2006), Wytwarzanie kompozytow
gradientowych Al O -Fe metoda odlewania z mas lejnych, ,Composites”, 6
(1), 57-61

Zygmuntowicz J., Miazga A., Konopka K., Kaszuwara W. (2016), Metal

particles size influence on graded structure in composite AI203-Ni,
»Materials and Technology”, 50 (4), 537-541, DOI: 10.17222/mit.2015.120

Zygmuntowicz J., Miazga A., Konopka K., Jedrysiak K., Kaszuwara W. (2015),
Alumina matrix ceramic-nickel composites formed by centrifugal slip casting,
»Processing and Application of Ceramics”, 9 (4), 199-202, DOI: 10.2298/
PAC15041997

Michalski J., Wejrzanowski T., Pielaszek R., Konopka K., tojkowski W.,

Kurzydtowski K. J. (2005), Application of image analysis for characterization
of powders, ,Materials Science Poland”, 23, 79-86

Sato K., Hotta Y., Yilmaz H., Watari K. (2009), Fabrication of green and
sintered bodies prepared by centrifugal process using wet-jet milled slurries,
,Journal of European Ceramic Society”, 29, 1323-1329, DOI: 10.1016/j.
jeurceramsoc.2008.08.026

Koike J., Tashima S., Wakiya S., Maruyama K., Oikawa H. (1996), Mechanical
properties and microstructure of centrifugally compacted alumina and hot-
isostatically pressed alumina, ,Materials Science and Engineering”, A220,
26-34, DOI: 10.1016/S0921-5093(96)10439-1

Malek S., Paydar M. H., Ma J. (2009), Centrifugal Dearing of Concentrated
Ceramic Slurries, ,Journal of the American Ceramic Society”, 92 (12),
2861-2869, DOI: 10.1111/j.1551-2916.2009.03302.x

Gizowska M., Miazga A., Konopka K., Szafran M. (2012), The influence of
sintering temperature on properties of Al,O_-Ni composites, ,Composites”,
12 (1), 33-38

Tuan W. H., Wu H. H., Chen R. Z. (1997), Effect of sintering atmosphere on
the mechanical properties of Ni/Al,O, composites, ,Journal of European
Ceramic Society”, 17, 735-41, DOI: 10.1016/S0955-2219(96)00083-0
Zygmuntowicz J., Wiecinska P., Miazga A., Konopka K. (2016),
Characterization of composites containing NiAl, O, spinel phase from Al,O/
NiO and AlO,/Ni systems, ,Journal of Thermal Analysis of Calorimetry”,
1-8, DOI: 10.1007/s10973-016-5357-2

Nr5/2016 Szkto i Ceramika

17



