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OTRZYMYWANIE KOMPOZYTOW Cu/Al203
METODA WSPOLBIEZNEGO WYCISKANIA KOBO

Przedstawiono badania nad otrzymaniem materialu kompozytowego Cu/ALO; przy wykorzystaniu technologii KOBO, kté-
rej idea polega na sterowaniu struktura materialu poprzez odpowiednia zmiang¢ drogi odksztalcenia plastycznego. Materialami
wyjSciowymi do otrzymania kompozytéw byly komercyjne proszki: Cu oraz ALO; o Sredniej wielko$ci czastek odpowiednio 32
pm i 134 nm (rys. rys. 1i2). Mieszaning po wysuszeniu i granulowaniu zageszczano izostatycznie pod ci$nieniem p = 120 MPa w
celu nadania ksztaltu, a nastepnie spiekano (rys. 6). Material poddawano obrébce plastycznej dwutorowo, tzn. zarowno w formie
wyprasek, jak i po procesie spiekania. Produkt otrzymany w wyniku odksztalcenia plastycznego posiadal ksztalt preta o Srednicy
8 mm i Sredniej dlugosci ok. 1 m. Pomimo ze kompozyt z udzialem objetosciowym 10% AL O; po obrébce plastycznej, niezalez-
nie od stanu wyjSciowego, nie posiadal cech materialu skonsolidowanego (litego) w calej objetosci produktu, badania jedno-
znacznie dowiodly, Ze mozliwe jest wytworzenie litych kompozytow Cu/AL,O; o nizszym udziale objetoSciowym Al,O; metoda
wspélbieznego wyciskania KOBO. Otrzymane kompozyty po obrébce plastycznej charakteryzuja sie gestoscia wzgledna > 90%
oraz twardoS$cia na poziomie 83 HV, 5 dla Cu+5%obj. AL O3 (rys. 11).

Stowa kluczowe: kompozyty metal-ceramika, umocnienie dyspersyjne, odksztalcenie plastyczne, metoda KOBO

PRODUCTION OF Cu/Al,0; COMPOSITES BY KOBO-TYPE FORMING

The aim of the paper is to presents investigation of production Cu/ALO; composites obtaining by KOBO method.
The idea of Kobo-type forming originates from the studies of the effect of the change of the scheme of loading and it’s influence
on materials structure. The starting materials was Cu and AL O; powders, average grain size 32 pm and 134 nm res-
pectively (Figs. 1, 2). The powders were mixed by homogenization. After drying, the powders were granulated, isostatically con-
solidated under a pressure of 120 MPa and sintered (Fig. 6). Plastic deformation of Cu/Al,O; samples (with and without sinter-
ing) were performed. The final product has the rod shape 8 mm in diameter and 1 meter length approximately. However com-
posites with 10 vol.% of Al,O; reinforcement does not show monolithic form, on the base of researches was fund, that in both
cases (with and without sintering) is possible to obtain a dens composite material. Composite with les than
10 vol.% of Al,O; shows a relative density > 90%, and hardness of 83 HV, s (value obtained for the Cu+5vol.% Al,O; compo-

site (Fig. 11).
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WPROWADZENIE

Typowe zastosowania stopow miedzi to w ogromnej
mierze podzespoty i elementy elektroniczne oraz elektro-
techniczne. Jak wiadomo, nawet niewielki udziat dodat-
kéw stopowych 1 zanieczyszczen w miedzi wiaze si¢ z
duzym spadkiem przewodnosci elektrycznej. Jednym ze
sposoboéw zwigkszenia wytrzymaloéci miedzi bez
znacznej utraty jej wiasciwosci elektrycznych jest wy-
tworzenie kompozytow, bazujacych na efekcie utwar-
dzenia dyspersyjnego [1, 2]. Dyspersyjne czastki drugiej
fazy nie tylko powoduja poprawg wilasciwosci mecha-
nicznych, ale takze pozwalaja na zastosowanie tych ma-
teriatéw do pracy w podwyzszonej temperaturze [3].
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W przypadku miedzi stosuje si¢ kilka technik wytwa-
rzania kompozytow. Do najbardziej rozpowszechnio-
nych naleza metody metalurgii proszkoéw [1, 4], polega-
jace na mechanicznym wymieszaniu komponen-
toOw, zaggszczeniu na zimno, a nast¢pnie konsolidacji na
goraco.

Istnieja takze niekonwencjonalne metody pozwalaja-
ce na otrzymanie gotowego wyrobu o finalnym ksztat-
cie w niskiej temperaturze. Jedna z nich jest oryginalna
polska technologia KOBO [6], ktorej idea polega na ste-
rowaniu struktura materiatu poprzez odpowiednia zmia-
n¢ drogi odksztalcenia plastycznego. Zmiana drogi od-
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ksztalcenia moze by¢ wymuszona w typowych opera-
cjach formowania metali, ale szczegolnie nadaje si¢ do
materialow proszkowych, formowanych w procesie wy-
ciskania lub kucia matrycowego przez zastosowanie
obustronnie obracanej matrycy [5, 6].

Konsolidacja proszkéw metali w procesie wyciska-
nia bez koniecznosci pdzniejszego spiekania pozwala na
otrzymanie produktu o wysokiej gestosci i dobrych wia-
sciwosciach mechanicznych [6, 7].

Opierajac si¢ na weczesniejszych doswiadczeniach
autorow, podjgto probe otrzymania materiatu kompozy-
towego Cu/ALOs; przy wykorzystaniu wspotbieznego
wyciskania metoda KOBO.

CZESC DOSWIADCZALNA

Materiatami wyj$ciowymi do otrzymania kompozy-
tow byly komercyjne proszki: Cu o czystosci 99,5%
i $redniej wielkoSci czastek 32 pm firmy Acros Orga-
nics oraz Al,Os produkcji Taimei Chemicals o czystosci
99,99% 1 sredniej wielkosci czastek 134 nm. Na rysun-
kach 1 i 2 przedstawiono przyktadowa morfologig i roz-
ktady wielkosci czastek proszkow Cu i AL,Os. Z prosz-
kow tych wykonano mieszaniny Cu+x%obj.Al,O; (x =
=0, 2, 5, 10) poprzez homogenizacj¢ w pojemnikach po-
lietylenowych w zawiesinie alkoholu izopropylowego
przez 24 h z udziatem mielnikow AL, Os.
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Rys. 1. Rozktad i morfologia wielkosci czastek Cu

Fig. 1. Morphology and the grain size distribution of the Cu powder
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Rys. 2. Rozktad i morfologia wielkosci czastek ALO3
Fig. 2. Morphology and the grain size distribution of the Al,O3; powder

Proszki zostaly dobrane w taki sposob, aby umozli-
wi¢ doktadne wymieszanie sktadnikow. Odpowiedni
roz- miar i rozwini¢ta powierzchnia czastek Cu umozli-
wia podczas mieszania lokowanie czastek Al,O; w pu-
stych przestrzeniach, a otrzymana mieszanina charakte-
ryzuje si¢ wysoka homogenicznoscia.

Rys. 3. Przykladowe wypraski kompozytow Cu/Al,O3 zaggszczone izosta-
tycznie

Fig. 3. Isostatically pressed samples of Cu/Al,O; composites

Mieszaniny po wysuszeniu i granulowaniu zaggsz-
czano izostatycznie pod cisnieniem p = 120 MPa w celu
nadania ksztattu. Nastgpnie materiat spiekano swobod-
nie w czasie 1 h w temperaturze 1050°C w atmosferze
azotu. Tak przygotowany wsad posiadat posta¢ wal-
coéw o srednicy ok. 39,5 mm i dlugosci 80 mm (rys. 3).
Z kolei, $rednice pojemnika i matrycy wynosity odpo-
wiednio 40 oraz 8 mm. Proby wyciskania (rys. 4) prze-
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prowadzono na prasic KOBO 100T z naciskiem ok.
0,5 MN (50% max nacisku prasy), co warunkowalo
$red- nig predkos¢ wyptywu wyrobu na poziomie 1,8
mmn/s. Zastosowany podczas wyciskania kat obustronne-
g0

obracania matrycy wynosit + 16°, a czgstotliwos¢ 5 Hz.
W celu przeniesienia obrotow matrycy do wnegtrza wsa-
du (jego cyklicznego skrgcania w strefie Scinania) na
czole matrycy zostaly promieniowo naniesione rowki

(rys. 5).

Rys. 4. Schemat wyciskania metoda KOBO: 1 - materiat, 2 - pojemnik,
3 - stempel, 4 - obustronnie obracana matryca

Fig. 4. Schematic representation of KOBO loading scheme: 1 - ingot,
2 - container, 3 - punch, 4 - reversibly rotating die

Rys. 5. Geometria matrycy do obrobki plastycznej metoda KOBO
Fig. 5. Geometry of reversibly rotating die of KOBO - type forming
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Rys. 6. Schemat technologiczny wytwarzania kompozytow Cu+x%obj.
A1203

Fig. 6. Flow chart of the fabrication of Cutxvol.%Al,05; composites

Materiat poddawano obrobce plastycznej dwutoro-
wo, tzn. zardbwno w formie wyprasek, jak i po procesie
spieckania. Spiekanie miato na celu poprawg spojnosci
(zwigkszenie stopnia zaggszczenia) mieszaniny, a przez
to ograniczenie mozliwoséci infiltracji pary wodnej
i mediéw chtodzacych podczas procesu ekstruzji. Proces
technologiczny  przedstawiono  schematycznie na
rysunku 6.

Probki badano gtownie pod katem okreslenia mikro-
struktury, sktadu chemicznego oraz wybranych witasci-
wosci mechanicznych. Twardo$¢ badano przy uzyciu
twardosciomierza Vickersa firmy Future Tech FV-700e
metoda wglebnikowa przy obciazeniu 4,903 N.

Ggsto$¢ pozorna, porowato$¢ i nasiakliwo$¢ byty
oznaczane metoda wazenia hydrostatycznego. Obserwa-
cje mikrostruktury przeprowadzono przy uzyciu mikro-
skopow skaningowych HITACHI S3500N i wysokoroz-
dzielczego LEO 1530 GEMINI. Sktad chemiczny bada-
no, poshugujac si¢ przystawka EDS do mikroskopu
HITACHI S3500N. Czas zliczania wynosit 60 s, napig-
cie przyspieszajace 15 keV.

WYNIKI BADAN

Jak wspomniano wcze$niej, materiaty byly przygo-
towywane dwiema $ciezkami technologicznymi. W efek-
cie otrzymano kompozyty po obrobee plastycznej z dwu
stanow wyjsSciowych: 1) po zaggszczaniu izostatycznym
o sktadzie Cut+x%obj.Al,0; dla x = 0, 5, 10 oraz 2)
po zaggszczaniu izostatycznym 1 wstgpnym spieczeniu
o sktadzie Cu+x%obj.Al,O5dla x =0, 2, 10.
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Rys. 7. Zmiany ggstosci wzglednej i twardoscei Cu i kompozytu Cu/Al, O3 w
stanie wyjsciowym (spiekane) w funkcji udzialu objgtosciowego
A1203

Fig. 7. Relative density (dw) and hardnes HV, 5 of the composites after sin-
tering, depending on the vol.% of the Al,O; particles in the Cu ma-
trix

Dla prébek wstepnie spieczonych okreslono wiasci-
wosci w stanie wyjsciowym (rys. 7).

Zaroéwno gestos¢, jak 1 twardo$¢ kompozytow Cu+
+x%0bj.AlL,O; (x = 2, 10) w stanie wyj$ciowym jest niz-
sza od spieku miedzi (rys.7). Najwyzsza twardos$¢
43 HV, s zanotowano dla spieku czystej miedzi. Dla
czastek proszku Cu w temperaturze spiekania doszto do
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silnego zaggszczenia na poziomie 87%, podczas gdy dla
kompozytéw warto$¢ ta wynosi 65+70%.

‘ & . 9o ﬁ'- X Q

Rys. 8. Mikrostruktura Cu i kompozytu Cu/Al,O; w stanie wyjSciowym
(zaggszczane izostatycznie i spickane): a) spiek Cu, b) spick Cu+
+2%0bj.Ale3

Fig. 8. Microstructure of Cu/Al,O; composites after sintering: a) Cu+
+0vol.%Al,03, and b) Cut+2vol.%Al,0;

Na rysunku 8 przedstawiono typowa mikrostrukture
kompozytéw Cu/Al,O; w stanie wyjSciowym po spieka-
niu. W mikrostrukturze spiekdw mozna wyr6zni¢ czastki
miedzi o rozwinigtej powierzchni oraz obszary stano-
wiace pory, w ktorych ulokowane sa czastki Al,O; i1
tlenki miedzi obecne na powierzchni proszku (rys. 8b).
Tlenki Cu sa takze dobrze widoczne na przekroju mikro-
struktury probek bez udziatu zbrojenia, gdzie obserwuje
si¢ je jako ciemniejsze, rozmyte obszary w bliskiej
obecnosci porow (rys. 8a). Stanowia one oprocz tlenku
aluminium niejako dodatkowa fazg umacniajaca kompo-
zyt. Obecnos¢ cienkiej warstwy CuO wiaze sig
Z jego samoistnym tworzeniem na powierzchni podczas
produkcji 1 przechowywania proszku bez atmosfery
ochronne;j.

Produkt otrzymany w wyniku odksztatcenia plastycz-
nego posiadatl ksztalt preta o Srednicy 8 mm 1 $red-
niej dhugosci ok. 1 m. Fragment kompozytu Cu+5%o0b;.
Al,O3 przedstawiono na rysunku 9.

Rys. 9. Makrofotografia kompozytu Cu+5%o0bj.Al,O3 po obrébce plastycz-
nej

Fig. 9. Macrophotography of final product; Cu+5vol.%ALOs; compo-
site

Kompozyty z udzialem objgtosciowym 10% AlOs
po obrobce plastycznej, niezaleznie od stanu wyjSciowe-
go, nie posiadaly cech materiatu skonsolidowanego (lite-
go) w calej objgtosci produktu. Charakteryzowaly sig
licznymi pgknigciami zapoczatkowanymi na powierzchni
i propagujacymi do osi probek pod katem ok. 45°, two-
rzac w niektorych obszarach ksztalt ,,choinki” (rys. 10).
Czgsto otrzymywano produkt w postaci kawatkéow o
dhugosci ok. 1 cm.

xl

Rys. 10. Makrofotografia kompozytu Cu+10%o0bj.ALLO3; po obrébce pla-
stycznej

Fig. 10. Macrophotography of final product; Cu+10vol.%AlL,03 compo-site

Efekty te obserwowano takze sporadycznie w przypadku
kompozytéw o mniejszym udziale objgtosciowym cza-
stek, natomiast nigdy w przypadku czystych proszkéw
miedzi. Prawdopodobna przyczyna takiego zacho-wania
materiatu jest jego adhezyjne przywieranie do po-
wierzchni matrycy w trakcie odksztalcenia plastycznego.
Nalezy wspomnie¢, ze twarde trudno odksztatcal-
ne czastki Al,O; zmieniaja w pewnym stopniu mecha-
nizm odksztatcenia plastycznego osnowy. Udziat czastek
w objetosci generuje dodatkowe napre¢zenia oraz zwigk-
sza tarcie wewnetrzne 1 zewnetrzne, moze mie¢ wiec de-
cydujacy wplyw na mozliwos¢ uzyskania kompozytu
metoda KOBO.

Kompozyty Cut+x%o0bj.Al,O0; (x = 0, 2, 5) po obrob-
ce plastycznej posiadaja gestos¢ wzgledna > 90% oraz
wysoka twardo$¢ (rys. 11).
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Rys. 11. Ggstos¢ wzgledna i twardo$¢ spiekow Cu i kompozytow Cu/Al,O3
po procesie obrobki plastycznej (Cu 1 - stan wyjsciowy, 1 - za-
geszezone izostatycznie, Cu 2 - stan wyjsciowy, 2 - zaggszczone
izostatycznie, a nastgpnie spieczone)

Fig. 11. Relative density (dw) and hardnes HV, s of final product, depen-
ding on the vol.% of the Al,O; particles in the Cu matrix (initial
state: Cu 1 - isostatically pressed, Cu 2 - sintered)
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Najwyzsza gesto$¢ wzgledna po obrobee plastycznej
osiagnal material wczesniej spieczony (98% dla Cu 2
oraz 91% dla Cu+2%o0bj.Al,05). Kompozyty niepodda-
ne obrobee cieplnej charakteryzuja sig¢ nieznacznie
mniejszym stopniem zaggszczenia po obrobee plastycz-
nej (rys. 11).

Mikrostruktura po obrdbece plastycznej w stosunku
do materiatéw wyjsciowych (rys. 8) wykazuje znaczne
rozdrobnienie. Obserwuje si¢ tlenki miedzi (rys. 12a,
ciemne obszary) oraz homogeniczny rozktad czastek
ALO; (rys. 12b - dyspersyjne jasne obszary, rys. 13b -
obszary ciemne, obraz BSE). W materiale kompozyto-
wym, niezaleznie od stanu wyj$ciowego, tlenki miedzi
wykazuja jeszcze wigksza dyspersje¢, zblizona do Al,Os.
W proszku Cu bez udziatu Al,O; jeszcze podczas spie-
Rhnia dochodzi do koagulacji CuO (rys. 8a).

Rys. 12. Mikrostruktura Cu i kompozytow Cu/Al,O; po spiekaniu i obrob-
ce plastycznej: a) Cu, b) Cu+2%0bj.Al,0;

Fig. 12. Microstructure of Cu/Al,O3 composites after sintering and plastic
deformation: a) Cu+0vol.%Al,03, b) Cu+2vol.%Al,03

Wigksza dyspersja tlenkow Cu w materiale osnowy
(rys. 13a) niepoddanym obrébce cieplnej moze by¢ od-
powiedzialna za jego nizsza gesto$¢ po procesie ekstru-
zji, wptywa jednak na zwigkszenie twardoSci (rys. 11).
W probkach kompozytowych zanotowano znaczny
wzrost twardo$ci o ok. 30% z 61 HV,s dla Cu 1 do
83 HV,5 dla Cut+5%o0bj.Al,0;, co jest wynikiem obec-
nosci twardych czastek zbrojenia (AlL,Os;+CuO). Nie

Mozna jednoznacznie stwierdzié, ze proces wcze$niej-

szego spiekania kompozytow, przed odksztatceniem pla-

stycznym, ma istotny wplyw na jego wlasciwosci
S e o X

X

Rys. 13. Mikrostruktura Cu i kompozytow Cu/AL,O3 po zaggszczaniu izo-
statycznym i obrobce plastycznej: a) Cu - zgtad trawiony odczyn-
nikiem MI17, b) Cu+5%0bj.Al,05

Fig. 13. Microstructure of Cu/Al,O3; composites after isostatic pressing and
plastic deformation: a) Cu+0vol.%Al,03, b) Cut+5vol.% ALOs

Procesy dyfuzyjne podczas spiekania bez udziatu fa-
zy cieklej, w obecnosci czastek Al,O; napotykaja na
znaczny opor. Swiadezy o tym mikrostruktura kompozy-
tu Cut+2%o0bj.Al,O; (rys. 12b). Zaklada si¢ wigc, ze
najwigkszy udzial w zaggszczaniu materialu kompozy-
towego przypada na proces odksztalcenia plastycznego.

PODSUMOWANIE

» Badania jednoznacznie udowodnilty, ze mozliwe jest
wytworzenie kompozytow Cu/Al,0; metoda wspot-
bieznego wyciskania KOBO z mieszaniny zaggsz-
czonych proszkow (Cu+Al,Os3). W trakcie optymali-
zacji parametrOw procesu syntezy stwierdzono, ze
kompozyty z udzialem objgtosciowym 10% AlOs
1 wigkszym, wytwarzane metoda KOBO, nie posiada-
ja cech materiatu skonsolidowanego (litego), dlatego
zarzucono ich dalsze badania.

= Zaggszczanie izostatyczne mieszanin proszkow
Cu/ALLO; pozwala na otrzymanie wyprasek o wy-
sokiej homogenicznosci, ktére moga by¢ poddane
procesowi ekstruzji.
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» Otrzymane kompozyty po obrobce plastycznej cha-
rakteryzuja si¢ gestoscia wzgledng > 90% oraz twar-
doscig na poziomie 83 HV 5 dla Cu+5%0bj.AL,Os.

» Wstepne spiekanie kompozytow ma na celu poprawe
spojnosci mieszaniny, ograniczenie mozliwosci infil-
tracji pary wodnej oraz mediéw chtodzacych w proce-
sie ekstruzji. Proszki miedzi, ktore zostaly poddane
procesowi spiekania, po odksztalceniu plastycznym
charakteryzuja si¢ wigksza gestoscia wzgledna.
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