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MODELOWANIE STRUKTURY GEOMETRYCZNEJ | WYTRZYMALOSCI
NA SCISKANIE PIANEK CERAMICZNYCH
PRZEZNACZONYCH DO INFILTRACJI CIEKLYMI METALAMI

Kompozyty metalowo-ceramiczne o strukturze infiltrowanej charakteryzujg sie unikatowq przestrzenng strukturg wzajemnie
przenikajgcych sie szkieletéw fazy metalowej i fazy ceramicznej. Najczestszym sposobem wytwarzania tego typu kompozy-
tow jest infiltracjo roztopionego metalu do porowatej ksztaltki ceramicznej. W niniejszej pracy zastosowano piankowe
ksztattki korundowe (a-Al,O;), wytworzone nowq metodg otrzymywania ceramiki porowatej, ktérq jest zelowanie spienio-
nej zawiesiny (ang. gelcasting of foams). W projektowaniu wiasciwosci mechanicznych pianek ceramicznych przeznaczo-
nych do infiltracji roztopionymi metalami, a takie w badaniach wiasciwosci mechanicznych kompozytéw w postaci pianki
ceramicznej infiltrowanej metalem powstaje potrzeba odtworzenia struktury ceramicznego szkieletu kompozytu. W tym
celu opracowano numeryczny model struktury piankowej odzwierciedlajgcy jej rzeczywistq budowe, ktéra charakteryzuge
sie rozrzutem wartosci Srednic komdrek wokdf wielkosci Sredniej i wystepowaniem zwartych obszardéw fazy polikrystalicz-
nej w lukach miedzy komorkami o ksztatcie kulistym. Poréwnano wyniki doswiadczalne dla préby sciskania pianki korun-
dowej z wynikami obliczert symulacji numerycznef z zastosowaniem MES. W procesie infiltracji ciSnieniowej stopu AlMg5
do pianki korundowej uzyskano kompozyt metalowo-ceramiczny (AIMg5/Al,0;) o strukturze infiltrowanej charakteryzujqcy
sie petnym wypetnieniem komdrek pianki przez metal i dobrym przyleganiem na granicy faz ceramika/metal.

Stowa kluczowe: kompozyty metalowo-ceramiczne, pianki ceramiczne, modelowanie, symulacja MES

MODELING OF GEOMETRICAL STRUCTURE AND COMPRESSIVE STRENGTH
OF CERAMIC FOAMS FOR LIQUID METAL INFILTRATION

More recently, interest has arisen in composites where both phases are continuous, resulting in an interpenetrating micro-
structure. One method to achieve such a microstructure is the infiltration of a molten metal into a porous ceramic body
called a preform. In order to obtain the porous alumina material (a-Al,03) a new method of manufacturing of porous ce-
ramics known as “gelcasting of foams” was applied. For better understanding the mechanical properties of ceramic foams
ond metal-ceramic interpenetrating composites, numerical model of ceramic foams is needed. In this work we present
a numerical model of real foam with different cell sizes and dense struts between them. Using the numerical foam model
the simulation measurements where the foam was sandwiched between two plates perpendicular to the z-axis and a force
was applied parallel to the z-axis were performed. The compression in z-direction was estimated. The simulation results
showed good agreement with real compression tests. A direct pressure infiltration process was used to infiltrate the pre-
forms with an AIMg5 alloy resulting in an interpenetrating microstructure. Due to the open cell structure of the Al,O;
foams, macropores in alumina preform were completely filled by metal. Microstructural characterization of the composites
revealed a special topology of skeleton and good integrity of metal/ceramic interface.

Keywords: interpenetrating composites, ceramic foams, modeling, finite element method
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MMCs — metal matrix composites) o strukturze infiltrowa-
nej (ang. percolation micrastructure or interpenetrating
phase composites — IPCs) [1+5]. Wymienione kompozyty
charakteryzuja sie unikatowa przestrzenng strukturg wza-
jemnie przenikajacych sie szkieletéw fazy ceramicznej i fazy
metalowej.

Praktycznie najczestszym sposobem wytwarzania tego
typu kompozytéw jest infiltracja roztopionego metalu do
porowate] ksztattki ceramicznej, zwanej preforma. Prefor-
my ceramiczne powinny charakteryzowac sie porowatoscig
prawie wytgcznie o charakterze otwartym o wielko$¢ potg-
czen miedzy porami na tyle duzymi, aby zapewni¢ niskie
opory przeptywu w procesie infiltracji. Ze wzgledu na nie-
wystarczajgce zwilzanie roztopionego metalu do ceramiki
w wielu przypadkach stosuje sig infiltracje ci$nieniows. Dla-
tego preformy muszg charakteryzowaé sie wystarczajacyg
wytrzymatoscig na sciskanie oraz przepuszczalnoscig fazy
ciektej.

Jedng z nowszych metod wytwarzania ceramiki porowa-
tej jest Zzelowanie spienionej zawiesiny ceramicznej (ang.
gelcasting of foams) [6, 7]. Technika ta pozwala na wytwa-
rzanie ceramiki o porowatosci catkowitej w zakresie 60+90 %
charakteryzujacej sie wystepowaniem sferycznych makro-
poréw w postaci komodrek pianki o srednicy rzedu kilkuset
mikrometréw potgczonych ze sobg oknami o $rednicy od
kilkudziesieciu do stu kilkudziesieciu um, wystepujacych we
wspblnych Sciankach komérek piany. Obecnos¢ okien w $cian-
kach komérek piany sprawia, ze tworzywo jest przepusz-
czalne dla cieczy i gazow, co stwarza dobre warunki hydro-
dynamiczne do infiltracji roztopionymi metalami. Niewat-
pliwa zaletg ceramiki piankowej wytwarzanej metods ze-
lowania spienionej zawiesiny jest wigksza wytrzymatosé
mechaniczna tych tworzyw w pordwnaniu z wytrzymato-
scig pianek wytwarzanych dotychczas najbardziej popular-
ng technikg, ktdrg jest osadzenie ceramicznej masy lejnej
na spienionym podfozu polimerowym [8]. Mianowicie,
wpiankach wytwarzanych metoda zelowania spienionej
zawiesiny obszary miedzy sferycznymi komdrkami piany
wypetnione sg gesta fazg polikrystaliczng, natomiast w pian-
kach wywarzanych metoda replikacji spienionego podtoza
polimerowego obszary te pozostaja niewypetnione na sku-
tek pozostatosci po wypaleniu polimeru.

W metodzie "gelcasting of foams” masa lejna oprocz
podstawowych sktadnikéw, ktdérymi sa proszek ceramiczny
woda i uptynniacz, zawiera takze $rodki spieniajace i srodki
zelujace. Srodki spieniajgce obnizajg napiecie powierzch-
niowe na granicy faz gaz/zawiesina ceramiczna, co podczas
wprowadzania gazu najczesciej sposobem mechanicznego
mieszania prowadzi do powstania piany. Srodki zelujace
utrwalaja piane poprzez wytworzenie hydrozelu polimero-
wego w spienionej zawiesinie. Kolejne etapy technologicz-
ne wytwarzania ceramiki porowatej to suszenie, kalcynacja
lepiszcza polimerowego i spiekanie.

Celem pracy jest okreslenie struktury przestrzennej i opra-
cowanie numerycznego modelu pianek ceramicznych
(0-Al,04, korund) przeznaczonych do infiltracji stopami alu-
minium, a takie wytworzenie kompozytéw AlMg5/Al,0;
o strukturze infiltrowanej.

Materiaty i metodyka badan

Wysoko porowatg ceramike z tlenku glinu wytworzono
metodg zelowania spienionej zawiesiny. Do sporzadzenia
zawiesiny uzyto proszku o-Al,0; (korund) o symbolu CT
3000 SG firmy Alcoa o medianie 0,7 um i powierzchni wia-
$ciwej 7,0 m?/g. Do uplynnienia wodnych zawiesin tlenku
glinu uzyto poliakrylanu amonowego (Darvan 821A, RT.
Vanderbilt Company Inc.). Jako srodek Zelujacy wybrano
przyjazny dla srodowiska biopolimer — agaroze, ktéra two-
rzy hydrozel fizyczny wskutek przejsé konformacyjnych wy-
wotanych ochtadzaniem uktadu [9]. Po podgrzaniu zawiesi-
ny do 60 °C mieszano jg z wodnym roztworem agarozy o tej
samej temperaturze. Nastepnie wprowadzono $rodek spie-
niajacy (Tergitol TMN-10, Fluka) i zawiesine spieniano szyb-
koobrotowym mikserem utrzymujgc temperature 60 °C.
Spieniong zawiesine zelowano w bezporowatych formach
chtodzonych zimng wodg (10 °C). Po procesie suszenia, po-
rowate ksztattki korundowe spiekano w temperaturze
1550 °Cprzez 2 h.

Obserwacje mikrostruktury pianek korundowych prze-
prowadzono metodg skaningowej mikroskopii elektronowej
(SEM) oraz mikrotomografii komputerowej (aparat SkyScan
1174). Gestod¢ pozorng i porowatost otwarta oznaczono
metoda wazenia hydrostatycznego. Gestosc rzeczywistg ko-
rundu oznaczono w piknometrze helowym. Porowatos¢
catkowitg oraz gestos¢ wzgledna pianek korundowych obli-
czono na podstawie wyznaczonych wartosci gestosci po-
zornej i gestosci rzeczywistej (3,96 g/cm3). Okreslono takze
wytrzymatos¢ pianek korundowych na Sciskanie.

Kompozyty AIMg5/Al,0; wytworzono metoda infiltracji
cisnieniowej w prasie hydraulicznej Degusa. Stop AIMg5
o czystosci technicznej stopiono w temperaturze 730 °C,
a nastepnie wtioczono do porowatej preformy AlLO;
umieszczonej w kokili grafitowej. Maksymalne cisnienie
w procesie infiltracji nie przekraczato 4 MPa. Obserwacje
mikrostruktury kompozytéw AlMg5/AlLO; przeprowadzono
metoda SEM na podstawie zdje¢ zgtaddw.

Do opracowania przestrzennej struktury geometrycznej
pianki oraz jej numerycznego modelu deformacji wykorzy-
stano nastepujgce oprogramowanie: PYTHON 2.6 wraz z bi-
bliotekami, AUTOCAD Mechanical 2009 wraz z Visual Basic,
ABAQUS 6.10.

Wyniki badan i dyskusja

s -

Na rysunku 1 pokazano obraz SEM przetomu ceramiki
porowatej o porowatosci 90 % wytworzonej metodg zelo-
wania spienionej zawiesiny. Porowata ksztattka charaktery-
zuje sie wystepowaniem makroporow o ksztatcie kulistym
(komdrek pianki), wzajemnie potaczonych oknami we wspdl-
nych $ciankach komdrek. Wystepowanie okien we wspdl-
nych sciankach komorek stwarza dobre warunki hydrody-
namiczne do infiltracji cieklymi metalami. W zastosowaniu
pianek ceramicznych do infiltracji roztopionymi metalami,
a takze w badaniach wtasciwosci mechanicznych kompozy-
téw metalowo-ceramicznych powstaje potrzeba odtworze-
nia struktury przestrzennej szkieletu ceramicznego. Nalezy
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zaznaczy¢, ze pianki posiadaja niejednorodng budowe wy-
nikajgca z rozrzutu rozmiardw $rednic komérek pianki (rys. 2).
W przypadku mikrostruktur o niejednorodnej budowie
wnioskowanie na postawie dwuwymiarowych przekrojéw
moze dostarczy¢ zbyt mato nformacji na jej temat. Na ry-
sunku 3 pokazano rekonstrukcje przestrzenna pianki ko-
rundowej o porowatosci 90 %. Trojwymiarowy obraz struk-
tury porowatej otrzymany technikg mikrotomografii kom-
puterowej stuzy do weryfikacji numerycznego modelu
geometrii takiej struktury. Moze by¢ takze przydatny do
symulacji procesu deformacji szkieletu i oceny jego wy-
trzymatosci metodg elementéw skofczonych.

Mode! geometrii przestrzennej struktury pianki zostat
wygenerowany w oparciu o operacje odejmowania zbioru
kul o réznych promieniach od prostych bryt geometrycznych
{szescian, walec). Geometria sferycznych komdrek pianki
zostata opisana za pomocg kul o réznych promieniach. Po-
rowatos¢ otwartg lub zamknigetg uzyskano poprzez odpo-
wiednie potozenie kul wzgledem siebie. Opracowany pro-
gram pozwala na odtworzenie struktury przestrzennej pia-
nek o dowolnej porowatosci (rys. 4).
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Rys. 1. Obraz SEM piank: korundowe;
o porowatosci catkowite) 90 %

Fig. 1. SEM image of the alumina foam with porosity of 90 %

« -
2

bk et e e
L= S >

Czestotliwos¢, %

S N A

0 200 400 000 300 1000

Srednica komorki, um

Rys. 2. Rozktad rozmiardw komorek pianki AlL,Q; wyznaczony
na podstawie zdjeé mikroskopowych

Fig. 2. Cell size distribution of Al,O; foam measured
on the base of image analysis
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Rys. 3. Rekonstrukcja przestrzenna piankt karundowej
o porowatosci 90 % wykonana technika
mikrotomografii komputerowej

Fig. 3. 3D reconstruction of the alumina foam
with porosity of 90 % obtained by pc-tomography

Rys. 4. Wygenerowane struktury prankowe dia réznych porowatosci
a—67%,b—75%,¢c—86%, d—90%

Fig. 4. Generated foams structures for different porosities
a—67%b—75%,c—86%d—90%

Dla pianek ceramicznych przeprowadzono rzeczywisty
prébe sciskania i jej symulacje numeryczng (rys. 5). Mate-
riaty ceramiczne ze wzgledu na wystepujgce w nich wigzania
chemiczne o charakterze jonowo-kowalencyjnym naleia do
materiatéw kruchych, Gdy pianka ceramiczna poddawana
jest naprezeniom sciskajacym, na krzywej naprezenie Sci-
skajgce-odksztatcenie uwidoczniajg sie trzy strefy (rys. 5a).
Przy niewielkich odksztatceniach pianka odksztatca sie
w sposob spreiysty (strefa A), co spowodowane jest zgina-
niem $cianek komdrek [10]. Nastepnie wystepujg niewiel-
kie zmiany odksztalcenia przy prawie statym naprezeniu
{strefa B). W tym obszarze rozpoczyna sie kruche pekanie
poszczegdlnych warstw komarek, ale nie rozchodzgce sie w
sposob katastroficzny. Pitoksztattny charakter tej czesci wy-
kresu uwidocznia niszczenie pojedynczych elementéw struk-
tury pranki, tj. kruszenie $cianek komérek pianki. Nastepnie
wystepuje niszczenie probki wskutek postepujgcego kru-
chego pekania (strefa C).

W celu przeprowadzenia numerycznej symulacji préby
$ciskania, wygenerowany wczesniej szkielet pianki podzielo-
no na elementy skoiczone. Do utworzenia siatki elementéw
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Rys. 5. Poréwnanie o — rzeczywistej 1 b — numeryczne) proby
$ciskania pianki korundowej o porowatoéci 90 %
w zakresie odksztatcen sprezystych

Fig. 5. Comparison of compression characteristics
a — of the real experiment and b — the model foam
of alumina having porosity of 90 %

Rys. 6. Podziat szkieletu ceramicznego na elementy skoficzone

Fig. 6. Subdividing of the ceramic skeleton into finite elements

Rys. 7. Obrazy SEM kompozytu AIMg5/Al,04
o strukturze nfiltrowanej

Fig. 7 SEM images of AIMg5/Al,0; interpenetrating composite

skoriczonych zastosowano wbudowane funkcje programu
ABAQUS (technika typu FREE). Ze wzgledu na bardzo skom-
plikowang geometrie szkieletu pianki uzyto elementdéw te-
tragonalnych z kwadratowymi funkcjami ksztattu C3D10.
Przyktad podziatu szkieletu pianki ceramicznej na elementy
skofczone ilustruje rysunek 6. Jako réwnanie konstytutywne
zastosowano réwnanie teorii sprezystosci Hooke'a, w kto-
rym modut Younga (E) i wspétczynnik Poissona (v) przyjeto
na podstawie danych dla zwartego korundu (£ = 370 GPa,
v = 0,22). Ze wzgledu na ztozone mechanizmy deformacii
i zniszczenia pianki ceramicznej w probie $ciskania, wyko-
nano obliczenia tylko w zakresie sprezystym. Poréwnanie
rzeczywistej proby sciskania pianki z wynikiem symulacji
numerycznej wskazuje na koniecznosé okreslenia modutu
Younga dla materiatu szkieletu, ktérego wartosé¢ jest mniej-
sza od modutu Younga dla zwartego korundu (rys. 5b).

Motiliwosci zastosowania badanych pianek ceramicznych

Na rysunku 7 pokazano obrazy SEM zgtadu kompozytu
AlMg5/Al,0; otrzymanego w procesie infiltracji cisnienio-
wej stopu AlMg5 do porowatych ksztaftek korundowych
o budowie pianki. Komérki pianki korundowej o kulistym
ksztatcie zostaty catkowicie wypetnione metalem.

Gestos¢ kompozytéw AIMg5/Al,0; o utamku objetoscio-
wym fazy ceramicznej 0,1, wyznaczona metodg hydrosta-
tycznego wazenia wynosita 2,71 g/em’, a porowatos$¢ cat-
kowita mniej niz 1 %. Wystepowanie porowatosci catkowitej
na poziomie mniej niz 1 % moze by¢ spowodowane obec-
noscig porow zamknietych w szkielecie ceramicznym.

Jednym z celéw stosowania kompozytéw metalowo-
-ceramicznych jest podniesienie wartosci twardosci. Twardoéé
HRB kompozytu AIMg5/Al,0; i stopu AlMg5 wynosita od-
powiednio 31,5 +3,41 17,2+ 3,7.

Podsumowanie

W projektowaniu wifasciwosci mechanicznych pianek
ceramicznych przeznaczonych do infiltracji roztopionymi
metalami, a takze w badaniach wtasciwoséci mechanicznych
kompozytdw o osnowie pianki ceramicznej infiltrowanej
metalem powstaje potrzeba odtworzenia struktury cera-
micznego szkieletu kompozytu. W tym celu opracowano
model numeryczny struktury piankowej odzwierciedlajacy
jej rzeczywistg budowe, ktéra charakteryzuje sie rozrzutem
rozmiarow $rednic komorek wokdt wartosci Sredniej i wy-
stgpowaniem zwartych obszarow fazy polikrystalicznej w lu-
kach migdzy komdrkami o ksztafcie kulistym.

W procesie infiltracji ciSnieniowe] stopu AlMg5 do pian-
ki korundowej uzyskano kompozyt metalowo-ceramiczny
o strukturze infiltrowanej charakteryzujgcy sie petnym wy-
petnieniem komérek pianki przez metal i dobrym przylega-
niem na granicy faz ceramika/metal.
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