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MATERIALY KOMPOZYTOWE Al203-Mo - OTRZYMYWANIE, WLASCIWOSCI

Przedstawiono wyniki prac zwihzanych z procesem wytwarzania kompozytéw ADs-Mo, zaprezentowano réwnieé wy-
brane wiasciwosci otrzymanych kompozytéw. Proszki obu sktadnikow p odpowiedniej preparatyce (mieszanie na mokro
z dodatkiem alkoholu etylowego) byty spiekane swolaie lub spiekane pod dinieniem. Stosunek udzialéw poszczegdinych
sktadnikéw - Al;Ozdo Mo (w % obj.), w probkach kompozytu wynosit 25/%, 50/50 i 75/25. Badania prowadzono z wykorzy-
staniem mikro- i nanoproszkéw AbOs. Przeprowadzono badania kinetyki spiekania materiu kompozytowego w zakresie
temperatur 1600-185C°C. Ostateczne formowanie materiatbw prowadzono tectika spiekania swobodnego oraz technik
spiekania pod cénieniem. W wyniku przeprowadzonych prac technologiznych uzyskano materiaty kompozytowe o wysokiej
gestoéci wzglednej (powyzej 95% gestosci teoretycznej). Stwierdzono wysipowanie zalenosci pomiedzy uzyskiwanymi wy-
nikami gestosci a rodzajem materialdbw wygciowych oraz warunkami procesu otrzymywania kompozidw. Stwierdzono
rowniez, ze w jednakowych warunkach technologicznych processpiekania maliwe jest uzyskanie kompozytéw AlOs-Mo
o zblizonej gestosci wzglednej, niezaleznie od sktadu chemicznego. Jest to szczegdlnie ts® w projektowaniu i technologii
materiatéw z gradientem sktadu. Artykut zawiera réwniez wyniki badan mikrostruktury otrzymanego kompozytu oraz jego
wiasciwosci - gestosci, porowatosci, twardosci i wytrzymatos$ci na zginanie.

Stowa kluczowe: kompozyt, nanoproszki, spiekanie, wytrzymaté¢ mechaniczna, twardéé

PROCESSING AND PROPERTIES OF Al;03-Mo COMPOSITE MATERIALS

In this paper the results of experiments concernindhe manufacturing process of AlO3-Mo composite have been pre-
sented. The chosen properties of obtaining composg have been presented as well. The initial powdeadter appropriate
preparation (wet mixing with ethyl alcohol agent) vere sintered or hot pressed. The contents of AD3 and Mo in the samples
of composite were 25/75, 50/50 and 75/25 in % bylume. The experiments were conducted on differentrgin size of cera-
mics particles (micro- and nanopowders). There waslaborated the kinetics of AYOz-Mo sintering process at 1608185C°C
temperature range. Finally the densification of speimens were conducted using pressureless sinterirgy hot pressing
method. The technological tests allowed to obtainomposite materials with high relative density (> 9% of theoretical den-
sity). There was stated that is close relation beten the densities results of obtained materials, g of starting materials and
technological conditions of sintering process. Therwas also stated that is possible obtaining of A3-Mo composite materi-
als with close related densities (independently arthemical composition) in the same technological cditions. This fact is very
important in designing and creation of functionally graded materials. The parameters examine includeddensity, porosity,
hardness and bending strength. The microstructure foobtained composite materials were characterisedsing optical micro-
scopy.

Keywords: composite materials, nanopowders, sintering, mechéal strength, hardness

WPROWADZENIE

Kompozyty ceramiczno-metalowey snateriatami ich roztazenia w osnowie kompozytu [2, 3]. Do najez
wysokoprzetworzonymi, projektowanymi i otrzymywa-iciej stosowanych materialtow modyfilgoych wigci-
nymi w celu uzyskania cech fizykochemicznych, @mo wosci ceramiki korundowej zalicza ¢simiedz, nikiel,
liwiajacych ich trwad i niezawodn prae w zat@o- chrom, molibden i wolfram. Molibden jest metalersto-
nych, czasem ekstremalnych warunkach eksploatacgjsnkowo wysokim eizarze widciwym (10,22 glcr),
nych. Jeda z ich zalet jest zwkszona odporn@ na charakteryzujcym sk wysoky twarddcia HV (2,3 GPa)
kruche gkanie w poréwnaniu do tradycyjnych tworzyworaz wysol wytrzymatdcia na rozciganie R, (okoto
ceramicznych [1]. Wzrost ten zaleod wielu czynni- 700 MPa) réwnig w podwyzszonych temperaturach.
kow, do ktérych zalicza sirodzaj, ilg¢, wielkos¢ oraz  Wspéitczynnik rozszerzaldoi liniowej a molibdenu
ksztait castek fazy metalicznej, a tak jednorodn&  (5,35<10° 1/K) jest zbliony do ceramiki korundowej
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(5,5x10° 1/K), co mae korzystnie wplywé na stan glinu dla r@nych udziatéw oljtosciowych poszcze-
napezen witasnych w kompozycie. Wysoka temperaturgolnych sktadnikow przedstawiono na rysunku 1.
topnienia molibdenu (262C) umaliwia stosowanie Ostateczne zagzczenie materiatu uzyskiwano w pro-
kompozytow AbOs-Mo réwniez w aplikacjach wysoko- Cesie:

temperaturowych. Wedtug depnych danych literatu- — spiekania swobodnego (temperatura X68@B50°C,

rowych, kompozyty AlOs-Mo otrzymywane § najcz- czas 1,5 h, atmosfera groa 1x10°Tr) lub
sciej (z zastosowaniem mikro- lub rzadziej nanoprosz- spiekania pod éhieniem (temperatura 1560650°C,
kéw) na drodze metalurgii proszkéw, przy czynmgd czas 1 h, énienie 30 MPa, atmosfera argon).

jest sposbb otrzymywania materiatdbw ¥gypwych -

od handlowo dogpnych do specjalnie wytwarzanych
w roznych postaciach, przy zastosowaniu technik che-
micznych. Autorzy prac [4-6] proszki wigiowe otrzy-
mywali w procesie rozpylania na sucho zawiesin roz-
tworu tlenku molibdenu w wodzie amoniakalnej z deda
kiem Al,O; od 5 do 20% obj. Tak otrzymany granulat
redukowano w atmosferze wodoru, a gpsie pra-
sowano na garo. Spiekanie kompozytéw ADs-Mo
prowadzone jest w pzai lub atmosferze gazu ochron-
nego w zakresie temperatur 153000C. Autorzy prac
[7-10] badali wptyw skladu oraz postaci materiatdw
wyjsciowych na mikrostruktur oraz wigciwosci otrzy-
mywanych materiatdw (m.in. odporéona kruche ¢
kanie, wytrzymalé¢ na zginanie, odporsé na zuycie
scierne).

W prezentowanej pracy autorzy przedstawili wy-
niki prac péwigconych otrzymywaniu kompozytow
Al,Os-Mo. Opracowane i przedstawione podstawy tech-
nologii stanowa pierwszy krok do otrzymywania mate-
rialu gradientowego, ktéry me by zastosowany do
modyfikacji podiay m.in. dla potrzeb przemystu elek-
tronicznego, oraz do spajania materiatdw znacabie r
niacych sé¢ wiasciwosciami (np. podczenia ceramika-
-metal) jako warstwa goednia zicza [11].

75% ALO; — 25% Mo

50% ALO; — 50% Mo

STOSOWANE MATERIALY
| METODYKA BADAN

W pracy zastosowano proszki tlenku glinu o uziar-
nieniu 80 nm lub um oraz proszki molibdenu @ed-
niej wielkosci ziarna 5um. Przygotowano mieszani-
ny proszkobw o naspujacych sktadach chemicznych
(W % obj.): 75%A}03s-25%Mo, 50%A0s-50%Mo,
25%AL0s-75%Mo. Sklad mieszania podyktowany byt
zaplanowanymi badaniami dotygzmi materiatow

z gradientem sktadu. Mieszaniny uzyskano, St®SUjrys. 1. Obraz z mikroskopu skaningowego mieszardazkow wyjcio-

25% A|203 — 75% Mo

mieszanie konwencjonalne ,na mokro” (alkohol etylo- wych molibden-nanoproszek tlenku glinu
wy) w miynku kulowym z dodatkiem kulek ceramicz-Fig. 1. SEM images of the initial powder mixture wfolybdenum-
nych. Optymalny czas mieszania (weryfikowany obser- ~ -nanopowder aluminium oxide

wacjami na mikroskopie), pozwadgy na uzyskanie

jednorodnego rozmieszczenia proszku ceramicznego Przeprowadzone na mikroskopie skaningowym ob-
i proszku molibdenu, wynosit 8 h. Mieszaniny proszserwacje otrzymanych mieszanin proszkéw wykazaty
kow wygrzewano w temperaturze 8D w celu usu- réwnomierne rozmieszczenieastek fazy ceramicznej
nigcia dodatkow ufatwiacych mieszanie, naginie, oraz ziaren molibdenu. W przypadku zastosowania
techniky prasowania osiowego, formowano ksztattkhanoproszku tlenku glinu zaobserwowano tworzenie si
o wymiarachJ10x10 mm. Przykladowe obrazy SEM aglomeratéw proszku ceramicznego. Jest to szczegdln
mieszanin proszku molibdenu z nanoproszkiem tlenkmidoczne, gdy udziat AD; jest najwékszy.
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WYNIKI BADAN Wyzsz gestas¢ wzgledna (na poziomie 9597% g:sto-

Sci teoretycznej) uzyskano dla kompozytéw z nano-

Otrzymane_ przy za§tosowan_iu _techniki Spiekaeroszkiem tlenku glinu. Wzrostegtasci wzglednej
swobodnego i spiekania podseieniem kompozyty obserwowany jest rowniewraz ze zwgkszaniem si

AI20,3_MO poddano bada}mom strukturglnym,_ am'.( udziatu fazy ceramicznej w materiale kompozytowym.
okreslono wpltyw warunkoéw procesu spiekania na 'C%wiadczy t0 0 tym, 4 w pierwszej kolejnéci nastpu-

wihasciwosci fizyczne i mechaniczne. Badania mikro- . . . . o

strukturalne kompozytow obejmowaly obserwacije ngpizpklzﬁgn;erggazueggnmu izy sol, a nasgpnie ich
mikroskopie optycznym firmy ZEISS. Na podstawie S :
przygotowanych zgtadéw oldleno porowaté¢ kompo- Uzyskane wyniki gstaici otrzymanych kompozy

4 - . tow Al,O3-Mo zostaly potwierdzone przez badania
zytow’, ,Wykorzystuic system anallz,y obrazu CLEMEX. porowatdci spiekow. Stwierdzono ik poréw na po-
Gestas¢ otrzymanych kompozytéw oksleno przy

10 o ! ,
uzyciu metody Archimedesa. Pomiary mikrotwadcio ziomie 8-10% oraz 36% dla kompozytow spiekanych

) N . swobodnie odpowiednio z mikro- i nanoproszkiem-tlen
przeprowadzono na mikrotwardiomierzu Vickersa ku glinu P P

pr’zy obcqze_mu .98 N W czasie 10 s. Badania wytrzymaw przypadku materiatow spiekanych podn@éniem
losci na zginanie (tréjpunktowe) wykonano na maszy-

nie wytrzymatgciowej ZWICK 1446 na prébkach udalo s¢ uzyskd gestoici zblizone do gstoici tep—

0 wymiarach 23x25 mm. Wyniki przeprowadzonych retyczn_ych .(~9899%) w temperaturze 1650. N|e—,

bada dla kompozytéw z mikroproszkiem i nanoprosz—Z nacznie wysz gestase zanotqwano dia k_ompozytow
z nanoproszkiem AD;. Badania porowatai potwier-

:gihmltliegku glinu przedstawiono odpowiednio w tabedzi’fy wysoki stopié spieczenia kompozytow. Szcze-

Na rysunku 2 przedstawiono wplyw temperatu Glowe wyniki przgprgwadzonych lc_)a:dalv}asmwmm

: ; . trzymanych materialéw przedstawiono w tabelach 1
spiekania swobodnego nasts¢ otrzymanych kom- i
pozytéw. Z zaprezentowanych wykreséw wynika, ’
nie udalo sj uzysk& dobrze zagszczonych spiekow. TABELA 1. Wiasciwosci kompozytéw Al,O3-Mo z mikro-

Gestas¢ wzgldna kompozytow zai@a jest zarébwno proszkiem tlenku glinu spiekanych swobodnie S
od sktadu kompozytu, jak i postaci proszku ceramicz i pod cignieniem C
nego. TABLE 1. Prqperties of sinetered and hot-pressed AD;-Mo
(micropowder Al,O3)
a) —--75Mo0-25A1203 -~50Mo0-50A1203 —~25Mo-75A1203 .
90 Udziat Temp. P or S HV10 Ty
8,5 Gesto$é teoretyczna kompozytu 75Mo-25A1,0, p=8,64 g/cm? % Ob] SplEkanla g/CfT13 glcn? % Gpa MPa
8,0
= S 1850C 7,69 9,4 1,5 489
£ 75 - 25A10s | ¢ 1g50c | 851 | 04| 32 | 18 | 597
\\@ 7.0 Gesto$é teoretyczna kompozytu 50Mo-50Al1,0, p=7,09 g/cm?
g %51 S 1850C 6,34 8,7 2,4 331
‘v ’ ) )
S 6o ///’Q’_a S0AOs | cagsoc | 701 | 709 | 266 | 258 | 422
[ d
O 35 Gestosé teoretyczna kompozytu 25Mo-75A1,0, p=5,54 glcm?
stos$¢ teoretyczna kompozytu o .03 ) cm S 18500 5 01 8 4 4 4 193
5,0 ’ 3 )
i / TSAOs | 1gs0c | 545 | 293 | 21 | 49 | 201
4‘01550 1600 1650 w0 1750 1800 1850 1900 gdzie: p - gestas¢ zmierzona,or - gqstoéc" teoretycznas - porowat@c,
Temperatura spiekania (°C) HV10 - twarda¢, gy - wytrzymaitd¢ na zginanie
b) 7SMo-25A1208  <-50Mo-S0AI203  ==25Mo-75AI203 TABELA 2. Whasciwosci kompozytéw AlL,Oz-Mo z nano-
o0 proszkiem tlenku glinu spiekanych swobodnie S
85 Gestosé teoretyczna kompozytu 75Mo-25A1,0, p=8,64 g/cm? | pod C|§n|en|em C
= ° TABLE 2. Properties of sinetered and hot-pressed ADs-Mo
7,5 4
£ (nanoropowder Al,O5)
S 70 | Gestose teoretyczna kompozytu 50Mo-50A1,0, p=7.09 glem?
3 / Udziat | Temp. | o | o | S |HVIO| g
g °° % obj. | spiekania | glcn® | glen? | % GPa | MPa
50 1 S 1850C 8,28 6,1 1,8 559
a5 25A10s | - 1g50c | 850 | 804 | <10 | L9 | 639
4,0

1550 1600 1650 1700 17‘50 1500 1850 1900 S 1850C 6,83 52 3,4 429

Temperatura spiekania (°C) 50Al,03 C 1650C 708 7,09 <10 35 472
Rys. 2. Wplyw temperatury spiekania nasgs¢ kompozytow A}Os- S 1850C 539 3.4 6.2 239
—kI\L/II(;:”iLz mikroproszkiem tlenku glinu; b) z nanoggkiem tlen- 75A1,03 C 1650C 552 5,53 <10 6.4 256

Fig. 2. Influence of sintering temperature on,@4Mo composites gdzie: p - gestas¢ zmierzona,or - gestas¢ teoretycznaS - porowatdc,
density: a) with micropowder of aluminium oxide; with nano-  HV10 - twardd¢, gy - wytrzymatdé na zginanie
powder of aluminium oxide
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Badania wytrzymakri na zginanie potwierdzity Obserwacje mikrostrukturalne potwierdzity wysoki
wysoka wytrzymaldg¢ materialdw kompozytowych stopier spieczenia kompozytow. Uzyskane materialy
Al,0Os-Mo. Wzrost wytrzymaléci nastpuje wraz ze charakteryzuj sie zwart, jednoroda w catej obgtosci
zmniejszaniem sgi udziatlu kruchej fazy ceramicznejbudowa oraz stosunkowo réwnomiernym rozmieszcze-
w kompozycie. Z uwagi na wgzy stopié spieczenia niem faz: ceramicznej i metalicznej. W strukturzenk
kompozytéw spiekanych podsoieniem uzyskane war- pozytow widoczne $ pojedyncze pory wyspujace
tosci wytrzymaldci sa wyzsze w porOéwnaniu z odpo- gtdwnie na granicach rozdziatu ceramika-molibden.
wiednimi materiatami spiekanymi swobodnie.

Uzyskane wyniki twardei nie % zadowalajce,

w szczegOInféci w przypadku kompozytéw o skladzie PODSUMOWANIE | WNIOSKI

25A1,05-75Mo. Dla tego sktadu kompozytu twasdo v przedstawionej pracy przeanalizowano wplyw
jest nzsza od nominalnej twardoi czystego molibdenu parametréw technologicznych procesu otrzymywania
(0 okoto 15-20%). W tym przypadku porowa#b nie  kompozytéw AbOs-Mo na ich widciwosci. Stwier-
ma wikszego znaczenia na uzyskane wyniki. W poréwizono, ze wiasciwosci w zasadniczy sposob zake
naniu do wynikow uzyskanych przez autorow w pracyq udziatu ohjtosciowego sktadnikéw wyiciowych,

[9] w przypadku kompozytu o sktadzie 7585-25Mo  ich postaci (mikro- i nanoproszki), a takod techniki
twarddi¢ w niniejszej pracy jest blisko dwukrotnie otrzymywania (spiekanie swobodne, spiekanie péd ci
mniejsza. _ _nieniem). W przypadku kompozytéw z nanoproszkiem

Na rysunku 3 przedstawiono przyktadowe mikrotenku glinu spiekanych podsciieniem uzyskano kom-
struktury kompozytow AOs-Mo otrzymanych w pro- pozyty, niezalenie od sktadu chemicznego, o porowa-
cesie spiekania podsaieniem I = 1650C,t = 1,0 h, tosci okoto 1%. Zastosowanie nanoproszkéw ma réw-
p = 30 MPa). Na przedstawionych gdpch ciemne njez duzy wplyw na wytrzymaléé na zginanie uzy-
pola reprezentajfaz; ceramiczn, natomiast pola jasne skanych materiatdw w poréwnaniu z mikroproszkiem
- molibden. Al,O; - wzrost wytrzymatéci z 597 do 639 MPa
w przypadku kompozytu o sktadzie 258k-75Mo.
Wydaje sg, ze fakt ten ména medzy innymi ttuma-
czy¢ wydtuzeniem drogi pkania w materiale otrzyma-
nym z zastosowaniem nanoproszkéw. Uzyskane kom-
pozyty charakteryzajsie das¢ rownomiernym rozige-
niem poszczegolnych skladnikéw (réwhie przypad-
ku nanoproszkéw). Materiaty kompozytowe otrzymy-
wane techni spiekania pod énieniem charakteryzaj
sie poréwnywaln gestaicia wzgledna, niezalenie od
udziatéw sktadnikow wyciowych, co ma kluczowe
znaczenialla projektowania materiatégradientowych.
Autorzy planuj zastosowanie opracowanych materia-
tow kompozytowych w formie materiatu z gradientem
sktadu jako warstwy pgoedniej do spajania zaawanso-
wanych materiatéw ceramicznych z metalami.

75% ALO; — 25% Mo

50% ALO; — 50% Mo
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