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KOMPOZYTY Al:03-Cr JAKO GRADIENTOWA WARSTWA POSREDNIA
W Zt ACZACH CERAMIKA KORUNDOWA-STAL CHROMOWA

Przedstawiono wybrane wyniki badan spajania ceramiki AL,O; ze stala H25T z wykorzystaniem materialu gradientowego
spiekanego z trzech warstw o réznych skladach z nanoproszkéw AL O; i mikroproszkéw Cr. Po analizie numerycznej metoda
elementéw skonczonych (MES) do badan przyjeto material gradientowy o grubosci wyjSciowej kazdej warstwy okolo
2 mm. Pozwolilo to na ponad 5-krotne obniZenie warto$ci naprezen wlasnych w stosunku do zlacza bezposredniego. Odpowiedni
spos6b wymieszania proszkéw (rys. 1) i odpowiednio dobrane parametry procesu spiekania pozwolily na uzyskanie wysokiego
stopnia spieczenia materialu gradientowego (tab. 1, rys. 3). Przedstawiono réwniez warunki procesu otrzymywania zlacza i jego
strukture (rys. 7).

Stowa kluczowe: materialy gradientowe, spiekanie, nanoproszki, zlacza ceramika-metal

Al03-Cr COMPOSITES AS THE GRADED INTERLAYER
IN ALUMINA-CHROMIUM STEEL JOINTS

This paper presents the results of the investigations of the AL, O; ceramics to H25T steel joining process using sintered
nanopowder AlLOs;-micropowder Cr three-layer graded material. After the FEM analysis the initial thickness about 2 mm
of each layer has been chosen to fabricate the graded material. The residual stresses in Al,O;-FGM-H25T steel joint
(9rem = 4.5 mm) compare to direct joint were about five times lower. Thanks to the appropriate manner of mixing and
the appropriate conditions of sintering process the degree of sintering of the obtained graded material was high (Figs. 1, 3, Tab.
1). This paper presents also the conditions of joining Al,O3 ceramics to H25T steel using elaborated graded material and their
structure (Fig. 7).
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WSTEP

Duze roznice we wihasciwosciach fizycznych 1 me-
chanicznych materiatéw ceramicznych i metali powodu-
ja, ze w ich ztaczach generowane sa znaczne naprezenia
wlasne, zaro6wno w trakcie procesu taczenia, jak
1 podczas obciazen eksploatacyjnych (np. cieplnych,
mechanicznych). Naprezenia te wptywaja na wytrzyma-
tos¢ catkowita, a takze obnizaja odporno$¢ korozyjna
zlaczy ceramika-metal. Na ich poziom i rozktad naj-
wigkszy wplyw ma roznica warto$ci wspdtczynnikow
rozszerzalnosci cieplnej « ceramiki i metalu. Wspot-
czynniki rozszerzalnosci cieplnej materialow ceramicz-
nych sa zazwyczaj nizsze niz metali, co sprawia, ze
w materiale o nizszym wspotczynniku rozszerzalno$ci
cieplnej powstaja lokalne naprezenia rozciagajace
o znacznych wartoéciach. Wysoki poziom rozciagaja-
cych naprezen wlasnych, powiazany z mata wytrzyma-
toscia mechaniczna (niska odpornoscia na pgkanie) ma-
terialu ceramicznego, moze doprowadzi¢ do jego pek-
ni¢cia, a co za tym idzie do zniszczenia polaczenia.
Istotng rol¢ w generowaniu naprezen wiasnych w zla-
czach ceramika-metal odgrywa takze modut sprezystosci
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wzdhuznej E spajanych materiatow oraz granica pla-
stycznosci metalu i charakter napr¢zenia uplastyczniaja-
cego (umocnienia). W przypadku wigkszosci metali
modut Younga E jest nizszy od jego odpowiednika dla
materiatbw ceramicznych. Jego warto$¢ decyduje
o sztywnoS$ci materiatu i ma wplyw na warto$¢ sit oraz
momentow, jakie dziataja w obszarze spajania, a takze
na sztywno$¢ calego polaczenia. Im wyzsza wartosé
wykazuje modut Younga E, tym wyzsze naprezenie
w metalu i ceramice generowane jest poprzez odksztat-
cenie cieplne ztacza. Nizsza warto$¢ granicy plastycz-
nosci oraz mniejsze umocnienie sprawiaja, ze powstaja-
ce w trakcie chtodzenia ztacza naprezenia cieplne maja
niska warto$¢ w metalu, a dzigki temu i w spajanej
z nim ceramice [1]. Znajomo$¢ wptywu poszczegdlnych
czynnikow na poziom i rozktad naprezen daje duze moz-
liwosci w ograniczeniu ich niekorzystnego dziatania,
przez co mozliwe jest zwigkszenie wytrzymatoSci
1 niezawodnosci uzyskiwanych potaczen.

Istnieje szereg konstrukcyjnych i technologicznych
metod prowadzacych do obnizenia poziomu naprezen
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oraz zapewnienia korzystnego ich rozktadu [2-4]. Do
najczesciej stosowanych metod optymalizacji poziomu
naprgzen wlasnych w ztaczach naleza m.in. modyfikacja
ksztattu i wymiarow elementéw ztacza lub wprowadze-
nie do zlacza dodatkowego materiatu w postaci prze-
ktadki kompensacyjnej o odpowiednich wtasciwosciach.

W zalezno$ci od wlasciwosci zastosowanych materia-

tow mozna wyrézni¢ nastgpujace rodzaje przektadek:

— przektadki ,,migkkie”, wykonane z materiatéw cha-
rakteryzujacych si¢ wysoka plastycznoscia, np. Cu,
Al, celem ich stosowania jest przenoszenie naprezen
dzigki mozliwosci plastycznego odksztatcania sig,

— przektadki ,,twarde”, wykonane z materiatow, kto-
rych wspotczynnik rozszerzalnosci cieplnej jest war-
to$cig posrednia pomigdzy wlasciwosciami cieplnymi
taczonej pary materiatow,

— przektadki ,,warstwowe”, stanowiace polaczenie dwu
poprzednich typow,

— materialy z gradientem wtasciwosci (ang. FGM -
Functionally Graded Materials), wielowarstwowe
uktady z gradientem wiasciwosci wzdtuz osi ztacza
[4].

Kompozyty Al,O3-Cr ze wzgledu na swoje wlasci-
wosci (duza odporno$¢ na nagle zmiany temperatury,
odporno$¢ na utlenianie, podwyzszona wytrzymato$¢
w wysokich temperaturach) moga by¢ stosowane do
wyrobu narzedzi oraz elementéw konstrukcyjnych, ta-
kich jak: czesci silnikow odrzutowych, dysze palnikow,
tygle, ekrany cieplne. W przedstawionej pracy zamiesz-
czono wybrane wyniki badan dotyczacych zastosowania
materiatu gradientowego Al,Os-Cr jako warstwy po-
$redniej w zlaczach ceramiki korundowej ze stala chro-
mowa zaroodporng typu H25T. Po raz pierwszy zasto-
sowano tu nanoproszki Al,Os;. Wydaje si¢, ze powinno
to wpltyna¢ m.in. na wzrost wytrzymatosci potaczen.

OTRZYMYWANIE MATERIALOW
GRADIENTOWYCH Al.0;-Cr

W badaniach wykorzystano nastgpujace materiaty

wyjsciowe:

- ksztaltki z ceramiki korundowej (99,7% ALOs),

- ksztaltki ze stali zaroodpornej H25T,

- mikroproszek chromu - firmy NewMet Koch

o uziarnieniu 50 pm, ciezar wlasciwy 7,19 g/em’,

- nanoproszek tlenku glinu - o uziarnieniu 80 nm, cig-
zar wlasciwy 3,97 g/em’.

Po uwzglednieniu pdzniejszego zastosowania opra- co-
wywanego materiatu gradientowego do spajania cerami-
ki Al,O; ze stala H25T do proceséw spiekania przygo-
towano trzy sktady chemiczne kompozytow Al,O3-Cr o
udziatach objetosciowych poszczegolnych sktadnikow:

o 25%Al,05-75%Cr,
o 50%Al,03-50%Cr,
e 75%Al,03-25%Cr.

Poszczegodlne sktady mieszano na sucho w mtynku
kulowym z dodatkiem kulek ceramicznych. Optymalny
czas procesu wynosit 8 godzin dla kazdego sktadu. Czas
mieszania dobrano na  podstawie  obserwacji
mikroskopowych mieszanin proszkow; krotsze czasy nie
pozwalalty na uzyskanie jednorodnej  struktury,
a dhuzsze nie poprawiaty stopnia wymieszania.

Na rysunku 1 przedstawiono przyktadowy réwno-
mierny rozktad nanoziaren (80 nm) proszku Al,O; na
powierzchni mikroziaren (50 pm) proszku chromu.

Rys. 1. Obraz z mikroskopu elektronowego mieszanin proszkéw Al,O3-Cr
o sktadzie 25%Al1,03-75%Cr (% obj.)

Fig. 1. SEM photograph 25%Al,05-75%Cr (in vol.%) powder mixture

25% Al,0,- 75%Cr

6.0

75% AlLO,- 25%Cr

10,0

Rys. 2. Schemat materiatu gradientowego Al,O5-Cr

Fig. 2. Scheme of Al,O5-Cr gradient material

Przygotowane w opisany powyzej sposob trzy mie-
szaniny proszkow Al,O;-Cr postuzyly do wykonania
ksztattek materiatu gradientowego zgodnie ze schema-
tem z rysunku 2. Ksztaltke z gradientem sktadu otrzy-
mano w procesie prasowania osiowego na prasie hydrau-
licznej pod cisnieniem 0,2 MPa. Czas trwania docisku
wynosit 5 sekund. Nastepnie probke dogeszczano izosta-
tycznie pod ci$nieniem 120 MPa. Probki umieszczono w
szablonach grafitowych i spiekano w prozni (10~ Pa) w
temperaturze okoto 1600°C pod cisnieniem 6 MPa. Czas
spiekania wynosit 30 min. Docisk przenoszony byt po-
przez stemple ceramiczne. Na rysunku 3 przedstawiono
obraz mikrostruktury uzyskanego materialu gradiento-
wego.
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Po procesie spickania przeprowadzono badania ggs-
toSci poszczegdlnych warstw wchodzacych w sktad
materiatu gradientowego. Wyniki tych badan zamiesz-
czono w tabeli 1.

TABELA 1. Gestosci kompozytow Al;O3-Cr
TABLE 1. Density of Al,O3-Cr composites

. Gestos¢ p | Gestos¢ teoretyczna Stopien
Material g/cm3 Proers g/cm3 spieczenia, %
75A1,05-25Cr 6,32 6,38 99,2
50A1,05-50Cr 5,52 5,58 98,9
25AL,05-75Cr 4,69 4,77 98,4

25% AlOs/ 75% Cr

Rys. 3. Mikrostruktura materiatu gradientowego AL,O3-Cr
Fig. 3. Microstructure of Al,O5-Cr gradient material

Zaréwno wysoki stopien spieczenia poszczeg6dlnych
warstw materialu gradientowego, jak i obraz mikrostruk-
tury calego trzywarstwowego materiatu, $wiadcza o
uzyskaniu odpowiedniego, charakteryzujacego si¢ jedno-
rodnoscia 1 ,,ptynnos$cia”, przejscia tworzywa kompozy-
towego.

ANALIZA NUMERYCZNA NAPREZEN WLASNYCH
W ZLACZACH Al,0;-FGM-H25T

W celu dodatkowego (poza praktycznym) zweryfi-
kowania sensu zastosowania materialu gradientowego
do spajania ceramiki Al,O; ze stala H25T przeprowa-
dzono obliczenia stanu napr¢zen dla uktadu odniesienia
(ztacze bezposrednie ceramika Al,O3-stal H25T) oraz
uktadu Al,O;-FGM-H25T, uwzgledniajac rézne grubo-
$ci materiatu gradientowego.

Do analizy stanu naprezen wiasnych termicznych za-
stosowano numeryczny program metody elementow
skonczonych ,,TSP” opracowany na Politechnice War-
szawskiej. Analize przeprowadzono przy nastgpujacych
zatozeniach:

a) materialy wykazuja wlasciwosci izotropowe,

b) podczas spajania w materiatach zachodza zjawiska w
zakresie termo-sprezysto-plastycznym,
¢) odksztatcenia w materiatach opisane sq zaleznoScia-

mi z zakresu liniowej teorii spr¢zystosci oraz matych

odksztatcen plastycznych,

d) zatozono, ze nie wystgpuje gradient temperatury

w spajanych materiatach.

Z uwagi na symetri¢ osiowa do obliczen przyjeto po-
towg zalozonego modelu. Siatka elementow skonczo-
nych zostala zaggszczona w obszarze spodziewanej
koncentracji naprezen w ceramice, tj. przy zewngtrznej
powierzchni walcowej oraz w poblizu linii spajania.
Wtasciwoséci materiatow do analizy napr¢zen wlasnych
okreslone przez: wspdtczynnik rozszerzalnosci cieplnej
a, modut Younga E, granicg plastycznosci oraz liczbg
Poissona v przedstawiono w tabeli 2. Z wyjatkiem licz-
by Poissona, ktora przyjeto jako stala, pozostate wielko-
$ci byly zalezne od temperatury. Wiasciwosci (a, E)
kompozytowych warstw posrednich Al,O3-Cr okres$lono,
wykorzystujac regul¢ mieszanin. Z uwagi na brak da-
nych literaturowych dotyczacych granicy plastycznosci
kompozytow Al,O;-Cr do analizy przyjgto granicg pla-
styczno$ci chromu.

TABELA 2. Wiasciwosci fizyczne i mechaniczne materialow
(w temperaturze otoczenia) przyjete do obliczen
numerycznych stanu naprezen wlasnych

TABLE 2. Materials properties (at room temperature) used

for calculations of the residual stresses by FEM

Materiat E,GPa | Re,MPa |a [*10°%K]| v
Al,O5 318 - 5,93 0,22
75A1,0;-25Cr 321 239 5,95 0,22
50A1,05-50Cr 319 239 5,98 0,22
25A1,0;-75Cr 318 239 6,01 0,22
Stal H25T 206 400 10,0 0,30
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Rys. 4. Modele przyjete do analizy naprezen wilasnych metoda MES:
a) ztacze bezposrednie Al,O03-H25T, b) zlacze z warstwa posrednia
ALO3;-FGM-H25T

Fig. 4. The models for the residual stress calculations by FEM: a) dierct
joint Al,O3-H25T steel, b) joint with graded interlayer Al,Os-
-FGM-H25T
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Gloéwnym celem analizy numerycznej byto zbadanie
wpltywu obecno$ci oraz grubosci materialu gradientowe-
go na stan naprezen wiasnych w modelu polaczenia
ceramika korundowa-stal H25T. Do obliczen przyjgto
kotowosymetryczne modele potaczenia Al,Os-stal H25T
(rys. 4). Obliczenia przeprowadzono dla uktadu bez
warstwy posredniej (ztacze bezposrednie Al,O;-H25T)
oraz dla uktadu Al,03-FGM-H25T o zmiennej grubosci
materiatu gradientowego. Zalozony materiat gradiento-
wy sktadat si¢ z trzech warstw o grubosci: 0,5; 1,0; 1,5
lub 2,0 mm kazda.

Wyniki przeprowadzonej analizy numerycznej przed-
stawiono na rysunkach 51 6.

Naprezenie gtéwne omax[MPa]

)

Tas s 15 1

Odlegtos¢ od linii spojenia [mm]

-10 -7,5 -5 2,5
166

Rys. 5. Rozktad naprgzenia gléwnego owmax W analizowanych modelach
polaczen Al,O3-FGM-stal H25T (r = 4,971 mm)

Fig. 5. The omax stress distribution for models of Al,O;-FGM-H25T joints

Naprezenie gtowne g max[MPa]

0,0 15 3,0 45 6,0

Grubos¢ materiatu gradientowego g[mm]

Rys. 6. Wptyw grubosci materialu gradientowego na poziom naprgzen
wlasnych w analizowanych modelach potaczen Al,O;-FGM-stal
H25T w obszarze koncentracji w elemencie ceramicznym (r =
=4,971 mm, z=-0,179 mm)

Fig. 6. The influence of gradient material thickness for the residual stresses
(r=4,971 mm, z=-0,179 mm)

W wyniku przeprowadzonej analizy numerycznej
mozna stwierdzi¢ m.in., ze:

e zastosowanie materialu gradientowego Al,Os-Cer,
jako materiatlu posredniego w zlaczu ceramika
Al,Os-stal H25T, powoduje obnizenie poziomu
naprezen glownych oyax W elemencie ceramicznym
zlacza w porownaniu z potaczeniem bezposrednim,

o w ukladzie potaczenia Al,O3;-FGM-stal H25T w po-
rownaniu do zlacza bezposredniego obszar koncen-
tracji naprgzen rozciagajacych omax ulega prze-
mieszczeniu z powierzchni spajania ceramika-stal
w glab materiatu gradientowego (rys. 5),

e grubo$¢ materiatu gradientowego ma istotny wpltyw
na poziom i rozklad naprezen wiasnych; wzrost
grubosdci powoduje zmniejszenie poziomu naprezen
(rys. 6),

e przyjmujac wytrzymato$¢ ceramiki na zginanie (ok.
250 MPa), jako kryterium otrzymania zlacza bez
peknigé, widac, ze konieczne jest zastosowanie mate-
rialu gradientowego o sumarycznej grubosci co
najmniej 3,0 mm.

TECHNOLOGICZNE PROBY SPAJANIA CERAMIKI
ZE STALA ZWYKORZYSTANIEM FGM
JAKO WARSTWY POSREDNIEJ ZLACZA

W celu zastosowania wytworzonych materiatow gra-
dientowych przeprowadzono proby spajania ceramiki
korundowej ze stala zaroodporng H25T z wykorzysta-
niem FGM jako warstwy posredniej. Proby spajania
prowadzono w dwojaki sposob. W pierwszym przypad-
ku najpierw spieckano material gradientowy w temperatu-
rze okoto 1600°C, a nastgpnie umieszczano go pomigdzy
powierzchniami aczonych elementow i spajano w tem-
peraturze okoto 900°C (proznia 107 Pa, ci$nienie 6
MPa). Tak zaplanowany i przeprowadzony proces 1a-
czenia nie przynidst spodziewanego efektu, gdyz nie
nastgpowato polaczenie ceramiki z warstwa gradiento-
wa. Sadzi¢ nalezy, ze przyczyna tego byla zbyt niska
temperatura procesu spajania. W drugim przypadku
spiekanie warstwy gradientowej prowadzono na podtozu
ceramicznym w temperaturze 1600°C. Tak otrzymane
potaczenia Al,O3-FGM spajano ze stala H25T w tem-
peraturze 900°C. Rownoczesne spickanie  warstw
Cr-AlLO; 1 spajanie ich z podtozem ceramicznym po-
zwolito otrzymac¢ ztacza Al,05-FGM-H25T.

Zgodnie z wynikami analizy numerycznej, zastoso-
wanie materiatu gradientowego o calkowitej grubosci
(po procesie spajania) 4,5 mm pozwolito otrzymaé pet-
nowartosciowe zlacza Al,O;-FGM-H25T. Na rysunku 7
przedstawiono otrzymane potaczenie ceramika korun-
dowa-stal H25T z wykorzystaniem materiatu gradiento-
wego Al,O3-Cr jako warstwy posredniej zlacza.

Al203
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Rys. 7. Struktura potaczenia ceramiki korundowej ze stala H25T poprzez
material gradientowy ALO3-Cr

Fig. 7. Structure of ALO3;-FGM (AL,O3-Cr)-H25T joint

Na rysunku 8 przedstawiono obraz mikrostruktury na
granicy ziarno chromu-nanoziarna ceramiki AlL,O; w
materiale gradientowym po cyklu cieplnym spajania stali
z ceramika.

Naneziarna

ceramiki

e
| | Mag= 5000 KX LEO 1530 - CBW PAN

Rys. 8. Obraz mikrostruktury na granicy ziarno chromu-nanoziarna cera-
miki AL O3

Fig. 8. The structure of boundry Cr micrograin-Al,O3 nanograins

Z analizy tego obrazu widaé, ze proces spajania nie
spowodowal zasadniczych zmian struktury materialu
gradientowego, a doprowadzit jedynie do spiekania na-
noziaren ceramiki migdzy soba, jak i do spickania ob-
szarow zlozonych ze spieczonych nanoziaren ALO;
z mikroziarnami Cr.

PODSUMOWANIE

Wybrane wyniki przedstawionych prac, dotyczacych
spajania ceramiki Al,O; ze stala H25T z wykorzysta-
niem materialu gradientowego spiekanego z trzech
warstw o réznych skladach z nanoproszkéw AlLOs
i mikroproszkéow Cr, wykazaty, ze mozna w ten sposob

uzyska¢ odpowiednie, ciagte i1 charakteryzujace si¢
»plynnoscia” struktury ztacze (rys. 7).

Zamieszczone w pracy wyniki analizy stanu i rozkta-
du naprezen wlasnych pozwolity na stosowanie
w pracach technologicznych materiatéw gradientowych
o odpowiedniej grubosci. Na uwage zashiguje fakt, ze
proces spajania nie spowodowal zasadniczych zmian
struktury materiatu gradientowego, a doprowadzit jedy-
nie do spiekania nanoziaren ceramiki migdzy soba, jak
i do spiekania obszaréw ztozonych ze spieczonych nano-
ziaren Al,03 z mikroziarnami Cr (rys. 8).

W dalszych badaniach przewiduje si¢ prace techno-
logiczne polegajace m.in. na obnizeniu temperatury
spickania materiatu gradientowego. Roéwnolegle prowa-
dzone beda badania numeryczne modeli ztaczy ceramika
AlOs-stal H25T z wykorzystaniem materiatu gradien-
towego o roznych grubosciach poszczegdlnych warstw.

Praca realizowana jest w ramach projektu zamawia-
nego KBN Nr Z-KBN K011/T08/2000.
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