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WPLYW PREPARACJI CZASTEK Al203 NIKLEM
NA WLASCIWOSCI KOMPOZYTU Al-(Al203)p

Badano wplyw obecnosci nalozonej metoda bezpradowa na czastki ALO; powloki niklu na wilasciwosci kompozytu
z osnow3 aluminiows, otrzymanego metoda jednoosiowego prasowania z udzialem fazy cieklej. Wytworzono trzy rodzaje mate-
rialow spiekanych: z mieszaniny proszku osnowy z czastkami ALO; bez dodatkowej preparacji; z mieszaniny osnowy
z czastkami Al,O; pokrytymi metoda chemiczng cienka warstwa niklu oraz z proszku osnowy bez zbrojenia. Proces prowadzono
w prozni w prasie Degussa, stosujac takie same parametry dla kazdego rodzaju materialu. Wyznaczono twardo$¢, umowna gra-
nice plastycznosci, modul Younga oraz przeprowadzono badania Scieralnosci. Stwierdzono wzrost wlasnosci mechanicznych
spowodowany zastosowang preparacja czastek ceramicznych. Obserwowano réznice odpornosci na $cieranie badanych kompo-
Zytow.

INFLUENCE OF ALUMINA PARTICLES PREPARATION WITH NICKEL
ON ALUMINIUM MATRIX COMPOSITE PROPERTIES

The influence of a nickel coating deposited on Al,O; particles on aluminium matrix composite properties was examined. For
the production of the coating, an electroless method was applied. The 1 pm thick coating was characterized by good
adherence to the substrate and uniform coverage, which is particularly important in places of a developed area (Fig. 1).
The materials were produced in a Degussa press, as a result of uniaxial pressing in 2.6 Pa vacuum. Two sintering stages were
applied - first stage under 1.5 MPa pressure, at a temperature of 400°C, for 30 minutes; second stage under 15 MPa,
at a temperature of 640°C, for 50 minutes.

Two types of composite sinters with an aluminium matrix were obtained, reinforced with nickel coated AL, O3 particles (20%
vol.) with 500 mesh granulation, without additional preparation as well as a sinter of aluminium powder without
reinforcement. Hardness measurements were carried out by means of Brinell method as well as a compression test, on
the basis of which a conventional yield point and Young’s modulus were determined. The measuring system used
at the compression test is presented in Figure 2. Table 1 shows the results obtained. A growth of the composite’s mechanical
properties was found, caused by particles preparation. The applied nickel coating caused both a change of the matrix-
particle interface structure and a change of the chemical composition of the matrix [8].

Wear tests of the examined materials were performed by Schopper method. The results are presented in Figure 3.
The condition of the materials’ surfaces after the abrasion test, observed by means of SEM, is presented in Figures 4-6.
Higher relative abrasive wear of the composite with nickel modified particles was found compared to the composite with non-
modified particles. After the wear test, in the composite with particles modified with nickel microcracks in the matrix were fo-

und on the surface.

WPROWADZENIE

Wykorzystanie wlasciwosci aluminium jako osnowy
i czastek ceramicznych jako zbrojenia w kompozycie
uzaleznione jest od wytworzonej podczas procesu
technologicznego struktury potaczenia metal-ceramika.
Z uwagi na to, ze aluminium nie zwilza swobodnie tlen-
ku aluminium, stosuje si¢ rozne zabiegi technologiczne,
pozwalajace uzyska¢ wytrzymate potaczenie. Jedna
z koncepcji sygnalizowanych w literaturze od wielu lat
jest natozenie na zbrojenie powtok np. niklu [1-4].

Badania wiasne dotyczace zastosowania takiego
rozwigzania dla ukltadéw aluminium-czastki Al,O3
w klasycznych metodach odlewniczych (wytworzenie
zawiesiny i jej odlanie) wykazaty, ze obecno$¢ powtoki
ulatwia zwilzanie, ale jest to efekt krotkotrwaty. Pod-
czas kontaktu powloki z cieklym metalem nastgpuje jej
rozpuszczanie zintensyfikowane mechanicznym miesza-

' dr inz.

niem i wyplywanie czastek na powierzchnig kapieli [5].
Podjeto zatem proby zastosowania czastek ceramicz-
nych pokrytych niklem w procesach metalurgii prosz-
kéw. Kompozyty z osnowa aluminiowa zbrojone czast-
kami Al,O; wytwarzano metoda jednoosiowego praso-
wania w prozni. Wplyw temperatury spiekania (zakres
500+640°C) na mechanizm dekohezji tych materialow
przedstawiono w pracy [6], a charakterystyke struktury
potaczenia czastka-osnowa w pracach [7, 8]. Stwierdzo-
no [6], ze najkorzystniejszy przelom, trans-
krystaliczny ciagliwy w osnowie i transkrystaliczny
hupliwy w czastkach, moze zapewni¢ proces z udziatem
fazy cieklej. Otrzymane wyniki pozwolity wytypowac,
sposrod dotychczas stosowanych, parametry wytwarza-
nia materiatow do badan wiasciwosci mechanicznych
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i $cieralnoéci. Celem niniejszej pracy jest okreslenie
wpltywu preparacji czastek tlenku aluminium niklem na
niektore wiasciwosci kompozytu otrzymanego w wyniku
0siowego prasowania.

MATERIAL | METODYKA BADAN

Do badan przygotowano trzy typy materiatéw otrzy-
manych z nastgpujacych sktadnikow:

e proszek aluminium RAL1 (99,72% Al) o granulacji
<160 pm,

e proszek aluminium RAL1 i 20% obj. czastek Al,O;
(Centroszlif) o granulacji < 25 pm bez dodatkowe;j
preparacji,

e proszek aluminium RAL1 i 20% obj. czastek Al,O;
(Centroszlif) o granulacji < 25 um pokrytych metoda
chemiczng bezpradowa cienka warstwa niklu.

Do sporzadzenia mieszanek stosowano agatowy
miyn kulowy Fritch oraz ptuczke ultradzwigkowa. Mate-
riaty wytworzono w wyniku jednoosiowego prasowania
w prozni 2,6 Pa w prasie Degussa. Zastosowano dwu-
etapowe prasowanie - w etapie I ciSnienie 1,5 MPa,
temperature 400°C i czas 30 min, a w etapie II ci$nienie
15 MPa, temperature 640°C, czas 50 min.

Powtoki niklu na czastkach ceramicznych wytworzo-
no metoda chemiczng bezpradowa, zgodnie z procedura
zawierajaca ptukanie ultradzwickowe w acetonie, mikro-
trawienie w roztworach kwasow, aktywacj¢ chlorkiem
palladu i osadzanie niklu z kapieli zawierajacej uwod-
niony chlorek niklu [4]. Zaletami wytworzonych powlok
o grubosci do 1 um jest brak odwarstwien, stwierdzo-
nych podczas prob pokrywania czastek
niklem metoda elektrolityczna [5], oraz réwnomierne
pokrycie powierzchni czastek (rys. 1). Druga z wymie-
nionych zalet jest szczegolnie istotna w przypadku cza-
stek tlenku aluminium - ich powierzchnie sa rozwinigte
w wyniku charakterystycznego pekania po pltaszczy-
znach tupliwosci w trakcie wytwarzania proszku.

R

Rys. 1. Mikrostruktura powtoki niklu natozonej metoda bezpradowa na
czastke Al,Os;, SEM

Fig. 1. Microstructure of nickel coating deposited on Al,O; particle by
electroless method, SEM

Otrzymane materialy oznaczono jako: SX - spiekany
proszek aluminium, STO - kompozyt z osnowa alumi-
niows i czastkami Al,O3 (20% obj.) bez fizykochemicz-
nej modyfikacji struktury powierzchni oraz STN
- kompozyt z osnowa aluminiowa i czastkami Al,O;
(20% obj.) pokrytymi niklem. Wykonano pomiary
twardoséci metoda Brinella oraz proby statycznego $cis-
kania na maszynach wytrzymatosciowych, okreslono
modul Younga (E.) i umowna granicg plastyczno$ci
(Rcop).

Do badan przygotowano probki walcowe o wymia-
rach: [y = 1,5d,, gdzie dy = 16 mm. Cechy geometryczne
probek uwarunkowane byly mozliwosciami technolo-
gicznymi (prasa Degussa). Jako pierwsze przeprowa-
dzono statyczne proby Sciskania i okre§lono umowna
granicg plastycznosci (Rcy,). Badania przeprowadzono
z uzyciem maszyny wytrzymatosciowej MTS-810 przy
zakresie 50 kN. Skrocenie probek A/ rejestrowano przy
powigkszeniu 40x. Umowna granicg plastycznosci okre-
$lano na podstawie zarejestrowanych wykresow. Na-
stgpnie proby $ciskania dla wszystkich grup materia-tow
prowadzono do wartoSci obciazenia Fp,= 200 kN.
Przeprowadzono obserwacje makroskopowe probek po
procesie plastycznego plynigcia, okreslono przy tym
wydhuzenie wzgledne probek. Wyniki badan zamiesz-
czono w tabeli 1.

TABELA 1. Wyniki badan wlasciwosci mechanicznych
materialéw spiekanych
TABLE 1. Results of mechanical properties of sintered

materials
Umowna | Skrocenie
. . . Modut
Ma- | Twar| granica | wzgledne | Stan powierzchni
x X s Younga
te- | dos¢ | plastycz. (przy probek po probie E
riat | HB Rcoo  |200kN) a. $ciskania M[fa
MPa %
Brak peknig¢ na wal-
cowych powierzch-
niach probek. Wyso- 5
SX |41,9 49 79 ka zdolno&é do od- 0,72 - 10
ksztalcen plastycz-
nych
Brak peknig¢ na wal-
cowych powierzch-
niach probek. Wyso- 5
STO| 56,8 | 91,2 76 ka zdolno&e do od- 0,93 -10
ksztalcen plastycz-
nych
Obserwowano pek-
nigcia na walcowych
STN| 62,4| 1034 77 powierzchniach pro-| 1,06 - 10°
bek, propagujace w
kierunku osi probki

W celu wyznaczenia modutu sprezystosci wzdluznej
(E.) materialow przeprowadzono proby statycznego
$ciskania z doktadnym pomiarem skrdcenia. Doktadny
pomiar odksztalcen realizowano metodami tensometrii
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oporowej w ukladzie polmostkowym. Badania wykona-
no na maszynie wytrzymatosciowej ZDM-2500 na za-
kresie 10 kN, przy wykorzystaniu rgcznego sposobu
zadawania obcigzen. W badaniach na przeciwlegtych
powierzchniach probki (reprezentujacej dany typ mate-
riatu) naklejono 2 elektryczne tensometry oporowe
(rys. 2) typu FKY16-3-120-1K produkowane przez
Instytut Lotnictwa w Warszawie. Nastgpnie probki
wstepnie statycznie $ciskano do wartosSci obcigzenia
F = 10 kN. Powodowato to wyeliminowanie nierow-
nosci powierzchni probek i czg§ciowe zmniejszenie ich
porowatosci. Obserwowano przy tym jednorazowe,
trwate skrocenie probek o okoto 0,2%. W kolejnym,
zasadniczym etapie procedury, tensometry na danej
probee taczono w pomiarowy uktad mostkowy, wyko-
rzystujac w tym celu wzmacniacz tensometryczny firmy
Hottinger. Nastgpnie probke Sciskano do zatozonej war-
tosdci obciazenia Fy= 2 kN, przy ktorym ,,zerowano (&=
0)” tensometryczny uklad pomiarowy. W kolejnej fazie
badan zadawano 6 kolejnych wartosci obcigzenia wyno-
szacych odpowiednio: F; = 3 kN, F, = 4 kN itd. do
F¢ = 8 kN, odczytujac jednocze$nie odpowiadajace im
warto$ci przyrostow odksztalcenia wzglgdnego Adg =
= & — &. Uzyskane wyniki postuzyly do wyznaczenia
modutu Younga, ktore przedstawiono w tabeli 1.

Rys.2. Uktad pomiarowy zastosowany podczas proby Sciskania

Fig. 2. Measuring system applied during the compression test

Odporno$¢ na $cieranie badanych materiatow okres-
lono metoda Schoppera. Przygotowano probki w ksztat-
cie walcow o $rednicy 16 mm, a przeciwprobke stanowit
papier $cierny o granulacji 120, nawinigty na walec o
$rednicy 150 mm. Walec obracal si¢ z predkoscia
40 obr/min, a probka dodatkowo obracata si¢ wokot
wiasnej osi z predkoscig 2,75 obrotu na drodze $cierania
40 m. Predkos¢ przesuwu probki wzdhuz osi walca wy-
nosita 4,2 mm na jeden obrét. Krzywe przedstawiajace
zuzycie wlasciwe w funkcji drogi Scierania przedstawio-
no na rysunku 3.

Przeprowadzono obserwacje struktury powierzchni
materialdow po probach Scierania za pomoca elektrono-
wego mikroskopu skaningowego SEM Hitachi 4200.
Przyklady struktury powierzchni materiatéw poddanych
probom $cieralnosci przedstawiono na rysunkach 4-6.
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Rys. 3. Wyniki prob $cierania; zuzycie wlasciwe (ubytek masy/ggstos¢) w
funkcji drogi Scierania: SX - aluminium, STO - kompozyt
z czastkami bez modyfikacji powierzchniowej, STN - kompozyt z
czastkami pokrytymi niklem

Fig. 3. Results of abrasion tests; specific wear (mass decrement/density) as
a function of wear distance: SX - aluminium, STO - composite with
particles without surface modification, STN - composite with nickel
coated particles

ANALIZA WYNIKOW BADAN | WNIOSKI

Zarowno kompozyt z czastkami pokrytymi niklem,
jak 1 kompozyt z czastkami bez dodatkowej preparacji
wykazaty wigksza twardo$¢, umowna granice plastycz-
nosci oraz modut Younga od spieku proszku osnowy bez
dodatkow (tab. 1). Swiadczy to 0 wykorzystaniu umac-
niajacej funkcji czastek ceramicznych w aluminium.

Porownanie wlasciwosci kompozytu z czastkami bez
powloki z whasciwosciami kompozytu z czastkami po-
krytymi niklem wskazuje na korzystny wptyw preparacji
na wlasciwosci mechaniczne. Przedstawione
w pracach [7, 8] badania struktury potaczenia czastka-
-osnowa metodami SEM 1 TEM wykazaly, ze w kompo-
zycie wytworzonym w przyjetych warunkach prasowa-
nia wystepuje nieciagla warstwa aluminidkéw o grubos-
ci mniejszej od krytycznej. Mozna zatem przyjac, ze
w analizowanym procesie, podobnie jak podczas odlew-
niczej technologii otrzymywania kompozytow z za-
wiesiny, nikiel utatwiat zwilzanie réwnoczesnie, ulega-
jac czeSciowemu rozpuszczaniu. Poniewaz jednak pro-
ces ten przebiegal w nizszej temperaturze od procesu
odlewniczego 1 nie towarzyszylo mu mieszanie, a dodat-
kowo odbywat si¢ pod cisnieniem 15 MPa, penetracja
wklestych  mikropowierzchni  czastek ceramicznych
przez metal osnowy byta fatwiejsza i tym samym osig-
gnigto lepsze potaczenie w poréwnaniu z materiatem
zbrojonym czastkami bez powtoki niklu.
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Rys. 4. Mikrostruktura powierzchni probek po badaniach $cieralnosci metoda Schoppera, spiek SX-aluminium bez czastek, SEM

Fig. 4. Surface microstructure of samples after wear tests by Schopper method, SX sinter-aluminium without particles, SEM

Rys. 5. Mikrostruktura powierzchni probek po badaniach Scieralnosci metoda Schoppera, spiek kompozytowy STO Al-czastki ALO; bez modyfi-
kacji powierzchniowej, SEM

Fig. 5. Surface microstructure of samples after wear tests by Schopper method, STO composite sinter Al-Al,O; particles without surface
modification, SEM
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Rys. 6. Mikrostruktura powierzchni probek po badaniach $cieralnosci metoda Schoppera, spiek kompozytowy STN Al-czastki Al,O; modyfiko-
wane niklem, widoczne mikropgknigcia, SEM

Fig. 6. Surface microstructure of samples after wear tests by Schopper method STN composite sinter Al-Al,O; particles modified by nickel micro-

cracs observed, SEM

Przebieg krzywych przedstawiajacych zuzycie
wzgledne w funkcji drogi Scierania (rys. 3) miat podob-
ny charakter dla wszystkich badanych materiatow, przy
czym najwigksze warto$ci osiagnigto dla kompozytu
z czastkami pokrytymi niklem. Na powierzchni probek
po probie Scierania w kompozycie wytworzonym przy
uzyciu czastek z powloka stwierdzono obecno$¢ czas-

tek, ktore ulegly fragmentacji i czg§ciowemu wyrwaniu,
ale rownoczes$nie obecne byly mikropgknigcia nierejes-
trowane przy tym samym powigkszeniu w kompozycie
otrzymanym bez dodatkowej preparacji zbrojenia
(rys. 6b, c). W materiale tym stwierdzono rowniez
makropeknigcia na powierzchni walcowej probek po
probie Sciskania, ktore nie wystapily w kompozycie



Wplyw preparacji czastek Al,O3 niklem na whasciwosci kompozytu Al-(Al,03),

203

umocnionym czastkami bez preparacji (tab. 1). Obser-
wowane efekty mikroskopowe, jak i makroskopowe,
wskazuja na to, ze zmiana fizykochemicznego stanu
powierzchni czastki miata wpltyw nie tylko na strukture
potaczenia czastka-osnowa, ale roéwniez na wlasciwosSci
0Snowy.

Mozna zatem przyjac, ze wzrostowi wytrzymatosci
potaczenia w wyniku oddzialywania czastka-powtoka-
-osnowa, powodujacemu wzrost twardosci, umownej
granicy plastyczno$ci, modutu Younga kompozytu, to-
warzyszy zmiana skladu chemicznego osnowy i tym
samym jej plastyczno$¢ maleje. Jednoznaczne wyjas-
nienie wplywu preparacji na mechanizm zuzycia abra-
zyjnego kompozytu wymaga dalszych prac. Wskazane
wydaje si¢ zastosowanie rowniez testow tribologicznych
przy uzyciu maszyny Amslera [10] oraz ilo§ciowy opis
profili powierzchni poddanych badaniom zuzycia.

Uzyskane wyniki pozwalaja sformutowa¢ nastgpu-
jace wnioski ogodlne:

1. Przyjete parametry procesu metalurgii proszkow po-
zwolity osiagna¢ efekt umocnienia aluminium czast-
kami ceramicznymi.

2. Zastosowanie czastek Al,Os pokrytych cienka wars-
twa niklu metoda chemiczng bezpradowa do otrzy-
mywania kompozytow metoda metalurgii proszkoéw
spowodowato wzrost wiasciwosci mechanicznych
kompozytu, takich jak: twardo$¢, umowna granica
plastycznosci i modut Younga.

3. Badania $cieralnoSci metoda Schoppera wykazaty
wigksze zuzycia wlasciwe kompozytu umocnionego
czastkami pokrytymi niklem w poréwnaniu z kompo-
zytem umocnionym czastkami bez powtoki.
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