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Od Redakcji 

Zeszyt "Prace I T M E " zawiera skrót rozprawy 
doktorsk ie j dr inż. Dar iusza Kalińskiego pod tytu-
łem: Opracowan ie spoiwa kompozytowego do spa-
jania ceramiki ko rundowe j z meta lami , k tó re j pro-
m o t o r e m był prof . dr hab. inż. Władysław Włosiń-
ski. Au to r obroni ł rozprawę z wyróżnieniem na Wy-
dzia le Inżynier i i P rodukc j i Poli tecłiniki Warszaw-
skiej w dniu 2 l is topada 1998 r. 

W s tosunku do pracy źródłowej znacznie skrócono część pierwszą oma-
wiająca s tan zagadnien ia o raz pomin i ę to pewne f ragmenty p rezen tu jące ba-
dan ia własne. 

D r inż. Dar iusz Kaliński ukończył s tudia na Wydziale Mecł ianicznym 
Tecłinologii i Automatyzac j i Politecłiniki Warszawskiej uzyskując tytuł magi-
stra inżyniera, po ob ron i e pracy pt.: Anal iza numeryczna naprężeń termicz-
nycti wywołanycłi z m i e n n o ś c i ą g rubośc i wars tw m a t e r i a ł ó w w walcowycłi 
połączeniacłi ce ramiczno - metalowycłi. Obecn ie p racu je w Instytucie Tecłi-
nologii Mater ia łów Elektronicznycłi w Zakładzie Ceramiki i Złączy, współ-
p racu j e z zespołem za jmu jącym się op racowan iem kompozytów włókno wę-
glowe - miedź, a także z zespo łem opracowującym wielowarstwowe kompo-
zyty ce ramiczno - me ta lowe p rzeznaczone na czujniki gazów. Wyniki prze-
prowadzonyc ł i b a d a ń p r e z e n t o w a ł w f o r m i e publ ikacj i o raz wys tąp ień na 
konferencjac ł i krajowycłi i międzynarodowycłi . 
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OPRACOWANIE SPOIWA KOMPOZYTOWEGO DO 
SPAJANIA CERAMIKI KORUNDOWEJ Z 

METALAMI 

Tekst dostarczono: 12.06.1999 
Przyjęto do druku: 14.10.1999 

W pracy przedstawiono wyniki badań spajania ceramiki tlenkowej Al^Oj z metalami 
(stop FeNi42 oraz stal 15HM) przy użyciu nowo opracowanych spoiw kompozytowych: 
AgCuTiAvłókna węglowe. Zastosowane spoiwa różniły się między sobą składem che-
micznym osnowy oraz sposobem rozmieszczenia włókien. Osnowę badanych spoiw 
stanowiło odpowiednio spoiwo aktywne, w postaci folii o grubości 0,1 mm i składzie 
chemicznym: 72,5% Ag; 19,5% Cu; 5% In; 3% Ti (% wag.) oraz spoiwo w postaci 
pasty przygotowanej ze stopu (AgCu21Ni2)Ti3. Materiałem wzmacniającym były 
pocięte na odcinki 1-2 mm włókna węglowe czyste lub pokryte niklem. Udział obję-
tościowy włókien węglowych (czystych lub pokrywanych niklem) wynosił w tych spo-
iwach odpowiednio: 15, 20, 25, 30% obj. Przeprowadzone badania wykazały, że moż-
liwe jest otrzymanie, przy użyciu nowo opracowanych spoiw kompozytowych: 20% obj. 
włókien węglowych- stopy AgCuTi, złączy ceramika/ metal charakteryzujących się 
dobrą wytrzymałością na ścinanie, wyższą średnio o - 60% od wytrzymałości złączy 
spajanych spoiwami konwencjonalnymi. Uzyskany efekt znacznego wzrostu wytrzy-
małości złączy AljO^- metal spajanych spoiwami kompozytowymi można tłumaczyć 
zmniejszeniem poziomu naprężeń własnych termicznych w złączach. Potwierdziła to 
przeprowadzona analiza numeryczna naprężeń. Zmniejszenie wartości niebezpiecz-
nych naprężeń własnych wynika m.in. ze zmniejszenia współczynnika rozszerzalności 
liniowej a spoiwa kompozytowego. Wykonane badania strukturalne oraz badania 
rozkładów liniowych i powierzchniowych pierwiastków w złączach wykazały, że doda-
tek włókien węglowych ma także znaczący wpływ na formowanie się warstwy przej-
ściowej spoiwo/ceramika- warstwy nadającej połączeniu określoną wytrzymałość. 

WSTĘP 

P r o b l e m łączenia nowoczesnych m a t e r i a ł ó w ceramicznych (AJ^Oj, SijN^, SiC, 
S iA lON, ZrO^ i innych) z m e t a l a m i na leży d o na j t rudnie j szych , ale i z a r a z e m 
dynamicznie rozwija jących się dz iedzin . Wynika to z f ak tu , że zachodz i tu ko-
nieczność łączenia dwóch m a t e r i a ł ó w o różnych właściwościach fizycznych i che-
micznych. Mater ia ły te c h a r a k t e r y z u j ą się o d m i e n n ą m i k r o s t r u k t u r ą o raz znacz-
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nymi różnicami we właściwościach fizycznych i mechanicznych m.in. takimi jak: 
współczynnik rozszerzalność liniowej, przewodnictwo cieplne. Z drugiej jednak 
strony istnieje duże zapotrzebowanie na połączenia ceramika - metal (c-m), w 
których kojarzy się różne właściwości tych materiałów w jedną określoną cechę 
lub zespół cech danego wyrobu, np. dobre przewodnictwo cieplne przy jednocze-
śnie wysokiej oporności elektrycznej i dużej odporności na ścieranie. 

Prace naukowe i technologiczne nad techniką spajania ceramiki z metalami 
prowadzone są w dwóch kierunkach: opracowuje się nowe metody łączenia oraz 
adaptuje i modyfikuje już istniejące. Poszukiwania koncentrują się szczególnie 
nad możliwością zwiększenia doraźnej i zmęczeniowej wytrzymałości połączeń c- 
m. Podyktowane jest to faktem często ekstremalnie trudnych warunków eksplo-
atacji tych złączy (bardzo wysokie temperatury, zmienne obciążenia mechaniczne 
i cieplne). 

Przeprowadzone badania własne wykazały, że podwyższenie wytrzymałości 
lutowanych połączeń c-m można osiągnąć przez zastosowanie spoiwa kompozyto-
wego wzmacnianego włóknami węglowymi. Kompozyty wzmacniane (ciągłymi bądź 
krótkimi) włóknami węglowymi stanowią bardzo interesującą grupę materiałów o 
programowalnych właściwościach. Istnieje wiele możliwości doskonalenia ich wła-
ściwości mechanicznych, cieplnych oraz elektrycznych. Właściwości te zależą od 
przyjętej technologii wytwarzania, rodzaju osnowy, postaci włókna, stopnia wypeł-
nienia włóknami oraz od sposobu ich rozmieszczenia i mikrostruktury połączeń 
włókno węglowe - osnowa. Sterując tymi czynnikami można uzyskać zmianę ta-
kich właściwości materiałów jak: wytrzymałość na zrywanie, oporność właściwa, 
przewodnictwo cieplne czy temperaturowy współczynnik rozszerzalności cieplnej. 
To właśnie te możliwości pozwalają na zastosowanie kompozytów włókno węglo-
we - osnowa metaliczna m.in. na spoiwa o podwyższonej wytrzymałości. Włókna 
węglowe są szczególnie odpowiednie do tego celu ponieważ charakteryzują się 
dużą wytrzymałością mechaniczną, dobrym przewodnictwem cieplnym i elektrycz-
nym, a przede wszystkim mają bliski zeru współczynnik rozszerzalności liniowej. 
Zastosowanie więc włókien węglowych jako elementu wzmacniającego konwen-
cjonalne stopy lutownicze pozwala na otrzymanie spoiwa o niskim współczynniku 
rozszerzalności liniowej. 

Problem wytrzymałości mechanicznej i cieplnych naprężeń własnych jest jed-
nym z ważniejszych w praktyce produkcyjnej i eksploatacyjnej połączeń ceramicz-
no - metalowych. Wynika to z faktu, że naprężenia własne oddziaływują na wytę-
żenie złącza poprzez ich superpozycję z naprężeniami od obciążeń zewnętrznych 
(eksploatacyjnych). Najgroźniejszy dla złącza c-m jest przypadek, w którym roz-
ciągające naprężenia własne w ceramice sumują się z rozciągającymi napręże-
niami eksploatacyjnymi, co prowadzić może do przekroczenia wytrzymałości całe-
go połączenia i jego zniszczenia. Dlatego też prowadzone są intensywnie prace 
badawcze w kierunku poznania czynników wpływających na stan naprężeń w złą-

http://rcin.org.pl 
8 

http://rcin.org.pl


D. Kaliński 

czach ceramika - metal oraz znalezienia metod obniżania poziomu i koncentracji 
tych naprężeń, co w efekcie pozwoliłoby na otrzymanie połączenia o większym 
stopniu niezawodności eksploatacyjnej. 

W niniejszej pracy przedstawione zostały wyniki badań dotyczących spajania 
ceramiki tlenkowej Al.O^ z metalami (FeNi42, stal 15HM) nowo opracowanymi 
spoiwami kompozytowymi złożonymi ze stopu AgCuTi i włókien węglowych. 

1. SPAJANIE MATERIAŁÓW CERAMICZNYCH Z 
METALAMI PRZY UŻYCIU SPOIW AKTYWNYCH 

1.1. Spoiwa aktywne ze stopów Ag - Cu 

Jedną z podstawowych metod otrzymywania wytrzymałych i niezawodnych złą-
czy ceramiczno - metalowych jest spajanie przy użyciu spoiw aktywnych [1-4]. W 
metodzie tej stosuje się pasty bądź spoiwa stałe metaliczne zawierające takie me-
tale jak: tytan, cyrkon, hafn, tor, mangan, które w odpowiednio przeprowadzonym 
procesie zachowują się aktywnie względem podłoża ceramicznego. Aktywność ta 
oznacza zdolność do tworzenia warstw przejściowych w postaci związków lub sto-
pów, które następnie decydują o wytrzymałości i próżnioszczelności złącza [3,8]. 
Spajanie tymi spoiwami przeprowadza się w próżni (poniżej 0,001Pa), bądź w 
atmosferze czystych i suchych gazów szlachetnych (np. argonu), bądź też w atmos-
ferze bardzo suchego wodoru [9,11]. 

Istnieje wiele sposobów wprowadzania zachowujących się aktywnie metali. 
Stosuje się np. tzw. "metodę wodorkową" TiH,, opracowaną przez autora pracy 
[12], Sposób ten polega na nakładaniu na powierzchnię kształtki ceramicznej war-
stwy wodorku tytanu ( TiH^ lub T iHJ o grubości około 10 do 20 mm. Po zestawie-
niu kształtki ceramicznej z częścią metalową i z odpowiednim spoiwem (np. 
AgCu28) wygrzewa się ją w piecu próżniowym. W czasie podgrzewania wodorek 
tytanu rozkłada się na tytan i wodór, który częściowo redukuje ceramikę (Al^Oj) i 
poprawia skład gazów szczątkowych w przestrzeni próżniowej. Zredukowany glin 
tworzy z tytanem stop, który jest bardzo wytrzymałą warstwą pośrednią. 

Technika spoiw aktywnych rozwija się jednak głównie dzięki metalicznym spo-
iwom zawierającym wyżej wymienione składniki aktywne. W literaturze specjali-
stycznej podaje się spoiwa o różnych składach chemicznych; spełniające rozmaite 
wymagania i nadające się do różnych praktycznych zastosowań. Podstawowa, ogól-
nie dostępna grupa spoiw aktywnych wykorzystywana w procesach łączenia cera-
miki z metalami bazuje na stopach: Ag-X, Cu-X oraz Ag-Cu-X; gdzie X jest 
aktywnym chemicznie składnikiem stopu (Ti, Zr, Mo, Cr). Najbardziej popular-
nym dodatkiem aktywnym jest tytan. Występuje on w większości konwencjonal-
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nych spoiw aktywnych. 
Spoiwa Ag-Cu-Ti bazują na stopie eutektycznym Ag-Cu (72% Ag; 28% Cu). 

Zapewnia to zadawalającą płynność stopów przy stosunkowo niewielkich zmia-
nach topliwości samego spoiwa. Dodatek Ti tylko nieznacznie zmienia ich tempe-
raturę topnienia (T,= 750-850 °C /1023-1123K). Spoiwa te oprócz podstawowych 
składników stopowych (Ag, Cu, Ti) zawierają także często niewielkie domieszki 
Ni, Be, Cr, V, In, Co, Nb, Sn. Dodatki te zwiększają oddziaływanie pomiędzy 
spoiwem a ceramiką podczas zwilżania powierzchni ceramiki i w czasie rozpływa-
nia się spoiwa. I tak np. In i Sn ze względu na ich niską energię powierzchniową, 
umożliwiają m.in. dyspersję Ti oraz jego migrację do warstwy przejściowej cera-
mika/ spoiwo. Dodatkowo In obniża temperaturę topnienia spoiwa. Pierwiastki 
takie jak Nb, Co czy V redukują grubość warstwy przejściowej ceramika/ spoiwo. 
Nikiel polepsza zwilżalność oraz podwyższa wytrzymałość spoiw, zarówno w tem-
peraturze otoczenia jak i w temperaturach podwyższonych [3,13]. W Tab. 1.1 
przedstawiono przykładowe składy chemiczne, wybranych, najczęściej stosowa-
nych spoiw aktywnych. Spoiwa te np.: Ag- 26,7%Cu- 4,5%Ti (Ticusil), Ag- 35%Cu-
2%Ti (Cusil ABA), Ag- 24%Cu- 14,5%In- l,25%Ti (Incusil ABA) (% wagowe) 
mają charakter uniwersalny. Używane są do spajania różnych gatunków materia-
łów ceramicznych jak: A i p j , ZrO,, SijN^, SiC, SiAlON. 

Tabela 1.1. Składy chemiczne niektórych spoiw aktywnych na bazie s topów Ag-Cu 
[2,8,11,14,16]. 
Table 1.1. Chemical composition of some active brazing fillers based on the Ag-Cu alloys 
[2,8,11,14,16]. 

Symbol Skład chemiczny spoiwa (% wagowe Temperatura (K) 
spoiwa Ag Cu Ni In Zr Mn Ti Topnienia Krzepnięcia 
Cusil* 63 35 - - - - 2 1088 1053 

TiCusil* 68,8 26,7 - - - - 4,5 1123 1109 
InCusil* 61,5 24 - 14,5 - - 1,25 1073 1043 
CBl** 72,5 19,5 - 5 - - 3 1033 1003 
CB5** 64 34,5 - - - - 1,5 1083 1043 
AgMn 85 - - - - 15 - 1458 1260 

NiCusil** 71,15 28,1 0.75 - - - - 1068 1053 
Nicuman23 - 67,5 9 - - 23,5 - 1228 1198 

* - produkcja GTE Corp. WESGO Division, Belmont, **- produkcja firma DEGUSSA 

Przedstawione w Tab. 1.1 spoiwa różnią się między sobą składami chemiczny-
mi oraz wynikającymi z nich właściwościami fizycznymi i mechanicznymi. Charak-
terystykę niektórych właściwości fizycznych i mechanicznych spoiw aktywnych na 
przykładzie stopów Ag-Cu-Ti (Cusil ABA) [14] i Ag-Cu-In-Ti (Incusil ABA [15]) 
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zamieszczono w Tab. 1.2. Natomiast w Tab. 1.3 przedstawiono zwilżalność cerami-
ki korundowej przez wybrane spoiwa aktywne, wyrażoną kątem rozpływu stopu 
wyznaczonym w temperaturze 900°C (1173K) w czasie 60 min przy ciśnieniu 
2x10"® Tr i 98Pa (1x10 '̂  atm.) [17]. Z Tab. 1.3 wynika, że rozpływność spoiw 
aktywnych na ceramice korundowej jest dobra i poprawia się wraz ze wzrostem 
zawartości Ti w stopie. Dla zawartości tytanu 4,5% (wagowo) (spoiwo Ticusil) kąt 
rozpływu stopu wynosi 6°, podczas gdy dla tych samych warunków pomiaru kąt 
rozpływu konwencjonalnego spoiwa AgCu28 wynosi 138°. 

Obok bardzo szerokiej, ogólnie dostępnej grupy spoiw aktywnych istnieją spo-
iwa - dostosowane do szczególnych, jednostkowych zastosowań- oparte na niesto-
sowanych zazwyczaj składach. Są to np. spoiwa ze stopów: Ti- Cu, Ti- Zr- Be, Ti-
Cu- V lub Ti- Ag- Cu w postaci krystalicznej bądź amorficznej. Amorficzne spo-
iwa aktywne o składzie: 57Cu- 47Ti lub 70Ti- 30Ni tworzą bardzo silne połączenia 

Tabela 1.2. Skład chemiczny oraz właściwości spoiw aktywnych na przykładzie stopów Cu-
sil A B A [14] i Incusil A B A [15]. 
Table 1.2. Chemical composit ion and propert ies of active brazing fillers e.g. Cusil A B A 
[14] and Incusil A B A [15] alloys. 

Właściwości Cusil - ABA InCusil - ABA 
Skład chemiczny (% wag.) 63%Ag; 35%Cu; 2%Ti 61.5%Ag; 24%Cu; 14.5%In; 

1.25%Ti 
Właściwości fizyczne 

Temperatura likwidusu K 1088 1073 
Temperatura solidusu K 1053 1043 
Gęstość (Mg*m ') 9,8 . * 

Przewodność cieplna 180 -

Współczynnik 
rozszerzalności termicznej a 
(K' ) 

18,5*10-® 19,7*10' 

Właściwości elektryczne 
Opór właściwy (S2*m) 44*10"' -

Przewodność (Q 'm"') 23*10' -

Właściwości mechaniczne 
Moduł Younga (GPa) 83 76 
Stała Poissona 0,36 0,33 
Granica plastyczności (MPa) 271 235 
Wydłużenie (%) 20 -

Twardość (MPa) 1100 -

Brak dokładnych danych. 
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metali z ceramikami SijN^ oraz SiC [18]; natomiast stopy Ti25Cr21V (temperatu-
ra lutowania 1600°C /1873K/), Cu26Ag29Ti oraz Cu20Agl8Ti dają bardzo dobre 
wyniki przy spajaniu ceramiki korundowej i cyrkonowej [19-20]. Spoiwa te wyko-
rzystywane są m.in. przy otrzymywaniu wytrzymałych i próżnioszczelnych złączy 
ceramika - ceramika oraz ceramika - metal przeznaczonych do pracy w podwyż-
szonych temperaturach. Np. spoiwa o składzie chemicznym: 48%Ti- 48% 
Zr- 4%Be lub 49%Ti - 49%Cu - 2%Be (% wagowe) i temperaturach spajania 
odpowiednio 1050 i 1000°C (1323 i 1273K) stosowane są przy łączeniu elementów 
ceramiczno - metalowych w sensorach do wysokotemperaturowych systemów pa-
rowych [21], 

Tabela 1.3. Zwilżalność ceramiki korundowej (wyrażona kątem rozpływu stopu) przez nie-
które spoiwa aktywne [17]. 
Table 1.3. The wettability of alumina ceramic by some active brazing fillers [17]. 

S p o i w o Kąt rozp ływu 
A g C u 2 8 136° 
A g 6 2 . 2 5 C u 2 7 T i l . 2 5 I n 9 . 5 (Incusil) 15° 
A g 6 5 C u 3 3 . 5 T i l . 5 (Cusi l A B A ) 13° 
Ag68 .8Cu26 .7T i4 .5 (Ticusi l ) 6° 

1.2. Czynniki technologiczne procesu spajania złączy ceramiczno -
metalowych przy użyciu spoiw aktywnych 

Dla zapewnienia odpowiedniej trwałości i niezawodności złączy ceramiczno -
metalowych spajanych spoiwami aktywnymi niezbędne jest ustalenie optymalnych 
warunków procesu spajania. W tym celu należy określić wpływ głównych parame-
trów procesu na wytrzymałość tych złączy. Zmiana parametrów procesu w dużym 
stopniu oddziaływuje na poziom niebezpiecznych naprężeń własnych /termicz-
nych/ w złączach ceramiczno -metalowych, z którymi bezpośrednio związana jest 
końcowa wytrzymałość połączeń. 

Podstawowymi parametrami procesu spajania ceramiki z metalami przy uży-
ciu spoiw aktywnych są: temperatura spajania (zależna od temperatury topnienia 
spoiwa), czas spajania oraz atmosfera ochronna. Istotnym parametrem jest także 
prędkość grzania, a szczególnie prędkość chłodzenia połączenia z temperatury 
spajania do temperatury otoczenia. Na Rys. 1.1 przedstawiono przykładowy tem-
peraturowy cykl spajania w próżni ceramiki tlenkowej A1,0, ze stopem FeNi42 
spoiwem Cusil ABA (Tab. 1.2) [14]. Według podobnego schematu przeprowadza 
się większość procesów łączenia materiałów ceramicznych z metalami przy użyciu 
spoiw aktywnych. 
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1200 5 min . 
Temperaturo topnienia 108B K 

Temperaturo "krzepniecio 1053 K 

2 7 8 K / m i n . 

"i i i" 
Czas (h). 

Rys. 1.1. Temperaturowy cykl spajania ceramiki Al^Oj ze s topem FeNi42 przy użyciu spo-
iwa 63Ag- 35Cu-2Ti (Cusil- ABA) [14], 
Fig. 1.1. Temperature cycle for brazing Al^O^ to FeNi42 alloy by using 63Ag-35Cu-2Ti (Cu-
sil-ABA) filler metal [14], 

Zagadnieniom wpływu parametrów procesu na wytrzymałość złączy ceramicz-
no - metalowych poświęconych jest wiele prac naukowych i badawczych 
[3,11,14,22,25]. Obszerne badania przeprowadzili m.in. autorzy pracy [11]. W pra-
cy tej badano wpływ parametrów spajania (temperatury, atmosfery ochronnej) 
oraz składu chemicznego spoiwa na wytrzymałość na ścinanie złączy ceramiki 
ZrO, ze stalą niskowęglową o symbolu CK45. W Tab. 1.4 przedstawiono składy 
chemiczne zastosowanych spoiw aktywnych, a na Rys. 1.2 wytrzymałość na ścina-
nie złączy wykonanych przy ich użyciu. 

Tabela 1.4. Charakterystyka wybranych spoiw aktywnych [11]. 
Table 1.4. Characteristics of active brazing alloys [11]. 

Nazwa i skład spoiwa (% wagowe) Temperatura topnienia 
(K) 

Temperatura spajania 
(K) 

CBl - 72.5Ag/19.5Cu/5In/3Ti 1003 - 1033 1123 -1223 
CB2- 96Ag/4Ti 1243 1273 - 1323 
CB4- 70.5Ag/26.5Cu/3Ti 1053 - 1073 1123 -1223 
CB5-64Ag/34.5Cu/1.5Ti 1043 - 1083 1123 -1223 

Wszystkie wykonane połączenia charakteryzowały się wysoką wytrzymałością 
(powyżej lOOMPa). Największą wytrzymałość otrzymano dla złączy ZrO^stal ni-
skowęglową spajanych "spoiwem eutektycznym" CB4 (Rys. 1.2). Ma na to wpływ 
m.in. temperatura krzepnięcia spoiwa, która jest niższa dla spoiw eutektycznych, 
przez co zakres temperatury chłodzenia utworzonego złącza jest niższy, a więc 
niższy musi być poziom niebezpiecznych naprężeń własnych w złączu (punkt 1.3). 
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Rys. 1.2. Wytrzymałość na ścinanie złączy ZrO,/s ta l niskowęglowa (CK45) spajanycli spo-
iwami: CB1,CB2, CB4, CB5 (Tabela 1.4) [11], " 
Fig. 1.2. Shear strength of ZrOJ low carbon steel (CK45) joints brazed with: C B l , CB2, 
CB4, CB5 active brazing fillers (Table 1.4) [11]. 

Głównym parametrem spajania złączy ceramiczno - metalowychi jest tempera-
tura. Musi ona być na tyle wysoka, aby umożliwić zwilżenie powierzcłini ceramiki 
przez spoiwo w celu zapoczątkowania reakcji chiemicznychi wiążących ceramikę ze 
spoiwem i metalem. Generalnie wzrost temperatury zapewnia lepszą zwilżalność 
podłoża ceramicznego jak i sprzyja zwiększeniu rozpływności spoiwa. Wpływ tem-
peratury spajania na wytrzymałość na ścinanie, na przykładzie złączy SijN^- stal z 
przekładką tytanową lutowanych spoiwem 72Ag- 28Cu przedstawiono na Rys. 
1.3. 

Rys. 1.3. Wpływ temperatury lutowania na wytrzymałość na ścinanie złączy Si,N^- stal (z 
przekładką tytanową) spajanych spoiwem 72Ag- 28Cu [24]. 
Fig. 1.3. The influence of brazing t empera tu re on shear strength of SijN^- steel joints (with 
titanium interlayer) brazed with 72Ag-28Cu brazing filler alloy [24]. 
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Podobny wpływ na wytrzymałość połączeń ceramiczno - metalowych jak tem-
peratura procesu ma także czas lutowania [3]. Przy zbyt długim czasie lutowania 
następuje wyraźny spadek wytrzymałości złącza (Rys. 1.4). Zbyt krótki czas luto-
wania ogranicza możliwość wytworzenia pełnego wiązania między spajanymi ma-
teriałami, przez co złącze ma obniżoną wytrzymałość. Należy wyraźnie podkreślić, 
że dla danego spoiwa temperatura i czas lutowania są podstawowymi parametra-
mi procesu, które decydują o sile wiązania spajanych materiałów, co z kolei jest 
jednym z głównych czynników wpływających na końcową wytrzymałość złącza. 

Rys. 1.4. Wpływ czasu lutowania na wytrzymałość na ścinanie złączy: SijN^- SijN^ i SiC- SiC 
spajanych spoiwem 50Cu- 50Ti, w próżni w tempera turze odpowiednio: 1100°C /1373K/ 
( S i j N J 1000°C /1273K/ (SiC) [3]. 
Fig. 1.4. The influence of brazing time on shear strength of SijN^-SijN^ and SiC-SiC jo-
ints brazed with 50Cu-50Ti filler metal at 1100"C /1373K/ (Si,N^) 1000°C /1273K/ (SiC) in 
vacuum [3]. 

Spajanie przy użyciu spoiw aktywnych, ze względu na duże powinowactwo 
tytanu do tlenu, przeprowadza się najczęściej w atmosferze suchych i czystych 
gazów szlachetnych (np. argon) lub w próżni. 

Autorzy opisywanej już pracy [11] badali wpływ różnych atmosfer ochronnych 
na wytrzymałość na ścinanie złączy ZrO^- stal niskowęglowa lutowanych spoiwem 
70,5Ag- 26,5Cu- 3Ti (CB4) w temperaturze 950°C /1223K/. Otrzymane wyniki 
badań przedstawiono na Rys. 1.5. 

MLip'/ICI 

Rys. 1.5. Wpływ atmosfery ochronnej 
na wytrzymałość na ścinanie złączy 
ZrO,- stal niskowęglowa /CK45/ spaja-
nych spoiwem 70,5Ag- 26,5Cu- 3Ti 
(CB4) [11], 
Fig. 1.5. The influence of brazing at-

mosphere on shear strength of Z r O y 
low carbon steel /CK45/ joints brazed 
with (CB4) filler metal [11]. 
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Najniższą wytrzymałość (maksymalnie 40MPa) miały złącza wykonane w at-
mosferze czystego wodoru (H,). Wynika to z dużego powinowactwa tytanu do 
wodoru i formowania się wodorku tytanu TiH,. Prowadzi to do zmniejszenia ak-
tywności tytanu względem podłoża ceramicznego. Również złącza spajane w 
osłonie mieszaniny gazów N^/H^ nie osiągały zadowalającej wytrzymałości. Wy-
trzymałość powyżej lOOMPa miały złącza lutowane w próżni (llOMPa) i w atmos-
ferze argonu (120MPa). Zaskakująco wysoką wytrzymałością (około 125MPa) 
cłiarakteryzowały się złącza spajane w osłonie azotu. 

O ile tecłinika spoiw aktywnycli, przy właściwie przeprowadzonym procesie 
spajania, zapewnia dobrą zwilżalność powierzcłini ceramiki oraz wysoką wytrzy-
małość wiązania łączonycłi materiałów to do rozwiązania pozostaje jeden z naj-
ważniejszycłi problemów jakim jest generowanie się w tego typu połączeniach 
naprężeń własnych. W większości przypadków to poziom i rozkład naprężeń wła-
snych decydują o wytrzymałości i niezawodności połączeń ceramika - metal i cera-
mika - ceramika. 

1.3. Naprężenia w połączeniach ceramiczno - metalowych 

1.3.1. Przyczyny powstawania naprężeń 

Jednym z najważniejszych problemów w praktyce produkcyjnej i eksploatacyj-
nej połączeń ceramiczno - metalowych jest generowanie się w tych złączach na-
prężeń własnych. Powstają one podczas chłodzenia złącza od temperatury spaja-
nia (w przypadku lutowania jest to temperatura krzepnięcia spoiwa) do tempera-
tury otoczenia, w której osiągają największą wartość. Naprężenia te wywołane 
różnym skurczem cieplnym ceramiki i metalu nazywane są często naprężeniami 
własnymi termicznymi. Główną przyczyną powstawania tych naprężeń jest zróżni-
cowanie właściwości fizycznych i mechanicznych spajanych materiałów. Na po-
ziom i rozkład naprężeń własnych w złączach ceramiczno - metalowych mają więc 
wpływ następujące czynniki [15,26-31]: 

• współczynniki rozszerzalności liniowej ceramiki jaj i metalu jaj', jeśli 
to w ceramice powstają niebezpieczne naprężenia rozciągające, a wartość ich jest 
wprost proporcjonalna do różnicy a ^ -a^ 

• moduły sprężystości wzdłużnej /E/ i powiązany z nimi moduł odkształcenia 
postaciowego IGI. Moduły te w przypadku większości metali są niższe od ich 
odpowiedników dla materiałów ceramicznych. Im wyższą wartość wykazują E i G, 
tym wyższe naprężenie w metalu i w ceramice generowane jest przez odkształce-
nie cieplne złącza 

• granica plastyczności metalu /Re/ i przebieg naprężenia uplastyczniającego/ 
umocnienia/ w całym sprężysto - plastycznym przedziale zmian temperatury aż do 
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najniższej temperatury eksploatacji złącza. Niższa wartość granicy plastyczności 
oraz mniejsze umocnienie sprawiają, że powstające w trakcie chłodzenia naprę-
żenia cieplne mają małą wartość w metalu, a dzięki temu i w spajanej z nim 
ceramice 

• szybkość chłodzenia złącza, jeśli powoduje gradient temperatury w łączonych 
elementach (na skutek znacznych różnic współczynników przewodzenia cieplne-
go) jest przyczyną generowania naprężeń cieplnych w trakcie chłodzenia, mogą-
cycłi doprowadzić nawet do pęknięcia ceramiki. Po pełnym ochłodzeniu złącza 
naprężenia wywołane gradientem temperatury zanikają i mamy do czynienia tylko 
z naprężeniami własnymi. 

Oprócz powyższych czynników znaczną rolę odgrywają czynniki geometrycz-
ne, a więc kształt i wymiary spajanych elementów [30-33]. Duży wp>ływ na poziom 
naprężeń własnych powstających w złączach ceramiczno - metalowych mają także 
właściwości plastyczne elementu metalowego, a szczególnie spoiwa stosowanego 
przy lutowaniu. Głównym zadaniem spoiwa jest wytworzenie trwałego połączenia 
pomiędzy ceramiką a metalem. Jak już napisano stosowane spoiwa cechują się 
wysoką rozszerzalnością cieplną oraz niską granicą plastyczności (Tab. 1.2). Ma to 
umożliwić łatwe odkształcenie się spoiwa przy występujących dużych różnicach 
skurczów między ceramiką a metalem podczas chłodzenia spajanych elementów 
ceramiczno - metalowych. W wyniku dużej deformacji plastycznej spoiwa poziom 
naprężeń własnych w złączu może ulec znacznemu obniżeniu [34]. Jako, że łącze-
nie ceramiki z metalami przeprowadza się w wysokich temperaturach bardzo waż-
ne są (z punktu generowania naprężeń własnych termicznych) zmiany właściwości 
materiałów w funkcji temperatury [35]. Na uwagę zasługuje fakt wysokiej zależno-
ści granicy plastyczności spoiwa od temperatury. Granica ta gwałtownie zmienia 
się w około połowie temperatury jego topnienia [15]. 

1.3.2. Metody redukcji naprężeń własnych w złączach ceramiczno - metalowych 

Znajomość wpływu poszczególnych czynników na poziom i rozkład naprężeń 
własnych w złączach ceramiczno - metalowych jest bardzo przydatna przy opraco-
wywaniu metod ich obniżania. Redukcję poziomu tych naprężeń można osiągnąć 
m.in. stosując materiały o zbliżonych współczynnikach rozszerzalności liniowej a 
w całym zakresie temperatur procesu spajania. Ważne jest również, stosowanie 
materiałów o zbliżonych współczynnikach przewodności cieplnej. Ich zróżnicowa-
nie powoduje, że materiały złącza stygną z różnymi prędkościami, co sprzyja po-
wstawaniu zwiększonych naprężeń. Dlatego też chłodzenie złączy powinno być 
prowadzone z minimalną prędkością, aby mogło następować wyrównanie się tem-
peratury materiałów złącza. Istotne jest także, aby spośród materiałów przezna-
czonych do spajania z ceramiką wybierać takie, które charakteryzują się niską 
temperaturą relaksacji naprężeń. Stosowanie się do powyższych zaleceń nie jest 
jednak możliwe ponieważ ogranicza to zakres stosowanych materiałów. 
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Z Opisanych w literaturze metod redukcji naprężeń własnych w złączach c - m 
wyróżnić należy metody związane z modyfikacją kształtu łączonych części [30,36- 
44] oraz stosowanie przekładek kompensujących różnicę współczynników rozsze-
rzalności liniowej między ceramiką, a metalem [1,4,35,45-53]. Jak wykazały bada-
nia metody te wydają się mieć potencjalnie największe znaczenie przy obniżaniu 
poziomu i zmianie koncentracji najwyższych naprężeń własnych. Należy jednak 
zaznaczyć, że rozwiązania te w znacznym stopniu komplikują procesy otrzymywa-
nia złączy ceramiczno - metalowych. W przypadku np. połączeń z przekładkami 
kompensującymi różnicę współczynników a łączonych materiałów, do złącza wpro-
wadzamy dodatkowe elementy, które jako takie komplikują proces spajania oraz 
zwiększają ryzyko osłabienia wytrzymałości połączenia w wyniku zwiększenia licz-
by powierzchni spajanych. Metody związane ze zmianą konstrukcji złącza (szcze-
gólnie w obszarze spajania) wymagają często nadania jego elementom zbyt skom-
plikowanych kształtów co znacznie utrudnia ich przygotowanie. 

Brak jest zatem rozwiązań prostych i łatwych do bezpośredniego zastosowa-
nia. Wydaje się, że jednym z łatwiejszych sposobów rozwiązania przedstawionych 
powyżej problemów może okazać się zastosowanie do łączenia ceramiki z meta-
lem nowo opracowywanych spoiw kompozytowych. 

1.4. Materiały kompozytorze włókno węglowe - metaliczna osnowa 

1.4.1. Określenie pojęcia spoiwo kompozytowe 

W literaturze światowej brak jest ogólnie akceptowanej definicji materiału 
kompozytowego. Przeważnie jednak pojęcie to oznacza materiał składający się z 
co najmniej dwu faz o zróżnicowanej budowie i właściwościach [54-56]. Najczę-
ściej [57-58] jako klasyczny kompozyt traktuje się tworzywo: wytworzone sztucz-
nie, składające się z co najmniej dwu chemicznie różnorodnych składników o 
wyraźnej granicy rozdziału między nimi. Komponenty te makroskopowo rozmiesz-
czone są równomiernie w całej objętości materiału. Bardzo ważną cechą kompo-
zytu, z punktu widzenia inżynierii materiałowej, jest jego właściwość nieosiągalna 
przez żaden z komponentów osobno. Stwarza to możliwości projektowania mate-
riałów o określonych właściwościach mechanicznych /tzw. kompozyty konstrukcyj-
ne/ oraz o szczególnych właściwościach fizykochemicznych. 

Przyjęta w nauce o materiałach definicja materiału kompozytowego, nie jest, 
jak się wydaje, w pełni adekwatna w odniesieniu do pojęcia- spoiwo kompozyto-
we. W odróżnieniu od konstrukcyjnych materiałów kompozytowych, spoiwa kom-
pozytowe w stanie wyjściowym nie zawsze posiadają budowę klasycznego kompo-
zytu. Znane są np. rozwiązania spoiw o budowie drutu rdzeniowego tzn. składają-
cego się ze sproszkowanego rdzenia /zbrojenia/ i metalowego płaszcza /osnowy/ 
[59]. Innym przykładem może być stosowanie spoiw w postaci past zawierających 
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dodatkowe elementy wzmacniające takie jak proszki, włókna itp. [60-62]. Przy 
stosowaniu tego typu spoiw istotne jest, aby złącze (rozumiane w skali mikro) 
miało budowę kompozytową. Efektem stosowania spoiwa kompozytowego jest 
więc uzyskanie złącza o budowie kompozytowej zarówno w skali makro: materiał 
- spoiwo - materiał, jak i w skali mikro: osnowa spoiwa - elementy wzmacniające 
(tzw. lutowina); co w wyniku daje określone - pożądane właściwości połączenia / 
np. wzrost wytrzymałości/. 

Z analizy przedstawionych w literaturze opisów złączy o takiej budowie wyni-
ka, że można je uzyskać poprzez: 

a) Umieszczenie elementów wzmacniających w szczelinie złącza i następnie 
wypełnieniu jej spoiwem [61,63]. 

b) Umieszczenie elementów wzmacniających w spoiwie, w procesie jego wy-
twarzania, a następnie równoczesne wprowadzenie wszystkich komponentów do 
szczeliny złącza [59,64-67]. 

W niniejszej pracy, pojęcie - spoiwo kompozytowe - określać będzie spoiwo 
zawierające składniki pozwalające na bezpośrednie uzyskanie złącza lutowanego 
(rozumianego w skali mikro) o budowie kompozytowej tzn. składającego się z co 
najmniej dwóch chemicznie różnorodnych komponentów, z wyraźną granicą roz-
działu między nimi. Spoiwo umożliwiające otrzymanie takiego złącza powinno 
składać się z następujących składników: 

• metalicznej osnowy, zapewniającej odpowiednią zwilżalność i właściwości 
plastyczne złącza; 

• zbrojenia o temperaturze topnienia wyższej od temperatury topnienia osno-
wy (i od temperatury lutowania) wpływającego na właściwości spoiwa, a tym sa-
mym i całego połączenia. 

Przez analogię do podziału konstrukcyjnych materiałów kompozytowych (ze 
względu na postać elementów wzmacniających (zbrojących), złącza lutowane o 
budowie kompozytowej (a tym samym i spoiwa) można podzielić na: 

• złącza wzmacniane cząsteczkami, 
• złącza wzmacniane włóknami, 
• złącza warstwowe. 
Ponieważ niniejsza praca dotyczy spoiw kompozytowych na bazie stopów Ag-

Cu domieszkowanych włóknami węglowymi, poniżej zostaną przedstawione sze-
rzej tylko podstawowe właściwości kompozytów włókno węglowe - metaliczna 
osnowa. 
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1.4.2. Podstawowe właściwości kompozytów włókno węglowe - osnowa metaliczna 

Wraz z otrzymaniem wysoico wytrzymałych włókien węglowych - co miało miej-
sce w połowie lat 60-tych, rozpoczęto prace nad kompozytami włókno węglowe -
żywica. Materiały te są obecnie w powszechnym użyciu, a procesy fizykochemicz-
ne towarzyszące ich otrzymywaniu, są właściwie w pełni poznane. Nieco później 
rozpoczęto pracę nad jeszcze bardziej obiecującymi (jeśli chodzi o właściwości) 
kompozytami: włókno węglowe - osnowa metaliczna. Pierwszy patent na otrzyma-
nie metodą infiltracji kompozytu włókno węglowe - matryca aluminiowa uzyskała 
w 1970 roku firma Alcoa [68]. Od tego czasu opracowano i opatentowano wiele 
metod otrzymywania kompozytów włókno węglowe - osnowa metalowa. 

Z opracowanych metod, najczęściej wykorzystywana jest [69-72]: metoda z 
pogranicza metalurgii proszków, w której metal w postaci proszku sprasowywany 
jest z włóknami węglowymi w temperaturze, w której proszek się spieka; metoda 
prasowania na gorąco włókien węglowych pokrytych wcześniej odpowiednim me-
talem; oraz metoda infiltracji ciekłego metalu w tkaninę z włókien węglowych. Do 
nowszych opracowań należy metoda odlewania w próżni [68]. Wszystkie te meto-
dy muszą jednak gwarantować następujące warunki: 

• włókna nie mogą być uszkodzone w procesie, 
• rozłożenie włókien w osnowie musi być równomierne, a ich ukierunkowanie 

odpowiednie i wynikające z przeznaczenia kompozytu, 
• ksztah i wielkość kompozytu powinny być w miarę dowolne, 
• zapewnione musi być otrzymanie doskonałego połączenia w strefie przejścio-

wej włókno-metal. 
Dobre, równomierne rozłożenie włókien najłatwiej uzyskać można stosując 

prasowanie na gorąco pokrytych włókien, natomiast ani metoda infiltracji, ani 
spiekania nie zapewniają już takiej homogeniczności kompozytu. 

Kompozyty wzmacniane włóknami węglowymi należy uznać za najbardziej 
atrakcyjną odmianę materiałów o programowalnych właściwościach. Istnieje wie-
le możliwości doskonalenia ich właściwości mechanicznych, cieplnych oraz elek-
trycznych. Właściwości te zależą bowiem od przyjętej technologii wytwarzania, 
rodzaju osnowy, postaci włókna (ciągłe, krótkie), stopnia wypełnienia włóknami 
oraz od sposobu ich rozmieszczenia i mikrostruktury połączenia włókno- osnowa. 
Sterując tymi czynnikami można uzyskać zmianę takich właściwości materiałów 
jak: wytrzymałość na zrywanie, oporność właściwa, przewodnictwo cieplne, tem-
peraturowy współczynnik rozszerzalności liniowej [73-74]. Możliwości te pozwala-
ją na zastosowanie kompozytów włókno węglowe-osnowa metaliczna m.in. na 
spoiwa przeznaczone do łączenia ceramiki z metalami. Włókna węglowe są szcze-
gólnie odpowiednie dla tego celu ponieważ charakteryzują się dużą wytrzymało-
ścią mechaniczną (wysoka wytrzymałość na rozciąganie, wysoki moduł Younga) 
oraz dobrym przewodnic twem cieplnym i elektrycznym [75-77]. J ednak 
podstawową zaletą tych włókien jest bliski zeru współczynnik rozszerzalności 
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liniowej a . Przykładowe fizykomecłianiczne właściwości włókien węglowycłi przed-
stawiono w Tab. 1.5 (należy zaznaczyć, że włókna węglowe należą do grupy mate-
riałów anizotropowycłi. W zależności od kierunku cłiarakteryzują się one znacz-
nymi różnicami w wartościacłi takicłi właściwości fizycznycłi i mecłianicznycli jak 
np.: moduł Younga E czy współczynnik rozszerzalności liniowej a . Zagadnienia te 
szerzej omówiono w punkcie 1.4.5.). Zastosowanie więc włókien węglowycłi jako 
elementu wzmacniającego konwencjonalne stopy lutownicze pozwala na obniże-
nie rozszerzalności liniowej spoiwa kompozytowego [78-79]. Ma to istotne zna-
czenie dla otrzymania wytrzymałycłi i pewnycłi połączeń ceramiczno - metalo-
wycłi, a związane jest z problemem generowania się w tycłi złączacłi niebezpiecz-
nych! naprężeń własnych. 

Tabela 1.5. Właściwości włókien węglowych [77]. 
Table 1.5. The properties of carbon fibres [77]. 

Ciężar (g/m) 0,58 
Średnica włókna (nm) 0,65 
Wytrzymałość na rozciąganie (MPa) 2430 
Moduł Younga E (GPa) 343 
Gęstość (g/cm' | 1,8 
Przewodnictwo cieplne (kcal mol ' h ' K"') 100 
Ciepło właściwe (cal g ' k ') 0,17 
Wydłużenie (%) 0,6 
Liniowy współczynnik rozszerzalności cieplnej a (x10"^K ') -0,5 
Opór właściwy (x 10 "" Í2cm) 9,4 

Podstawowym problemem związanym z zastosowaniem włókien węglo\^ch w 
kompozytach o metalicznej osnowie jest pokonanie braku adhezji pomiędzy me-
talem i włóknem. Jedną z metod jest nakładanie na włókno bardzo cienkiej war-
stwy metalu, która będzie ściśle do niego przylegała. 

1.4.3. Zwilżalność włókien węglowych przez stopy Ag-Cu 

Istotnym problemem przy opracowywaniu technologii otrzymywania kompo-
zytów włókno węglowe- metalowa matryca jest zapewnienie zadowalającego kon-
taktu obcych faz. Zarówno w trakcie procesu tworzenia kompozytu jak i w okresie 
jego eksploatacji, zjawiska zachodzące na powierzchni rozdziału faz mają decydu-
jące znaczenie. Najbardziej reprezentatywną własnością pozwalającą ocenić cha-
rakter reakcji zachodzących na granicy rozdziału faz, jest zwilżalność fazy stałej 
fazą ciekłą (w tym przypadku: włókien węglowych - stopami Ag- Cu) - mierzoną 
wielkością granicznego kąta zwilżania Q. 

W Tab. l . i podano zwilżalność grafitu przez metale takie jak: miedź, srebro, 
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złoto, ind oraz cynę. Pierwiastki te wcliodzą w skład większości konwencjonalnych! 
stopów lutowniczych. 

Tabela 1.6. Kąt zwilżania (i praca adhezji) niektórych metali względem grafitu [80]. 
Table 1.6. Wett angle (and work of adhesion) of graphite by different metals [80]. 

Metal T e m p e r a t u r a Graniczny kąt Adhezja Warunki 
badania zwilżania 8° 10 ' J / m ' badania ') 

K ( ° C ) 
Cu 1373(1100) 140 315 P 

1523(1250) 140 305 H 
Ag 1253(980) 136 225 P 
In 1073(800) 141 105 P 
Sn 1173(900) 153 80 H 

1273(1000) 149 65 
Pb 1073(800) 138 75 W 

' P- próżnia, H- hel, W- wodór. 

Jak widać metale te nie zwilżają powierzchni grafitu (kąt zwilżania 136-149°), 
oraz charakteryzują się niską wartością pracy adhezji (0,1-0,3 J/m,) [80]. Unie-
możliwia to właściwie uzyskanie połączeń włókno węglowe/ stop lutowniczy. 

Sytuację tę można poprawić dwoma metodami: 
• włókna węglowe można pokrywać czystymi metalami, które charakteryzują 

się dobrą zwilżalnością przez ciekłą osnowę np. Ni, Cu [70,72] lub stopami po-
dwójnymi na bazie np. Cu domieszkowanymi różnymi pierwiastkami (Co, Fe, V, 
Cr, Mo) poprawiającymi zwilżalność tworzywa węglowego w stosunku do czystego 
materiahi [77,80], 

• materiał stanowiący osnowę kompozytu można domieszkować pierwiastkami 
aktywnymi (Ti, Zr, Cr) [73]. 

Możliwe jest również stosowanie obu metod równocześnie [81]. 
Poniżej (Tab. 1.7) przedstawiono zwilżalność grafitu wyżej wymienionymi me-

talami aktywnymi oraz stopami podwójnymi na bazie miedzi, srebra i cyny do-
mieszkowanymi tymi pierwiastkami. Na szczególną uwagę zasługuje tytan (Ti). 
Jest on najbardziej rozpowszechnionym składnikiem aktywnym większości stopów 
na bazie miedzi, srebra czy cyny przeznaczonych do spajania ceramiki z metalami. 
Tytan, w stopach z wyżej wymienionymi metalami jest pierwiastkiem silnie po-
wierzchniowo czynnym. Już w stężeniu 0,1-1% at. jako składnik stopowy dodany 
do tych metali powoduje dobrą zwilżalność tworzywa węglowego. O jego po-
wierzchniowej aktywności na granicy faz świadczy wydatne obniżenie kąta 
zwilżania ze 130-140°(dla czystego metalu) do 0-50°dla stopów przedstawionych w 
Tab. 1.7. 
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Tabela 1.7. Kąty zwilżania (i praca adhezji) niektórych metali i stopów metali względem 
grafitu [80], 
Table 1.7. Wett angle (and work of adhesion) of graphite by different metals and their al-
loys [80], 

S k ł a d s t o p u : m e t a l o s n o w y 
+ % a t o m . d o d a t k u 

s t o p o w e g o 

T e m p e r a -
t u r a K ( ° C ) 

G r a n i c z n y k ą t zwi l żan i a 
e° 

A d h e z j a 
10 ' J / m ' 

Cu+6 .3 Ti 1423(1150) 30 2450 
C u + 1 0 Ti 1423(1150) 0 2660 
A g + l . O T i 1273(1000) 7 1810 
Sn+0.9 Ti 1423(1150) 76 560 
Sn+7 Ti 1423(1150) 5 900 
Cu+0 .6 Cr 1423(1150) 84 1380 
C u + 6 Cr 1423(1150) 40 2330 
C u + 5 Ni 1573(1300) 140 315 
C u + 2 0 Ni " 1773(1500) 134 375 
Ti 2073(1800) 0 3270 
Zr 2123(1850) 0 2850 
Ni 1773(1500) 45 2985 
Fe 1823(1550) 37 3340 

Stop Cu+20 Ni badano w a tmosfe rze helu, pozos ta łe w próżni . 

Pokrywanie włókien węglowych miedzią czy niklem wykonuje się najczęściej 
metodą elektrochemiczną (galwaniczne osadzanie metali) bądź metodą chemicz-
ną [70,72,82]. I tak np. galwaniczne pokrywanie włókien węglowych miedzią moż-
na przeprowadzić stosując kwaśną kąpiel miedziową zawierającą m.in. siarczan 
miedzi CuSO^ w czasie 12 min, przy następujących parametrach prądowych: U = 
8V i 1= lOA [82]. Metodą tą uzyskano równomierne pokrycie włókien warstwą 
miedzi o średniej grubości ~ 0,8 ^m. Podstawowa trudność zastosowania elektro-
litycznego osadzania metali (Cu, Ni) do pokrywania włókien węglowych, związana 
jest z przyjęciem odpowiedniego elektrolitu, gdyż tradycyjne elektrolity nie za-
wsze przynoszą zadawalające wyniki. Inną z technik wykorzystywaną do pokrywa-
nia włókien czystymi metalami, a szczególnie stopami metali np. Cu-Fe, Cu-Mo, 
Cu-Cr; jest naparowywanie próżniowe. Metoda ta pozwala na otrzymanie war-
stwy o grubości rzędu ~ 0,2 fim. 

1.4.4. Spoiwa kompozytowe domieszkowane włóknami węglowymi 

W pracy [78] przedstawiono spoiwo kompozytowe na bazie stopu SnPb40 
(wzmacniane włóknami węglowymi). Kompozyt wykonano metodą odlewania ci-
śnieniowego, w której stop SnPb40 ogrzany do temperatury 673K (400°C) wtła-
czano do formy pod ciśnieniem 30-40MPa. Zastosowano w nim ciągłe, zoriento-
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wane w jednym kierunku włókna węglowe o średnicy 10 |am (moduł Younga 
690MPa, wytrzymałość na rozciąganie 2400MPa, wydłużenie 0,3%), czyste lub 
pokrywane warstwą miedzi o grubości ~ 1 mm. Pokrywanie włókien węglowych 
miedzią miało na celu polepszenie ich zwilżania przez ciekły stop. W trakcie 
eksperymentu wykonano spoiwa kompozytowe zawierające od 8 do 54% objętości 
włókien. Otrzymane kompozyty poddano m.in. badaniom wytrzymałościowym w 
celu określenia ich właściwości mechanicznych. Badania wykazały, że ze wzrostem 
wypełnienia materiału kompozytowego włóknami otrzymano wzrost modułu Youn-
ga i wytrzymałości na zrywanie przy jednoczesnym spadku jego wydłużenia. Spo-
iwa kompozytowe zawierające pokrywane miedzią włókna węglowe charakteryzo-
wały się znacznie większą wytrzymałością i większym wydłużeniem niż te z włók-
nami niepokrytymi. Wynika to z faktu poprawienia zwilżania włókien węglowych 
przez ciekły stop, dzięki pokryciu ich warstwą miedzi. 

W zależności od objętościowego wypełnienia spoiwa kompozytowego włókna-
mi węglowymi uzyskano także znaczne zmiany jego współczynnika rozszerzalno-
ści liniowej a . W Tab. 1.8 przedstawiono współczynniki rozszerzalności liniowej 
kompozytów zawierających od 8 do 42% obj. włókien węglowych pokrywanych 
miedzią. Pomiary współczynnika a przeprowadzono w kierunku równoległym i 
prostopadłym do ułożenia włókien, w zakresie temperatur 298-378K (25-105°C). 

Z Tab. 1.8 wynika, że: 
• bez względu na orientację włókien węglowych wraz ze wzrostem ich zawarto-

ści maleje wartość współczynnika rozszerzalności liniowej spoiwa kompozytowe-
go; 

• wartości współczynnika a w kierunku równoległym do ułożenia włókien są 
znacznie mniejsze niż odpowiadające im w kierunku prostopadłym; 

• wartość współczynnika a zwiększa się wraz ze wzrostem temperatury. Dla 
spoiw zawierających powyżej 42% obj. włókien węglowych otrzymano bliski zeru 
współczynnik rozszerzalności liniowej (w kierunku równoległym do ułożenia włó-
kien). 

Prezentowane spoiwo, zawierające odpowiednio od O do 54% obj. włókien 
węglowych pokrytych miedzią wykorzystano do połączenia ceramiki tlenkowej 
(AI2O3; a = 6,7x10"K' w 298K) z kowarem (Fe-54%, Ni-29%, Co-17% /% wago-
we/; a = 5,3xlO-^K-' w 298K) i ceramiki z ceramiką ( A i P j - A l P j ) . Do ekspery-
mentów użyto próbek spoiw kompozytowych o długości 2 cm (wzdłuż kierunku 
ułożenia włókien), szerokości 1,2 cm i grubości 0,58 cm. Grubość części ceramicz-
nej oraz metalowej złącza wynosiła odpowiednio 0,102 i 0,025 cm. Dla polepsze-
nia zwilżania powierzchni łączonych materiałów przez ciekły stop, zostały one 
pokryte cienką warstwą złota (20-40 A). Łączenie wykonano metodą prasowania 
na gorąco w temperaturze 453K (180°C), przy ciśnieniu 4MPa i w czasie 20 min. 
Otrzymane złącza poddano badaniom wytrzymałościowym. Wyznaczono ich wy-
trzymałość zmęczeniową wywołaną zmiennym obciążeniem cieplnym (Tab. 1.9). 
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Tabela 1.8. Zależność współczynnika rozszerzalności liniowej kompozytu SnPb40/włókna 
węglowe od kierunku ułożenia włókien: równolegle ( | | ) lub prostopadle (1) [78], 
Table 1.8. Thermal expansion coefficients of SnPb40 - matrix composites containing va-
rious volume fractions of carbon fibres, in direction parallel ( | | ) and perpendicular (±) to 
the fibres [78], 

% 
objęto-
ściowy 

Ułożenie 

włókien 

Współczynnik rozszerzalności liniowej a(xlO"' °C) % 
objęto-
ściowy 

Ułożenie 

włókien 25°C 35°C 45°C 55°C 65°C 75°C 85°C 95°C 105°C 
8,2 II 10,42 11,37 12,16 13,09 14,23 15,10 15,42 16,23 16,98 

J- 18,32 19,47 20,11 21,42 22,37 22,90 23,42 24,32 25,32 
17,12 II 8,43 8,90 9,24 9,79 10,21 11,80 12,72 13,41 14,10 

1 17,39 18,0 18,47 19,41 20,83 21,74 22,71 23,62 24,83 
29,42 II 4,31 4,90 5,70 6,92 7,91 8,42 9,53 10,43 11,84 

1 16,80 17,80 18,32 19,11 20,52 20,99 21,43 22,84 24,12 
42,37 II 0,62 0,74 0,92 1,10 1,14 1,20 1,27 1,36 1,47 

1 15,93 16,24 17,32 18,42 18,99 19,92 21,11 22,10 23,80 
54,1 II -0,89 -0,80 -0,64 -0,64 -0,64 -0,62 -0,60 -0,62 -0,62 

W obu badanych przypadkach najwyższą wytrzymałość zmęczeniową na zmienne 
obciążenia cieplne zarejestrowano dla złączy wykonanych przy użyciu spoiwa kom-
pozytowego zawierającego 29% obj. włókien węglowych. Wytrzymałość zmęcze-
niowa tych złączy była o ok. 100 cykli większa niż wytrzymałość złączy spajanych 
konwencjonalnym spoiwem SnPb40. Na uwagę zasługuje fakt, że wartość współ-
czynnika rozszerzalności cieplnej spoiwa kompozytowego: SnPb40/ 29% obj. po-
krywanych miedzią włókien węglowych wynosi 8xlO"''K ' i jest trzykrotnie niższa 
od wartości współczynnika a konwencjonalnego spoiwa SnPb40. 

W pracy [81] przedstawiono wyniki badań spajania ceramiki z metalami przy 
użyciu spoiw kompozytowych na bazie aktywnych stopów Ag-Ti oraz Ag-Cu-Ti, 
domieszkowanych krótkimi włóknami węglowymi. Osnowę pierwszego spoiwa sta-
nowiło spoiwo (w postaci pasty) typu Cusin - 1 ABA o składzie: (%wagowe) 
63Ag, 34,25Cu, l,75Ti, l,0Sn ( temperatura topnienia 1053-1088K). W drugim 
przypadku osnową spoiwa był stop aktywny 96Ag - 4Ti (%wagowe) o symbolu 
CB2 firmy DEGUSSA w postaci folii, o grubości 0,1 mm (temperatura topnienia 
1243K). Materiałem wzmacniającym, w obu spoiwach, były włókna węglowe o 
długości 500 |am i średnicy 10 |J.m, pokrywane warstwą miedzi (grubość pokrycia 
~ 1 pm). Udział objętościowy włókien wynosił 8,4%. Spoiwa kompozytowe (oprócz 
składu chemicznego matrycy) różniły się między sobą także rozmieszczeniem włó-
kien w osnowie. W pierwszym przypadku włókna rozłożone były równomiernie, w 
całej objętości kompozytu natomiast w drugim spoiwie ułożone były warstwowo 
na przemian z folią lutowniczą. Przedstawione spoiwa kompozytowe zastosowano 
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d o s p a j a n i a c e r a m i k i t l e n k o w e j A l ^ O j ( a = 8,5x10 VK) ze s ta lą s t o p o w ą o s y m b o l u 
304 (oc= 18,4xl0-fi/K). 

Tabela 1.9. Wytrzymałość zmęczeniowa złączy, spajanych spoiwem kompozytowym: SnPb40/ 
włókna węglowe pokrywane miedzią, na dynamiczne obciążenia cieplne [78]. 
Table 1.9. The rma l fa t igue life of so ldered jo ints m a d e with the compos i te solders: 
SnPb40/ cooper coated carbon fibres [78]. 

Złącze Udzia ł ob ję tośc iowy włók ien w ę g l o w y c h 
[%ob.j.] 

W y t r z y m a ł o ś ć 
[ l iczba cykl i ] 

AI2O3-AI2O3 0 9 8 ± 3 AI2O3-AI2O3 

8,2 104±4 

AI2O3-AI2O3 

17,12 149±2 

AI2O3-AI2O3 

29 ,42 183±9 

AI2O3-AI2O3 

42 ,37 91±1 

AI2O3-AI2O3 

54,1 81±6 

AI2O3- kowar 0 112±1 AI2O3- kowar 

8,2 119±2 

AI2O3- kowar 

17,12 178+8 

AI2O3- kowar 

29 ,42 2 1 0 ± 1 2 

AI2O3- kowar 

42 ,37 107±4 

AI2O3- kowar 

54,1 9 6 ± 3 

P r o c e s l u t o w a n i a p r o w a d z o n o w p i e c u p r ó ż n i o w y m s t o s u j ą c n a s t ę p u j ą c e p a r a -
m e t r y p r o c e s u : T, = 1223-1273K, t ^ ^ 15-20 m i n . W Tab. 1.10 p r z e d s t a w i o n o wyni-
ki b a d a ń wyt rzymałośc iowych na ś c i n a n i e o t r z y m a n y c h złączy. 

Tabela 1.10. Wyniki badań wytrzymałości na ścinanie złączy Al^Oj - stal spajanych spoiwa-
mi kompozytowymi: Ag- (Cu)- Ti/ 8,4% obj. włókien węglowych [81]. 
Table 1.10. Shear strength of the Al^Oj - steel joints bazed with the composite fillers: Ag-
(Cu)- Ti/ 8.4 vol. % carbon fibres [81]. 

Rodzaj spoiwa Wytrzymałość na ścinanie 
( M P a ) 

Spoiwo konwenc jona lne 86,4+3 
Spoiwo kompozy towe ob ję tośc iowe 102,1±3 
Spoiwo kompozy towe wars twowe 110,7±3 

N a j w i ę k s z ą w y t r z y m a ł o ś ć mia ły z ł ącza w y k o n a n e s p o i w e m k o m p o z y t o w y m z 
w a r s t w o w y m u ł o ż e n i e m w ł ó k i e n węg lowych . W y t r z y m a ł o ś ć ich była o o k o ł o 2 8 % 
większa o d wy t rzymałośc i złączy s p a j a n y c h k o n w e n c j o n a l n y m s p o i w e m 9 6 A g - 4Ti 
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(CB2). W przypadku połączeń wykonanych przy użyciu spoiwa kompozytowego o 
charakterze objętościowym otrzymano 18% wzrost wytrzymałości. 

Analizując powyższy artykuł [81] widzimy, że projektując mikrostrukturę spo-
iwa kompozytowego (stosując włókna węglowe rozłożone równomiernie w całej 
objętości lub warstwowo) możemy wpływać na jego właściwości. Z przedstawio-
nych badań wytrzymałościowych wynika, że korzystniejsze jest warstwowe roz-
mieszczenie włókien w spoiwie. Szczególnie korzystny jest układ w którym włókna 
węglowe znajdują się blisko granicy ceramika/ spoiwo. Tworzy się wtedy bariera 
(warstwa) o niskim współczynniku rozszerzalności cieplnej a . Przez analogię do 
złączy ceramika - metal z przekładką o współczynniku a pośrednim w stosunku do 
łączonej pary materiałów, można wnioskować, że warstwa ta daje zmniejszenie 
poziomu niebezpiecznych naprężeń własnych jak i zmianę ich rozkładu (miejsca 
ich największej koncentracji). 

Autorzy powyżej przedstawionej pracy [81] przeprowadzili także badania struk-
turalne otrzymanych złączy. Między innymi wykonali rozkłady powierzchniowe 
pierwiastków (Ti, Fe, Ni, Cr, Ag, Cu) w strefie połączeń: ceramika/ spoiwo, metal/ 
spoiwo oraz włókno węglowe/ osnowa. Pozwoliły one stwierdzić, że podstawo-
wym pierwiastkiem biorącym udział w formowaniu się wyżej wymienionych warstw 
był tytan. (Potwierdza to istotną rolę elementu aktywnego w procesach spajania 
ceramiki z metalami- spoiwami aktywnymi.) W warstwie Al^Oj/ spoiwo stwierdzo-
no obecność zarówno Ti jak i Fe, Cr i Ni. Zaobserwowano także, że dodatek 
włókien węglowych spowodował spadek koncentracji Ti na tej granicy. Zmniej-
szenie koncentracji tytanu wynika z faktu, że bierze on prawdopodobnie udział w 
tworzeniu szeregu dodatkowych warstw przejściowych włókno węglowe / osnowa. 
Widocznym efektem spadku koncentracji tytanu w warstwie przejściowej cerami-
ka/ spoiwo było około 50% zmniejszenie się jej grubości. Na granicy włókno wę-
glowe/ osnowa uformowała się warstwa przejściowa zawierająca Ti, Cr i Ag. Miedź, 
którą włókna były pokryte, przeszła do osnowy - wyparta przez pierwiastki bar-
dziej aktywne w stosunku do węgla. 

1.4.5. Naprężenia własne (termiczne) w kompozytach włókna węglowe - metalicz-
na osnowa 

Jak już zaznaczono, materiały kompozytowe stanowią połączenie ze sobą dwóch 
lub większej liczby materiałów czy faz różniących się znacznie właściwościami. 
Prowadzi to z reguły do powstawania dodatkowych stanów naprężeń, które wy-
wierają istotny wpływ na właściwości materiału finalnego, a szczególnie na jego 
właściwości wytrzymałościowe. Procesy technologiczne otrzymywania kompozy-
tów są przeważnie (w zależności od rodzaju osnowy) procesami wysokotempera-
turowymi. W czasie formowania materiał przechodzi zmienny cykl cieplny, co w 
połączeniu (w większości przypadków) z niedopasowaniem współczynników roz-
szerzalności liniowej osnowy i wzmocnienia prowadzi do generowania się naprę-
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Żeń własnych - termicznych [84-88]. W odniesieniu do materiałów kompozyto-
wych zbrojonych włóknami powstawanie naprężeń termicznych spowodowane jest 
głównie różnicą współczynników rozszerzalności liniowej pomiędzy włóknem (a^), 
a osnową (a^) (np. wartość współczynnika rozszerzalności liniowej włókien węglo-
wych wynosi"0,5x10"^ l/K, a miedzianej osnowy 17x10 " l /K [73,77,89]). 

Jak już wspomniano, włókna węglowe należą do grupy materiałów anizotro-
powych. W zależności od kierunku charakteryzują się one znacznymi różnicami w 
wartościach takich właściwości fizycznych i mechanicznych jak: moduł Younga E, 
współczynnik rozszerzalności liniowej a , stała Poissona czy przewodnictwo ciepl-
ne [89-90]. W Tab. 1.11 przedstawiono wartości wybranych właściwości włókien 
węglowych (E, a , v) w kierunku wzdłużnym i prostopadłym do ich osi. 

Tabela 1.11. Niektóre właściwości włókien węglowych w kierunku wzdłużnym i prostopa-
dłym do ich osi [89-90], 
Table 1.11. Some properties of carbon fibres in direction parallel and perpendicular to their 
axis [89-90]. 

Mater ia ł M o d u ł Y o u n g a E 
(GPa) 

Stała Po i sona v W s p ó ł c z y n n i k a 
(xlO"' l / K ) 

Włókna 
węg lowe 

11 1 11 1 11 Włókna 
węg lowe 200,0 20,0 0 ,25 0 ,20 0 ,0 10,0 

Jak wynika z zamieszczonych powyżej przykładowych danych liczbowych mo-
duł Younga E włókna węglowego w kierunku prostopadłym jest 10-cio krotnie 
mniejszy niż wzdłuż jego osi. Duża różnica wartości występuje także w przypadku 
współczynnika a . Zróżnicowanie w zależności od kierunku wielkości poszczegól-
nych właściwości włókien węglowych ma istotny wpływ na właściwości finalnego 
materiału kompozytowego. Ma ono także znaczący wpływ na stan naprężeń wła-
snych termicznych w kompozycie, a przez to na jego wytrzymałość mechaniczną. 

Anizotropowy charakter włókien węglowych znacznie komplikuje obliczenio-
wą analizę rozkładu i wartości naprężeń własnych. Dla pełnej analizy wymagane 
jest uwzględnienie zmian właściwości włókien w obu kierunkach. W wielu przy-
padkach, dla uproszczenia obliczeń zakłada się izotropowy charakter włókien, 
bądź przyjmuje się, że tylko stałe sprężyste mają właściwości izotropowe, a zróżni-
cowaniu podlega współczynnik rozszerzalności liniowej. 

W tym przypadku model kompozytu z jednokierunkowo zorientowanymi włók-
nami, zróżnicowanie współczynników a osnowy i włókna prowadzi do generowa-
nia naprężeń termicznych o składowych w kierunku osiowym i promieniowym. 
Ogólnie można założyć, że jeśli współczynnik rozszerzalności liniowej osnowy a^ 
jest mniejszy niż współczynnik a^ włókien (a^ < a^ ); osnowa podlega ściskającym 
naprężeniom osiowym, a powierzchnia rozdziału włókno/ osnowa doznaje pro-
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mieniowych naprężeń rozciągających. W odwrotnej sytuacji tj. gdy współczynnik 
rozszerzalności cieplnej osnowy jest większy niż współczynnik a^ włókien (a^ > 
a^), w osnowie kompozytu jak i we włóknie generowane są odpowiednio rozcią-
gające (CT̂ Ĵ i ściskające ( a ^ ) naprężenia osiowe, a na powierzchni rozdziału 
włókno/ osnowa oraz w niewielkiej odległości od włókna ściskające naprężenia 
promieniowe o^. Należy zaznaczyć, że ściskające naprężenia promieniowe a^ 
mogą się jednak zmieniać w rozciągające w pewnej odległości od powierzchni 
rozdziału włókno/ osnowa [84,87]. 

Problem analizy poziomu i rozkładu naprężeń własnych w kompozytach wzmac-
nianych włóknami znacznie się komplikuje w przypadku dowolnego zorientowa-
nia włókien w osnowie. Końcowy stan naprężeń własnych (termicznych) w mate-
riale kompozytowym zbrojonym włóknami zależy więc m.in. od: wartości współ-
czynników rozszerzalności liniowej, modułów Younga oraz stałych Poissona włó-
kien i osnowy. Istotny wpływ na poziom naprężeń mają również właściwości 
plastyczne osnowy jak i zmiany właściwości sprężystych granicy włókno - osnowa 
[85,91]. O wielkości i rozkładzie naprężeń własnych w przedstawianych kompozy-
tach decyduje także postać włókien (długość /włókna - ciągłe, krótkie/ i średnica 
[92]), ich udział objętościowy oraz sposób rozmieszczenia włókien w osnowie np.: 
kompozyty z jednokierunkowo ułożonymi włóknami ciągłymi czy krótkimi; kom-
pozyty wzmacniane włóknami krótkimi dowolnie (przypadkowo) zorientowany-
mi. 

Znajomość poziomu i rozkładu naprężeń własnych - termicznych w materia-
łach kompozytowych jest bardzo przydatna przy projektowaniu ich właściwości. 
Zagadnieniom tym poświęconych jest wiele prac, spośród których wymienić moż-
na przykładowo [86,93-98]. W pracach tych bada się metodami analitycznymi, 
numerycznymi lub eksperymentalnie stany naprężeń w materiałach kompozyto-
wych zbrojonych włóknami w funkcji powyżej cytowanych czynników. Należy za-
znaczyć, że podstawowym problemem przy analitycznej czy numerycznej analizie 
stanów naprężeń jest zdefiniowanie odpowiedniego matematycznego modelu kom-
pozytu. O przyjętym modelu decyduje przede wszystkim postać użytych kompo-
nentów wzmacniających oraz stosowana technologia. 

Stan naprężeń termicznych w badanych przez autora spoiwach kompozyto-
wych zbliżony jest (przy założeniu, że są to kompozyty z jednokierunkowo roz-
mieszczonymi włóknami ciągłymi) do sytuacji w której metaliczna osnowa (np. 
stop AgCuTi) ma bardzo wysoki współczynnik rozszerzalności liniowej a , a wzmoc-
nienie (włókna węglowe) bardzo niski współczynnik a (jak już wspomniano, pro-
blem jest bardziej skomplikowany, gdy spoiwa kompozytowe wzmacniane są do-
wolnie rozmieszczonymi włóknami.) 

Pomimo oczywistego wpływu naprężeń występujących w mikroobszarach spo-
iwa kompozytowego na jego właściwości jak i na stan naprężenia w złączu cera-
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miczno- metalowym, w dalszej części pracy spoiwo kompozytowe będzie trakto-
wane jako materiał ciągły o określonych właściwościach, a naprężenia własne będą 
badane w układzie ceramika- spoiwo kompozytowe- metal. Przyjęte uproszczenie 
wynika z faktu bardzo wysokiego stopnia utrudnienia dla ewentualnego, stosowa-
nego w analizie numerycznej naprężeń, programu, które spowodowałoby koniecz-
ność uwzględnienia zmiennych wartości określających właściwości kompozytu, a 
wynikających z jego mikromechaniki. Pociągałoby to za sobą konieczność stwo-
rzenia takiego układu, w którym można byłoby równocześnie uwzględnić złącze w 
skali makro (ceramika- spoiwo- metal) i w skali mikro (włókno- osnowa). 

1.5. Podsumowanie 

"Idealne" spoiwo do spajania ceramiki z metalami powinno być cienkie i win-
no się charakteryzować dużą plastycznością oraz stosunkowo niskim współczynni-
kiem rozszerzalności liniowej a . Jednakże taki układ jest trudny do zrealizowania; 
ponieważ ze wzrostem plastyczności materiału wzrasta jego współczynnik rozsze-
rzalności a. Z jednej strony wysoka plastyczność spoiwa obniża poziom naprężeń 
własnych w złączu ceramika-metal, a z drugiej wysoka różnica współczynników a 
pomiędzy ceramiką a spoiwem wpływa na wzrost tych naprężeń. Pewnym rozwią-
zaniem pozwalającym osiągnąć kompromis pomiędzy plastycznością spoiwa, a jego 
współczynnikiem rozszerzalności liniowej jest wprowadzenie do konwencjonal-
nych spoiw włókien węglowych, które charakteryzują się wysoką wytrzymałością 
na rozciąganie i wysokim modułem Younga, a przede wszystkim mają bliski zeru 
współczynnik rozszerzalności a . W zależności od udziału objętościowego włókien, 
ich postaci (długość, średnica) oraz sposobu rozmieszczenia w plastycznej osno-
wie otrzymać można spoiwo o zwiększonej wytrzymałości, jednocześnie z obniżo-
nym współczynnikiem rozszerzalności liniowej. Jako, że jedną z głównych przy-
czyn generowania niebezpiecznych naprężeń własnych jest zróżnicowanie współ-
czynników rozszerzalności liniowej łączonych materiałów, zastosowanie takiego 
spoiwa powinno prowadzić do obniżenia tych naprężeń (poprzez złagodzenie przej-
ścia pomiędzy współczynnikami a spajanych materiałów), a tym samym do zwięk-
szenia wytrzymałości i niezawodności połączenia. 
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2. BADANIA WŁASNE 

2.1. Cel i tezy pracy 

Celem pracy było przeprowadzenie badań nad możliwością zastosowania spo-
iwa kompozytowego w procesie spajania ceramiki z metalami oraz określenie 
optymalnych warunków tego procesu. Przy założeniu, że „zwiększenie wytrzyma-
łości złącza lutowanego spoiwem kompozytowym otrzymuje się dzięki zmniejsze-
niu wielkości naprężeń własnych termicznych w złączu." 

2.2. Program badań 

Praca realizowana była w kilku zasadniczych etapach, na które składały się 
m.in.: 

• Opracowanie budowy i składu chemicznego spoiw kompozytowych złożo-
nych z metalicznej osnowy (stopy AgCuTi) i włókien węglowych; 

• Próby technologiczne spajania złączy ceramika - metal opracowanymi spo-
iwami kompozytowymi; 

• Badania wybranych właściwości mechanicznych złączy; 
• Badania strukturalne złączy; 
• Analiza numeryczna naprężeń własnych, termicznych w złączach spajanych 

spoiwami kompozytowymi. 

2.3. Charakterystyka i przygotowanie materiałów użytycli do otrzymania 
spoiw kompozytowycli 

2.3.1. Materiał wypełnienia (wzmacniający) 

Materiałem wzmacniającym nowo opracowane spoiwa kompozytowe były krót-
ko pocięte, czyste (lub pokrywane niklem) włókna węglowe o symbolu SAF67/a 
12000WW-2, produkcji Instytutu Włókien Chemicznych w Łodzi. Charakterysty-
kę zastosowanych czystych włókien przedstawiono w Tab. 2.1. 

Przed użyciem włókna węglowe myto w acetonie, w płuczce ultradźwiękowej 
przez 15 min. Następnie płukano je w wodzie destylowanej i suszono, usuwając 
warstwy żywicy epoksydowej i zatłuszczenie, którymi były pokryte włókna. Tak 
przygotowane czyste włókna węglowe (lub pokryte niklem) cięto na odcinki 1-2 
mm i stosowano jako element wzmacniający konwencjonalne spoiwa aktywne. 
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Tabela 2.1. Właściwości włókien węglowych o symbolu SAF 67/a 12000 WW-2. 
Table 2.1. Properties of carbon fibres - symbol SAF 67/a 12000 WW-2. 

Nominalna ilość włókien w wiązce 12000 
Przekrój poprzeczny włókna okrągły 
Średnica włókna 7 nm 
Wytrzymałość na zrywanie 3,6 GPa 
Moduł Younga 215 GPa 
Wydłużenie zrywające 1 ,67% 
Gęstość 1,73 g/cm^ 

2.3.1.1. Pokrywanie włókien węglowych niklem 

Pokrywanie włókien węglowycłi niklem, które miało na celu polepszenie ich 
zwilżania przez ciekłą osnowę spoiwa, wykonano metodą galwaniczną. Podstawo-
wa trudność zastosowania elektrolitycznego osadzania metali na włóknach węglo-
wych związana jest z przyjęciem odpowiedniego elektrolitu. W badaniach wła-
snych do galwanicznego pokrywania włókien węglowych niklem wykorzystano roz-
twory stosowane w metodzie Brush Plating (metoda tamponowa) [99,101]. 

2.3.1.2. Badania strukturalne i wytrzymałościowe włókien węglowych pokrywa-
nych niklem 

Otrzymane próbki włókien węglowych pokrytych niklem (po odpowiedniej 
preparatyce) poddano badaniom metalograficznym na skaningowym mikroskopie 
elektronowym DSM 950. Z przeprowadzonych badań wynika, że wszystkie włók-
na węglowe znajdujące się w wiązce zostały pokryte cienką, równomierną warstwą 
niklu (Rys. 2.1) o grubości wahającej się w granicach około od 0,8 do 1,2 [im. Nie 
zaobserwowano żadnych wyraźnych mikropęknięć czy nieciągłości nałożonej po-
włoki. Próbki włókien węglowych czystych i pokrytych niklem (zawierające 12000 
pojedynczych włókien) o długości 10 cm poddano także badaniom wytrzymało-
ściowym na rozciąganie. Badania przeprowadzono na maszynie wytrzymałościo-
wej INSTRON TT 1115 przy obciążeniu wzrastającym z prędkością 5 mm/min. 
Wyniki z przeprowadzonych prób przedstawiono w Tab. 2.2. Na uwagę zasługuje 
znaczny wzrost wytrzymałości włókien węglowych pokrytych niklem. 

2.3.2. Materiał osnowy 

Osnowę badanych spoiw kompozytowych stanowiło: 
a) konwencjonalne spoiwo aktywne na bazie stopu AgCuInTi (Tab. 2.3) ozna-

czone symbolem CBl firmy DEGUSSA, w postaci folii o grubości 0,1 mm i tem-
peraturze topnienia 1003- 1033K, 
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Tabela 2.2. Wyniki prób wytrzymałościowych włókien węglowych . 
Table 2.2. The strength of carbon fibres (results of investigations). 

Nr próbki Rodzaj włókna Wartość siły zrywającej Wartość średnia 
(N) (N) 

1 włókna czyste 124 
2 włókna czyste 130 127 
3 włókna czyste 127 
4 włókna pokrywane Ni 310 
5 włókna pokrywane Ni 295 291,16 
6 włókna pokrywane Ni 268,5 

Rys. 2.1. Włókno węglowe pokryte war-
stwą niklu - (SEM 5000x). 
Fig. 2.1. Nickel-coated ca rbon f ibre 
(SEM 5000x). 

b) s p o i w o n a baz i e s t o p u A g C u 2 1 N i 2 (Tab. 2.3) w pos t ac i p r o s z k u o z i a rn i s to -
ści < 120 | im , p r o d u k c j i In s ty tu tu Techno log i i M a t e r i a ł ó w E l e k t r o n i c z n y c h w War -
szawie. S t o p t e n d o m i e s z k o w a n o w o d o r k i e m t y t a n u TiH^ ( n i e m i e c k i e j f i rmy V E N - 
T R O N , w pos tac i p r o s z k u o z ia rn is tośc i 1 -3 p m , w ilości z a p e w n i a j ą c e j o t r z y m a -
nie spo iwa a k t y w n e g o z a w i e r a j ą c e g o o k o ł o 3 % T i ( % w a g o w e ) - ( A g C u 2 1 N i 2 ) T i 3 . 

Tabela 2.3. Składy chemiczne osnowy spoiw kompozytowych. 
Table 2.3. Chemical composition of composite fillers matrix. 

Spoiwo Skład (% w a g o w e ) Spo iwo 
Ag Cu Ni I n Ti 

C B 1 f i r m y 
D E G U S S A 

7 2 , 5 19,5 — 5 3 

( A g C u 2 1 N i 2 ) T i 3 74 21 2 3 
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2.3.3. Przygotowanie spoiw kompozytowych 

Wykonano spoiwa kompozytowe o charakterze warstwowym i objętościowym 
wzmacniane krótkimi (nieciągłymi) włóknami węglowymi. 

W spoiwie kompozytowym na bazie stopu AgCuInTi, włókna węglowe (czyste 
lub pokrywane niklem) o długości — 1-2 mm były układane na przemian z folią 
(Rys. 2.2a.), bezpośrednio w szczelinie złącza. Pozwoliło to otrzymać kompozyt o 
charakterystycznym warstwowym układzie włókien. Spoiwa te wykorzystano do 
wstępnych prób technologicznych spajania złączy ceramiczno - metalowych. 

Udział objętościowy włókien węglowych, zarówno czystych jak i pokrytych 
niklem, wynosił odpowiednio 15, 20, 25 i 30% obj. 

W przypadku kompozytu objętościowego (Rys. 2.2b.) drobno pocięte włókna 
węglowe (1-2 mm) dokładnie mieszano z proszkiem stopowym (AgCu21Ni2)Ti3. 
Zabieg ten prowadzono ręcznie w moździerzu agatowym. Ze względu na różno-
rodność składników spoiwa kompozytowego, wynikającą zarówno z ich kształtu 
jak i z dużej różnicy ich ciężarów właściwych, dla ułatwienia mieszania zastosowa-
no środek poślizgowy- wodny roztwór alkoholu poliwinylowego APW. (Sproszko-
wany alkohol poliwinylowy rozrabiano z wodą destylowaną w stosunku 1:10). Śro-
dek poślizgowy dodawano do proszku stopowego i rozprowadzono w całej jego 
objętości. Jego zastosowanie umożliwiało równomierne wymieszanie składników 
oraz ułatwiało dalsze kształtowanie spoiwa. Tak przygotowaną mieszaninę w po-
staci pasty umieszczano w szablonie grafitowym i poddawano wstępnemu zagęsz-
czeniu oraz suszeniu. 

Proces ten prowadzono w zgrzewarce dyfuzyjnej stosując następujące parame-
try: 

• Temperatura T = 373-423K 
• Czas t= 30 min 
• Nacisk N = 50N 
• Próżnia rzędu 10"^Pa. 

Po wstępnym zagęszczeniu i wysuszeniu otrzymano spoiwa w postaci walców o 
średnicy 4 mm i wysokości — 20 mm, które następnie cięto na pastylki o grubości 
0,6-0,8 mm. Wykonano spoiwa kompozytowe objętościowe zawierające odpowied-
nio około: 15, 20, 25 i 30% obj. czystych włókien węglowych. 

W pracy pod pojęciem spoiwa kompozytowego warstwowego rozumiane będzie 
spoiwo składające się z ułożonych na przemian warstw folii lutowniczej i włókien 
węgłowych, natomiast okreśłenie spoiwo kompozytowe objętościowe odnosić się bę-
dzie do spoiwa składającego się z proszku stopu metali i rozłożonych w nim równo-
miernie włókien węgłowych dowołnie ukierunkowanych . 

http://rcin.org.pl 
3 4 

http://rcin.org.pl


D. Kaliński 

a) b) 

1-folia AgCuInTi (CB1). 
2 -włókna węglowe (czyste lub pokrywane niklem). 
3- stop (AgCu21Ni2|Ti3. 

Rys. 2.2. Rozmieszczenie 
włókien węglowych w spo-
iwach kompozytowych na 
bazie s topów AgCuTi : a) 
spoiwo kompozytowe o 
charakterze warstwowym, 
b) spoiwo kompozy towe 
objętościowe. 

Fig. 2.2. Dis t r ibu t ion of 
carbon fibres in composite 
fillers based on A g C u T i 
alloys: a) layer compos i te 
filler, b) volume composi-
te filler. 

2.4. Charakterystyka materiałów łączonych spoiwami kompozytowymi 

W badaniach zastosowano ceramikę Al^O, o czystości 99,5% A i P j w postaci 
belek o przekroju poprzecznym 5 x 5 mm i chropowatości powierzchni 0,63 /u,m, 
produkcji Instytutu Technologii Materiałów Elektronicznych w Warszawie. Część 
metalową złącza stanowił odpowiednio: stop FeNi42 lub stal 15HM. W Tab. 2.4 
przedstawiono podstawowe właściwości spajanych materiałów, a w Tab. 2.5 skład 
chemiczny stali 15HM oraz stopu FeNi42. 

Tabela 2.4. Właściwości fizyko-mechaniczne materiałów złączy. 
Table 2.4. Physical and mechanical properties of joined materials. 

M a t e r i a l 

W s p ó l c z y n-
nik r o z s z e -

r z a l n o ś c i 
t e r m i c z n e j 
a ( x l O ' / K ) 

M o d u i 
Younga 
( G P a ) 

W s p ó l c z y n-
nik 

P o i s s o n a 
V 

W y t r z y m a l o i ć 
na 

r o z c i ą g a n ie 
E p ( G P a ) 

G r a n i c a 
p l a s t y c z -

n o ś c i 
( M P a ) 

A l 2 0 3 ( 9 9 , 5 
% ) 

7 , 5 3 8 7 0 , 2 5 - - - -

F e N i 4 2 6 , 2 2 1 4 0 , 3 3 2 0 
1 5 H M 1 1 , 3 2 1 1 0 , 3 3 4 4 0 - 5 6 0 3 0 0 
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Tabela 2.5. Skład chemiczny stali 15HM oraz stopu FeNi42. 
Table 2.5. Chemical composition of 15HM steel and FeNi42 alloy. 

Materiał 
Skład (% wagowe) 

C Mn Si Cr Ni Cu Mo Fe 
stal 

15HM 0,11-0,18 0,4-0,7 0,17-0,37 0,8-1,1 max 0,35 max 0,35 0,4-0,6 r. 
stop 

FeNi42 _ „ „ „ 42 „ „ 58 

2.5. Opis aparatury i oprzyrządowania stosowanego w próbach spajania 

Próby lutowania prowadzono na zgrzewarce dyfuzyjnej typu UZD-610 pro-
dukcji Unitra-Koszalin. Stosowano grzanie indukcyjne pośrednie z zastosowa-
niem generatora indukcyjnego wysokiej częstotliwości typu GIS-10 produkcji Wa-
rel-Warszawa. Sterowanie mocą generatora realizowano sposobem manualnym. 
Lutowane próbki umieszczano w grafitowym szablonie umożliwiającym ich ustalenie 
oraz zapewniającym równomierne grzanie i realizację odpowiedniego docisku. 

Przy próbach spajania stosowano stały docisk grawitacyjny o wartości 50N, 
przekazywany za pomocą stempla. Jego zadaniem było zapewnienie dobrego przy-
legania elementów oraz ułatwienie formowania się warstwy spoiwa (lutowiny) o 
budowie kompozytowej. Stempel oporowy i dociskowy zabezpieczano przed prze-
wodzeniem podkładkami ceramicznymi (Al^Oj) grubości 30 mm. Przy poszczegól-
nych próbach stosowano podkładki trawione (po każdym procesie) celem usunię-
cia warstwy naparowanej. 

Do pomiaru ciśnienia w komorze roboczej używano próżniomierza jarzenio-
wego o zakresie pomiarowym 1,33 x 10"̂  - 1,33 x 10 'Pa. 

Do pomiaru temperatury stosowano czujnik termoelektryczny typu PtRhlOPt 
(wycechowany wraz z przewodem kompensacyjnym na stanowisku Stemeter 1300) 
współpracujący z cyfrowym miernikiem temperatury typu EMT-20, mierzącym w 
zakresie 300-1600°C (573-1873K) i dokładności wskazań ±PC(±1K) . 

2.6. Metodyka badań spoiw kompozytowych i połączeń ceramiczno -
metalowych 

Otrzymane złącza ceramiczno - metalowe poddano badaniom wytrzymało-
ściowym na ścinanie. Badania te przeprowadzono na maszynie wytrzymałościowej 
INSTRON typ TT 1115, przy zakresie pomiarowym 500N, z prędkością narasta-
nia obciążenia 0,5 mm/s. Wyniki rejestrowano wykresami P= f(Al). 
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Oględziny zewnętrzne próbek prowadzono za pomocą mikroskopu stereosko-
powego MTS- 2. Połączenia przeznaczone do badań mikroskopowych! oraz ba-
dania rozkładu pierwiastków szlifowano papierem ściernym o ziarnistości 1000, a 
następnie polerowano pastą Al^Oj. Należy podkreślić utrudnioną preparatykę pró-
bek wynikającą z dużej różnicy twardości zastosowanych materiałów. Badania 
mikroskopowe wykonano wykorzystując mikroskop NEOPHOT 21 firmy Carl Zeiss 
Jena oraz mikroskop skaningowy. Badanie rozkładów liniowych i powierzchnio-
wych wykonano na mikroanalizatorze rentgenowskim EPMA JOEL 50XA przy 
średnicy wiązki równej 2 /im. 

2.7. Wstępne próby technologiczne spajania złączy ceramiczno -
metalowych spoiwami kompozytowymi o charakterze warstwowym 
AgCuInTi/ włókna węglowe 

Badania wstępne obejmowały próby spajania ceramiki tlenkowej Al^O, ze sto-
pem FeNi42 (Rys. 2.3) przy użyciu spoiw kompozytowych o charakterze warstwo-
wym- AgCuInTi/ włókna węglowe (punkt 2.3.3.). Zastosowane spoiwa kompozy-
towe zawierały odpowiednio: 15, 20, 25 i 30% obj. włókien węglowych czystych i 
pokrywanych niklem. 

a. 

15 

•5 2 

* '> // y/// iO • 

Rys. 2.3. Kształt oraz wymiary 
złącza do prób spajania: a) 
sposób ułożenia włókien węg-
lowych w spoiwie: 1) ceramika 
tlenkowa Al^Oj, 2) spoiwo 
kompozytowe, 3) stop FeNi42, 
4) włókna węglowe, 5) spoiwo 
w postaci folii (AgCulnTi-
C B l ) . 

Fig. 2.3. Shape and dimensions 
of jo int for shear s t rength te-
sting: a) distribution of carbon 
f ibres in filler: 1) Al^Oj cera-
mics, 2) brazing filler composi-
te, 3) FeNi42 alloy, 4) ca rbon 
fibres, 5) AgCuInTi-CBl (foil). 

Charakterystykę materiałów złącza przedstawiono w punkcie 2.4. Grubość 
szczeliny lutowniczej, przy spajaniu spoiwami kompozytowymi, zawierała się w 
granicach od 0,6 do 0,8 mm, a przy lutowaniu konwencjonalnym spoiwem AgCu-
InTi (CBl) szerokość szczeliny wynosiła 0.1 mm Proces spajania prowadzono w 
zgrzewarce dyfuzyjnej (punkt 2.5.). Warunki procesu spajania oraz przyjęty cykl 
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grzania i chłodzenia przedstawiono na Rys. 2.4. Przyjęte podstawowe parametry 
procesu tj. temperatura i czas lutowania są parametrami zalecanymi przez produ-
centa zastosowanego spoiwa aktywnego- AgCuInTi (CBl). 

1200 

1 0 0 0 

^ 800 

o' 
3 600 
o 
0) 
^ 400 
<u 

I— 

200 

O 
40 60 

C z a s , 

Parametry procesu spajania; 
Tl= 1123K 
Tp= 1003K 
tL= 5min. 
D= 50N 
p= 2.66»10 

Rys. 2.4. Warunki pro-
cesu spajania złączy 
A l j O j - s top FeNi42, 
spoiwami kompozyto-
wymi o charak te rze 
warstwowym: AgCuIn-
Ti/ włókna węglowe. 

Fig. 2.4. Condit ions of 
the brazing process for 
jo in ing A l j O j to 
FeNi42 alloy by using 
layer composite fillers: 
AgCuInTi / carbon fi-
bres. 

80 
[min 

140 160 

2.7.1. Badania wytrzymałościowe i strukturalne złączy ceramiczno - metalowych 
spajanych spoiwami kompozytowymi o charakterze warstwowym: AgCuInTi/ 
włókna węglowe 

2.7.1.1. Wytrzymałość na ścinanie złączy ceramiczno - metalowych 

Wykonane złącza Al^O, - stop FeNi42 (Rys. 2.3) poddano badaniom wytrzy-
małościowym na ścinanie w zależności od objętościowej zawartości włókien wę-
glowych w spoiwie. Otrzymane wyniki wytrzymałości na ścinanie badanych połą-
czeń ceramiczno - metalowych przedstawiono w Tab. 2.6. Maksymalne wytrzyma-
łości połączeń uzyskano dla spoiw zawierających 20% obj. czystych (88MPa) i 
pokrytych niklem włókien węglowych (80MPa). Wytrzymałość ta w przypadku 
czystych włókien jest nieznacznie większa (o około 8MPa) niż dla złączy z włókna-
mi pokrytymi niklem. W przypadku spoiwa zawierającego objętościowo 20% czy-
stych włókien węglowych uzyskano około 62% wzrost wytrzymałości w porówna-
niu do złączy spajanych konwencjonalnym spoiwem AgCuInTi /CBl/ (54MPa). W 
trakcie badań wytrzymałości na ścinanie stwierdzono, że pęknięcie następowało 
zawsze w części ceramicznej połączenia. 
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Tabela 2.6. Wytrzymałość na ścinanie złączy Ał^Oj - stop FeNi42, spajanych spoiwem kom-
pozytowym AgCuInTi/ z warstwowym ułożeniem włókien węglowych. 
Table 2.6. Shear strength of the A i P j - FeNi42 alloy joints brazed with layer composite 
fillers: AgCuInTi/ carbon fibres. 

Symbol próbki 
Objętościowa zawartość włókien 

węglowych (% obj.) 
Wytrzymałość na ścinanie 

(MPa) 
0 0 54,4 

WN*.15 15 68,8 
WN.20 20 80 
WN.25 25 66 
WN.30 30 52,8 
W**.15 15 56 

W.20 20 88 
W.25 25 68 
W.30 30 62 

*WN- włókna węglowe pokryte niklem 
**W- czyste włókna węglowe 

2.7.1.2. Badania strukturalne 

Otrzyinane złącza Al^O, - spoiwo kompozytowe (AgCuInTi/ włókna węglowe) 
- stop FeNi42, po odpowiedniej preparatyce, poddano dokładnym badaniom struk-
turalnym. Obejmowały one badania mikroskopowe oraz badania rozkładów li-
niowych i powierzchniowych pierwiastków w złączach. Przeprowadzone badania 
miały na celu m.in. określenie wpływu ilości włókien węglowych na mikrostruktu-
rę spoiwa oraz próbę wyjaśnienia zjawisk towarzyszących formowaniu się warstw 
przejściowych spoiwo- ceramika (S/C), spoiwo- stop FeNi42 i spoiwo- włókna 
węglowe (S/ Ww). 

Metalografię otrzymanych spoiw kompozytowych przy różnych udziałach ob-
jętościowych czystych włókien węglowych oraz 20% obj. włókien węglowych po-
krywanych niklem przedstawiono na Rys. 2.5. 

Według autora, optymalna zawartość włókien węglowych (czystych i poloytych 
niklem) wynosiła około 20% obj. Wartość ta zapewniała jeszcze pełne związanie 
włókien z osnową oraz ich równomierne rozłożenie w spoiwie kompozytowym 
(Rys. 2.5a,b). Po przekroczeniu tej objętości (25% obj.), włókna zaczynały przyle-
gać do siebie, co może powodować brak infiltracji materiału osnowy pomiędzy 
włókna i związaną z tym nieciągłość struktury. Ma to niekorzystny wpływ na wła-
ściwości fizyczne i mechaniczne materiału kompozytowego, a tym samym na wła-
ściwości wytrzymałościowe złączy spajanych przy jego użyciu. Widocznym tego 
efektem jest spadek wytrzymałości na ścinanie połączeń ceramika- metal spaja-
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nych spoiwami kompozytowymi zawierającymi 25 i 30% obj. włókien węglowych. 
Przy udziale objętościowym włókien węglowych wynoszącym 30% zaobserwowa-
no bardzo znaczący brak połączenia włókno - osnowa (Rys. 2.5c). 

Rys. 2.5. Mikrostruktura spoiw kompozytowych: AgCuInTi/ włókna węglowe: a) 20% obj. 
włókien, b) 20% obj. włókien pokrytych niklem, c) 30% obj. włókien (x600). 
Fig. 2.5. The microstructure of AgCuInTi/ carbon fibres composite fillers: a) 20 vol. % of 
bare carbon fibres, b) 20 vol. % of nickel coated carbon fibres, c) 30 vol. % of bare car-
bon fibres (x600). 

Na Rys. 2.6 i 2.7 pokazano przykładowe mikrostruktury otrzymanych złączy cera-
miki AljOj ze stopem FeNi42 spajanych konwencjonalnym spoiwem AgCuInTi (CBl) 
oraz spoiwem kompozytowym: AgCuInTi/ 20% obj. czystych włókien węglowych. 

Poniżej; na przykładzie złączy spajanych konwencjonalnym spoiwem AgCuIn-
Ti (CBl) oraz spoiwem kompozytowym na bazie tego stopu zawierającym 20% 

FeNi42 '"'."<11. " 

Ifys. 2.6. Przykładowe mikrostruktury złączy Al^Oj - stop FeNi42, spajanych: a) spoiwem Ag-
CuInTi (x200), b) spoiwem kompozytowym AgCuInTi/ 20% obj. włókien węglowych (x250). 
Fig. 2.6. The microstrukture of Al^O^ - FeNi42 alloy joints brazed with: a) AgCuInTi filler 
(x200), b) composite filler AgCuIn t i / 20 vol. % of carbon fibres (x250). 
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Rys. 2.7. Mikros t ruk tu ra złącza 
A l j O j - s top FeNi42, spa janego 
spoiwem kompozytowym o charak-
terze warstwowym AgCuInTi / 
20% obj. włókien węglowych; wy-
gląd od strony ceramiki ( S E M 
x3000). 

Fig. 2.7. The microstrukture of 
Al .O, - FeNi42 alloy joints brazed 
with layer composite filler AgCuIn-
Ti/ 20 vol. % of carbon fibres; view 
from the ceramic side (SEMxSOOO). 

obj. czystych włókien węglowych; zostaną przedstawione wyniki badań rozkładów 
liniowych i powierzchniowych pierwiastków, ze szczególnym uwzględnieniem udzia-
hi tych pierwiastków w formowaniu się warstwy przejściowej spoiwo - ceramika, 
warstwy nadającej połączeniu określoną wytrzymałość. (Połączenie wykonane spo-
iwem kompozytowym AgCuInTi/ 20% obj. czystych włókien węglowych charakte-
ryzowało się największą wytrzymałością na ścinanie- 88MPa.) 

Z otrzymanych rozkładów liniowych pierwiastków w złączu, wykonanym kon-
wencjonalnym spoiwem AgCuInTi (CBl) wynika, że w utworzonej warstwie przej-
ściowej spoiwo- ceramika, pierwiastkami dominującymi są: Ti, Fe i Cu oraz w 
niewielkim stopniu Ni (Rys. 2.8). Tytan i żelazo tworzą największe skupisko w 
pobliżu powierzchni rozdziału warstwa przejściowa/ spoiwo. Miedź i nikiel skon-
centrowane są w środku warstwy przejściowej. 

W tych samych materiałach spajanych spoiwem kompozytowym: AgCuInTi/ 
20% obj. czystych włókien węglowych w tworzeniu się warstwy przejściowej s/c 
głównie bierze udział Ti i Cu (Rys. 2.9). 

Podobnie, rozkład liniowy pierwiastków występuje w połączeniach wykona-
nych spoiwami o udziale objętościowym czystych włókien węglowych: 25 i 30%. 
Z m i a n i e u lega ją jedynie miejsca na jwiększe j koncen t rac j i p ierwias tków 
w warstwie przejściowej. W złączu spajanym spoiwem o zawartości 15% obj. czy-
stych włókien obserwuje się jeszęze rninimalny udział Fe i Ni w utworzonej war-
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stwie przejściowej spoiwo- ceramika. 
Odmienna nieco sytuacja ma miejsce w złączach wykonanych spoiwemi zawie-

rającym włókna węglowe pokryte niklem. W połączeniach tych warstwę przejścio-

AgCuInTi 

Rys. 2.8. Rozkłady liliowe pier-
wiastków f o r m u j ący:h warstwę 
przejściową spoiwo/ :eramika w 
złączu AI2O3 - stop FsNi42, spa-
janym spoiwem aktAvnym Ag-
CuInTi ( C B l ) (SEW x3000). 

Fig. 2.8. Linear disiribution of 
e l emen t s in the joint A 1 , 0 , -
FeNi42 alloy (view from the ce-
ramic side) brazed with AgCu-
InTi filler (SEM x3000). 

wą spoiwo- ceramika tworzą: Ti, Cu i Ni- bez względu na udział objętościowy 
włókien. 

W złączach spajanych spoiwami kompozytowymi na granicy spoiwo/ ceramika 
zaobserwowano także znaczny spadek koncentracji tytanu(wraz ze wzrostem za-
wartości włókien węglowych w spoiwie). Zmniejszenie koncentracji tytanu 
prawdopodobnie spowodowane jest jego udziałem w tworzeniu szeregu dodatko-
wych warstw przejściowych włókno węglowe/ osnowa. Widocznym efektem zmniej-
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AgCuInTi 
20% obj.W.w. 

Rys. 2.9. Rozkłady liniowe 
pierwiastków formujących 
warstwę przejściową spo-
iwo/ ceramika w złączu 
Al .Oj - stop FeNi42, spaja-
nym spoiwem kompozyto-
wym warstwowym: AgCuIn-
Ti/ 20% obj. włókien węglo-
wych (SEM x3000). 

Fig. 2.9. Linear distribution 
of e lements in the joint 
Al .O, - FeNi42 alloy (view 
from the ceramic side) bra-
zed with the composi te fil-
ler: AgCuInTi/ 20 vol. % of 
carbon fibres (SEM x3000). 

szenia się koncentracji Ti w warstwie przejściowej spoiwo- ceramika było znaczne 
zmniejszenie się jej grubości (Tab. 2.7); np. w złączach spajanych zwykłym spo-
iwem średnia grubość warstwy przejściowej s/c wynosiła —4,95 /u,m, a w przypadku 
połączeń spajanych spoiwem kompozytowym AgCuInTi/ 20% obj. czystych włó-
kien węglowych —2,95 /Ltm. Wynika z tego, że istnieje dodatkowe ograniczenie 
ilości włókien węglowych w kompozycie na bazie spoiw aktywnych. Zbyt duża ich 
zawartość może spowodować znaczne zmniejszenie ilości tytanu aktywnego wzglę-
dem podłoża ceramicznego, co w rezultacie prowadzi do osłabienia wytrzymałości 
połączenia ceramiczno - metalowego. 
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Tabela 2.7. Zmiana grubości warstw przejściowych w złączach Al.O^ - stop FeNi42 spaja-
nych spoiwami kompozytowymi: AgCuInTi/ włókna węglowe. 
Table 2.7. The thickness of interface layer as a function of amount of carbon fibre in the 
Al^Oj - FeNi42 alloy joints brazed with layer composite filler: AgCuInTi/ carbon fibres. 

Zawartość włókien 
węglowych w spoiwie 

(%obj.) 

Grubość warstwy 
przejściowej spoiwo -

ceramika 
g (pm)*** 

Grubość warstwy 
przejściowej spoiwo - metal 

g (pm)*** 

0 4,95 5,95 
W*15 3,95 13,20 
W20 2,95 15,45 

WN**20 3,30 6,75 
WN30 2,30 9,25 

* W- włókna węglowe czyste, 
** WN- włókna węglowe pokrywane niklem, 
*** Średnia grubość z pięciu pomiarów. 

W formowaniu się warstwy przejściowej spoiwo- stop FeNi42 we wszystkich 
otrzymanych połączeniach biorą udział ze strony spoiwa- Ti, Cu oraz Ag, a ze 
strony stopu- Fe i Ni. 

Na granicach pomiędzy włóknami węglowymi a osnową metaliczną AgCuInTi 
uformowały się warstwy przejściowe zawierające głównie tytan (Rys. 2.9 i 
Rys. lOa). Nikiel, którym włókna były pokrywane, rozpuszczony został przez osnowę 
(Rys. lOb). 

Na podstawie powyżej przedstawionych wyników można wnioskować, że do-
datek węgla w postaci włókien ma znaczący wpływ na formowanie się warstwy 
przejściowej spoiwo- ceramika. W połączeniach wykonanych konwencjonalnym 
spoiwem AgCuInTi (CBl) w formowaniu się tej warstwy biorą udział: Ti, Cu, Fe i 
Ni. W złączach spajanych spoiwem wzmacnianym pokrytymi niklem włóknami 
węglowymi warstwę tę tworzą: Ti, Cu i Ni, a w przypadku spoiwa kompozytowego 
zawierającego czyste włókna węglowe: Ti i Cu. Teoretycznie można założyć, że 
właśnie obecność węgla w spoiwie uniemożliwia przejście żelaza i niklu do war-
stwy pośredniej spoiwo- ceramika. 
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Rys. 2.10. Rozkłady 
powierzcłiniowe Ti w 
spoiwacłi kompozyto-
wych warstwowych: 
a) A g C u I n T i / 2 0 % 
obj. czystych włókien 
węglowych, b) AgCu-
InTi/ 20% obj. włó-
kien węglowych po-
krytych niklem. 
Fig. 2.10. Surface di-
stribution of t i tanium 
(Ti) in layer compo-
site fillers: a) AgCu-
InTi/ 20 vol. % of 
bare carbon fibres, b) 
AgCuInTi/ 20 vol. % 
of nickel coated car-
bon fibres. 

a) 

Włókna 
węgłowe 

b) 

Włókna 
węglowe 

m m 

is?. 
Spoiwo % AL^O, 

% k o m p o ^ ^ w e 

Przygotowanie, w skali laboratoryjnej, przedstawionych spoiw kompozyto-
wych z warstwowym ułożeniem włókien węglowych stwarza wiele trudności- szcze-
gólnie przy niewielkich wymiarach elementów łączonych. Dlatego też w dalszych 
próbach zrezygnowano ze stosowania tego typu spoiwa kompozytowego. Również 
ze względu na nieznaczne różnice wytrzymałości na ścinanie złączy Al^O, - stop 
FeNi42, uzyskanych przy zastosowaniu spoiw kompozytowych o charakterze war-
stwowym zawierających 20% obj. czystych lub pokrywanych niklem włókien wę-
glowych (odpowiednio: 88 MPa i 80 MPa - 10%) w ciągu dalszych eksperymentów 
zrezygnowano z pokrywania włókien niklem. Uprościło to znacznie proces tech-
nologiczny, eliminując skomplikowane operacje związane z nakładaniem warstwy 
niklu na włókna węglowe. 

2.8. Spajanie złączy ceramiczno - metalowycłi objętościowymi spoiwami 
kompozytowymi: (AgCu21Ni2)Ti3/ włókna węglowe 

W trakcie eksperymentu spajano złącza ceramiczno - metalowe objętościowy-
mi spoiwami kompozytowymi: (AgCu21Ni2)Ti3/ czyste włókna węglowe (punkt 
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2.3.3.). Próby spajania przeprowadzono dla dwóch modeli połączeń Al^Oj - stop 
FeNi42 (model złącza A) oraz A l P j - stal 15HM (model złącza B). Ich kształt i 
wymiary przedstawiono na Rys 2.11. 

Dla modelu złącza A; w celu potwierdzenia optymalnej zawartości włókien 
węglowych w spoiwie (określonej w punkcie 2.7.1. niniejszej pracy); wykonano 
próby spajania spoiwami kompozytowymi zawierającymi: 15, 20, 25 i 30% obj. 
czystych włókien. W przypadku modelu złącza B przeprowadzono tylko łączenie 
przy użyciu konwencjonalnego spoiwa (AgCu21Ni2)Ti3 oraz spoiwa kompozyto-
wego: (AgCu21Ni2)Ti3/ 20% obj. czystych włókien węglowych. 

a. 

o 

d 

15 

' * 

•5 

15 
1 

•5 A , 2 
1 V 

* 

Model 
złącza 

Materiały 
łączone 

Spoiwo kompozytowe Rysunek złącza 

A 
1-AI2O3 
3-stop FeNi42 

2- stop (AgCu21Ni2)Ti3+ (0, 15, 20, 
25, 30 % obj.) czystych włókien 
węglowych 

a. 

B 
1-AI2O3 
3-stal 15HM 

2- stop AgCu21Ni2Ti3+ (0, 20% obj.) 
czystych włókien węglowych b. 

Rys. 2.11. Ksztah oraz wymiary złączy do prób spajania spoiwami kompozytowymi objęto-
ściowymi: (AgCu21Ni2)Ti3/ włókna węglowe. 
Fig. 2.11. Shape and dimensions of joints for bond testing by using volume composite fil-
lers: (AgCu21Ni2)Ti3/ carbon fibres. 
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Próby spajania przeprowadzono w zgrzewarce dyfuzyjnej (punkt 2.5.). Wa-
runki procesu spajania oraz przyjęty cykl grzania i chłodzenia przedstawiono 
na Rys. 2.12. 

Wyjściowa grubość spoiwa kompozytowego (a tym samym i szerokość szczeli-
ny lutowniczej) była jednakowa dla wszystkich złączy i wynosiła —0,8 mm. 

1 2 0 0 

15min. 

1 5min. 
P a r a m e t r y p r o c e s u s p a j a n i a : 
T l = 1 1 7 3 K 
T p , = 6 7 3 K 
Jp2= 1 0 2 3 K 
t L = 5 m i n . 
D = 5 0 N 
p= 2.66*10 

Too 
C z a s , ( m i n , ) . 

"¡60 

Rys. 2.12. Przebieg 
procesu spajania złą-
czy ceramika- metal , 
spoiwami kompozy-
towymi objętościowy-
mi (AgCu21Ni2)Ti3/ 
włókna węglowe. 

Fig. 2.12. Cond i -
t ions of the braz ing 
process for jo in ing 
ceramic to me ta l by 
using volume compo-
site fi l lers (Ag-
Cu21Ni2)Ti3/ carbon 
fibres. 

2.8.1. Badania wytrzymałościowe i strukturalne złączy ceramiczno - metalowych 
spajanych spoiwami kompozytowymi objętościowymi: (AgCu21Ni2)Ti3/ włókna 
węglowe 

2.8.1.1. Wytrzymałość na ścinanie złączy ceramiczno - metalowych 

Wykonane złącza: model A (Rys. 2.1 la), poddano badaniom wytrzymałościo-
wym na ścinanie w zależności od objętościowego wypełnienia spoiwa włóknami 
węglowymi. Dla każdego przypadku, (tzn. osnowa spoiwa -I- 15, 20, 25, 30% obj. 
włókien węglowych) wykonano po 10 prób ścinania. Wyniki badań wytrzymało-
ściowych dla tych złączy przedstawiono w Tab. 2.8 oraz w formie zbiorczego wy-
kresu określającego wytrzymałość połączeń na ścinanie w funkcji objętościowej 
zawartości włókien węglowych w spoiwie kompozytowym: T= f(% obj. włókien 
węglowych) (Rys. 2.13). 

Na Rys. 2.13 widać, podobnie jak w przypadku złączy Al^Oj - stop FeNi42 
spajanych spoiwami kompozytowymi na bazie spoiwa aktywnego AgCuInTi z 
warstwowo ułożonymi czystymi włóknami węglowymi (punkt 2.7.1.1- Tab. 2.6) 
największą wytrzymałość (97,8MPa) otrzymano dla połączeń wykonanych przy 
użyciu spoiwa zawierającego 20% obj. włókien. Wytrzymałość ta jest o ok. 68% 
większa od wytrzymałości złączy spajanych konwencjonalnym spoiwem (Ag-
Cu21Ni2)Ti3 (58 MPa). 
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' ś ' ' ' '10 ' ' Vs' 20 2'5 30 3'5 
Objc tośc iowa z a w a r t o ś ć wt6k ien węg lowych [ObJ.«l. 

Rys. 2.13. Wytrzymałość na 
ścinanie złączy A1,0, - stop 
FeNi42 (Rys. 2.1 l a ) spaja-
nycłi spoiwem kompozyto-
wym: (AgCu21Ni2)Ti3/ 
włókna węglowe w zależno-
ści od objętościowej zawar-
tości włókien. 

Fig. 2.13. Shear strength 
of the A i p j - FeNi42 al-
loy joints (Fig. 2.11a) bra-
zed with volume composi-
te fillers: (AgCu21Ni2) -
Ti3/ carbon fibres. 

Wytrzymałość na ścinanie modelu złącza B. (Rys. 2 . l ib ) spajanego spoiwem 
(AgCu21Ni2)Ti3 oraz spoiwem kompozytowym objętościowym: (AgCu21Ni2)Ti3/ 
20% obj. włókien węglowycłi zamieszczono w Tab. 2.8. Dla tego modelu połącze-
nia uzyskano około 33% (116,6MPa) wzrost wytrzymałości w porównaniu do złą-
czy spajanych spoiwem niezawierającym włókien. 

Należy zaznaczyć, że w badanych modelach połączeń (Rys. 2.11), w czasie 
prób wytrzymałości na ścinanie pęknięcie następowało w części ceramicznej złą-
cza. Na uwagę zasługuje fakt, że w przypadku połączeń spajanych spoiwem (Ag-
Cu21Ni2)Ti3 pęknięcie przebiegało tuż przy powierzchni rozdziału ceramika/ spo-
iwo, co świadczy o znacznej koncentracji niekorzystnych naprężeń własnych w tej 
strefie połączenia. Natomiast w złączach wykonanych przy użyciu spoiw kompozy-
towych objętościowych pęknięcie następowało również w ceramice, ale większej 
odległości od tej powierzchni. 

Tabela 2.8. Wytrzymałość na ścinanie złączy ceramika - metal spajanych spoiwami kompo-
zytowymi objętościowymi: (AgCu21Ni2)Ti3/ 20% obj. włókien węglowych. 
Table 2.8. Shear strength of ceramic - metal joints brazed with volume composite filler: 
(AgCu21Ni2)Ti3/ 20 vol. % of carbon fibres. 

Model złącza 
Zawartość włókien 

węg lowych 
(% obj.) 

Tn ( M P a ) STn (MPa) 

B ( rys . 2.1 I b ) 0 87 ,3 5,5 87 , 3 ± 5 , 5 
stal 1 5 H M - A I 2 O 3 2 0 ( C f ) 116,6 9 ,9 1 1 6 , 6 ± 9 , 9 

T f , - ś r e d n i a w y t r z y m a ł o ś ć na ś c i n a n i e , S ^ - ś r e d n i b łąd k w a d r a t o w y w a r t o ś c i ś r e d n i e j . 

T - r z e c z y w i s t a w a r t o ś ć w y t r z y m a ł o ś c i na ś c i n a n i e . 
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2.8.1.2. Badania strukturalne 

Na Rys. 2.14 przedstawiono przykładowe mikrostruktury otrzymanycłi złą-
czy ceramiki tlenkowej Al^O^ ze stopem FeNi42 lub stalą 15HM, spajanych spo-
iwem kompozytowym objętościowym (AgCu21Ni2)Ti3/ 20% obj. czystych włó-
kien węglowych. 

a) b) 

k. * ' Al 

FeNi42 

Rys. 2.14. Przykładowe mikrostruktury złączy ceramiczno - metalowych: a) stop FeNi42 -
(AgCu21Ni2)Ti3/ 20% obj. czystych włókien węglowych - A i p , , (x250); b) stal 15HM - (Ag-
Cu21Ni2)Ti3/ 20% obj. czystych włókien węglowych - Al^O, (x250). 
Fig. 2.14. The microstructure of ceramic - metal joints: a) FeNi42 alloy - (AgCu21Ni2)Ti3/ 
20 vol. % of bare carbon fibres - A i p , (x250); b) 15HM steel - (AgCu21Ni2)Ti3/ 20 vol. 
% of bare carbon fibres - A l P j (x250). 

Dla połączeń tych także wykonano rozkłady liniowe pierwiastków, ze szcze-
gólnym uwzględnieniem ich roli w formowaniu się warstwy przejściowej spoiwo/ 
ceramika (s/c). 

W złączach FeNi42- Al^Oj spajanych spoiwem aktywnym (AgCu21Ni2)Ti3 
pierwiastkami tworzącymi warstwę przejściową s/c są: Ti, Ni i Fe oraz w niewiel-
kim stopniu Cu. Tytan i nikiel znajdował się w całym przekroju warstwy, nato-
miast Fe tworzył największe skupisko na powierzchni rozdziału spoiwo/ warstwa 
przejściowa. 
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W tych samych połączeniach spajanych spoiwem kompozytowym objętościo-
wym (AgCu21Ni2)Ti3/ 20% obj. czystych włókien węglowych w tworzeniu się 
warstwy przejściowej spoiwo/ ceramika udział brały Ti, Ni, Cu i w śladowych 
ilościach Fe. 

W badanych złączach spajanych spoiwem kompozytowym objętościowym, po-
dobnie jak w przypadku połączeń ceramiczno - metalowych wykonanych przy 
użyciu spoiw kompozytowych: stop AgCuInTi/ włókna węglowe ułożone warstwo-
wo ( punkt 2.8.1.2 ); widoczny jest znaczny spadek koncentracji tytanu w warstwie 
przejściowej spoiwo/ ceramika. Związane jest to z faktem, że bierze on prawdopo-
dobnie udział w tworzeniu warstw przejściowych spoiwo/ włókna węglowe. 

2.9. Badania współczynnika rozszerzalności liniowej a spoiwa (AgCu21Ni2)Ti3 
oraz spoiwa kompozytowego objętościowego stop (AgCu21Ni2)Ti3/ włókna 
węglowe 

Badanie współczynnika rozszerzalności liniowej a wykonano dla konwencjo-
nalnego spoiwa aktywnego (AgCu21Ni2)Ti3 oraz dla spoiwa kompozytowego na 
bazie tego stopu zawierającego 20% objętości czystych włókien węglowych. 

Konwencjonalne spoiwo jak i spoiwo kompozytowe w postaci past (przygo-
towanej wg punktu 2.3.3.) umieszczano w szablonach grafitowych i po wstępnym 
zagęszczeniu oraz wysuszeniu poddawano procesowi cieplnemu. Proces ten pro-
wadzono w zgrzewarce dyfuzyjnej UZD 001, a jego maksymalna temperatura była 
zbliżona do temperatury w jakiej prowadzono spajanie złączy ceramiczno - meta-
lowych przy użyciu badanych spoiw (Rys. 2.12). Pomiary współczynnika rozsze-
rzalności liniowej a konwencjonalnego spoiwa oraz spoiwa kompozytowego prze-
prowadzono na dylatometrze niemieckiej firmy Bahr w powietrzu, w zakresie 
temperatur: 293K ( ~ 20°C- temperatura otoczenia)- 873K (600°C). Prędkość grza-
nia i chłodzenia wynosiła ~ 5°C/ min. Wyniki z przeprowadzonych pomiarów 
zamieszczono w Tab. 2.9. 

Tabela 2.9. Wyniki pomiarów współczynnika rozszerzalności liniowej a . 
Table 2.9. The thermal expansion coefficient a of the composite brazing filler. 

Temperatura 

K(°C) 

Współczynnik rozszerzalności liniowej a (xlO'^K ') Temperatura 

K(°C) 
Spoiwo 

(AgCu21Ni2)Ti3 
Spoiwo kompozytowe: 

(AgCu21Ni2)Ti3/20% obj. czystych włókien 
węgłowycłi 

473 (200) 18,08 15,50 
573 (300) 18,19 16,26 
673 (400) 18,76 16,42 
773 (500) 19,63 16,84 
873 (600) 20,69 18,28 
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Przeprowadzone pomiary współczynnika a spoiwa zawierającego O i 20% obj. 
włókien węglowycli wykazały, że dodatek włókien obniżył wartość tego współczyn-
nika. Średnia wartość współczynnika a konwencjonalnego spoiwa aktywnego (Ag-
Cu21Ni2)Ti3 w zakresie temperatur 473- 873K wynosiła 19,07xl0-^Knatomiast 
w przypadku spoiw kompozytowych! zawierających 20% obj. włókien węglowych 
16,66xl0'''K '. (Zbliżone wartości współczynnika a spoiwa kompozytowego otrzy-
mano dla trzech kolejnych badanych próbek.) 

Analizując otrzymane wyniki z pomiarów współczynnika rozszerzalności linio-
wej a , należy zwrócić uwagę na fakt nieznacznej zmiany wartości współczynnika 
a spoiwa kompozytowego w porównaniu do konwencjonalnego spoiwa. Fakt ten 
świadczy, że w badanych próbkach spoiwa kompozytowego większy udział miały 
włókna węglowe skierowane prostopadle do kierunku pomiaru. Potwierdziły to 
przeprowadzone badania mikrostrukturalne próbek spoiwa kompozytowego: stop 
(AgCu21Ni2)Ti3/ 20 % obj. włókien węglowych. Przykładową mikrostrukturę prób-
ki spoiwa kompozytowego przedstawiono na Rys. 2.15. 

Jak już napisano w punkcie 1.4.5 włókna węglowe należą do grupy materiałów 
anizotropowych. W zależności od kierunku charakteryzują się one znacznymi róż-
nicami w wartościach takich właściwości fizycznych jak np. współczynnika rozsze-
rzalności liniowej a . Współczynnik a włókien węglowych w kierunku prostopa-
dłym do osi włókna jest znacznie większy (np. 10- cio krotnie [89-90]) niż wzdłuż 
jego osi. Zróżnicowanie w zależności od kierunku, wartości współczynnika a (jak 
i innych właściwości) włókien węglowych ma istotny wpływ na właściwości finalne-
go materiału kompozytowego. 

Rys. 2.15. Mikrostruktura próbki spo-
iwa kompozytowego objętościowego 
stop (AgCu21Ni2)Ti3/ 20 % obj. włó-
kien węglowych użyta do wyznaczenia 
współczynnika rozszerzalności linio-
wej a (x200). 
Fig. 2.15. The microstructure of the 
sample of volume composi te filler 
(AgCu21Ni2)Ti3/ 20 vol. % of bare 
carbon fibres used for measuring the 
thermal expansion coefficient (x200). 

2. 10. Analiza numeryczna stanu naprężeń własnych termicznych w 
złączach Al^Oj- stal 15HM spajanych spoiwem kompozytowym stop 
Ag-Cu-Ti/ 20% obj. włókien węglowych 

2.10.1. Obliczanie naprężeń własnych 

Do obliczeń naprężeń własnych termicznych, metodą elementów skończonych, 
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przyjęto kołowo symetryczny model połączenia ceramiki korundowej Al^Oj ze 
stalą 15HM spajany konwencjonalnym spoiwem (AgCu21Ni2)Ti3 i spoivem kom-
pozytowym (AgCu21Ni2)Ti3/ 20% obj. włókien węglowycłi. Kształt i wymiary ana-
lizowanego modelu przedstawiono na Rys. 2.16. Scharakteryzować możra go jako 
doczołowe połączenie walca ceramicznego z walcem metalowym poprze: warstwę 
spoiwa. 

Przyjęcie do analizy numerycznej naprężeń własnych (termicznych) kołowo 
symetrycznego modelu połączenia podyktowane było koniecznością ograniczenia 
wpływu ksztahu złącza na poziom i rozkład naprężeń własnych. Wiadonym jest, 
że połączenia o przekroju prostokątnym charakteryzują się występowariem kon-
centracji naprężeń w narożach wywołanej karbem geometrycznym. Utrudnia to 
analizę naprężeń wynikających tylko, w badanym przypadku, ze zmian właściwo-
ści spoiwa. Dodatkowo, wykorzystanie symetrii modelu kołowego, w przeciwień-
stwie do modelu płaskiego, pozwala na znaczne zwiększenie liczby elementów i 
węzłów siatki, co umożliwia łatwiejsze i dokładniejsze modelowanie naprężeń w 
złączu, zwłaszcza w obszarze spodziewanej ich największej koncentracji 

Z 
T 

oe 

00 

0.3 

R 

Rys. 2.16. Kształt i wymiary spajane-
go złącza (ceramika - spoivo - me-
tal), dla którego dokonano analizy 
numerycznej naprężeń własrych ter-
micznych: 1) ce ramika A^O, ; 2) 
spoiwo konwencjonalne /(Ag-
Cu21Ni2)Ti3/ lub spoiwo kompozy-
towe /stop Ag-Cu-Ti/ 20% obj. włó-
kien węglowych/; 3) stal 15HM. 
Fig. 2.16. Geometry of the ceramic 
to metal joint used for FEM calcu-
lations of thermal residual stresses: 
1)A1203; 2) (AgCu21Ni2)7i3 filler 
or composite filler (AgCu21Vi2)Ti3/ 
20 vol. % of ca rbon fibres 15HM 
steel. 

Do analizy rozkładu i poziomu naprężeń własnych termicznych, dla przyjętego 
modelu połączenia, zastosowano numeryczny program metody elementów skoń-
czonych "TSP" opracowany na Politechnice Warszawskiej w Instytucie Tecłnologii 
Materiałów. Program ten pozwala na analizę naprężeń w konstrukcjach osiowo 
symetrycznych w zakresie termo-sprężysto-plastycznym [41,43,53,103-104. 

Analizę numeryczną stanu naprężeń w badanym modelu połączenia przepro-
wadzono przy następujących założeniach: 
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a) materiały w przyjętej analizie wykazują właściwości izotropowe, 
b)w analizowanych materiałach zachodzą zjawiska w zakresie termo- spręży-

sto- plastycznym, 
c) odkształcenia w materiałach opisywane są zależnościami z zakresu liniowej 

teorii sprężystości i małych odkształceń plastycznych, 
d)własności materiałów przyjęte w analizie (współczynnik rozszerzalności li-

niowej a , moduł Younga E, granica plastyczności Re) są liniową lub kwadratową 
funkcją temperatury, 

e) zachowanie plastyczne materiału opisano równaniami teorii plastycznego 
płynięcia, przyjmując warunek plastyczności Hubera-Mises'a, 

f) założono, że nie występuje gradient temperatury w spajanych materiałach. 

iimmm 
nrnATfn Rys. 2.17. Siatka elementów skończonych 

dla kołowo symetrycznego modelu złącza 
Al.Oj- spoiwo- stal 15HM (C- S- M). 
Fig. 2 .17. Configuration (finite elements 
grid) used during F E M calculations. 

Z uwagi na symetrię osiową do obli-
czeń wzięto połowę założonego modelu. 
Podzielony on został na 2408 trójkątnych 
elementów połączonych ze sobą w 1262 
węzłach. Utworzoną w ten sposób siatkę 
elementów skończonych przedstawiono na 
Rys. 2.17. Siatka została zagęszczona w 
obszarze spodziewanej koncentracji na-
prężeń w ceramice tj. przy zewnętrznej 

powierzchni walcowej oraz w pobliżu linii połączenia ceramika/ metal. Właściwo-
ści materiałów do analizy naprężeń własnych określone są przez: współczynnik 
rozszerzalności liniowej a , moduł Younga E, granicę plastyczności Re oraz liczbę 
Poissona v. Dane dla stali 15 HM oraz ceramiki Al^Oj przyjęto z [105-107]. Z 
uwagi na brak kompletnych danych dla badanych spoiw, przyjęto dla spoiwa 
(AgCu21Ni2)Ti3 dane (E, Re i v) takie jak dla lutu 72Ag-28Cu [104]. Dla spoiwa 
kompozytowego objętościowego współczynnik rozszerzalności liniowej a wyzna-
czono eksperymentalnie (punkt 2.9), natomiast moduł Younga E oraz stałą 
Poissona przyjęto szacunkowo na podstawie [73,89-90,108-109]. 
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Dla uproszczenia obliczeń założono, że spoiwo kompozytowe wykazuje wła-
ściwości izotropowe. Jednak przy analizie stanu naprężeń w badanych połącze-
niach pamiętano, że kompozyty wzmacniane włóknami krótkimi (zarówno ze wzglę-
dów technologicznych procesu ich otrzymywania jak i zmienności ich właściwości 
(np. E i a ) wynikającej z kąta pomiędzy kierunkiem obciążenia materiału kompo-
zytowego a średnim kierunkiem ułożenia włókien) mogą mieć właściwości anizo-
tropowe. Z danych literaturowych [82,108] dotyczących pomiaru modułu Younga 
wynika, że w kompozytach wzmacnianych włóknami krótkimi ułożonymi w sposób 
dowolny, wielkość E nie jest wartością średnią wynikającą z reguły mieszanin, 
gdzie można byłoby przyjąć, że rozkład włókien jest średni- tzn. taka sama ilość 
włókien położona jest w kierunku prostopadłym jak i w równoległym do założo-
nej osi. Znaczny spadek wartości modułu Younga (np. wg [73,89-90] wartość mo-
duhi Younga kompozytu wzmacnianego krótko pociętymi włóknami węglowymi 
wynosiła 110 GPa, przy wartości E czystej osnowy (Cu) 137 GPa i wartości E dla 
włókien w kierunku równoległym oraz prostopadłym do ich osi odpowiednio: 
200 GPa i 20 GPa) można tłumaczyć przewagą ilości włókien ułożonych prostopa-
dle do osi obciążenia, a także efektem dekohezji w warstwie przejściowej włókno 
- osnowa oraz porowatością kompozytu. W oparciu o przytoczone rozważania do 
obliczeń naprężeń w złączach przyjęto wartości modułu Younga spoiwa kompozy-
towego zgodnie z danymi przedstawionymi na Rys. 2.18. Z wyjątkiem liczby Pois-
sona, którą przyjęto jako stałą niezależnie od temperatury, pozostałe wielkości 
były kwadratową lub liniową funkcją temperatury. 

Warunki obciążenia modelu wynikają z procesu jego spajania. Głównym czyn-
nikiem, a zarazem generatorem naprężeń w złączu jest energia cieplna procesu. 
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Rys. 2.18. Z m i a n a modułu 
Younga spoiwa konwencjo-
nalnego (AgCu) oraz spoiwa 
kompozytowego (AgCuTi / 
2 0 % obj. włókien węglo-
wych) w zależności od tem-
peratury. 
Fig. 2.18. Variat ion of 
Y o u n g ' s modu lus with 
t e m p e r a t u r e for convent io-
nal brazing filler and compo-
site filler (AgCu21Ni2)Ti3/ 
20 vol. % of carbon fibres. 
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Przyjęto więc, że naprężenia własne generowane są w złączu w czasie jego chło-
dzenia od temperatury krzepnięcia lutu (720°C /997K/) do temperatury otoczenia 
(20''C/293K/). Z uwagi na nieliniowy charakter zmiany właściwości materiałów 
przy obniżaniu temperatury cały jej zakres podzielony został na 27 kroków tempe-
raturowych (w zakresie temperatur 720° - 500°C /997 - 723K/ co 20"C /293Ky, a 
pozostałe co 30°C /303K/) i analizę prowadzono na drodze przyrostowego obli-
czania naprężeń w poszczególnych krokach temperaturowych. Dokładność obli-
czeń wynosiła 0,0005. 

2.10.2. Obliczenia numeiyczne naprężeń własnych termicznych 

W wyniku obliczeń numerycznych otrzymano mapy rozkładu naprężeń wła-
snych termicznych oraz liczbowe wartości naprężeń w środkach ciężkości elemen-
tów. Program umożliwił otrzymanie wyników dla następujących składowych stanu 
naprężenia: naprężenie osiowe ( o j , naprężenie promieniowe (o^), naprężenie 
obwodowe ( o j , naprężenie styczne (i^), naprężenie główne maksymalne 
naprężenie główne minimalne (o^in)- Ponadto uzyskano wartości przemieszczeń 
oraz składowej plastycznej odkształcenia dla węzłów siatki. 

Do analizy niezawodności pracy konstrukcji (materiału, połączenia) przyjęto 
najbardziej odpowiednią, sprawdzoną hipotezę wytrzymałościową [32,43,103,110]. 

W przypadku materiałów kruchych (ceramika, beton, szkło itp.) zalecana jest 
hipoteza Mohr'a, opisana zależnością [110]: 

% = ^MAX - k X (2 .1 ) 

gdzie: 
Gj, - naprężenie zastępcze, a ^ ^ , a^,^ - maksymalne i minimalne naprężenie 
k - Rr/Rd - stosunek bezwzględnych wartości wytrzymałości materiału na 

rozciąganie (Rr) i na ściskanie (Rd). 
W przypadku ceramiki stosunek Rr/Rd wynosi ~ 1/6+1/8, a więc człon 

(k X A ,̂̂ ) ma niewielką wartość. Można więc bez popełnienia błędu przyjąć, że o 
wytężeniu połączenia decydują największe naprężenia rozciągające występujące w 
ceramice (Naprężenia w metalu nie są niebezpieczne, z uwagi na jego wyso-
ką z reguły plastyczność.) W analizie niezawodności połączeń ceramika - metal 
(szczególnie połączeń płaskich /doczołowych/) zamiast naprężeniem głównym 
maksymalnym można posługiwać się także równoważną mu składową naprę-
żenia osiowego o^. Badania [32,43,103] wykazały dużą zgodność kierunku i warto-
ści naprężeń głównych z naprężeniami o^ w ceramice, w obszarze ich naj-
większej koncentracji. Ma to szczególne znaczenie przy analizach eksperymental-
nych, gdyż składową o^ można stosunkowo łatwo mierzyć i na tej podstawie wnio-
skować o wytężeniu w próbce [103-104], 

Numeryczne obliczenia naprężenia głównego maksymalnego 
też równoważnej mu składowej naprężenia osiowego a^ (SZZ) wykazały, że w 

http://rcin.org.pl 
55 

http://rcin.org.pl


Opracowanie spoiwa konipizytowego... 

analizowanym modelu połączenia Al^Oj- stal 15HM spajanym konwencjonalnym 
spoiwem jak i spoiwem kompozytowym największe spiętrzenie naprężeń występu-
je w tym samym obszarze złącza. Maksymalne dodatnie (rozciągające) naprężenia 
SI (Rys. l A i Rys. 3A- zał. A) czy SZZ (Rys. 2A i Rys. 4A- zał. A) występują w 
elemencie ceramicznym w niewielkiej odległości od linii spojenia (ceramika/ spo-
iwo) na powierzchni walcowej modelu. Miejsce to jest obszarem największej kon-
centracji naprężenia w ceramice co oznacza, że jeśli naprężenia przekroczą tam 
dopuszczalną wartość wytrzymałości ceramiki na rozciąganie to istnieje duże praw-
dopodobieństwo, że właśnie w tym obszarze pojawi się pęknięcie i zapoczątkowa-
ny zostanie proces jego rozchodzenia się w materiale. 

W modelu połączenia Al^Oj - spoiwo konwencjonalne - stal 15HM naprężenie 
główne maksymalne a ^ ^ (SI) osiągnęło najwyższą wartość 117,5MPa w punkcie 
o współrzędnych r = 3,983 mm i z = 0,041 mm (współrzędne te określają środek 
ciężkości elementu dla którego liczone są naprężenia). W przypadku modelu złą-
cza spajanego spoiwem kompozytowym ekstremalna wartość naprężenia cr^^^, w 
tym samym punkcie, wynosiła 101,2MPa (Rys. 2.19). W analizowanym obszarze 
połączenia naprężenia osiowe a^ (SZZ) osiągnęły zbliżone wartości (Rys. 5A-
Zał.A). 

M 

R= 3.983, 

R 

i.O - 2 . 5 - 2 . 0 - i . 5 - I ' . O - 0 . 5 0 . 0 0 . 5 1.0 1.5 
W s p ó ł r z ę d n a Z ( m n n ) . 

Rys. 2.19. Przebiegi zmian naprężenia SI dla modelu złącza A1,0,- stal 15HM spaja-
nego spoiwem konwencjonalnym jak i spoiwem kompozytowym; wzdłuż osi Z dla stałej 
odległości: R = 3,983 mm. 
Fig. 2.19. Residual principal stress o ^ ^ - SI in A l ^ j - 15HM steel joint produced using co-
nventional filler (*) as well composite filler (— ); along Z axis for R=3 .393 mm. 
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Na Rys. 6A (zał. A) przedstawiono rozkłady naprężeń o^ (SZZ) dla modelu 
złącza spajanego konwencjonalnym spoiwem i spoiwem kompozytowym; wzdłuż 
osi R dla stałej odległość Z = 0,014 mm. Rozkłady naprężeń a^ przedstawione na 
Rys. 6A (zał. A) wskazują na występowanie naprężeń rozciągających na powierzchni 
ceramiki i naprężeń ściskających wewnątrz ceramiki. Spowodowane jest to po-
wstaniem momentu zginającego element ceramiczny w wyniku większego niż w 
ceramice skurczu promieniowego i obwodowego elementu metalowego w czasie 
chłodzenia złącza. W wyniku jego oddziaływania, po zakończonym procesie chło-
dzenia, elementy połączenia uległy deformacji. 

Pozostałe składowe stanu naprężenia: a^, T^^' ^ t ^^^^ naprężenie główne mi-
nimalne nie miały istotnego (większego) wpływu na wytężenie elementu ce-
ramicznego, a tym samym całego połączenia. 

Naprężenia a^ było ujemne w ceramice (ściskanie), a jego maksymalne warto-
ści bezwzględne były niższe od analizowanych powyżej naprężeń głównych maksy-
malnych CT^̂ .̂ Dodatkowo naprężenie to na samej powierzchni zewnętrznej było 
bliskie zeru. Nie miało więc udziału w kreowaniu naprężeń głównych maksymal-
nych o^^j^ jak i minimalnych Również naprężenie obwodowe a^ oraz naprę-
żenie główne minimalne a^j^^ (stanowiące parę o zbliżonym rozkładzie w elemen-
cie ceramicznym) były ujemne w ceramice. Osiągnęły one najniższe wartości we-
wnątrz ceramiki blisko linii połączenia z metalem. Naprężenie styczne x̂ ;̂ W^o 
dodatnie w ceramice (rozciąganie), ale ze względu na swój bardzo niski poziom 
nie było także dominującą składową w złączu. 

W Tab. 2.10. zebrano wyniki obrazujące ekstremalne wartości wszystkich skła-
dowych stanu naprężenia w elemencie ceramicznym dla analizowanego modelu 
połączenia spajanego spoiwem konwencjonalnym jak i kompozytowym. 

Tabela 2.10. Ekstremalne wartości naprężeń własnych w elemencie ceramicznym połączeń 
Al,Oj-stal 15HM obliczone metodą elementów skończonych. 
Table 2.10. Maximum values of residual stresses calculated within ceramic of the A ^ O j -
15HM steel joints, using F E M . 

Model Naprężenie (MPa) 

^z R̂Z. o 
MIN 

Spoiwo 
konwencjonalne 

115,7 
68,7 

117,5 -64,1 -65,1 36,3 -106,1 

Spoiwo 
kompozytowe 

97,8 
58,8 

101,2 -60,4 -61,5 32,2 -91,4 

W przypadku naprężenia a^ podano dwie wartości: górną odnoszącą się do 
miejsca koncentracji tego naprężenia przy zewnętrznej powierzchni części cera-
micznej i dolną odnoszącą się do obszaru koncentracji w narożu przy linii połą-
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czenia ze stalą. Naprężenie promieniowe a^ podaje najwyższe bezwzględne war-
tości występujące w ceramice przy linii połączenia ze stalą (w przekroju z= 0,014 
mm), podobnie jak naprężenie minimalne Naprężenie styczne określone 
jest dla najwyższej jego wartości występującej w ceramice w przekroju z= 0,014 
mm podobnie jak naprężenie minimalne a^,^. Dla naprężenia a.̂  podano maksy-
malną bezwzględną wartość naprężenia, która występuje w ceramice blisko linii 
spojenia (z= 0,014 mm). 

Jak już zaznaczono do analizy porównawczej wytrzymałości termomeclianicz-
nej połączenia Al^Oj- stal 15HM spajanego spoiwem aktywnym (AgCuTi) bądź 
też spoiwem kompozytowym (stop AgCuTi/ 20% obj. włókien węglowych) przyję-
to naprężenie główne maksymalne a ^ ^ (SI). Z przedstawionych wyników widać, 
że w modelu złącza spajanym spoiwem kompozytowym maksymalna wartość na-
prężenia G ^ ^ (w ceramice, w miejscu jego największej koncentracji) była ~ 14% 
mniejsza (101,2 MPa) niż w przypadku złącza z tradycyjnym spoiwem (117,5 MPa) 
(Rys. 2.19 - 2.20). 

Zmniejszenie poziomu niebezpiecznych (rozciągających w ceramice) naprę-
żeń własnych termicznych ma istotny wpływ na zwiększenie wytrzymałości i nieza-
wodności połączenia ceramika - metal. 

Jest sprawą oczywistą, że nawet niewielkiej wartości naprężenie zewnętrzne 
(od obciążeń mechanicznych lub cieplnych) doprowadzi do zniszczenia połącze-
nia jeżeli poziom naprężeń własnych jest w nim wysoki oraz, że gdy stan analizo-
wanych naprężeń jest niski, złącze może przenieść znacznie wyższe obciążenia. 
Jest oczywistym także, że stan naprężeń własnych termicznych w złączach cerami-
ka-metal wpływa bezpośrednio na ich wytrzymałość zarówno na rozciąganie, ści-
skanie, ścinanie, zginanie czy kombinację tych obciążeń. Jak wspomniano wcze-
śniej najistotniejsze, z punktu widzenia wytężenia połączeń ceramika- metal są 
rozkład i poziom rozciągających naprężeń własnych w części ceramicznej. Zatem 
jeżeli analiza porównawcza stanu naprężeń własnych wykazuje obniżenie wartości 
maksymalnych naprężeń własnych w ceramice (w miejscu ich największej koncen-
tracji) to powinno to mieć swoje odzwierciedlenie w postaci wzrostu wytrzymało-
ści złącza, niezależnie od tego jakiego rodzaju badania wytrzymałościowe zastosu-
jemy. Zmniejszenie poziomu naprężeń własnych w badanym modelu połączenia, 
spajanym spoiwem kompozytowym, wynika m.in. z obniżenia wartości współczyn-
nika rozszerzalności liniowej a spoiwa kompozytowego, co prowadzi do złagodze-
nia przejścia pomiędzy współczynnikami a łączonych materiałów. 
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Rys. 2.20. Przebiegi zmian naprężenia o ^ ^ - SI (wzdłuż osi Z dla stałej odległości R = 3,983 
mm; w miejscu jego największej koncentracji) dla modelu złącza Al^O^- stal 15HM spaja-
nego spoiwem konwencjonalnym jak i spoiwem kompozytowym. 
Fig. 2.20. Residual principal stress SI in A l ^ j - 15HM steel joint brazed with co-

nventional filler (*) as well composite filler ( • ) ; along Z axis for R=3.393. The area of the 
biggest concentrat ion of residual principal stress. 

3. PODSUMOWANIE 

Przeprowadzone badania własne wykazały, że podwyższenie wytrzymałości lu-
towanych połączeń ceramiczno-metalowych można osiągnąć przez zastosowanie 
spoiw kompozytowych złożonych ze stopu aktywnego AgCuTi oraz włókien wę-
glowych. Wykonano zatem próby spajania ceramiki Al^Oj ze stopem FeNi42 i 
ceramiki AI^Oj ze stalą 15HM przy użyciu nowo opracowanych spoiw kompozyto-
wych. Zastosowane spoiwa różniły się między sobą składem chemicznym osnowy 
metalicznej oraz sposobem rozmieszczenia włókien. Materiałem wzmacniającym 
były pocięte na odcinki 1-2 mm włókna węglowe czyste lub pokryte warstwą niklu 
o grubości ~ 1 |am. Wykonano spoiwa kompozytowe z charakterystycznym war-
stwowym ułożeniem włókien w osnowie jak i z włóknami rozmieszczonymi równo-
miernie w całej objętości osnowy. Udział objętościowy włókien węglowych (czy-
stych lub pokrywanych niklem) wynosił w tych spoiwach odpowiednio: 15, 20, 25, 
30% obj. 
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W przypadku połączeń Al.,03 - stop FeNi42 spajanycłi spoiwami kompozyto-
wymi o cłiarakterze warstwowym (AgCuInTi/ włókna węglowe) największą wy-
trzymałość uzyskano dla spoiw zawierających 20% obj. czystych włókien węglo-
wych. Wytrzymałość ta była o ~ 62% wyższa od wytrzymałości złączy spajanych 
konwencjonalnym spoiwem AgCuInTi /CBl/. W analogicznym modelu połącze-
nia, spajanym spoiwem kompozytowym objętościowym (AgCu21Ni2)Ti3/ 20 %obj. 
czystych włókien węglowych, otrzymano zbliżony ( ~ 68%) wzrost wytrzymałości 
złączy na ścinanie w porównaniu do wytrzymałości połączeń wykonanych przy 
użyciu spoiwa(AgCu21Ni2)Ti3. 

Dla modelu złącza stal 15HM - Al^Oj wykonanym przy użyciu spoiwa kompo-
zytowego objętościowego otrzymano ~ 33% wzrost wytrzymałości na ścinanie w 
porównaniu do wytrzymałości połączeń wykonanych konwencjonalnym spoiwem 
(AgCu21Ni2)Ti3. 

Według badań własnych optymalna zawartość włókien węglowych (czystych 
jak i pokrytych niklem) wynosiła ~ 20% obj. Wartość ta zapewniała pełne związa-
nie włókien z osnową oraz ich równomierne rozłożenie w spoiwie kompozyto-
wym. 

Wykonane badania strukturalne oraz badania rozkładów liniowych i powierzch-
niowych pierwiastków w złączach wykazały, że dodatek włókien węglowych ma 
znaczący wpływ na formowanie się warstwy przejściowej spoiwo- ceramika - war-
stwy nadającej połączeniu określoną wytrzymałość. 

Przeprowadzona analiza numeryczna naprężeń wykazała, że w modelu złącza 
(AI2O3- stal 15HM) spajanym spoiwem kompozytowym maksymalna wartość na-
prężenia głównego maksymalnego (w ceramice, w miejscu jego największej 
koncentracji) była o ~ 14% mniejsza (101,2 MPa) niż w przypadku złącza z trady-
cyjnym spoiwem (117,5 MPa), co potwierdza przyjętą tezę. (Naprężenie główne 
maksymalne a ^ ^ (SI) przyjęto do analizy porównawczej wytrzymałości termo-
mechanicznej połączeń). Zmniejszenie poziomu niebezpiecznych (rozciągających 
w ceramice) naprężeń własnych termicznych ma istotny wpływ na zwiększenie 
wytrzymałości i niezawodności połączenia ceramika - metal. Zmniejszenie pozio-
mu naprężeń własnych, w badanym modelu połączenia, spajanym spoiwem kom-
pozytowym, wynika m.in. z obniżenia wartości współczynnika rozszerzalności 
liniowej a spoiwa kompozytowego, co prowadzi do złagodzenia przejścia pomię-
dzy współczynnikami a łączonych materiałów. 

4. WNIOSKI 

Na podstawie przeprowadzonych badań przedstawiono następujące wnioski: 
Możliwe jest otrzymanie złączy Al^Oj - stop FeNi42 lub stal 15HM przy użyciu 

nowo opracowanych spoiw kompozytowych: włókna węglowe - stopy AgCuTi, 
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charakteryzujących się dobrą wytrzymałością na ścinanie, wyższą średnio o około 
60% od wytrzymałości złączy spajanych spoiwami konwencjonalnymi. 

Wytrzymałość spoiwa kompozytowego, a zatem i złączy uzyskanych przy jego 
użyciu, zależna jest od ilości włókien w kompozycie. Optymalna ilość włókien, 
(zarówno czystych jak i pokrytych niklem) wynosiła 20% obj. 

Uzyskany efekt znacznego wzrostu wytrzymałości złączy A1,0, - stop FeNi42 
lub stal 15HM spajanych spoiwami kompozytowymi: AgCuTi / włókna węglowe 
można tłumaczyć zmniejszeniem poziomu naprężeń własnych termicznych w złą-
czach. Jest to wynikiem m.in. zmniejszenia współczynnika rozszerzalności cieplnej 
a spoiwa kompozytowego. 

Dodatek włókien węglowych ma znaczący wpływ na formowanie się warstwy 
przejściowej spoiwo / ceramika. Uzyskany wzrost wytrzymałości złączy spajanych 
spoiwami kompozytowymi jest wynikiem nie tylko zmniejszenia poziomu naprę-
żeń własnych w tych złączach, ale również wynika z możliwości uzyskania warstwy 
przejściowej ceramika/ spoiwo o odpowiedniej, jednorodnej mikrostrukturze i o 
odpowiedniej grubości. 
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STUDIES OF COMPOSITE BRAZING MATERIAL FOR 
ALUMINA CERAMIC TO METAL JOINING 

Summary 

The paper presents the results of experiments on brazing Al^Oj oxide cera-
mics to metals (FeNi42 alloy and 15HM steel) using newly developed composite 
fillers: AgCuTi alloy / carbon fibres. The fillers used in the experiment differed 
from one another in the chemical composition of the matrix and the distribution 
of the fibres. The matrix of the brazes examined was the active braze in the form 
of 0.1mm thick foil with the chemical composition: 72.5%Ag; 19.5%Cu; 5% In; 
3%Ti (wt. %) or a paste prepared based on the (AgCu21Ni2)Ti3 alloy. The 
reinforcing material consisted of 1-2 mm long carbon fibres, bare or nickel co-
ated. The volumetric percentage of the carbon fibres (bare as well as nickel 
coated) in these fillers was: 15, 20, 25, and 30 vol. %. The experiments have 
shown that the addition of short carbon fibres to an AgCuTi- based active brazing 
alloy resulted in up 60% improvement in shear joint strength of brazed joints 
between alumina ceramics and metal. The optimum fibre volume fraction in the 
brazing material was 20 vol. %. This improvement is attributed to the reduction 
of the thermal expansion coefficient and microstructural simplification of the 
alumina/braze interface. The effect of decreasing of thermal expansion coeffi-
cient of the composite filler on the state (magnitude and distribution) of thermal 
stresses and the shear strength of ceramic/metal joints have been examined using 
finite element modelling calculations and direct experiments. The results of cal-
culations stresses have shown that the level of the residual stresses decreases as 
the thermal expansion coefficient of composites decreases. This reduction in the 
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stresses level can explain the increase of the strength of the ceramic/metal joints 
brazed using the composite filler (AgCuTi/ carbon fibres) compared to the joints 
brazed with the conventional filler. The presence of carbon fibres has also a 
significant effect on the microstructure and thickness of the braze/ceramic inter-
face. Therefore, the use of carbon fibres as the elements reinforcing the conven-
tional brazing fillers enables us to modify the braze/ceramic interface, which is 
very important since this layer determines the strength of the joint. 
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Załącznik A 

Wyniki numerycznych obliczeń naprężeń własnych 
termicznych w złączach Al^Oj - stal 15HM 

spajanych lutem konwencjonalnym AgCuTi 
oraz spoiwem kompozytowym stop AgCuTi/20% obj. 

włólden węgłowych 
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Rys. lA. Rozkład naprężenia SI dla modelu złącza Al^Oj- spoiwo konwencjonalne-
stal 15HM. 
F i g . lA. Distribution of principle stress a ^ ^ - SI in Al^Oj- conventional filler- 15HM steel 
joint. 
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Rys. 2A, Rozkład naprężenia a^.- S Z Z dla modelu złącza Al.Og- spoiwo konwencjonalne-
stal 15HM. 
Fig. 2A. Distribution of normal stress o^- S Z Z in AI2O3- conventional filler- 15HM steel 
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Rozkład naprężenia SI dla modelu złącza Al,Oj- spoiwo kompozytowe - stal 

Distribution of principle stress a,^^- SI in A1,0,- composite filler- 15HM steel jo-
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Rozkład naprężenia o^- S Z Z dla modelu złącza Al^O,- spoiwo kompozytowe - stal 

Distribution of normal stress a^- S Z Z in Al^Oj- composite filler- 15HM steel jo-
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Fig. 5A. Residual normal stress - S Z Z in Al^Oj- 15HM steel joint produced using co-
nventional filler(*) as well composite filler ( • ) ; along Z axis for R = 3.983 mm. 
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Fig. 6A. Residual normal stress a^. - S Z Z in Al^Oj- 15HM steel joint produced using co-
nventional filler(*) as well composite filler ( • ) ; along R axis for Z = 0.014 m m . 
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E lek t ron icznych - p rowadzen ie badan n a u k o w y c h i prac badawczo-
r o z w o j o w y c h do tyczących : t e c h n o l o g i i o t r z y m y w a n i a i e fek tywnego 
wykorzystania mater ia łów elektronicznych. 

Działania te dotyczą następujących materiałów i zastosowania ich w 
podzespołach: materiały i związki półprzewodnikowe (Si, GaAs, GaP, InAs, 
InP); epitaksjalne wars twy półprzewodnikowe (Si, GaAs, GaP, InP, GaAsP, 
InGaAs, InGaAsP, InGaAlP, GaAlAs, InAIAs); materiały laserowe (YAP, YAG: 
Nd, Er, Pr, Ho, Tm, Cr); epitaksjalne wars twy YAG; materiały elektrooptyczne 
i p i e z o e l e k t r y c z n e ( k w a r c , L iNbOg, LiTaOg, Li^B^O^); m a t e r i a ł y 
optoelektroniczne i niel iniowe (CaF^, BaF^, boran baru BBO); materiały 
podłożowe pod wysokotemperaturowe warstwy nadprzewodzące (SrLaGaO^, 
SrLaAlO,, CaNdAlO,, NdGaOg); materiały i kształtki ceramiczne ( M Ą , Y Ą , 
ZrOj, SigNJ; szkła o zadanych charakterystykach spektralnych i aktywne 
włókna świa t łowodowe i obrazowody; kompozyty metalowo-ceramiczne; 
złącza zaawansowanych materiałów ceramicznych (SigN^, AIN) i kompozytów 
z metalami; kompozyty metalowe i czyste metale (Ga, In, Al, Cu, Zn, Ag, 
Sb); pasty do układów hybrydowych; diody Schottky'ego, tranzystory FET 
i HEMT; laser-y, f o t o d e t e k t o r y ; f i l t r y i rezona to ry z akus tyczną falą 
powierzchniową; maski ch romowe do fotol i tograf i i . 

Instytut wykonuje usługi w zakresie technologi i HI-TECH takich jak: 
fo to l i togra f ia , e lek t rono l i tograf ia , osadzanie c ienkich wars tw , obróbka 
termiczna oraz charakteryzacja materiałów (spektrometria mas i Móssbauera, 
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