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WPLYW PARAI\/IETROW SPIEKANIA POD CISNIENIEM NA WYBRANE
WLASCIWOSCI MATERIALU KOMPOZYTOWEGO AI-CZASTKI Al2O3

W pracy przedstawiono wplyw temperatury spiekania na wilasciwosci tribologiczne materialu kompozytowego (MK)
typu Al-Al;O3;. Na material osnowy zastosowano proszek aluminiowy o granulacji 80+-100 pm. Na zbrojenie zastosowano czastki
AL O3 o wielko$ci 20+60 pm w dwoch wariantach stanu warstwy wierzchniej - bez powloki (oznaczone umownie - wariant I) oraz
z powloka niklowa o grubosci okolo 2 pm (oznaczone umownie - wariant II). Prébki do badan wykonane zostaly metoda praso-
wania w podwyzszonej temperaturze (tab. 1) w postaci preta o Srednicy ¢ 8 i dlugosci 10+15 mm. Czas spiekania prébek dla obu
wariantow byl jednakowy i wynosil 15 minut. Przeprowadzone badania i analizy struktury otrzymanych probek potwierdzily, ze
MK  wykonany z  wykorzystaniem czastek bez powloki niklowej charakteryzuje si¢ typowym, dla
zastosowanych materialéw, polaczeniem adhezyjnym faz. Natomiast w przypadku MK wykonanego z wykorzystaniem czastek
pokrytych powloka niklowa stwierdzono, ze polaczenie tych czastek z osnowa jest typu dyfuzyjno-adhezyjnego (rys. 1). Przepro-
wadzone pomiary twardosci (metoda Vickersa) otrzymanych probek MK wykazaly, Ze najwyzsza twardoscia (niezaleznie od ana-
lizowanego zakresu temperatury spiekania) charakteryzuja si¢ probki spiekane przy ciSnieniu 120 MPa (rys. 2). Nalezy zazna-
czy¢, ze zwigkszenie ilosci zbrojenia prowadzi do zwigkszenia poziomu twardosci badanych prébek. W kolejnym etapie badan
MK przeprowadzono testy odpornosci na zuzycie Scierne metoda pin on disc. Badania $cieralnosci realizowano, stosujac obcia-
zenie 3 MPa przy predkosci obwodowej 0,50 m/s. Przeciwprébke wykonano ze stali 45 ulepszonej cieplnie
o twardo$ci 42 HRC. Czas trwania préby wynosil 2 godziny. Kontrolowana temperatura wspélpracujacej pary wynosila 25+2°C.
Wyniki badan jednostkowego zuzycia masowego przedstawione graficznie w funkcji czasu trwania testu (rys. 3) wskazuja, ze za-
réwno parametry spiekania, jak i ilo$¢ fazy zbrojacej w postaci czastek Al,O; znajdujacej si¢ w objetosci MK, wywieraja istotny
wplyw na poziom zuzycia tych materialéw. Analiza topografii wspélpracujacych powierzchni i $ladéw
zuzycia wykazala, ze najwigksze nieréwnosci powierzchni, zar6wno w badanych probkach, jak i przeciwprobkach, wystepuja
w skojarzeniach, w ktérych probka byla wykonana z faza zbrojaca w postaci czastek ALO; bez powloki niklowej. W tych préb-
kach MK obserwowano liczne ubytki (wykruszenia czastek) na powierzchni wspélpracujacej z przeciwprébka. Natomiast w
przypadku badania probek MK zawierajacego 10 i 20% czastek ALO; z powloka niklowa gladkoesé wspélpracujacych po-
wierzchni byla nieco wigksza. Przede wszystkim nie obserwowano w tych przypadkach tak licznych wykruszen
i towarzyszacych im glebokich bruzd usytuowanych réwnolegle do wektora sit tarcia.

Stowa kluczowe: materialy kompozytowe z metalicznga osnowa, zbrojenie-czastki Al,O;

INFLUENCE OF PARAMETERS OF SINTERING UNDER PRESSURE PROCESS
ON SELECTED PROPERTIES OF COMPOSITE MATERIAL Al-Al,0; PARTICLES

In the work, the results of researches about influence sintering temperature on trybology properties of metal-matrix com-
posite (MMC) the type of Al-Al,O; particles, has been presented. Such a matrix material aluminium powder granulation 80+100
pm has been used. Uncovered particles Al,O; about size 20+-60 pm (signed as I option) and particles covered by nickel layer with
thickness about 2 pm (signed as II option) made reinforced material. Samples for researching was made by hot pressing method
(Tab.1) using rod about diameter ¢ 8 and length 10+15 mm. Sintering time for every option was the same: 15 minutes. Made
microscopic examination and analyses’ confirmed that particles without nickel layer of MMC, characterized typical adhesive
connection of phases. However, in case of covered by nickel layer particles of MMC, connection
between particles and matrix has diffusion - adhesive character (Fig. 1). The hardness test of composite samples by Vickers
method has been done. The results showed that samples sintered with pressure 120 MPa (independently from analysed range
the temperature of sintering) have the highest hardness (Fig. 2). Increasing of volume fraction of reinforced material
increases hardness of samples. In next step of researching, resistance tests of abrasive wear by pin on disc method has been
done. For this researching of grindability, load of 3 MPa and peripheral speed of 0.50 m/s was given. Anti-sample was made
from 45 heat treatmented steel about hardness 42 HRC. The time of test was 2 hour. The controlled temperature
of co-operating steam received 25 +2°C. The results of unitary mass decrement in function of time of test has been presented in
Figure 3. They are showed, that both sintering parametres and volume of fraction of reinforced material have essencial influ-
ence on level of material’s wear.The analysis of topography of co-operating surfaces and traces of wear shows, that
the samples and anti-samples have the largest inequalities of surface when the sample was made with Al,O; reinforced material
without nickel layer. In these MMC samples was observed a plenty of defects (crumbling up particles) on co-operating anti-
samples’ surface. However, MMC samples including 10 and 20% of covered by nickel layer Al,O; particles - the quality of co-
operating surfaces was higher. First of all, so much defects and accompanying furrows situated parallel to vector
of strengths of friction, was not observed.
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WSTEP

W obecnej fazie rozwoju techniki i technologii
coraz wigkszego znaczenia nabieraja materiaty kompo-
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zytowe, a W szczegolnosci kompozyty z metaliczna
osnowa. Posiadaja one zdecydowanie lepsze wiasci-
wosci w stosunku do szeroko rozpowszechnionych
w przemysle tradycyjnych tworzyw konstrukcyjnych.
Nadal jednak znaczacym problemem w rozpowszech-
nianiu tych materialow, jako tworzywa konstrukcyjnego,
sa trudno$ci zwiazane z ich wytwarzaniem. Klasyczne
metody wytworcze sa w tym przypadku niewystarczaja-
ce. Pomimo licznych laboratoryjnych ,,sukcesow techno-
logicznych” w dalszym ciagu nie ma mozliwosci szero-
kiej implementacji tych opracowan na grunt przemysto-
wej technologii wytwarzania MK. Trwajace wysitki
technologiczne coraz cze$ciej dowodza, ze metody kla-
syczne moga by¢ w pewnych sytuacjach zastapione
metodami bazujacymi migdzy innymi na metalurgii
proszkow [1, 2].

Potencjalnym obszarem zastosowan materiatow
kompozytowych o osnowie metalicznej zbrojonych
czastkami mogtyby by¢ np. elementy maszyn pracujace
w warunkach skojarzen tribologicznych, w szczego6lno-
$ci ciernych [3, 4]. Obecnie coraz czgéciej na elementy
konstrukcyjne, szczegdlnie narazone na tego typu zuzy-
cie, wykorzystuje sig¢ materiaty kompozytowe o osnowie
metalicznej. Przy czym najczgs$ciej w tych materiatach
zbrojenie stanowia czastkami state - tlenki, borki, wegli-
ki itp. [5, 6].

Badania wtasciwo$ci mechanicznych materiatow
kompozytowych o osnowie aluminiowej zbrojonych
czastkami Al,O; wykazaty, ze wiasciwosci uzytkowe
tych materiatéw zasadniczo wzrastaja wraz ze wzrostem
ci$nienia prasowania tylko do pewnego poziomu [7].
Dalsze zwigkszanie ci$nienia przy ich spiekaniu powo-
duje spadek wytrzymato$ci materialu kompozytowego.
Wynika to migdzy innymi z inicjacji mikropgknig¢ w
obrebie ziaren fazy zbrojacej oraz na granicy rozdziatu
faz - powstajacych najprawdopodobniej w wyniku relak-
sacji napre¢zen podczas ostatniego etapu procesu praso-
wania (zdejmowania obciazenia). Przy czym nalezy
zaznaczy¢, ze w przypadku peknigc na granicy rozdziatu
faz wplyw ten mozna w pewnym stopniu ograniczy¢
poprzez wzmocnienie potaczenia sktadnikow fazowych,
np. zwigkszajac przyczepno$¢ adhezyjna w wyniku za-
stosowania warstw przejsciowych [8].

METODYKA | WYNIKI BADAN

W niniejszej pracy przeanalizowano wptyw tempera-
tury spiekania pod ci$nieniem na wiasciwosci tribolo-
giczne materiatu kompozytowego o osnowie aluminio-
wej. Jako materiatl osnowy zastosowano proszek alumi-
niowy o granulacji 80+100 um. Na zbrojenie zastoso-
wano czastki Al,O; o wielkosci 20+60 um w dwoch
wariantach stanu warstwy wierzchniej - bez powloki
(oznaczone umownie - wariant I) oraz z powtoka
niklowa o grubosci okoto 2 um (oznaczone umownie -

wariant II). Probki do badan wykonane zostaly metoda
prasowania w okreslonej temperaturze (tab. 1).

TABELA 1. Warianty prébek uzytych w badaniach
TABLE 1. Types of samples used in the research

Udziat | Ci$nienie | Temperatura Oznaczenie probek
zbroje- | prasowa- spiekania
nia, % nia, MPa °C Wariant I Wariant II
620 10/3/620 P10/3/620
30 650 10/3/650 P10/3/650
670 10/3/670 P10/3/670
620 10/6/620 P10/6/620
60 650 10/6/650 P10/6/650
670 10/6/670 P10/6/670
10 620 10/9/620 P10/9/620
90 650 10/9/650 P10/9/650
670 10/9/670 P10/9/670
620 10/12/620 P10/12/620
120 650 10/12/650 P10/12/650
670 10/12/670 P20/12/670
620 20/2/620 P20/3/620
30 650 20/3/650 P20/3/650
670 20/3/670 P20/3/670
620 20/6/620 P20/6/620
60 650 20/6/650 P20/6/650
670 20/6/670 P20/6/670
20 620 20/9/620 P20/9/620
90 650 20/9/650 P20/9/650
670 20/9/670 P20/9/670
620 20/12/620 P20/12/620
120 650 20/12/650 P20/12/650
670 20/12/670 P20/12/670

Przed procesem formowania probek czastki cera-
miczne byly dodane, w odpowiedniej proporcji wagowe;j,
do proszku aluminium, a nastgpnie oba sktadniki podda-
wano mechanicznemu wymieszaniu. Tak przyrzadzona
mieszaning wsypywano do przygotowanych matryc i
umieszczano w piecyku, stanowiacym integralna czgsé
specjalnie W tym celu zaprojektowanego
1 wykonanego stanowiska badawczego. Wykorzystywa-
ny w procesie spiekania piecyk pozwalal na pltynna regu-
lacje¢ temperatury nagrzewania do 900°C. Podczas reali-
zacji procesu spiekania dokonywano ciaglej kontroli
temperatury matrycy (w bezposrednim sasiedztwie spie-
kanej probki). Proces spiekania prowadzono bez stoso-
wania atmosfery ochronnej. Dla kazdego wariantu (tab.
1) wykonano minimum po trzy probki w postaci preta o
$rednicy ¢ 8 1 dlugosci 10+15 mm. Do celow poréwnaw-
czych wykonano réwniez probki tylko z materiatu
osnowy, czyli proszku aluminium. Czas spickania pro-
bek dla wszystkich wariantow byl jednakowy
1 wynosit 15 minut.
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Badania struktury i liniowej mikroanalizy, przepro-
wadzone na mikroskopie elektronowym Philips XL-30
LaB6, wytworzonych probek materiatu kompozytowego
wykazaly, ze material kompozytowy wykonany z wy-
korzystaniem czastek bez powtoki niklowej, charaktery-
zuje si¢ typowym, dla zastosowanych materiatéw, pota-
czeniem adhezyjnym faz. Natomiast w przypadku mate-
rialu kompozytowego wykonanego z wykorzystaniem
czastek pokrytych powloka niklowa stwierdzono, ze
potaczenie tych czastek z osnowa jest typu dyfuzyjno-
adhezyjnego (rys. 1).
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Rys. 1. Mikrostruktura (a) i wynik mikroanalizy sktadu chemicznego (b)

materiatu kompozytowego probki P/10/12/620

Fig. 1. Microstructure (a) and result line chemical microanalysis (b)
composition material samples P/10/12/620

Przeprowadzone pomiary twardosci (metoda Vickersa)
otrzymanych probek materiatu kompozytowego wykaza-
ty, ze najwyzsza twardoscia (niezaleznie od analizowa-
nego zakresu temperatury spiekania) charakteryzuja si¢
probki spiekane przy ci$nieniu 120 MPa (rys. 2). Ponad-
to, uzyskane wyniki badan wskazuja na istotny wptyw
rodzaju zastosowanego zbrojenia 1 wielkoSci ci$nienia,
stosowanego podczas spiekania probek materiatu kom-
pozytowego na poziom ich twardo$ci. Przy czym nalezy
zaznaczy¢, ze zwigkszenie ilo$ci zbrojenia prowadzi w
konsekwencji rowniez do zwigkszenia twardo$ci bada-
nych prébek. Warto w tym miejscu zwroci¢ uwagg takze
na fakt, iz im wyzsza zastosowano temperaturg spicka-
nia, tym réznica pomigdzy poszczegdlnymi poziomami
twardo$ci probek materiatu kompozytowego (spiekanych
w tej samej temperaturze, lecz przy réznym cisnieniu)
stawala sie coraz wigksza.
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Rys. 2. Wplyw cisnienia i temperatury prasowania oraz ilosci zbrojenia na
twardo$¢ materiatu kompozytowego: a) ilo§¢ materiatu zbrojenia
10% wag., b) ilo$¢ materiatu zbrojenia 20% wag. (oznaczenia
probek jak w tabeli 1)

Fig. 2. The influence of pressure and temperature pressing and mass
fraction of reinforce material on composite materials: a) 10% mass
fraction of reinforce material, b) 20% mass fraction of reinforce
material (marking samples as shown in Table 1)

W kolejnym etapie przeprowadzono zostaty testy na
zuzycie $cierne metoda pin on disc. Badania $cieralnosci
realizowano, stosujac obciazenie 3 MPa przy predkosci
obwodowej 0,50 m/s. Przeciwprobke wykonano ze stali
45 ulepszonej cieplnie o twardosci 42 HRC. Czas trwa-
nia proéby wynosit 2 godziny. Kontrolowana temperatura
wspOlpracujacej pary wynosita 25 £2°C.

Podczas testow odpornosci na zuzycie badanych ma-
teriatbw kompozytowych rejestrowano w sposob ciagly
warto$¢ zuzycia liniowego. Wyniki badan jednostkowe-
go zuzycia  masowego (w  odniesieniu  do
1 metra) w funkcji czasu trwania testu, przedstawione
graficznie (rys. 3), wskazuja, ze zarowno parametry
spiekania, jak i ilo§¢ fazy zbrojacej w postaci czastek
Al,O5 znajdujacej si¢ w objetosci materiatu kompozyto-
wego wywieraja istotny wplyw na poziom zuzycia tych
materiatdéw. Odnotowano przy tym bardzo korzystny
wplyw obecnosci powtoki niklowej na czastkach Al,O3
na obnizenie intensywnos$ci zuzycia. Stwierdzono, ze
wraz ze wzrostem udziatu fazy zbrojacej (w zakresie
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udziatu do 20%) w badanym materiale kompozytowym
wzrasta wyraznie jego odporno$¢ na zuzycie.
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Rys. 3. Jednostkowy ubytek masowy badanych probek materialu kom-
pozytowego o zawartosci fazy zbrojacej ALOs: a) 10% wag.,
b) 20% wag. (oznaczenia probek jak w tabeli 1)

Fig. 3. Unitary mass decrement of testing samples material composites
reinforced with Al,Os particles: a) 10% mass fraction of reinforce
material, b) 20% mass fraction of reinforce material (marking
samples as shown in Table 1)

Dokonana analiza topografii wspoipracujacych po-
wierzchni 1 $ladow zuzycia wykazala, ze najwigksze
nier6wnosci powierzchni, zaréwno w badanych prob-
kach, jak i przeciwprobkach, wystepuja w skojarzeniach,
w ktorych probka byta wykonana z faza zbrojaca w
postaci czastek Al,O; bez powtoki niklowej. Obserwo-
wano w tych probkach materiatu kompozytowego liczne
ubytki (wykruszenia czastek) na powierzchni wspotpra-
cujacej z przeciwprobka. Natomiast w przypadku bada-
nia probek materiatlu kompozytowego zawierajacego 10
i 20% wag. czastetk ALO; z  powloka
niklowa gladko$¢ wspodtpracujacych powierzchni byta
nieco wigksza. Przede wszystkim nie obserwowano

w tych przypadkach tak licznych wykruszen i towarzy-

szacych im glebokich bruzd usytuowanych réwnolegle
do wektora sit tarcia.

WNIOSKI

Przeprowadzone badania pozwolity na sformutowa-
nie nastgpujacych wnioskow:

1. Zarowno parametry procesu spiekania pod ci$nie-
niem, jak i ilo§¢ fazy umacniajacej powoduja wy-
razne zmiany twardo$ci badanych materiatéw kom-
pozytowych.

2. Zastosowanie czastek Al,O; z powloka niklowa
powoduje poprawe jakosci polaczenia czastek
z aluminiowg osnowa, W szczegolnosci eliminuje
pekanie materiatu kompozytowego na granicy roz-
dziahu faz.

3. Wraz ze wzrostem cis$nienia spiekania, ilosci fazy
zbrojacej i temperatury spiekania badanych materia-
tow kompozytowych stwierdza si¢ wzrost ich twar-
dosci.

4. Zastosowanie powloki niklowej na czastkach AL,Os,
niezaleznie od wariantu realizacji procesu spiekania,
wydatnie poprawia wlasciwosci tribologiczne bada-
nych materiatéw kompozytowych.
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