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Elektroliza wody jest jednym z gléwnych Zrdodet pozyskiwania wodoru planowanego do
czeSciowego zastgpienia przetworéw ropy naftowej w komunikacji. Wykorzystanie na
elektrody wysokoaktywnych amorficznych powtok z udzialem Ni i Mo znaczgco podniosto
efektywnos¢ procesu. Osadzanie takich powtok prowadzone jest najczesciej z wykorzystaniem
techniki reaktywnego rozpytania magnetronowego tarcz metalicznych z wudziatem
wspomnianych pierwiastkéw w mieszaninie argonu i metanu. W rezultacie, w zalezno$ci od
skladu tarcz oraz parametrow procesu mozliwe jest uzyskanie powlok amorficznych
o budowie jednorodnej lub nano-kompozytowej. W tym drugim przypadku konieczne jest
stosowanie zwiekszonych udziatéw CH, w gazie roboczym, co ostatecznie prowadzi do
wzrostu powloki zbudowanej z amorficznych nano-pretow o przewadze skladnikéw
metalicznych w osnowie z amorficznego wegla. Obrébka cieplna tych warstw, taka jak
stosowana przy krystalizacji szkiel metalicznych powinna prowadzi¢ do wytworzenia nano-
krystalicznej mikrostruktury kompozytowej, co jednak nie jest jak dotagd zbadane. W obecnej
pracy przeprowadzono eksperyment z osadzaniem powtok nano-kompozytowych
z wykorzystaniem stanowiska magnetronowego z tarcz ze stali Fe69Cr18Nil1Mo2 (316L) oraz
z tarcz Ni20Mo w mieszaninie argonu i CH4 (szerzej opisane w pracach [1,2]). Obserwacje
metodg transmisyjnej mikroskopii elektronowej (TEM) mikrostruktury prowadzone na
zgtadach réwnoleglych i prostopadlych do powierzchni wykazaty, ze powloki o najnizszej
zawartos$ci wegla (15 % at. C) cechuje jednorodna budowa amorficzna, podczas gdy przy
srednich i duzych zawartosciach tego pierwiastka (38 % at. oraz 74 % at. C) narastaty one
wilasnie odpowiednio w postaci zdegenerowanych, lub prawie doskonatych pretéw
metalicznych w osnowie weglowej. Eksperymenty in-situ TEM wykazaly, Ze grzanie
jednorodnych nano-kompozytowe powtok powoduje ich krystalizacje juz w ~400 °C. Z kolei
obserwacje TEM oraz analiza dyfrakcji elektronowych pozwolily na stwierdzenie, Ze proces
ten prowadzi do wytworzenia weglikéw jak FesClub ¢-NisC (stopowanych Cr), o wielko$ci <20
nm ($rednio ¢ ~10 nm).

Stowa kluczowe: powloki NiMo/C, mikrostruktura, TEM.
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Electrolysis of water is one of main source of hydrogen, which is planned to substitute the
petroleum derived fuels in product transport and communication. Using of highly catalytically
active coatings with the Ni and Mo significantly raised the efficiency of this process. Their
deposition is usually perform with the magnetron stand equipped with metallic targets
spattered in reactive mixture of the argon and methane. As a result, depending on the
chemical composition of the targets and magnetron process parameters it is possible to obtain
either homogenous or composite metal/carbon amorphous coatings. In the latter case it is
necessary to work with higher ratio of CH, in the reactive gas, what results in development of
nano-metallic rods immersed in carbon matrix. Heat treatment, comparable to that applied
in case of crystallization of metallic glasses, should results in development of nano-crystalline
composite microstructure, what was not investigated as yet. The present experiments covered
magnetron deposition of nano-composite coatings from Fe69Cr18NillMo2 (316L) and
Ni20Mo targets reactively sputtered in argon with CHs mixture. TEM investigation performed
on cross-section and plan-view FIB lamellas revealed, that the coatings having lower carbon
content (15 % at. C) presented homogenous amorphous microstructure, while the ones having
intermediate and high content of this element (38 % at. and 74 % at. C) were growing in the
form of degenerated or perfect metallic rods immersed in the amorphous matrix. In-situ TEM
experiments showed that heating of investigated homogenous amorphous coatings resulted
in their crystallization already at ~400 °C. The analysis of electron diffraction patterns helped
to establish that this process cause formation either Fe;C of ¢-NisC (alloyed with Cr), of a size
approaching 20 nm (av. diameter ¢ ~10 nm).

Keywords: NiMo/C coatings, microstructure, TEM.
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W pracy przedstawiono wyniki badan powtok kompozytowych Ni/SisN, wytworzonych metodg
selektywng tamponowg. Zbadano topografie i morfologie powierzchni, strukture,
mikrotwardo$¢ oraz odporno$¢ korozyjng powtok niklowych oraz kompozytowych Ni/SizN..
Wytworzone powloki kompozytowe wykazujg wyzszg mikrotwardo$¢ i odpornos$¢ na korozje
w poréwnaniu do powlok z czystego niklu. Sredni rozmiar ziaren maleje wraz ze wzrostem
zawartos$ci czgstek SisN, w kgpieli. Badania miaty na celu ocene mozliwos$ci wytwarzania tego
typu powltok oraz okreslenie wpltywu zawartosci czgstek dyspersyjnych na wilasciwosci

niklowych powlok kompozytowych.

Stlowa Kkluczowe: powloki kompozytowe, azotek krzemu, Ni/SizN,, elektroosadzanie,
tamponowanie, selektywne osadzanie powtok.
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The paper presents the results of research on Ni/SisN4s composite coatings produced by brush
plating method. The surface topography and morphology, structure, microhardness and the
corrosion resistance of the Ni and Ni/SisNs coatings were investigated. The produced
composite coatings exhibit higher microhardness and corrosion resistance than coatings of
pure nickel. The average grain size decrease with an increase of the Sis;N, particles content in
the bath. The research tested the feasibility of producing such coatings and define the effect

of dispersion particles content on properties of nickel composite coatings.

Keywords: composite coatings, silicon nitride, Ni/SisN4, electroplating, brush plating,
selective plating.
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WYZNACZENIE TEMPERATURY WYZARZANIA FORM
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Kompozyty o osnowie ze stopu aluminium zbrojone witéknami weglowymi (Al/CF) wyr6zniajg
sie malg gestoscig, wytrzymatoscia, stabilno$cig wymiarowg oraz duzg przewodnos$cig cieplng
dzieki czemu znalazty szerokie zastosowanie w motoryzacji i lotnictwie [1]. W zaleZno$ci od
rodzaju i struktury zbrojenia wyrdznia sie kompozyty zbrojone krotkimi lub dtugimi wtéknami

weglowymi o uporzgdkowanej lub nieuporzgdkowanej strukturze widkien.

Przedmiotem badann byla technologia wytwarzania kompozytéw Al/CF w formach
ceramicznych. Przed wypaleniem formy ceramicznej musi znajdowa¢ sie w niej zbrojenie,
ktére w przypadku widkna weglowego w wyniku utlenienia ulega degradacji w temperaturze
powyzej 396°C [2]. Celem badan bylo przeprowadzenie procesu wyzarzania formy i jej zalania
bez dodatkowego zabezpieczania widkien przed degradacjg termiczng. Zbadano wplyw
wyzarzania gipsowych form odlewniczych w temperaturze 380°C na chropowato$¢ osnowy
aluminiowej. Chropowato$¢ odlewéw aluminiowych otrzymanych w formach wyzarzanych
w temperaturze 380°C nie odbiegata znaczgco od chropowato$ci odlewéw wykonanych
w formach wyzarzanych w 730°C. Nastepnie wykonano odlewy kompozytowe w formach
ceramicznych wyzarzanych w temperaturze 380°C nasycajgc zbrojenie z wtékna weglowego

stopem aluminium. Otrzymane odlewy kompozytowe poddano analizie metalograficznej.
Stowa kluczowe: kompozyty Al/CF, wytwarzanie kompozytéw Al/CF, wiékno weglowe.
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Aluminum matrix composites reinforced with carbon fibers (Al/CF) are distinguished by their
low density, strength, dimensional stability, and high thermal conductivity, which has led to
their widespread use in the automotive and aerospace industries [1]. Depending on the type
and structure of the reinforcement, composites reinforced with short or long carbon fibers
with an ordered or disordered fiber structure are distinguished. The research focused on the

manufacturing technology of Al/CF composites in ceramic molds.

Before firing the ceramic mold, it must contain reinforcement, which, in the case of carbon
fiber, degrades due to oxidation at temperatures above 396°C [2]. The aim of the research was
to carry out the mold annealing process and its pouring without additional protection of the
fibers against thermal degradation. The influence of annealing gypsum casting molds
at a temperature of 380°C on the roughness of the aluminum matrix was investigated. The
roughness of aluminum castings obtained in molds annealed at 380°C did not significantly
differ from the roughness of castings made in molds annealed at 730°C. Subsequently,
composite castings were made in ceramic molds annealed at 380°C by saturating the carbon
fiber reinforcement with an aluminum alloy. The obtained composite castings were subjected

to metallographic analysis.

Keywords: Al/CF composite, manufacturing of Al/CF composite, carbon fibre.
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Laminaty metalowo-widkniste charakteryzujg sie wysokg odpornoscia na uderzenia,
wytrzymato$cig zmeczeniowg, cechuje je niska gesto$¢ oraz odporno$¢ na dziatanie warunkéw
srodowiska, dzieki polgczeniu wlasciwosci metalu i kompozytu polimerowo-wtéknistego.
Modyfikacja powierzchni metalu jest kluczowg kwestig dla poprawy adhezji miedzy warstwa
metalu a kompozytu w laminatach metalowo-wtdknistych, co bezposrednio wptywa na ich
wytrzymatos¢. Poprzez zastosowanie odpowiedniej metody, uzyskanie okreslonej morfologii,
topografii i wilasciwosci fizykochemicznych powierzchni mozliwe jest podniesienie
wytrzymatosci na powierzchni rozdziatu Jest to niezbedne ze wzgledu na przenoszenia
naprezen miedzy warstwami metalu i kompozytu, poniewaz wpltywa na mozliwo$¢ osiggniecia
rownowagi miedzy wysokg wytrzymatoscig i jakoScig polgczenia, a takze zwiekszong
odpornoscig na pekanie miedzywarstwowe i czynniki §rodowiskowe.

W pracy przeanalizowano wptyw zastosowania r6znych metod modyfikacji powierzchni w tym
mechanicznych, chemicznych oraz elektrochemicznych na odporno$¢ na rozwarstwienia
w warunkach II sposobu pekania laminatéw metalowo-widknistych. Badane laminaty
metalowo-wldkniste sktadaty sie z dwoch warstw aluminium o zmodyfikowanej powierzchni
oraz kompozytu weglowo-epoksydowego.

Celem pracy bylo scharakteryzowanie zalezno$ci pomiedzy strukturg modyfikowanej
powierzchni metalu, a odpornosci na pekanie miedzywarstwowe na granicy metal-kompozyt
w laminatach metalowo-wiéknistych. Przeprowadzona analiza charakteru zniszczenia
w zaleznosci od zastosowanej metody modyfikacji powierzchni wykazala obecnosé¢
zniszczenia kohezyjnego, mieszanego oraz adhezyjnego. Kohezyjny mechanizm zniszczenia
zaobserwowano dla laminatéw, w ktorych powierzchnie metalu zmodyfikowano poprzez
proces chemiczny oraz elektrochemiczny, zniszczenie przebiegalo gléwnie w warstwie
kompozytu. Mieszany mechanizm zaobserwowano dla laminatéw, z zastosowaniem
mechanicznej metody modyfikacji powierzchni, a zniszczenie przebiegato na powierzchni
rozdziatu metal-kompozyt oraz w warstwie kompozytu.

Stowa kluczowe: analiza zniszczenia, laminaty metalowo-wtdkniste, adhezja, modyfikacja
powierzchni.
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Fibre metal laminates are characterised by high impact strength, fatigue resistance, low
density and resistance to environmental conditions due to the combination of metal and
polymer-fibre composite properties. Modification of the metal surface is a key issue to
improve the adhesion between the metal layer and the composite in fibre metal laminates,
which directly affects their strength. By using a suitable method to achieve a specific
morphology, topography and physicochemical properties of the surface, it is possible to
increase the strength at the interface. This is necessary due to the transfer of stresses between
the metal and composite layers, because it affects the possibility of achieving a balance
between high strength and quality of the joint, as well as increased resistance to interlayer
cracking and environmental factors.

The paper analyses the effect of using different surface modification methods, including
mechanical, chemical and electrochemical, on the resistance to delamination under Mode II
cracking conditions of fibre metal laminates. The fibre metal laminates tested consisted of
two layers of aluminium with a modified surface and a carbon-epoxy composite. The aim of
the study was to characterise the relationship between the structure of the modified metal
surface and the resistance to interlaminar cracking at the metal-composite interface in metal-
fibre laminates.

The analysis of the type of destruction as a function of the surface modification method used
showed the presence of cohesive, mixed and adhesive destruction. The cohesive failure
mechanism was observed for laminates in which the metal surface was modified by a chemical
and electrochemical process, the failure occurring mainly in the composite layer. The mixed
mechanism was observed for laminates in which a mechanical surface modification method
was used, and the failure occurred at the metal-composite interface and in the composite
layer.

Keywords: failure analysis, fibre metal laminates, adhesion, surface modification.
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W niniejszej pracy, zaprezentowano nowatorskg metode otrzymania materialu
kompozytowego ,in situ” na osnowie stopu aluminium z grupy Al-Cu (A201). Stopy
te charakteryzujg sie niekorzystng cechg peknieé na gorgco. Przeglad literaturowy pokazuje,
ze wytworzenie nanoczgstek w wyniku procesu modyfikacji modyfikatorem zawierajgcy tytan
i bor, generuje nanoczgstki typu TiB; po granicach ziaren, co pozytywnie wptywa na proces
krystalizacji hamujgc wzrost ziarna fazy pierwotnej (a)Al. Autor proponuje zastgpienie
czastek TiB, ceramicznymi czgstkami innego typu wytworzonymi w kgpieli metalowej,
mianowicie czgstkami TiC. Sposdb przeksztatcenia klasycznego materiatu jakim byl stop A201
(Al-Cu) odbyt sie na drodze samo rozprzestrzeniajgcej sie reakcji syntezy w kgpieli metalowej
(Self-propaging High-temperature Syntesis in Bath - SHSB). Reakcja ta to synteza typu ciato
state ,C” - ciecz ,Ti” réznigca sie od klasycznej reakcji ciato stale-cialo stale.
W opisanym procesie, Zzrédtem tytanu byly wydzielenia aluminidkéw tytanu AlsTi reagujgcego
z aktywnym weglem. Rezultatem syntezy sg wydzielenia ceramicznych czastek TiC w skali
nano. Badania jakie zaprezentowano w niniejszej pracy majg charakter podstawowy
i zawierajg podstawowe badania metalograficzne, badania sktadu fazowego XRD, badania
transmisyjne TEM, badania skaningowe SEM + EBSD oraz badania obrobki cieplnej, ktéra jest

kluczowym aspektem w przypadku tych stopéw.

Stowa kluczowe: metoda SHSB, weglik tytanu TiC, obrébka cieplna, aluminium, stop
A201, SEM, TEM, EBSD.
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In this study, a novel method for producing an in-situ composite material based on an
aluminum alloy from the Al-Cu group (A201) is presented. These alloys are known to exhibit
a disadvantageous tendency toward hot cracking. A review of the literature shows that the
formation of nanoparticles as a result of modification with a titanium- and boron-containing
modifier leads to the generation of TiB, nanoparticles along grain boundaries. This positively
influences the crystallization process by inhibiting the growth of primary (a)Al grains. The
author proposes replacing TiB, particles with a different type of ceramic particle produced in
the metal bath—specifically, TiC particles. The transformation of the conventional A201
(Al-Cu) alloy into a composite material was achieved through a self-propagating high-
temperature synthesis reaction in the metal bath (SHSB - Self-propagating High-temperature
Synthesis in Bath). This reaction is a solid "C" - liquid "Ti" synthesis, differing from the classic
solid-solid synthesis route. In the described process, the source of titanium was Al;Ti
titanium aluminide precipitates, which reacted with active carbon. The result of the synthesis
is the formation of ceramic TiC nanoparticles. The research presented in this work is of
a fundamental nature and includes basic metallographic analysis, phase composition studies
using XRD, transmission electron microscopy (TEM), scanning electron microscopy (SEM)
combined with EBSD, and heat treatment investigations, which are a key aspect for this type

of alloy.

Keywords: SHSB method, titanium carbide (TiC), heat treatment, aluminum, A201 alloy,
SEM, TEM, EBSD.
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W eksperymencie zbadano tworzenie sie faz w kompozytach Ti-Si-B4C i Ti-Al-B4C. Materiaty
zostaly zsyntetyzowane przy uzyciu weglika boru i nanoproszkéw miedzymetalicznych
poprzez spiekanie plazmg iskrowg (SPS). Probki poddano ablacji termicznej w temperaturze
1800-2000 °C w celu oceny stabilnos$ci fazowej. Rentgenowska spektroskopia absorpcyjna
zidentyfikowata fazy takie jak TiBa, SiC i AlB,. Kompozyty Ti-Al-B4C wykazaly doskonalg
odporno$¢ na utlenianie dzieki ochronnym fazom Al;O3 i TiB2. Kompozyty Ti-Si-B4C tworzyty
warstwy TiOz i B2Ogz, zwiekszajgc stabilno$¢ temperaturowg, ale wykazujac degradacje.
Mapowanie pierwiastkowe dostarczyto informacji na temat migracji pierwiastkéw podczas
ablacji. Odkrycia te majg wptyw na materiaty wysokotemperaturowe dla przemystu lotniczego
i systemOw ochrony termicznej. Eksperyment zostal ukoniczony dzieki zoptymalizowanym
strategiom pomiarowym pomimo wyzwan. Kompozyty Ti-Al-B4C przewyzszaty kompozyty
Ti-Si-B4C pod wzgledem odpornosci na utlenianie. Tworzenie gestych warstw ochronnych
w prébkach Ti-Al-B4C zmniejszyto dyfuzje pierwiastkbw w ekstremalnych warunkach.
Warstwa tlenku aluminium i tytanu zapobiega penetracji tlenu w wysokich temperaturach.

Stowa kluczowe: kompozyty Ti-Si-B4C, kompozyty Ti-Al-B4C, odporno$¢ na utlenianie,
ablacja termiczna.

Podziekowania:
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doktorantéw, grant nr IDUB 9886.
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Phase formation in the Ti-Si-B4C and Ti-Al-B4C composites was investigated. Materials were
synthesised using boron carbide and intermetallic nanopowders through Spark Plasma
Sintering and Self-propagating High-temperature Synthesis. Samples underwent thermal
ablation at 1800-2000 °C to assess phase stability. X-ray Absorption Spectroscopy identified
phases like TiB:, SiC, and AlB-. Ti-Al-B4C composites showed excellent oxidation resistance
due to protective Al,0s and TiB; phases. Ti-Si-B4C composites formed TiO; and B,Os layers,
enhancing temperature stability but showing degradation. Elemental mapping provided
information on element migration during ablation. These findings impact high-temperature
materials for aerospace and thermal protection systems. The experiment was completed
through optimised measurement strategies despite challenges. Ti-Al-B,C composites
outperformed Ti-Si-BsC composites in oxidation resistance. The formation of dense
protective layers in Ti-Al-B4C samples reduced elemental diffusion under extreme conditions.

This aluminum and titanium oxide layer prevents oxygen penetration at high temperatures.

Keywords: Ti-Si-B,C composites, Ti-Al-B,C composites, Oxidation resistance, Thermal
ablation.
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KOMPOZYTOWA DYSZA HYBRYDOWEGO SILNIKA
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Przemyst kosmiczny w tym oferta lotow suborbitalnych dedykowanych zaréwno turystyce
kosmicznej jak i prowadzeniu badan naukowych w warunkach mikro grawitacji znaczaco sie
rozwija przykuwajgc uwage coraz wiekszego grona entuzjastéw. Opracowywane w ramach
realizowanego projektu materialy kompozytowe dedykowane sg systemom rakietowym
o napedzie hybrydowym, w celu poprawy odpornosci erozyjnej elementéw dyszy, zapewnieniu
bezpiecznego i stabilnego lotu oraz poprawie efektywnosci pracy silnika. W projekcie
opracowano skalowalng metode wytwarzania wysokotemperaturowego materiatu
kompozytowego typu wegiel/wegiel o gestosci powyzej 1.5 g/cm® i wytrzymatos¢ na zginanie
powyzej 300 MPa, ktéry moze by¢ ksztaltowany w geometrie ptyt, rur, profili o przekroju
niekotlowym i innych, co =zapewnia szerokie mozliwosci aplikacyjne. Wytworzona
z opracowanego materiatu kompozytowego dysza po 6 sekundach pracy w silniku rakietowym
o napedzie hybrydowym i sile ciggu 2kN ulega erozji liniowej przekroju krytycznego na
poziomie 1,76mm, co jest wynikiem pozytywnym, dajacym mozliwosci wdrozenia
opracowanego materiatlu kompozytowego jako dyszy komercyjnego silnika rakietowego.
W ramach referatu zaprezentowane zostang wybrane zagadnienia zwigzane z otrzymywaniem
opracowanych materiatléw kompozytowych wegiel-wegiel oraz przedstawione zostang wyniki
badan wiasciwos$ci materiatlu kompozytowego i wyniki testow silnikowych z zastosowanymi

opracowanymi dyszami.
Stowa kluczowe: kompozyt wegiel-wegiel, dysza, loty suborbitalne.
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The space industry, including the offer of suborbital flights dedicated to both space tourism
and scientific research in microgravity conditions, is developing significantly, attracting the
attention of an increasing number of enthusiasts. Composite materials developed within the
project are dedicated to hybrid rocket systems, to improve the erosion resistance of nozzle
elements, ensure safe and stable flight and improve engine efficiency. The project developed
a scalable method for producing a high-temperature composite material of the carbon/carbon
type with a density above 1.5 g/cm3 and bending strength above 300 MPa, which can be
shaped into the geometry of plates, pipes, non-circular profiles and others, which provides a
wide range of application possibilities. The nozzle made of the developed composite material
after 6 seconds of operation in a hybrid rocket engine and a thrust of 2kN undergoes linear
erosion of the critical cross-section at the level of 1.76 mm, which is a positive result, giving
the possibility of implementing the developed composite material as a commercial rocket
engine nozzle. Selected issues related to obtaining the developed carbon-carbon composite
materials, the results of tests on the properties of the composite material and the results of

engine tests with the developed nozzles used will be presented.
Keywords: Carbon-carbon composites, nozzle, suborbital flights.
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Ceramiczne kompozyty ziarniste lub tez kompozyty o osnowie ceramicznej (z ang. Ceramic
matrix composites, CMC), to materialy, ktore sktadajg sie z kruchej osnowy ceramicznej
(np. Al;Os, SiC) oraz z rozprowadzonych w niej czgstek drugiej kruchej fazy, ktorej wymiary
mog3g przyjmowac wartosci rzedu mikrometrow, jak i nanometréw. Wsrod klasycznych metod
formowania tego rodzaju kompozytéw wyréznia sie m.in. formowanie z suchych proszkéw,
a takze metody formowania oparte na zawiesinach wodnych. Te ostatnie, dzieki
wykorzystaniu srodowiska wodnego pozwalajg uzyska¢ kompozyty o bardziej jednorodnej
mikrostrukturze, co w istotny sposéb przyczynia sie do poprawy wtasciwosci mechanicznych
otrzymanych materialtéw. Uzyskanie wspomnianej jednorodnos$ci, jest mozliwe dzieki
wzajemnym oddziatywaniom pomiedzy czgstkami proszkéw, znajdujgcych sie w zawiesinie.
Czastki posiadajgce tadunki elektryczne o przeciwnych znakach, ktérych miarg jest potencjat
zeta, przyciggaja sie i aglomerujg, a proces ten zwany jest heterokoagulacjg. Moze by¢ on
kontrolowany poprzez odpowiednie pH zawiesiny oraz wprowadzenie makroczgsteczek
polielektrolitow adsorbujgcych sie na powierzchni czgstek proszkéw. Opisane podejscie
zostanie wykorzystane do otrzymania ziarnistych kompozytéw ceramicznych (np. z uktadu
AlL,Os — ZrO,), przy wykorzystaniu proszkéw o réznej wielkos$ci czgstek. Przygotowane
zawiesiny zostang poddane prasowaniu filtracyjnemu i spiekaniu swobodnemu, a nastepnie
w celu oceny stopnia jednorodno$ci ich mikrostruktury, zostanie przeprowadzona analiza
mikrostrukturalna przy wykorzystaniu skaningowej mikroskopii elektronowej (SEM). Aby
okresli¢ wplyw homogenicznosci mikrostruktury na wlasciwosci mechaniczne materiatow,
zostang przeprowadzone pomiary twardos$ci Vickersa oraz odpornosci na kruche pekanie
(KIC).

Stowa kluczowe: ceramiczne kompozyty ziarniste, potencjat zeta, heterokoagulacja.

Podziekowania:
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Ceramic matrix composites (CMC) are materials consisting of brittle matrix (e.g. Al,Os, SiC)
and the particles of a second brittle phase dispersed within it, whose dimensions can range
from micrometers to nanometers. Classical forming methods for this type of composites
include dry powder processing and forming methods based on aqueous suspensions. The
latter thanks for the use of liquid environment, especially water, allows to achieve materials
with more homogeneous microstructure and thus better mechanical properties. Obtaining
this homogeneity is possible due to the mutual interaction between the particles of the
powders which are in the suspension. In particular, this involves a phenomenon of
heterocoagulation, i.e. attraction and aggregation of the particles with an electric charge of
an opposite sign in a suspension. The electric charge, which measure is the zeta potential, can
be controlled by adsorption of polyelectrolyte macromolecules and adjustment of the
suspension pH. This approach will be applied to obtain CMC composites, using the powders
of different particle size. The suspensions will be subjected to filtration pressing and free
sintering. Then, to evaluate the level of homogeneity a scanning electron microscopy method
(SEM) will be used. To determine the effect of microstructure homogeneity on the mechanical
properties of the materials, Vickers hardness measurements and resistance to brittle fracture
(KIC) tests will be conducted.

Key words: ceramic matrix composites (CMC), zeta potential, heterocoagulation.
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Praca dotyczy kompleksowych komplementarnych badan wiasciwosci struktury kompozytu
z osnowg fazy MAX TizAlC; i dyspersyjnym wypelnieniem czgstkami weglika tytanu.
W referacie przedstawiono wyniki badan mikrostruktury, wtasciwosci cieplnofizycznych oraz

mechanicznych kompozytu TizAlC,-TiC uzyskanego metodg SPS (spark plasma sintering).

Obserwacje mikrostruktury z uwzglednieniem rozmieszczenia obydwu faz kompozytu
wykonano z wykorzystaniem metod skaningowej mikroskopii elektronowej (SEM)
z zastosowaniem spektroskopii dyspersji energii (EDS). W ramach badan wiasciwosci
cieplnofizycznych okreslono zaleznosci temperaturowe dyfuzyjnosci cieplnej metodg
wymuszenia laserowego (LFA), ciepta wlasciwego metodg LFA z wykorzystaniem pomiaréw
wzorca oraz liniowej rozszerzalnosci cieplnej. Na podstawie uzyskanych parametréw oraz
gesto$ci kompozytu wyznaczonej metodg wypornosciowg obliczono jego przewodnos$é

cieplng z uwzglednieniem jej zaleznosci od temperatury.

Przedstawiong charakterystyke materialu rozszerzono o wyniki pomiaréw dynamicznej
analizy (termo)mechanicznej (DMA), ktére zrealizowano w trybie tréjpunktowego zginania
probki swobodnej oraz o pomiary twardosci metodg Vickersa. Uzyskane dane byly poddane
analizie, ktérej wyniki wykorzystano zaréwno do biezgcego przeliczania wartosci zaleznych

od siebie parametréw jak i do sprawdzenia poprawnosci uzyskiwanych danych.

Stlowa kluczowe: faza MAX, weglik tytanu, ciepto wiasciwe, dyfuzyjnos¢ cieplna,
przewodno$¢ cieplna, modut sztywnosci, twardo$¢, mikrostruktura.
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The study concerns comprehensive and complementary investigations of the structural
properties of a MAX phase composite with a Ti;AlC matrix and a dispersion reinforcement of
titanium carbide particles. The paper presents the results of research on the microstructure,
thermophysical, and mechanical properties of the Ti;AlC,—TiC composite obtained by SPS
(spark plasma sintering). Microstructural observations, including the distribution of both
phases in the composite, were conducted using scanning electron microscopy (SEM) with

energy-dispersive spectroscopy (EDS).

As part of the thermophysical property investigations, the temperature dependence of
thermal diffusivity was determined using the laser flash analysis (LFA) method, specific heat
was measured using LFA with a reference sample, and linear thermal expansion was
evaluated. Based on the obtained parameters and the density of the composite, determined
by the Archimedes method, its thermal conductivity was calculated, taking into account its

temperature dependence.

The material characterization was extended with results from dynamic (thermo)mechanical
analysis (DMA), carried out in a three-point bending mode of a free-standing sample, and
with Vickers hardness measurements. The collected data were analysed, and the results were
used both for recalculating interdependent parameters and for verifying the accuracy of the

obtained data.

Keywords: MAX phase, titanium carbide, specific heat, thermal diffusivity, thermal
conductivity, storage modulus, hardness, microstructure.
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Niniejsza praca dotyczy syntezy fazy CrsAlBs;, nalezgcej do rodziny faz MAB,
z wykorzystaniem metody prasowania na gorgco (HP). CrsAlB, charakteryzuje sie unikalnym
polaczeniem wilasciwosci, tgczgc wysokg twardos¢ typowag dla materialéw ceramicznych
z tolerancjg na uszkodzenia plastyczne, charakterystyczng dla metali, co czyni go obiecujgcym
materiatlem do zastosowan w ekstremalnych warunkach. Jednakze jego synteza jest wysoce
wymagajgca ze wzgledu na ztozony mechanizm przemian fazowych prekursora. W ramach
niniejszego badania przeanalizowano wplyw parametréw spiekania reakcyjnego oraz czasu

wyzarzania na proces formowania faz, wzrost ziaren oraz stabilno$¢ strukturalng materiatu.

Uzyskane wyniki wskazujg, Ze metoda HP umozliwia otrzymanie materialéw o zawartosci fazy
CrsAlBs przekraczajgcej 80%. Jednakze wydluzenie czasu wyzarzania prowadzi do jej
czeSciowego rozktadu na faze CrsBs, co skutkuje zmianami mikrostrukturalnymi oraz inicjacjg
pekania ziaren. Zjawisko to przypisuje sie ré6znicom we wspoélczynnikach rozszerzalnosci
cieplnej pomiedzy CrsAlBs a wspotistniejgcymi fazami, co prowadzi do akumulacji naprezen
termicznych w trakcie chlodzenia. W celu optymalizacji procesu syntezy zaleca sie
kontrolowanie wielkosci ziarna oraz stosowanie niereaktywnych dodatkéw do spiekania,

ktore ograniczajg nadmierny wzrost ziaren i minimalizujg ryzyko degradacji mikrostruktury.

Podziekowania:
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The present work deals with the synthesis of the Cr;AlB4 phase, a member of the MAB phase
family, using the hot pressing (HP) method. The CrsAlB, phase exhibits a unique combination
of properties, combining the high hardness typical of ceramic materials with the damage
tolerance characteristic of metals, making it a promising material for applications in extreme
environments. However, its synthesis is highly challenging due to the complex mechanism of
phase transformations of the precursor. In this study, the effects of reaction sintering
parameters and annealing time on phase formation, grain growth and structural stability of

the material were analysed.

The results obtained show that the HP method makes it possible to obtain materials with
a CrsAlB, phase content of more than 80%. However, prolonging the annealing time leads to
its partial decomposition into the Crs;B,s phase, which results in microstructural changes and
the initiation of grain fracture. This phenomenon is attributed to differences in the
coefficients of thermal expansion between CrsAlB,s and the coexisting phases, leading to the
accumulation of thermal stresses during cooling. In order to optimise the synthesis process,
it is recommended to control the grain size and use non-reactive sintering additives that limit

excessive grain growth and minimise the risk of microstructure degradation.
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W celu wytworzenia kompozytow o osnowie niklowo-aluminiowej wzmacnianej dwuborkiem
tytanu zastosowano wysokie ci$nienia spiekania az do 7.5 GPa. Proces ten prowadzono
w temperaturze 1473 K w toroidalnej komorze typu Bridgmana za pomocg urzgdzenia HPHT
(High Pressure High Temperature). Zaobserwowano, ze wysokie ci$nienie spiekania
przyczynia sie do generowania tetragonalnej fazy NisAl z grupg przestrzenng P4/mmm, czego
nie obserwowano w innych przeprowadzonych wczes$niej badaniach, stosujgc r6zne, zmienne
warunki testu (ci$nienia i temperatury). Réwniez przeprowadzane wstepnie badania i analizy
XRD komercyjnego proszku Ni79A121 wykluczyly wczesniejsze wystepowanie tej fazy.
Przyczyne upatruje sie w efekcie rownoczesnego wystgpienia poszczegdlnych parametrow
spiekania w tym wspomnianego wysokiego ci$nienia, odpowiednio niskiej temperatury
(w zakresie 1573-1773 K [1] tej fazy nie zaobserwowano) oraz sposobie odprowadzania ciepta
przez wprowadzone czgstki ceramiczne TiB,. Efekt odprowadzania ciepta przez czgstki
ceramiczne byt juz wcze$niej obserwowany w tego typu kompozytach i zostal opisany
w pracach autoréw. Dodatkowo wysokie ci$nienie spiekania przyczynia sie do wytworzenia
materiatlu niemal pozbawionego poréw (o gestosci zblizonej do teoretycznej - 99.85%),
wysokg twardoscig rzedu 610 HV1, wysokim modutem Younga do 250 GPa. Ponadto w celu
scharakteryzowania poszczegolnych sktadnikow budowy kompozytu prowadzono obserwacje
mikrostruktury za pomocg mikroskopu optycznego Olympus GX-51 oraz skaningowego
mikroskopu elektronowego JEOL JSM 6460 LV wraz z analizg EDS i EBSD. Przeprowadzone
badania i analizy pozwolily wykazaé, ze wystepowanie fazy tetragonalnej (i jej ilos¢)
w wytworzonym kompozycie przyczynia sie do poprawy granicy plastycznosci i wytrzymatosci
na Sciskanie (przy podobnej wielkosci twardosci HV1) niemniej przy pogorszeniu wtasciwosci
plastycznych (ocenianych w statycznej prébie S$ciskania przy poczatkowej predkosci
odksztatcenia rzedu 10* s') oraz pogorszeniu odpornosci na Scieranie (ocenianej poprzez
szybko$¢ zuzycia w metodzie ball-on-disc).

Stowa kluczowe: przemiana martenzytyczna, faza tetragonalna NizAl, kompozyt z osnowg
miedzymetaliczng (IMC)

Literatura:

1. P. Hyjek, L. Sulima, P. Figiel: “NiAl composite reinforced with TiB2 ceramic particles”,
Innovative Manufacturing Technology 2013, ed. by Magdalena Szutkowska, 31-42 (2013).

36



W XXVII Sympozjum “"KOMPOZYTY - Teoria i praktyka”, 4 czerwca - 6 czerwca 2025, Brenna
XXVII Symposium "COMPOSITES - Theory and practice”, June 4 - June 6, 2025, Brenna

MARTENSITIC TRANSFORMATION
IN NICKEL-ALUMINUM INTERMETALLIC COMPOSITES
PRODUCED UNDER HIGH PRESSURE AND HIGH
TEMPERATURE CONDITIONS

Pawet Hyjek, Iwona Sulima

Institute of Technology, University of the National Education Commission in Krakow,
Podchorqzych 2., 30-084 Krakow.
e-mail: pawel. hyjek@uken.krakow.pl

In order to produce composites with a nickel-aluminium matrix reinforced with titanium
diboride, high sintering pressures of up to 7.5 GPa were used. This process was carried out at
a temperature of 1473 K in a toroidal Bridgman-type chamber using an HPHT (High Pressure
High Temperature) device. It was observed that high sintering pressure contributes to the
generation of a tetragonal Ni3Al phase with a P4/mmm space group, which was not observed
in other studies conducted earlier, using different, variable test conditions (pressures and
temperatures). Also, preliminary studies and XRD analyses of commercial Ni79A121 powder
excluded the earlier occurrence of this phase. The reason is believed to be the effect of
simultaneous occurrence of individual sintering parameters, including the aforementioned
high pressure, appropriately low temperature (in the range of 1573-1773 K [1] this phase was
not observed) and the method of heat removal by the introduced TiB; ceramic particles. The
effect of heat removal by ceramic particles has been observed earlier in this type of composites
and has been described in the authors' publications. Additionally, high sintering pressure
contributes to the production of a material almost free of pores (with a density close to the
theoretical one - 99.85%), high hardness of 610 HV1, high Young's modulus up to 250 GPa.
Moreover, in order to characterize the individual components of the composite structure,
observations of the microstructure were carried out using an Olympus GX-51 optical
microscope and a JEOL JSM 6460 LV scanning electron microscope together with EDS and
EBSD analysis. The conducted tests and analyses allowed to demonstrate that the presence of
the tetragonal phase (and its amount) in the produced composite contributes to the
improvement of the yield strength and compressive strength (with a similar HV1 hardness
value), however, at the same time it causes deterioration of the plastic properties (assessed in
a static compression test at an initial strain rate of 10* s™!) and deterioration of the abrasion
resistance (assessed by the wear rate in the ball-on-disc method).

Keywords: martensitic transformation, tetragonal phase NisAl, intermetallic matrix
composite (IMC)
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Nowoczesne metody spiekania, takie jak spiekanie plazmowe z iskrg (FAST/SPS), sg szeroko
stosowane przy produkcji kompozytéw z osnowg metaliczng. Metoda FAST/SPS opiera sie na
roéwnoczesnym stosowaniu ci$nienia i prgdu impulsowego, co pozwala na poprawe kinetyki
procesu i umozliwia spiekanie przy nizszej temperaturze i ci$nieniu [1,2]. Gléwnym celem
badan byto okres$lenie wptywu dodatku miedzi (1% mas.) na mikrostrukture oraz wybrane
wiasciwosci kompozytow na osnowie stalowej. Do przygotowania mieszanin kompozytowych
z r6zng zawartos$cig dwuborku cyrkonu zastosowano dwie metody: mieszanie w Turbuli
i mielenie w mlynie planetarnym. W celach poréwnawczych wytworzono mieszaniny proszku
stal AISI 316L z 1% miedzi. Proces spiekania przeprowadzono stosujgc metode iskrowego
spiekania plazmowego w temperaturze 1100°C przy ci$nieniu 35MPa i czasie 5 minut
w atmosferze argonu. Zbadano gesto$¢, modut Younga, twardos$¢, wtasciwosci korozyjne
i tribologiczne spiekéw. Charakterystyke mikrostruktury i sktadu fazowego przeprowadzono
za pomocg skaningowej mikroskopii elektronowej (SEM) oraz dyfrakcji rentgenowskiej. Dla
spiekanych materialéw osiggnieto bardzo wysoki stopiern zageszczenia. Wyniki badan
wykazaty, ze dodanie 1% mas. miedzi pozytywnie wptywa na gestosci, modutu Younga,
twardo$¢, odporno$¢ na Scieranie i odpornos¢ korozyjng spiekanych kompozytéw.
Stwierdzono réwniez, ze wzrost udzialu wagowego ZrB, spowodowat poprawe modutu
Younga, twardos$ci i odpornosci na Scieranie. Jednoczes$nie metoda przygotowania proszkéw
istotnie wplyneta na mikrostrukture i wlasciwosci kompozytéw. Zaobserwowano
niejednorodne rozmieszczenie ZrB, w osnowie stalowej, gdy zastosowano mieszanie
w Turbuli. Mielenie proszkéw w miynku planetarnym przyczynito sie do rozdrobienia
i jednorodnej dyspersji czgstek ZrB, w osnowie.

Stowa kluczowe: kompozyty, miedz, dwuborek cyrkonu, wtasciwosci.
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Modern sintering methods such as spark plasma sintering (FAST/SPS) are widely used for the
production of metal matrix composites. The FAST/SPS method is based on the simultaneous
application of pressure and pulse current, which allows for the improvement of the process
kinetics and enables sintering at lower temperature and pressure [1,2]. The main objective of
the study was to determine the effect of copper addition (1 wt.%) on the microstructure and
selected properties of steel matrix composites. Two methods were used to prepare composite
mixtures: mixing in a Turbula and milling in a planetary mill. For comparison purposes, AISI
316L steel powder mixtures with 1% copper were produced. The sintering process was carried
out using the Spark Plasma Sintering at a temperature of 1100°C, a pressure of 35MPa and
a time of 5 minutes in an argon atmosphere. The density, Young's modulus, hardness,
corrosion and tribological properties of the sinters were investigated. The microstructure and
phase composition were characterized using scanning electron microscopy (SEM) and X-ray
diffraction. A very high degree of densification was achieved for the sintered materials. The
test results showed that adding 1 wt.% copper has a positive effect on the density, Young's
modulus, hardness, abrasion resistance and corrosion resistance of the sintered composites.
It was also found that the increase in ZrB; content resulted in the improvement of Young's
modulus, hardness and abrasion resistance. At the same time, the method of powder
preparation significantly affected the microstructure and properties of the composites.
An inhomogeneous distribution of ZrB, was observed in the steel matrix when mixing in
Turbula was used. Milling of powders in a planetary mill contributed to the fragmentation and
homogeneous dispersion of ZrB, particles in the matrix.

Keywords: composites, copper, zirconium diboride, properties.
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Zwiekszone wymagania dotyczgce efektywnos$ci materiatowej oraz zréwnowazonego rozwoju
sprzyjajg poszukiwaniom nowych rozwigzan w dziedzinie lekkich, wytrzymatych i odpornych
na zuzycie materiatow konstrukcyjnych. Kompozyty metalowe wzmacniane czgstkami
ceramicznymi, w tym wytwarzane metodg syntezy in-situ, stanowig obiecujgcg grupe
materialéw inzynierskich, szczegélnie w zastosowaniach motoryzacyjnych i lotniczych.
W badaniach wykorzystano czyste aluminium, stop aluminium z 7% zawartoscig krzemu oraz
komercyjny stop A356, wzmacniane in-situ czgstkami TiC przy udziale 10% substratéw reakcji
Ti+C. Substraty wprowadzano do stopu w trakcie procesu odlewniczego w postaci wyprasek
UCP. Dla kompozytu na osnowie czystego aluminium zaobserwowano lokalizacje czgstek
nano-TiC w przestrzeniach miedzydendrytycznych, natomiast dla stopéw z Si — w obrebie
eutektyki krzemowej. Okres§lono podstawowe wtasciwosci mechaniczne wytworzonych
kompozytow, uzyskujgc najwiekszy przyrost wlasciwosci mechanicznych dla kompozytu na
osnowie stopu A356, dla ktérego po zastosowaniu obrobki cieplnej odnotowano ponad 40%
wzrost wartosci UTS wzgledem stopu A356 oraz ponad 60% wzgledem referencyjnego stopu
producenta. Jednocze$nie zaobserwowano spadek plastycznos$ci kompozytéw na osnowie
stopow zawierajgcych Si, jednak na poziomie dopuszczalnym, oscylujgcym Srednio wokét 5%
wydluzenia i wiecej. Zaobserwowano réwniez wplyw jednorodno$ci mikrostruktury
kompozytow, rozkladu fazy wzmacniajgcej oraz jej wielkosci na stabilno$¢ badanych
wiasciwosci mechanicznych. Na tej podstawie dobrano optymalne parametry procesu

wytwarzania kompozytu A356/TiC.
Stowa kluczowe: AMC, A356/TiC, in-stiu TiC, proces SHSB.
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Increasing demands for material efficiency and sustainable development drive the search for
new solutions in the field of lightweight, high-strength, and wear-resistant structural
materials. Particle-reinforced aluminum matrix composites, including those manufactured
via in-situ synthesis, represent a promising class of engineering materials, particularly for
automotive and aerospace applications. This study utilized pure aluminum, an aluminum
alloy containing 7 wt.% Si, and a commercial A356 alloy, all reinforced in-situ with TiC
particles manufactured from a 10 wt.% addition of Ti+C reaction substrates. The substrates
were introduced into the molten alloy during the casting process in the form of cold-pressed
compacts. In the composite based on pure aluminum, nano-TiC particles were observed to be
located in interdendritic regions, while in silicon-containing alloys, they were found within
the silicon eutectic. The basic mechanical properties of the fabricated composites were
determined, with the most significant improvement observed for the A356-based composite.
After heat treatment, this composite exhibited an increase in UTS exceeding 40% compared
to the A356 alloy and over 60% relative to the reference commercial alloy. A decrease in
ductility was noted for composites based on silicon-containing alloys; however, the reduction
remained within acceptable limits, averaging around 5% elongation or higher. The influence
of microstructural homogeneity, distribution, and size of the reinforcing phase on the
stability of the mechanical properties was also observed. Based on these findings, optimal

processing parameters for the manufacture of the A356/TiC composite were identified.
Keywords: Aluminium Matrix Composite, A356/TiC, in-stiu TiC, SHSB process.
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W pierwszej czesci niniejszej pracy przeprowadzono wysokotemperaturowe testy zwilzalnosci
dla réznych rodzajow ceramiki powszechnie stosowanych jako wzmocnienia w produkcji
kompozytow o osnowie metalowej (MMC) w procesach wspomaganych ciecza.
Zidentyfikowano znaczgce réznice podczas testéw zwilzalnosci w przebiegu krzywych
kinetycznych w odniesieniu do technik ex-situ (ZrO,, Al;Os) i in-situ (uktad reaktywny W+C)
stosowanych w procesie wytwarzania MMC. W drugiej cze$ci badan autorzy chcieli poréwna¢
i oceni¢ wydajno$¢ zuzycia réznych materiatéw kompozytowych w aspekcie produkcji
wyktadzin $cieralnych. W tym celu wyprodukowano wyktadziny kruszarek szczekowych,
w procesie produkcyjnym zastosowano techniki in-situ i ex-situ. Wyprodukowano wyktadziny,
ktore zostaty wzmocnione (1) weglikami WC w oparciu o proces reaktywnej infiltracji wktadek
reaktywnych (in-situ) oraz (2) pianka ceramiczng Al,Os, ktora zostata infiltrowana przez
staliwo przy uzyciu bezcisnieniowego procesu infiltracji (ex-situ). Ponadto, wktadki zostaty
przetestowane w celu poréwnania ich wilasciwosci zuzycia; byly one nastepujgce: (1)
wyktadziny z weglika WC, ktére zostaty wyprodukowane przy uzyciu technologii napawania
laserowego (ex-situ); oraz (2) wykladziny ze staliwa. Zbadano mikrostrukture, skiad
chemiczny, twardo$¢ i witasciwosci Scierne badanych materiatéw. Badania obejmowaty

rowniez testy w skali potprzemystowej wyprodukowanych wyktadzin kruszarek szczekowych.

Stowa kluczowe: WC, MMC, in-situ, ex-situ, zwilzalno$¢, odporno$¢ na Scieranie.
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In the first part of this study, the high-temperature wettability tests were conducted for
various types of ceramics commonly used as reinforcements in fabrication of metal matrix
composites (MMCs) by liquid-assisted processes. Significant differences during wettability
tests in the course of kinetic curves were identified with regards to ex-situ (ZrO,, Al,0s) and
in-situ (reactive system W+C) techniques used in manufacturing process of MMCs. In the
second part of research, the authors wanted to compare and evaluate the wear performance
of various composite materials in the aspect of manufacturing wear liners. For this purpose,
jaw crusher liners were manufactured; in-situ and ex-situ techniques were used in the
manufacturing process. Liners that were reinforced by (1) WC carbides on the basis of the
reactive infiltration process of reactive inserts (in-situ) and (2) Al,0s ceramic foam that was
infiltrated by cast steel using the pressure-less infiltration process (ex-situ) were produced.
Moreover, the liners were tested in order to compare their wear-performance references;
these were as follows: (1) WC carbide liners that were produced with the use of laser-cladding
technology (ex-situ); and 2) cast-steel liners. The microstructures, chemical compositions,
hardness, and wear properties of the examined materials were investigated. The research

included as well as semi-field tests of the manufactured jaw crusher liners.

Keywords: WC, MMC, in-situ, ex-situ, wettability, wear resistance.
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Witrymery to materialy wyrdzniajgce sie obecnoscia wymiennych wigzan kowalencyjnych
w strukturze laficucha polimerowego. Wigzania te umozliwiaja odwracalne sieciowanie
materiatu, przy jednoczesnym zachowaniu wlasciwosci typowych dla tradycyjnie
usieciowanych polimeréw. Proces witrymeryzacji polega na wprowadzeniu do tancucha
polimerowego grup wymiennych, dzieki czemu w materiale powstajg dynamiczne wigzania
kowalencyjne. Wigzania te pod wplywem temperatury mogg ulega¢ reakcji wymiany,
prowadzgc do zmiany topologii sieci, w rezultacie tworzg sie poprzeczne potgczenia miedzy
tancuchami  polimerowymi, tworzgc tzw. adaptacyjne sieci  kowalencyjne.
W przeprowadzonych badaniach skoncentrowano sie na witrymerach poliolefinowych,
poniewaz poliolefiny stanowig niemal polowe wszystkich tworzyw termoplastycznych
stosowanych na $wiecie [1]. Realizowane badania wykazaly, Ze za pomocg reaktywnego
przetworstwa mozna skutecznie przeprowadzi¢ witrymeryzacje polietylenu. W trakcie
procesu zaobserwowano zmiane momentu obrotowego, a takze poprawe wilasciwosci
otrzymanego materialu. Zastosowanie witrymeréw poliolefinowych w przemysle
kompozytowym moze stanowi¢ efektywng metode zwiekszenia potencjatu recyklingowego

tych materiatéw, przyczyniajgc sie do ich bardziej zréwnowazonego wykorzystania.

Stowa kluczowe: witrymery, polietylen, recykling, sieciowanie poliolefin

Badanie bylo wspétfinansowane przez Ministerstwo Edukacji i Nauki w ramach grantu nr.:
DWD/6/0585/2022.

Literatura:
1. Tworzywa — Fakty 2023 w pigulce; Plastics Europe.
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Vitrimers are materials distinguished by the presence of exchangeable covalent bonds in the
structure of the polymer chain. These bonds enable reversible cross-linking of the material,
while maintaining the properties typical of traditionally cross-linked polymers. The
vitrimerization process consists in introducing exchangeable groups into the polymer chain,
thanks to which dynamic covalent bonds are formed in the material. These bonds can undergo
an exchange reaction under the influence of temperature, leading to a change in the topology

of the network, as a result of which cross-links are formed between polymer chains, creating

covalent adaptable network (CANs).

The conducted research focused on polyolefin vitrimers, because polyolefins constitute
almost half of all thermoplastics used in the world [1]. The conducted research showed that
using reactive processing, vitrimerization of polyethylene can be effectively carried out.
During the process, a change in torque was observed, as well as an improvement in the
properties of the obtained material. The use of polyolefin vitrimers in the composites industry
can be an effective method to increase the recycling potential of these materials, contributing

to their more sustainable use.
Keywords: vitrimers, polyolefin vitrimers, recycling, cross-linking of polyolefins

This research was co-financed by the Ministry of Education and Science of Poland under grant
no.: DWD/6/0585/2022.
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W kontek$cie rosngcej potrzeby ograniczania $ladu S$rodowiskowego materialéw
inzynierskich, coraz wieksze znaczenie zyskuje gospodarka o obiegu zamknietym. Zaklada
ona maksymalne wykorzystanie wartos$ci zasob6w oraz minimalizacje ilosci odpadéw poprzez

ich powtérne wykorzystanie w procesach produkcyjnych.

W odpowiedzi na te wyzwania realizowany jest projekt ProRecAnti-Slip, finansowany przez
Narodowe Centrum Badan i Rozwoju w ramach programu LIDER XIV. Gléwnym celem
projektu jest opracowanie skladu oraz parametréw technologicznych dla kompozytéw
proszkowych opartych na bioepoksydach z odpadowej biogliceryny oraz napelniaczach
pochodzgcych z recyklingu - takich jak zmielone odpady ceramiczne i polimerowe zbrojone
wioknem szklanym. W ramach prac badawczych przeprowadzono selekcje i frakcjonowanie
napetniaczy, a takze szczegétowg ich charakterystyke pod wzgledem skladu, rozkladu
wielkosci czgstek i parametréw fizykochemicznych. Wstepne serie kompozytéw zostaty
wytworzone w oparciu o rézne proporcje surowcéw wtornych, a uzyskane materiaty poddano
ocenie wlasciwos$ci mechanicznych oraz obserwacjom mikrostrukturalnym. Analizie poddano

takze wptyw silanowych promotoréw adhezji na poprawe kompatybilnosci faz w kompozycie.

Obecnie projekt wchodzi w kolejng faze badan, obejmujgcg poréwnanie dziatania nowo
opracowanych krzemoorganicznych modyfikatoréw chemicznych z dostepnymi na rynku
rozwigzaniami komercyjnymi, z uwzglednieniem nie tylko wytrzymatosci, ale i wlasciwosci
funkcjonalnych - takich jak hydrofobowo$¢ czy odpornos$é na poslizg — w kontekscie ich

zastosowania w ekologicznych rozwigzaniach dla infrastruktury.

Praca sfinansowana przez Narodowe Centrum Badan i Rozwoju w ramach grantu nr.

LIDER14/0274/2023.

46



W XXVII Sympozjum “"KOMPOZYTY - Teoria i praktyka”, 4 czerwca - 6 czerwca 2025, Brenna
XXVII Symposium "COMPOSITES - Theory and practice”, June 4 - June 6, 2025, Brenna

POLYMER POWDER COMPOSITES BASED ON CERAMIC
RECYCLATES

Piotr Madry’, Paulina Kozera’, Szymon Demski’, Kamil Dydek’, Katarzyna Zietkowska’,
Tomasz Cygan’, Michat Kubis!, Agnieszka Bereska?, Bogna Sztorch?

I Warsaw University of Technology, Faculty of Materials Science and Engineering, Warsaw, Poland,
e-mail: piotr.madry.dokt @pw.edu.pl
2 Noma Resin, Gliwice, Poland.
5 Adam Mickiewicz University, Poznari, Poland.

In the context of the growing need to reduce the environmental footprint of engineering
materials, the concept of a circular economy is gaining significance. It aims to maximize the

value of resources and minimize waste by reusing materials in production processes.

In response to these challenges, the ProRecAnti-Slip project is being implemented, funded by
the National Centre for Research and Development under the LIDER XIV programme. The
main objective of the project is to develop formulations and technological parameters for
powder composites based on bio-epoxies derived from waste glycerol and fillers sourced from
recycling—such as ground ceramic waste and polymer waste reinforced with glass fibers. The
research activities included the selection and fractionation of fillers, as well as their detailed
characterization in terms of composition, particle size distribution, and physicochemical
parameters. Initial composite series were produced using various proportions of secondary
raw materials, and the resulting materials were evaluated for their mechanical properties and
subjected to microstructural observations. The influence of silane adhesion promoters on the

improvement of phase compatibility in the composite was also analyzed.

The project is currently entering the next research phase, which involves comparing the
performance of newly developed organosilicon chemical modifiers with commercially
available solutions. Their impact will be assessed not only in terms of strength properties but
also functional characteristics—such as hydrophobicity and slip resistance—in the context of

their application in sustainable infrastructure solutions.

This work was funded by the National Centre for Research and Development under grant no.

LIDER14/0274/2023.
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W pracy przedstawiono problemy, ktoére wystgpily w czasie wdrazania do produkcji
kompozytowych zbiornikdw wysokoci§nieniowych w polskim przemysle, w Spotce Winding
Force. W pierwszej kolejnosci zaprojektowano i wykonano nawijarke czteroosiowg, dtugosé
nawijania do 4m i $rednicy do 1,2m. ZaloZenie przewiduje przemystowe wytwarzanie
zbiornikow do magazynowania wodoru, dlatego planowana masa nawijanego zbiornika
wynosi do 1500kg. W czasie calego procesu wdrozeniowego wykonana nawijarka wraz
z urzgdzeniami towarzyszgcymi poddawana jest zmianom konstrukcyjnym. Firma wytwarzata
prototypowe zbiorniki niskoci$nieniowe jako prototypowe podgrzewacze wody lub magazyny
ciepta. Jednak pierwsze duze zlecenie dotyczylo zbiornika o pojemnosci 150 litréw
przeznaczonego do magazynowania wodoru pod ci$nieniem 350baréw. W celu realizacji tego
zlecenia, w pierwszym etapie zaprojektowano i wykonano forme oraz kompletny liner do
metody spiekania rotacyjnego. W kolejnych etapach przeprowadzano obliczenia oplotu
nosnego, a w czasie prob testowano mozliwosci nawijania na mokro kolejnych warstw oplotu
zgodnie z wynikami obliczerr. Oplot kompozytowy nawijano witdknem szklanym z Zywicg
epoksydowg. Po nawinieciu zbiorniki wygrzewano w ruchu obrotowym w celu osiggniecia
pelnej polimeryzacji zywicy. Gotowe zbiorniki byly poddawane badaniom ci$nieniowym do
zniszczenia na wczesniej zaprojektowanym i wykonanym stanowisku badawczym
z zachowaniem wszelkich warunkéw bezpieczenstwa. W sumie wykonano i zbadano do
zniszczenia ok. 10 zbiornikéw prototypowych. Osiggnieto poziom ci$nienia niszczgcego
1250baréw, co jest celem projektu. Obecnie zbiorniki poddawane s3 badaniom
zmeczeniowym. Przykladowy zbiornik tzw. hybrydowy, wykonany z widékna szklanego
i weglowego byt prezentowany W dniach 7-10 kwietnia br. w Poznaniu na terenie MTP,
w ramach wydarzenia NetZero Energy i HZPOLAND.

Stlowa kluczowe: Kompozytowe zbiorniki wysokoci$nieniowe, magazynowanie wodoru,
metoda nawijania widkna, badania ci$nieniowe, technologia wytwarzania.
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The paper presents problems that occurred during the implementation of composite high-
pressure vessels in the Polish industry, in the Winding Force Company. First, a four-axis
winding machine was designed and manufactured, with a winding length of up to 4 m and
a diameter of up to 1.2 m. The assumption is for the industrial production of vessels for
hydrogen storage, therefore the planned weight of the wound vessel is up to 1500 kg. During
the entire implementation process, the manufactured winder together with accompanying
devices is subject to design changes. The company manufactured prototype low-pressure
tanks as prototype water heaters or heat storage vessels. However, the first large order
concerned a 150-liter vessel intended for hydrogen storage at a pressure of 350 bar. In order
to complete this order, in the first stage, a mold and a complete liner for the rotational
sintering method were designed and manufactured. In the subsequent stages, calculations of
the supporting braid were carried out, and during the tests, the possibilities of wet winding of
subsequent braid layers were tested in accordance with the calculation results. The composite
braid was wound with glass fiber with epoxy resin. After winding, the vessels were heated in
a rotary motion to achieve full polymerization of the resin. The finished vessels were
subjected to pressure tests to destruction on a previously designed and constructed test stand,
while maintaining all safety conditions. In total, approx. 10 prototype vessels were
manufactured and tested to destruction. The level of the destructive pressure of 1250 bar was
achieved, which is the aim of the project. Currently, the vessels are subjected to fatigue tests.
An example of a so-called hybrid vessels, made of glass and carbon fiber, was presented on
April 7-10 this year in Poznan on the MTP grounds, as part of the NetZero Energy and
H2POLAND event.

Keywords: Composite high-pressure vessels, hydrogen storage, fiber winding method,
pressure testing, manufacturing technology.
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W ostatnich latach obserwuje sie coraz wieksze zainteresowanie kompozytami wzmacnianymi
wiléknami naturalnymi, ktére mogg stanowi¢ ekologiczng alternatywe dla tych zbrojonych
wiéknami syntetycznymi (m in. Szklanych czy weglowych). Wynika to nie tylko z checi
ograniczenia negatywnego wptywu na Srodowisko, ale réwniez z dgzenia do uniezaleznienia
sie od importu surowcow spoza Europy. W niniejszej pracy skupiono sie na opracowaniu
i ocenie wilasciwosci kompozytow opartych na biozywicy epoksydowej modyfikowanej
chemicznie oraz wzmocnionych tkaning Iniang stanowigcych potencjalne rozwigzanie dla

zastosowan w budowie kadtubow todzi wypoczynkowych.

Modyfikacja chemiczna zywicy miala na celu poprawe jej kompatybilnosci z naturalnym
wzmochieniem, co w zalozeniu powinno przelozy¢ sie na lepsze wiasciwosci uzytkowe
gotowych kompozytow. Wytworzone materialty poddano serii badan, w tym ocenie jakos$ci
przy uzyciu skaningowej mikroskopii elektronowej (SEM), badaniom wytrzymatosciowym na

zginanie oraz pomiarom kata zwilzania.
Stowa kluczowe: NFRPs, biozywica epoksydowa, wtdkna naturalne, widkna Iniane, zginanie.

Praca zostala wspétfinansowana przez Unie Europejskg w ramach projektu ,,Manufacturing
processes for bio-based fibre-reinforced composite parts for structural applications”, Grant

Agreement No 101136335.
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In recent years, there has been growing interest in composites reinforced with natural fibres,
which can offer an environmentally friendly alternative to those reinforced with synthetic
fibres (such as glass or carbon). This trend is driven not only by the desire to reduce the
environmental impact but also by the aim to reduce dependence on raw material imports from
outside Europe. This study focuses on the development and evaluation of the properties of
composites based on chemically modified bio-based epoxy resin reinforced with flax fabric,

representing a potential solution for use in the construction of ship hulls.

The chemical modification of the resin was intended to improve its compatibility with the
natural reinforcement, which in turn was expected to enhance the functional properties of
the final composites. The produced materials were subjected to a series of tests, including
quality assessment using scanning electron microscopy (SEM), flexural strength testing, and

contact angle measurements to evaluate surface wettability.
Keywords: NFRPs, epoxy bioresin, natural fibres, flax fibres, bending.

The work was co-funded by the European Union under the project “Manufacturing processes
for bio-based fibre-reinforced composite parts for structural applications”, Grant Agreement

No 101136335.
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Rosngce zainteresowanie budzg systemy uniepalniajgce oparte na bezhalogenowych
zwigzkach nieorganicznych oraz dodatkach pochodzenia naturalnego. Ich synergiczne
dzialanie moze prowadzi¢ do wzrostu efektywnosci przy jednoczesnym ograniczeniu
zawarto$ci syntetycznych $rodkéw uzyskiwanych z uzyciem szkodliwych zwigzkéw [1].
Pomimo wcze$niejszych obaw dotyczgcych ograniczonej stabilno$ci termicznej materiatéw
lignocelulozowych, takich jak celuloza i lignina, wykazujg one temperatury rozkladu wyzsze
niz typowe temperatury przetwoérstwa wiekszosci tworzyw technicznych, a ich odpowiednia
modyfikacja termiczna umozliwia sterowanie przebiegiem degradacji. W celu oceny wptywu
biopochodnych systeméw uniepalniajgcych na wlasciwo$ci mechaniczne PA11 (Rilsan® BMN
O TLD NATURAL), przeprowadzono kompleksowg charakterystyke materiatu, obejmujaca
analize wlasciwosci fizyko-mechanicznych oraz pomiary wskaznika tlenowego (LOI)
i klasyfikacje ogniowg metodg UL-94. Dodatkowo =zastosowano mikrotomografie
komputerowg (micro-CT) do scharakteryzowania struktury wewnetrznej i dystrybucji faz,
badania reologiczne dla oceny wlasciwosci przetwérczych oraz dyfrakcje rentgenowskg (XRD)
do identyfikacji faz krystalicznych. Wilasciwosci termiczne analizowano przy uzyciu
roznicowej kalorymetrii skaningowej (DSC) i dynamicznej analizy mechanicznej (DMA), co
pozwolito okresli¢ temperatury charakterystyczne.

Praca finansowana przez Narodowe Centrum Badann i Rozwoju w ramach projektu
LIDER13/0095/2022 ,bioFIRE: Innowacyjne zastosowanie surowca lignocelulozowego jako

skltadnika ukladu ograniczajacego palnos¢ wyrobéw polimerowych do zastosowan
w przemysle elektrycznym i elektromobilno$ci”.

Literatura:
1. Battig A, Sanchez-Olivares G, Rockel D, Maldonado-Santoyo M, Schartel B. Waste not, want
not: The use of leather waste in flame retarded EVA. Materials & Design 2021; 210:110100.
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There is a growing interest in flame-retardant systems based on halogen-free inorganic
compounds and naturally derived additives. Their synergistic action can lead to increased
effectiveness while simultaneously reducing the content of synthetic agents produced using
harmful substances [1]. Despite earlier concerns regarding the limited thermal stability of
lignocellulosic materials such as cellulose and lignin, they exhibit decomposition
temperatures higher than the typical processing temperatures of most engineering polymers.
Moreover, their appropriate thermal modification enables control over the degradation
process. To evaluate the influence of bio-based flame-retardant systems on the mechanical
properties of PA1l1 (Rilsan® BMN O TLD NATURAL), a comprehensive material
characterization was conducted, including an analysis of physico-mechanical properties,
Limiting Oxygen Index (LOI) measurements, and UL-94 flammability classification.
Additionally, high-resolution micro-computed tomography (micro-CT) was employed to
investigate the internal structure and phase distribution of the composites. Rheological tests
were carried out to assess processing behavior, while X-ray diffraction (XRD) was used to
identify crystalline phases. Thermal properties were analyzed using differential scanning
calorimetry (DSC) and dynamic mechanical analysis (DMA), enabling the determination of
characteristic temperatures.

The study was funded by the National Centre for Research and Development under the project
entitled LIDER13/0095/2022 ,biOFIRE: Innowacyjne zastosowanie surowca

lignocelulozowego jako sktadnika uktadu ograniczajgcego palnos¢ wyrobéw polimerowych do
zastosowan w przemysle elektrycznym i elektromobilno$ci”.
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Prezentacja zalozenn innowacyjnej technologii wytwarzania kompozytu poliuretanowego
zbrojonego wiéknem szklanym w polgczeniu z zewnetrzng warstwg wykonang z plyty
termoformowanej prdézniowo, zastepujgcej tradycyjne wytwarzanie kompozytéw
poliestrowych metodg recznego formowania lub L-RTM, opracowanej w wyniku realizacji

projektu pt.:

»Przeprowadzenie prac badawczo-rozwojowych nad opracowaniem konstrukcji dachowej do
samochodéw typu campero-van w technologii twin-sheet z opcjonalnym wykorzystaniem

przezroczystych tworzyw sztucznych.”

1. Streszczenie celéw projektu i oméwienie przyjetych zalozen poczgtkowych.
2. Przedstawienie napotkanych trudnosci oraz wprowadzanych zmian.
3. Prezentacja opracowanej technologii, opis procesu wytwarzania, wskazanie

ograniczen oraz przewag konkurencyjnych oraz perspektyw zastosowan rynkowych.

Stowa kluczowe: kompozyt PUR-GF, ptyty termoformowane, dach podnoszony.
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INNOVATIVE TWIN-SHEET PLASTIC ROOF STRUCTURE
FOR CAMPER VANS - RESULTS OF R&D WORK
AND MARKET APPLICATION PROSPECTS

Marek Adamiuk!, Ewelina Glowacka!, Tomasz Jabtonski!, Jarostaw Sutkowski!, Piotr
Skrzeczkowskil.

! Polimer Sp. z 0.0., Solec Kujawski, Polska

e-mail: m.adamiuk@polimer.com.pl

A presentation of the principles behind an innovative manufacturing technology
for polyurethane composite reinforced with glass fiber, combined with an external layer made
from vacuum thermoformed sheet, replacing traditional polyester composite manufacturing
methods such as hand lay-up or L-RTM. This solution was developed as part of the project
entitled:

“Research and development work on the design of a roof structure for camper vans using twin-

sheet technology with optional use of transparent plastics.”
1. Summary of the project objectives and an overview of the initial assumptions.
2. Presentation of encountered challenges and implemented modifications.

3. Presentation of the developed technology, description of the manufacturing process,
identification of its limitations and competitive advantages, and prospects for market

application.

Keywords: PUR-GF composite, thermoformed sheets, Pop-top roof.
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ZAAWANSOWANE BADANIA NISZCZACE I NIENISZCZACE
MATERIALOW KOMPOZYTOWYCH CFRP/GFRP
— ROZWIAZANIA SHIMADZU

Dawid Pijocha!’

I"SHIM-POL A.M. Borzymowski" E. Borzymowska-Reszka, A. Reszka Spotka Jawna, Polska

e-mail: dawid.pijocha@shim-pol.pl

Shimadzu juz od ponad 100 lat dostarcza rozwigzania oraz aparature do badan wiasciwosci
mechanicznych. W tym roku firma obchodzi 150 urodziny. Powstala w Japonii jako
przedsiebiorstwo rodzinne, zajmujgce sie dostarczaniem réznego rodzaju produktow.
Z biegiem czasu portfolio Shimadzu zmieniato sie. Firma stata si¢ jednym z najwiekszych
producentem aparatury naukowej na $wiecie. Badania materiatéw kompozytowych stanowig
istotng cze$é portfolio firmy. W tym konteks$cie precyzyjne maszyny wytrzymatosciowe
Shimadzu AGX-V2 oraz nowosci na rynku europejskim: tomografy komputerowe Shimadzu
Xseeker 8000 oraz defektoskopy bazujgce na technice szerografii Shimadzu MIV-X stanowig
uzyteczne rozwigzania zaréwno w badaniach niszczgcych jak i nieniszczgcych CFRP/GFRP.
Testy mechaniczne kompozytéw bazujgcych na niektérych normach ISO oraz ASTM stanowig
czesto wyzwanie dla Uzytkownikéw. Jednakze, firma Shimadzu posiada ogdélnodostepne

rozwigzania w znaczgcy sposéb utatwiajgce przeprowadzenie badania [1,2].
Stowa kluczowe: CFRP, GFRP, badania materiatlowe, aparatura.
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1. SHIMADZU CORPORATION https://www.shimadzu.com/an/products/non-destructive-
testing/microfocus-x-ray-ct-system/xseeker-8000/index.html.

2. SHIMADZU CORPORATION
https://www.shimadzu.com/an/resources/movies/Composite/index.html.
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ADVANCED DESTRUCTIVE AND NON-DESTRUCTIVE
TESTING OF THE CFRP/GFRP COMPOSITE MATERIALS
— SHIMADZU SOLUTIONS
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Shimadzu has been providing solutions and equipment for research tailored to the needs of
more than 100 years. This year, the company celebrates its 150th anniversary. The company's
presence in Japan as a family business is followed by the delivery of other types of products.
Over time, Shimadzu's portfolio has changed. The company is one of the most accessible
scientific equipment producer in the world. Composite material research is important part of
the company's portfolio. In this context, precision testing machines Shimadzu AGX-V2 and
the novelties on the European market: Shimadzu Xseeker 8000 computed tomography system
and Shimadzu MIV-X shearography diagnostic flaw detector provide solutions used in
destructive and non-destructive testing of CFRP/GFRP. Mechanical testing of composites
available on some ISO and ASTM standards often poses challenges for the Users. However,

Shimadzu has easily accessible solutions, significantly reducing level of complicity [1,2].

Keywords: CFRP, GFRP, material testing, testing equipment, apparatus
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HYDROFOBOWE I LODOFOBOWE WLASCIWOSCI
POWLOK POLIURETANOWYCH MODYFIKOWANYCH
FUNKCJONALIZOWANYMI OKTASFEROKRZEMIANAMI
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Oblodzenie powierzchni stanowi istotne wyzwanie technologiczne w wielu branzach
przemystu — gtéwnie w lotnictwie. Tradycyjne metody przeciwdziatania, takie jak systemy
grzewcze czy Srodki chemiczne, sg czesto kosztowne, nietrwale lub niekorzystne dla
srodowiska. W zwigzku z tym coraz wiekszg uwage poswieca sie pasywnym rozwigzaniom,

ktore bazujg na odpowiednio zaprojektowanych wiasciwosciach materiatéw.

W niniejszej pracy zaproponowano modyfikacje komercyjnych powlok poliuretanowych
wielosciennymi oligomerycznymi silseskwioksanami (POSS) w celu poprawy ich wlasciwosci
hydrofobowych i lodofobowych. Zastosowano zwigzki chemiczne, zawierajgce odpowiednio

dobrane grupy funkcyjne wptywajgce na zwilzalno$¢ i odporno$¢ powierzchni na oblodzenie.

Powltoki nanoszono metodg natrysku pneumatycznego. Ich wiasciwosci hydrofobowe
oceniano na podstawie pomiarow kata zwilZania, histerezy kata zwilzania oraz kata zeslizgu.
Lodofobowos$¢ okreslono poprzez badania sity adhezji lodu. Dodatkowo przeprowadzono
profilometrie optyczng w celu analizy topografii powierzchni i wyznaczenia parametréw

chropowatosci.

Stowa kluczowe: powtoki poliuretanowe, POSS, hydrofobowo$¢, lodofobowo$¢, modyfikacja

chemiczna, pasywna ochrona, oblodzenie.

Praca zostala wsparta przez Unie Europejskg w ramach programu UE H2020 w ramach umowy

grantowej 899352 (FETOPEN-01-2018-2019-2020 - SOUNDOofICE).
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HYDROPHOBIC AND ICEPHOBIC PROPERTIES OF
POLYURETHANE COATINGS MODIFIED WITH
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Surface icing remains a significant technological challenge across many industrial sectors,
particularly in aviation. Traditional anti-icing methods, such as thermal systems or chemical
agents, are often costly, short-lived, or environmentally harmful. As a result, increasing
attention is being paid to passive solutions based on the tailored surface properties of

materials.

This study proposes the modification of commercially available polyurethane coatings using
polyhedral oligomeric silsesquioxanes (POSS) to enhance their hydrophobic and icephobic
performance. The chemical compounds used contained selected functional groups that

influence wettability and the surface’s ice repellency.

The coatings were applied via pneumatic spraying. Their hydrophobicity was evaluated by
measuring the contact angle, contact angle hysteresis, and roll-off angle. Icephobicity was
assessed through ice adhesion strength tests. Additionally, optical profilometry was used to

analyse the surface topography and determine roughness parameters.

Keywords: polyurethane coatings, POSS, hydrophobicity, icephobicity, chemical

modification, passive protection, icing.

This work was supported by the European Union under the Horizon 2020 programme, Grant

Agreement No. 899352 (FETOPEN-01-2018-2019-2020 — SOUNDofICE).
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Mikroskopijne, warstwowe struktury w takich dziedzinach jak mikroelektronika, biotechnologia,
energia, bron itp. zyskujg szczegélng uwage w nowoczesnej inzynierii i technologii. Wsréd
najwazniejszych projektéw naukowych eksperci wymieniajg znaczny wzrost wydajnosci komputeréw,
odtwarzanie ludzkich organéw przy uzyciu odtworzonych tkanek (uzyskanych z drukarek 3D),
uzyskanie nowych materialéw strukturalnych stworzonych bezposrednio z danych czgsteczek
i atoméw. DoS¢ czesto wtrgcenia te sg wykorzystywane jako elementy wzmacniajgce czesci
konstrukcyjne maszyn i konstrukcji lub jako wypelniacze materiatéw kompozytowych. Cienkie
niejednorodnosci ptytkowe sg rowniez charakterystycznym zjawiskiem na granicach miedzyfazowych
ziaren Kkrystalicznych powstajgcych podczas krystalizacji. W zwigzku z tym istnieje potrzeba
zapewnienia matematycznego modelowania mechaniki nanostruktur, co jest wcigz aktualnym
problemem teorii nauki o materiatach. Na obecnym etapie rozwoju mechaniki mozna juz
skoncentrowa¢ sie na konstrukeji ztozonych, uniwersalnych réwnan odpowiednich do badan struktur
wieloskalowych, w tym warstwowych oraz na opracowaniu metod ich rozwigzywania. Zastosowanie
nanokompozytéw o specyficznych wilasciwos$ciach w inzynierii i technologii znaczgco przesuneto
zainteresowanie z badania obiektéw na poziomie makro (100 - 10! m) i mikro (107 - 10® m) na poziom
nano (10° m).

W ramach koncepcji odksztatcalnej mechaniki ciata statlego zaproponowano analityczno-numeryczng
metode rozwigzywania problemu wyznaczania p6l mechanicznych w strukturach kompozytowych z
miedzyfazowymi wstegowymi odksztatcalnymi wielowarstwowymi niejednorodnosciami pod wptywem
polaczonego obcigzenia sitg i dyslokacjg. W oparciu o ogdélne zaleznos$ci liniowej teorii sprezystosci
skonstruowano model matematyczny cienkiej wielowarstwowej inkluzji o skonczonej szerokosci.
Przewiduje sie mozliwo$¢ wystgpienia nieidealnego kontaktu wzdtuz czesci interfejsu miedzy inkluzjg
a matrycg oraz miedzy warstwami inkluzji, w ktérych wystepuje energia powierzchniowa lub poslizg z
tarciem suchym. W oparciu o zastosowanie teorii funkcji zmiennej zespolonej i metody funkcji skoku
obliczono pole naprezenie-odksztalcenie w poblizu wtracenia podczas jego interakcji z sitami
skupionymi i dyslokacjami $rubowymi. Obliczono wartosci uogdlnionych wspoétczynnikéow
intensywnosci naprezen dla asymptotyki po6l naprezenie-odksztalcenie w poblizu wierzchotkéw
cienkich niejednorodnosci, za pomocg ktérych mozna obliczy¢ koncentracje naprezen i lokalng
wytrzymatos¢ struktury. Zidentyfikowano kilka efektow, ktére mozna wykorzystac przy projektowaniu
struktury warstw i trybéw pracy takich kompozytow. Zaproponowana metoda wykazata swojg
skuteczno$¢ w rozwigzywaniu catej klasy zagadnienn deformacji i pekania cial z cienkimi
odksztatcalnymi wtrgceniami o skonczonej diugosci i moze byé stosowana do matematycznego
modelowania efektéw mechanicznych cienkich niejednorodnos$ci FGM w kompozytach.

Niniejsza praca ma na celu opracowanie analitycznej i numerycznej metody badania stanu naprezenia-
odksztalcenia i wytrzymatosci kompozytéw z cienkimi odksztatcalnymi wielowarstwowymi
elementami wstegowymi, ktére sg réwniez odpowiednie do modelowania matematycznego cienkich
wtracen o prawie dowolnej cigglej zmianie wtasciwos$ci mechanicznych.
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Microscopic, layered structures in such fields as microelectronics, biotechnology, energy, weaponry,
etc. are gaining special attention in modern engineering and technology. Among the most important
scientific projects, experts call a significant increase in computer performance, restoration of human
organs using reproduced tissues (obtained from 3D printers), obtaining new structured materials
created directly from given molecules and atoms. Quite often these inclusions are used as elements to
reinforce structural parts of machines and structures or as fillers of composite materials. Thin lamellar
inhomogeneities are also a characteristic phenomenon at the interphase boundaries of crystalline
grains arising during crystallization. In this regard, there is a need to provide mathematical modelling
of nanostructure mechanics, which is still a pressing problem of materials science theory. At this stage
of the development of mechanics, it is already possible to concentrate on the construction of the
complex universal equations suitable for investigations of multiscale, including layered, structures and
the development of methods for their solution. The use of nanocomposites with specific properties in
engineering and technology has significantly shifted the interest from the study of objects at the
macro-level (100 - 107! m) and micro-level (10 - 10°® m) to the nano-level (10 m).

Within the framework of the concept of deformable solid mechanics, an analytical-numerical method
to the problem of determining the mechanical fields in the composite structures with interphase
ribbon-like deformable multilayered inhomogeneities under combined force and dislocation loading
has been proposed. Based on the general relations of linear elasticity theory, a mathematical model of
thin multilayered inclusion of finite width is constructed. The possibility of nonperfect contact along
a part of the interface between the inclusion and the matrix, and between the layers of inclusion where
surface energy or sliding with dry friction occurs, is envisaged. Based on the application of the theory
of functions of a complex variable and the jump function method, the stress-strain field in the vicinity
of the inclusion during its interaction with the concentrated forces and screw dislocations was
calculated. The values of generalized stress intensity factors for the asymptotic of stress-strain fields
in the vicinity of the ends of thin inhomogeneities are calculated, using which the stress concentration
and local strength of the structure can be calculated. Several effects have been identified which can be
used in designing the structure of layers and operation modes of such composites. The proposed
method has shown its effectiveness for solving a whole class of problems of deformation and fracture
of bodies with thin deformable inclusions of finite length and can be used for mathematical modelling
of the mechanical effects of thin FGM heterogeneities in composites.

This work aims to develop an analytical and numerical method for studying the stress-strain state and
strength of composites with thin deformable multilayer ribbon-like elements that are also suitable for
mathematical modelling of thin inclusions with an almost arbitrary continuous thickness variation of
mechanical characteristics.
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WPLYW SILY NACIAGU WLOKIEN NA WELASCIWOSCI
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Rury kompozytowe przeznaczone do pracy w warunkach wysokiego ci§nienia stanowig istotny
element rozwijajgcej sie infrastruktury gospodarki wodorowej. Cho¢ dostepne publikacje
podejmujg temat wptywu parametréw technologii nawijania na strukture i wytrzymatosé
cisnieniowych obiektow kompozytowych, takich jak zbiorniki czy rury, nadal istnieje potrzeba
opisu mechanizmoéw zachodzgcych w trakcie tego procesu, w szczego6lnosci w kontekscie sity
naciggu wiokna. W ramach pracy przeprowadzono badania eksperymentalne, ktérych celem
byta weryfikacja wplywu sity naciggu widkien oraz wyznaczenie jej optymalnych wartosci pod
wzgledem uzyskiwanych wlasciwosci wytrzymatosciowych i strukturalnych cienkosciennych
cylindrycznych prébek kompozytowych. Pomimo znanej ogdlnie zalezno$ci pomiedzy zbyt
matlg lub nadmierng silg naciggu, a obnizeniem jakosci struktury, wptyw tej sity na parametry
mechaniczne kompozytow nie zostal dotagd dostatecznie opisany. Wykonano serie probek
metodg nawijania na mokro widkien ciggtych z widkna szklanego i Zzywicy epoksydowej, przy
zastosowaniu sity naciggu z zakresu od 10 N do 50 N, zar6wno o warto$ci stalej, jak i zmiennej
miedzy warstwami. Oplot obejmowat warstwe krzyzowg o kgcie 55° i wzorze mozaikowym 3/1
oraz warstwe obwodowg (90°). Prébki poddano probie ciSnienia wewnetrznego
z wykorzystaniem metody Sciskanych dyskéow elastomerowych. Odksztatcenia
i przemieszczenia wyznaczono za pomocg cyfrowej korelacji obrazéw (DIC), co umozliwito
okreslenie sztywnos$ci i wytrzymatosci obwodowej. Dodatkowo wykonano obrazowanie
mikrostruktury przy uzyciu skaningowej mikroskopii elektronowej (SEM) oraz analize
rozkladu widkien w strukturze w celu identyfikacji sity naciggu zapewniajgcej najlepsze

wiasciwosci wytrzymatos$ciowe i strukturalne kompozytu.

Stowa kluczowe: technologia nawijania, sitla naciggu widkna, DIC, SEM, wytrzymatos¢
obwodowa.

62



W XXVII Sympozjum “"KOMPOZYTY - Teoria i praktyka”, 4 czerwca - 6 czerwca 2025, Brenna
XXVII Symposium "COMPOSITES - Theory and practice”, June 4 - June 6, 2025, Brenna

INFLUENCE OF FIBER TENSION ON THE PROPERTIES
OF COMPOSITE STRUKTURES IN THE MANUFACTURING
OF HIGH-PRESSURE PIPES

Karolina Paczkowska', Zuzanna Pacholec!, Wojciech Btazejewski'

I Faculty of Mechanical Engineering Wroctaw University of Science and Technology, Wroctaw, Poland.
e-mail: karolina.paczkowska@pwr.edu.pl

Composite pipes designed for high-pressure operation constitute a crucial element of the
developing infrastructure of the hydrogen economy. Although existing publications address
the influence of filament winding process parameters on the structure and strength of
pressure-bearing composite components including pressure vessels and pipes, there remains
a need for a more in-depth understanding and analytical description of the mechanisms
occurring during this process, particularly in the context of fiber tension. This study presents
experimental investigations aimed at evaluating the impact of fiber tension and determining
its optimal values in terms of the mechanical and structural properties of thin-walled
cylindrical composite specimens. While the general relationship between inadequate or
excessive fiber tension and the degradation of structural quality is well known, its detailed
influence on the mechanical performance of composites has not been sufficiently
characterized. A series of specimens was manufactured using wet filament winding of
continuous glass fibers impregnated with epoxy resin, applying fiber tension ranging from
10 N to 50 N, both constant and variable between layers. The winding pattern consisted of
a helical layer at a 55° angle with a 3/1 mosaic pattern and a hoop (90°) layer. The samples
underwent internal pressure testing using the compressed elastomeric disks method. Strains
and displacements were measured using Digital Image Correlation (DIC), allowing for the
determination of hoop stiffness and hoop tensile strength. Additionally, microstructural
imaging was carried out using Scanning Electron Microscopy (SEM), and fiber distribution
within the structure was analyzed to identify the fiber tension level that provides the most

favorable mechanical and structural performance of the composite material.

Keywords: winding technology, fiber tension force, DIC, SEM, hoop tensile strength.
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Zbiorniki ci$nieniowe sg istotnymi elementami w wielu zastosowaniach przemystowych,
gdzie stuzg do przechowywania gaz6w lub cieczy pod wysokim ciSnieniem. Celem badan byto
zaprojektowanie i wykonanie lekkiego zbiornika kompozytowego o ci$nieniu pracy 350 bar
z zastosowaniem technologii suchego nawijania wt6kna ciggtego oraz impregnacji zywicg na
bazie dicyklopentadienu (DCPD). Metoda impregnacji prézniowej pozwala na niemal
catkowite wyeliminowanie pecherzy powietrza w strukturze kompozytu, ktére sg jedng
z przyczyn obnizenia wiasciwo$ci mechanicznych. Dodatkowo niska lepkos¢ zywicy DCPD
umozliwia dokladne wnikanie w strukture wiékna. Zastosowanie DCPD jako zywicy
impregnujgcej pozwala uzyskaé korzystne wlasciwosci mechaniczne i chemiczne. W ramach
badain wykonano serie cylindrycznych prébek testowych, reprezentujgcych poszczegdlne
wzory mozaikowe, aby wybra¢ odpowiednie utozenia warstw struktury zbiornika. Probki
zostaly wykonane z wykorzystaniem widkna szklanego i zywicy epoksydowej. Zastosowano
jednakowy kat nawijania 55°, co pozwolilo na ocene wplywu wzoru mozaikowego na ich
zachowanie pod obcigzeniem. Na prébkach przeprowadzono testy ci$nieniowe
z wykorzystaniem gumowych krazkéw S$cisle dopasowanych do wnetrza proébki, ktére
odksztalcajgc sie generowaly ciSnienie wewnetrzne na $cianki kompozytu. Réwnoczesnie
z rejestracjg wartosci ci§nienia zastosowano cyfrowg korelacje obrazu (DIC), co umozliwito
bezkontaktowy doktadny pomiar przemieszczenn i odksztalcenn powierzchni prébek.
Zastosowanie tej metody pozwolito nie tylko na analize rozktadu odksztatcen, ale réwniez na
identyfikacje obszar6w lokalnej koncentracji naprezen oraz momentu inicjacji uszkodzen.
Przeprowadzone badania potwierdzily skutecznos¢ zastosowanej technologii w kontekscie
uzyskania pozgdanych wlasciwosci mechanicznych oraz umozliwity optymalizacje uktadu
warstw kompozytowych pod kgtem wytrzymatosci cisnieniowej.

Stowa kluczowe: kompozytowy zbiornik ci$nieniowy, metoda nawijania, zywica DCPD,
cyfrowa korelacja obrazu (DIC), badanie ci$nieniem wewnetrznym.
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DRY WRAPPED PRESSURE TANK IMPREGNATED
WITH DCPD RESIN
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Pressure vessels are essential components in various industrial applications, where they are
used to store gases or liquids under high pressure. The aim of this study was to design and
manufacture a lightweight composite pressure vessel intended to operate at a working
pressure of 350 bar, using dry filament winding of continuous fiber and vacuum-assisted
impregnation with a dicyclopentadiene (DCPD)-based resin. The vacuum impregnation
process allows for the near-complete elimination of voids within the composite structure,
which are one of the key factors reducing mechanical performance. Additionally, the low
viscosity of DCPD resin enables thorough penetration of the fiber structure. As an
impregnating material, DCPD offers favorable mechanical and chemical properties. As part of
the study, a series of cylindrical test specimens was manufactured to represent different
mosaic winding patterns, in order to select suitable layer configurations for the final vessel.
All samples were wound with glass fiber — epoxy resin composite. The uniform angle of 55°
was used, allowing evaluation of the influence of mosaic pattern geometry on their structural
behavior under load. Pressure tests were carried out using rubber discs tightly fitted inside
the specimens. Upon compression, the discs deformed and exerted internal pressure on the
walls of the composite structure. Simultaneously with the pressure measurements, Digital
Image Correlation (DIC) was employed to enable non-contact monitoring of surface
displacements and strains. This method allowed not only for a detailed analysis of strain
distribution but also for the identification of areas with local stress concentrations and the
initiation points of structural failure. The conducted research confirmed the effectiveness of
the applied technology in achieving the desired mechanical properties and enabled the

optimization of the composite layer arrangement in terms of pressure resistance.

Keywords: composite pressure vessel, filament winding, DCPD resin, digital image
correlation (DIC), internal pressure testing.
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POWLOKI KOMPOZYTOWE Cu/GRAFEN WYTWARZANE
METODA REDUKCJI ELEKTROCHEMICZNE] W SKALI
POLTECHNICZNE] NA ELEMENTACH URZADZEN
ELEKTRYCZNYCH

Marta Gostomska', Grzegorz Cieslak!, Katarzyna Skroban!, Anna Mazurek !,
Anna Gajewska-Midziatek!

I Sie¢ Badawcza Eukasiewicz-Warszawski Instytut Technologiczny,
ul. Duchnicka 3, 01-796 Warszawa, Polska.
e-mail: marta.gostomska@wit.lukasiewicz.gov.pl

W pracy przedstawiono szereg technologiczny procesu wytwarzania oraz wyniki badan
powlok kompozytowych z nanokrystaliczng osnowg miedzi i fazg dyspersyjng w postaci
ptatkow grafenu osadzonych metodg redukcji elektrochemicznej na elementach urzadzen
elektrycznych. Zrealizowane badania obejmowaly opracowanie sktadéw roztwordéw
i parametrow procesu osadzania powtok kompozytowych Cu/grafen oraz dostosowanie
procesu osadzania powtok do wiekszej skali na pilotazowej linii galwanicznej. Innowatorskim
aspektem przedstawionym w pracy (kluczowym wyzwaniem) byto przeniesienie pozytywnych
wynikéw prac ze skali laboratoryjnej na skale poéttechniczng. Opisane prace obejmowaty
prowadzenie procesu w bebnie galwanizerskim i na zawieszkach na pilotazowej linii
galwanicznej. Scharakteryzowano morfologie i chropowato$¢ powierzchni oraz strukture
wytworzonych powlok kompozytowych. Dokonano oceny grubosci oraz polgczenia
wytworzonych powlok z materiatem podloza. Przeprowadzono badania twardosci
wytworzonych powlok. Poréwnano wiasciwosci powlok kompozytowych Cu/grafen
wytworzonych na zawieszkach i w bebnie galwanizerskim na pilotazowej linii galwaniczne;j.
Kluczowy wyzwaniem badawczym bylo opracowanie technologii wytwarzania powlok
kompozytowych na elementach urzadzen elektrycznych, polegajgcej na nanoszeniu powtok
kompozytowych Cu/grafen technikami galwanicznymi poprzez osadzanie metalu na detalach
stalowych, w wyniku przeplywu pradu elektrycznego przez badany uklad w skali

laboratoryjnej a nastepnie przeniesienie prac na pilotazowg linie galwaniczna.

Stowa kluczowe: powloki kompozytowe, osnowa ceramiczna, faza dyspersyjna, grafen,
pilotazowa linia galwaniczna.
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Cu/GRAPHENE COMPOSITE COATINGS PRODUCED BY
ELECTROCHEMICAL REDUCTION METHOD UNDER SEMI
TECHNICAL LINE CONDITIONS ON ELECTRICAL
EQUIPMENT COMPONENTS

Marta Gostomska', Grzegorz Cieslak!, Katarzyna Skroban!, Anna Mazurek !,
Anna Gajewska-Midziatek!,

! Lukasiewicz Research Network-Warsaw Institute of Technology,
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This paper presents a technological sequence of the fabrication process and test results of
composite coatings with a nanocrystalline copper matrix and a dispersion phase in the form
of graphene flakes deposited by electrochemical reduction on electrical equipment
components. The research carried out included the development of solution compositions and
process parameters for the deposition of Cu/graphene composite coatings and the adaptation
of the coating deposition process to a larger scale on a pilot electroplating line. The innovative
aspect presented in the work (a key challenge) was the transfer of the positive results of the
work from the laboratory scale to the semi-technical scale. The work described involved
running the process in a plating drum and on hangers on a pilot plating line. The surface
morphology and roughness as well as the structure of the produced composite coatings were
characterized. The thickness and bonding of the produced coatings to the substrate material
were evaluated. Hardness tests of the produced coatings were carried out. The properties of
Cu/graphene composite coatings produced on hangers and in an electroplating drum on a
pilot electroplating line were compared. The key research challenge was the development of
a technology for the fabrication of composite coatings on electrical equipment components,
involving the application of Cu/graphene composite coatings by electroplating techniques at

laboratory scale and then transferring the work to a pilot electroplating line.

Keywords: composite coatings, copper matrix, dispersion phase, graphene, pilot plating line.
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ODPAD W ROLI WZMOCNIENIA: WPLYW ODPADOW
CERAMICZNYCH NA WEASCIWOSCI WITRYMEROW
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Gaida?, Natalia Biernat?, Damian Kielkiewicz?, Anna Janina Dolata*
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* Politechnika Slgska, Wydziat Inzynierii Materiatowej, Katedra Technologii Materiatéw,
ul. Krasinskiego 8, 40-019 Katowice, Polska.

W odpowiedzi na rosngce zapotrzebowanie w zakresie zrownowazonych materiatéw
kompozytowych, zbadano mozliwosci wykorzystania odpadéw ceramicznych jako
wzmocnienia w witrymerach epoksydowych. Celem badania byto okreslenie wptywu dodatku
proszku ceramicznego pozyskanego z przemystowych odpadéw ceramicznych na wlasciwosci
mechaniczne, termiczne oraz zdolno$ci do recyklingu otrzymanych kompozytéw. Do
przygotowania probek wykorzystano kompozycje witrymerowg katalizowang cieczg jonowg
z dodatkiem odpadéw ceramicznych w réznej ilosci procentowej. W ramach badan
przeprowadzono analize termiczng (DSC, TGA, DMA) oraz scharakteryzowano uzyskane
materiaty po katem: chropowatosci powierzchni, kata zwilzania i wytrzymatosci
mechanicznej. Otrzymane rezultaty wykazujg, ze odpady ceramiczne mogg stanowic
ekonomiczny a zarazem warto$ciowy komponent w witrymerach epoksydowych otwierajgc
dalsze perspektywy dla rozwoju nowych materialéw kompozytowych z mozliwoscig
recyklingu.

Stlowa kluczowe: witrymer, kompozyt, ciecz jonowa, CAN, kowalencyjne wigzania
adaptacyjne.
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WASTE AS REINFORCEMENT: THE EFFECT OF CERAMIC
WASTE ON THE PROPERTIES OF EPOXY VITRIMERS
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In response to the growing demand for sustainable composite materials, the use of ceramic
waste as reinforcement in epoxy vitrimers was investigated. The goal of the study was to
determine the effect of the addition of ceramic powder obtained from industrial ceramic waste

on the mechanical and thermal properties and recyclability of the resulting composites.

An ionic liquid-catalysed vitrimers composition with the addition of ceramic waste in
different amounts of percentage was used to prepare the samples. The study included thermal
analysis (DSC, TGA, DMA) and characterisation of the obtained materials in terms of: surface
roughness, contact angle and mechanical strength. The results demonstrate that ceramic
waste can be an economical yet valuable component in epoxy vitrimers, opening up further

prospects for the development of new recyclable composite materials.
Keywords: vitrimer, composite, ionic liquid, CAN, covalent adaptable networks
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KSZTALTOWANIE WEASCIWOSCI KOMPOZYTOW
OGNIOTRWALYCH NA BAZIE SPINELU MAGNEZOWO-
GLINOWEGO TLENKAMI MODYFIKUJACYMI
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Spinel magnezowo-glinowy MgAl,O, to material o wyjgtkowych wiasciwosciach, takich jak
wysoka temperatura topnienia wynoszgca 2135°C, duza twardo$¢, odpornosé na dziatanie
zuzla, stabilno$¢ termiczna oraz wysoka odpornos$¢ na szoki termiczne. Swoje zastosowanie
znajduje przede wszystkim w przemysle stalowym, szczegdlnie w kadziach stalowniczych,
a takze w piecach obrotowych. W celu poprawy wiasciwosci materialéw na bazie spinelu
magnezowo-glinowego, mozliwa jest ich modyfikacja poprzez dodatek réznych tlenkéw. Stad
gltéwnym celem niniejszej pracy jest zbadanie wptywu dodatkéw tlenkowych na wlasciwosci
kompozytéw, ktérych gtéwnym sktadnikiem jest spinel MgAl,O.. Cel ten bedzie osiggniety
dzieki zaprojektowaniu oraz otrzymaniu ceramiki spinelowej magnezowo-glinowej
o stechiometrycznym stosunku MgO: Al:Os rownym Imol:1mol wzbogaconej o dodatki
tlenkow takich jak TiO,, ZrO,, Fe;Os oraz SiO,. Dla otrzymanych materialéw okre$lone zostang
wlasciwosci fizykochemiczne, w tym sklad fazowy, mikrostruktura, gesto$¢ rzeczywista
i pozorna, porowato$¢ otwarta i catkowita, jak rowniez zmiana wymiaréw liniowych po
wypaleniu w temperaturze 1600°C. Dodatkowo przeprowadzone zostanie rowniez badanie
w mikroskopie wysokotemperaturowym, ktére pozwoli na oznaczenie temperatur
charakterystycznych w tym temperatury spiekania. Otrzymane wyniki badan pozwolg na
lepsze zrozumienie wpltywu zastosowanych dodatkéw na wiasciwosci fizykochemiczne
kompozytéow opartych na spinelu magnezowo-glinowym. Dzieki uzyskanym informacjom
mozliwe bedzie opracowanie materiatéw o ulepszonych wtasciwosciach fizykochemicznych,

co przyczyni sie do opracowania wytozen ogniotrwatych o wydtuzonym czasie eksploatacji.

Stowa kluczowe: MgAl,O4, kompozyty ogniotrwate, tlenki modyfikujgce.

Praca zostala czeSciowo wsparta ze §rodkéw statutowych Wydziatu Inzynierii Materialowej i Ceramiki
Akademii Gérniczo-Hutniczej w Krakowie, umowa nr 16.16.160.557. Badania byly réwniez wspierane
przez program ,Inicjatywa Doskonalosci - Uczelnia Badawcza” dla Akademii Gorniczo-Hutniczej
w Krakowie, grant ID 12399.
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Magnesia-alumina spinel MgAl,0, is a material with exceptional properties such as a high
melting point of 2135°C, high hardness, slag resistance, thermal stability, and high resistance
to thermal shock. It finds its application mainly in the steel industry, especially in steelmaking
ladles, as well as in rotary furnaces. To improve the properties of magnesia-alumina spinel-
based materials, it is possible to modify them by adding various oxides. Therefore, the main
objective of this work is to study the effect of oxide additives on the properties of composites
whose main component is the MgAl,O, spinel. This goal will be achieved by designing and
obtaining magnesia-alumina spinel ceramics with a stoichiometric ratio of MgO: Al,Os equal
to 1mol:1mol enriched with oxide additives such as TiO;, ZrO,, Fe;,Os and SiO..
Physicochemical properties, including phase composition, microstructure, true and apparent
density, open and true porosity, as well as change in linear dimensions after firing at 1600°C,
will be determined for the materials obtained. In addition, a high-temperature microscope
test will also be performed to determine characteristic temperatures, including the sintering
temperature. The results obtained will allow for a better understanding of the effect of the
additives used on the physicochemical properties of magnesia-alumina spinel-based
composites. With the information obtained, it will be possible to develop materials with
improved physicochemical properties, which will contribute to the development of refractory

linings with an extended service life.
Keywords: MgAl,0.; refractory composites; modifying oxides.
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NOWA GAMA MIESZANEK GUMOWYCH
O PODWYZSZONYCH WEASCIWOSCIACH
ELASTYCZNYCH
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Jakub Sieminski 2
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Mieszanki kauczukowe bardzo czesto wykorzystywane sg jako izolacje i powtoki przewodow
i kabli. Gtéwna ich wadg w takim zastosowaniu jest znaczgca zalezno$¢ podstawowych
wlasnosci mechanicznych od temperatury oraz zmiennos$¢ tych wilasnosci w wyniku
oddzialtywan eksploatacyjnych. Zmiana wtasnosci elementéw gumowych podczas eksploatacji
wystepuje gldwnie na skutek zjawisk zmeczeniowych, rozwijajgcych sie w gumie w wyniku
oddziatywania obcigzen zmiennych oraz w wyniku zespotu zjawisk starzeniowych. Pomimo
znacznego zasobu wiedzy nad wiasnosciami mechanicznymi gumy jako tworzywa
konstrukcyjnego o réznych zastosowaniach nadal istniejg duze trudnosci w opracowaniu
odpowiednich receptur mieszanek kauczukowych stosowanych w przewodach elektrycznych.
Celem pracy byto przygotowanie receptury mieszanki gumowej do wykorzystania na izolacje
lub opony przewoddéw w procesach przemystowych i ich automatyzacji, w ktérych to przewody
stanowig spojny element systemu. Prace polegaly na wyselekcjonowaniu kauczuku
o odpowiedniej lepkos$ci, zawierajgcego maksymalnie 5% wigzan podwoéjnych pochodzgcych
od etylideno nonbornenu oraz dodatku kopolimeru etylenowo-oktenowego z wykorzystaniem
srodka wulkanizujgcego - nadtlenku lub zywicy oktylofenolowo-formaldehydowej (SP 1045)
oraz odpowiednio dobranych S$rodkéw aktywujgcych, przeciwutleniaczy, poprawiajgcych
plyniecie, napelniaczy, Srodkéw ograniczajacych dymotwdrczos¢ itp. Przeprowadzono
badania wtasciwo$ci mechanicznych (przed i po starzeniu), odpornosci zmeczeniowej
i udarnosci w niskich temperaturach (-35°C), odpornosci na Scieranie oraz na odksztatcenia
trwate przy Sciskaniu. Analiza wynikow wykazala, ze najkorzystniejsze wtasciwosci wykazuja
mieszanki, w ktorych zastosowano nadtlenek jako uk}ad sieciujgcy.

Stowa kluczowe: mieszanki kauczukowe

Praca zostata wykonana w ramach Programu Operacyjnego Inteligentny Rozw6éj 2014-2020 r. Konkurs
5/1.1.1/2018.
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Rubber compounds are very often used as insulation and sheathing for wires and cables. Their
main disadvantage in such applications is the significant dependence of basic mechanical
properties on temperature and the variability of these properties as a result of operational
impacts. Changes in the properties of rubber elements during operation occur mainly as
a result of fatigue phenomena, developing in rubber as a result of the impact of variable loads
and as a result of a set of ageing phenomena. Despite the considerable amount of knowledge
on the mechanical properties of rubber as a construction material with various applications,
there are still great challenges in developing appropriate formulations for rubber compounds

used in electrical cables.

The aim of the work was to develop a rubber compound formulation for use as cable insulation
or cable sheathing in industrial processes and their automation, in which cables constitute
a coherent element of the system. The work consisted in selecting rubber of appropriate
viscosity, containing a maximum of 5% of double bonds originating from ethylidene
nonbornene and the addition of ethylene-octene copolymer using a vulcanizing agent -
peroxide or octylphenol-formaldehyde resin (SP 1045) and appropriately selected activating
agents, antioxidants, flow enhancers, fillers, smoke reduction agents, etc. Mechanical
properties (before and after ageing), fatigue resistance and impact strength at low
temperatures (-35°C), abrasion resistance and permanent compressive strain resistance were
tested. Analysis of the results showed that the most favourable properties were observed for

mixtures in which peroxide was used as a cross-linking agent.
Keywords: rubber mixtures
The work was carried out as part of the Smart Growth Operational Programme 2014-2020, Competition

5/1.1.1/2018.
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Kompozytom do zastosowan wysokotemperaturowych stawiane sg wymagania pod wzgledem
wiasciwosci mechanicznych, cieplnych jak réwniez chemicznych. Do takich kompozytéw
nalezg kompozyty borkowe. Istotny wpltyw na wilasciwosci kompozytéw borkowych majg
stosowane aktywatory spiekania: wegliki, azotki i krzemki. w prezentowanej pracy okreslono
wplyw aktywatoréw spiekania - weglikow na odporno$é na korozje i erozje kompozytéw ZrB,-
HfB,-MeC (SiC, B4C i WC). Wytworzono kompozyty o sktadzie 40% obj. ZrB,- 40% obj. HfB,-
20% obj. MeC (gdzie MeC: SiC, B4C i WC). Kompozyty otrzymano za pomocg spiekania pod
ciSnieniem HP w temperaturze 2100°C. Na probkach przeprowadzono badania odpornosci na
utlenianie w zakresie temperatury 800-1400°C oraz badania tribologiczne w uktadzie ball on
disc. Zmierzono Sredni wspétczynnik tarcia, wskaznik zuzycia oraz przeanalizowano przebieg
pracy pary ciernej. Stwierdzono, zgodnie z przestankami literaturowymi, ze dodatkiem
istotnie zwiekszajgcym odporno$é na korozje i erozje jest SiC. Utworzona zostaje wowczas
szczelna warstwa Si-O-B chronigca wnetrze prébki przed dostepem tlenu, a utlenianie ma
charakter pasywny. Najmniej odpornym na dziatanie tlenu, ale nie na erozje jest kompozyt
ZrB,-HfB,-B,C. W tym przypadku powyzej temperatury 1100°C lotny tlenek boru prowadzi do
powstania porowatos$ci, przez ktorg tlen dyfunduje do wnetrza prébki, natomiast obecnos¢
bardzo twardego weglika boru a takze powstawanie cieklego B,0s; zwieksza odporno$é na
erozje. Rowniez kompozyt z dodatkiem WC od 1100°C ulega silnej degradacji pod wpltywem
tlenu. Z kolei powstajgce w trakcie pracy pary ciernej lotne tlenki wolframu przyczyniajg sie
do zmniejszenia odpornosci na zuzycie Scierne tego kompozytu.

Stowa kluczowe: UHTC, borki typu AlB,, HP, odporno$¢ na utlenianie, odpornos¢ na
Scieranie
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Composites for high-temperature applications have requirements in terms of mechanical,
thermal as well as chemical properties. Such composites include boride composites. The
properties of boride composites are significantly influenced by the sintering activators used:
carbides, nitrides and silicides. in the present study, the influence of sintering activators -
carbides - on the corrosion and erosion resistance of ZrB,-HfB,-MeC (SiC, B,C and WC)
composites was determined. Composites were prepared with a composition of 40% vol. ZrB,-
40% vol. HfB,- 20 vol. MeC (where MeC: SiC, B.C and WC). The composites were obtained by
hot pressing at 2100°C. Oxidation resistance tests in the temperature range of 800-1400°C
and tribological tests in a ball on disc system were carried out on the samples. The average
coefficient of friction, the wear index and the working course of the friction pair were
measured. It was found, according to the literature, that SiC is an additive that significantly
increases corrosion and erosion resistance. A tight Si-O-B layer is then formed, protecting the
interior of the sample from oxygen, and oxidation is passive. The least resistant to oxygen but
not to erosion is the ZrB,-HfB,-B,C composite. In this case, above the temperature 1100°C,
volatile boron oxide leads to the formation of porosity through which oxygen diffuses into the
sample, while the presence of very hard boron carbide and also the formation of liquid B,0s
increases the resistance to erosion. Also the composite with WC from 1100°C is strongly
degraded by oxygen. On the other hand, volatile tungsten oxides formed during friction
vapour operation contribute to the composite's reduced resistance to abrasive wear.

Keywords: UHTC, AlB; type borides, HP, oxidation resistance, erosion resistance
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Wzrost oczekiwan wzgledem materialéw stosowanych w przemysle lotniczym prowadzi do
intensywnych poszukiwan lekkich, wysoce efektywnych materiatéw o duzej odpornosci na
uszkodzenia. Laminaty metalowo-wldkniste, bedgce polgczeniem warstw metalu oraz
kompozytu polimerowo-wioknistego, stanowig odpowiedZ na rosngce zapotrzebowanie
przemystu lotniczego i stanowig jeden z kluczowych kierunkéw rozwoju materialow
konstrukcyjnych w ostatnich latach. Cechujg sie one wysokg odpornoscig na uderzenia,
wysokg wytrzymatos$cia zmeczeniowg, niskg gesto$cig oraz odpornoscig na niekorzystne
warunki Srodowiskowe. Kluczowym aspektem w przypadku laminatéw metalowo-wldknistych
jest odpowiednie przygotowanie powierzchni metalu, poniewaz powierzchnia rozdziatu
metal-kompozyt decyduje o skutecznym przenoszeniu naprezen miedzy tymi warstwami.
Dodatkowo ma ona wpltyw na finalne wtasciwosci mechaniczne materiatu oraz jego odpornosé
na uderzenia. Wlasciwa modyfikacja powierzchni metalu umozliwia uzyskanie odpowiedniej
morfologii i topografii, a takze odpowiednich wiasciwo$ci fizykochemicznych, co przektada
sie na trwate i wytrzymate polgczenia w laminatach metalowo-wtdéknistych.

Celem pracy byla ocena wptywu modyfikacji powierzchni metalu, w zaleznosci od réznych
metod obrébki, na wytrzymato$¢ potgczenia metal-kompozyt w testach oddzierania oraz
analiza zniszczenia ze szczegb6lnym uwzglednieniem powierzchni rozdziatu metal-kompozyt.
Testy odrywania przeprowadzono w celu okreslenia odpornos$ci na pekanie miedzywarstwowe
w warunkach I sposobu pekania. Badane laminaty skladaly sie z warstw tytanu oraz
kompozytu polimerowego wzmocnionego widéknem weglowym. Powierzchnie metalu
modyfikowano z wykorzystaniem metod mechanicznych oraz chemicznych. Ponadto,
analizowano wptyw zastosowania warstw posrednich typu primer i zol-zel. Odnotowano, ze
wytrzymatos¢ potgczenia $cisle zalezy od otrzymanej topografii i morfologii powierzchni.
Zaobserwowano, korzystny wplyw zastosowania warstw zol-Zel na wytrzymato$¢ adhezyjng
na powierzchni rozdzialu metal-kompozyt. Zauwazono, ze odporno$¢ na pekanie
miedzywarstwowe w warunkach i sposobie pekania byla $cisle skorelowana z rodzajem
mechanizmu zniszczenia.

Stowa kluczowe: Laminaty metalowo-wtokniste, adhezja, modyfikacja powierzchni, wtékna
weglowe.
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Increased expectations from materials used in the in the aerospace industry is leading to an
intensive search for lightweight, highly efficient materials with high damage resistance.
Fibre-metal laminates, which are a combination of metal layers and a polymer-fibre
composite, respond to the growing demand from the aerospace industry and represent one of
the key developments in structural materials in recent years. They are characterised by high
impact resistance, high fatigue strength, low density and resistance to adverse environmental
conditions. A key aspect for fibre-metal laminates is the appropriate preparation of the metal
surface, as the metal-composite interface determines the effective stress transfer between the
layers. In addition, it influences the final mechanical properties of the material and its impact
resistance. Proper modification of the metal surface allows for the right morphology and
topography, as well as the right physico-chemical properties, resulting in durable and strong
joints in fibre-metal laminates.

The aim of the study was to evaluate the effect of metal surface modification according to
different methods on the strength of the metal-composite joint in peel tests and analyse the
failure with a particular focus on the metal-composite interface. Peel tests were carried out
to determine the interlaminar fracture energy in mode I conditions. The laminates tested
consisted of GRADE 2 of titanium layers and a carbon fibre-reinforced polymer composite.
The metal surface was modified using mechanical and chemical methods. In addition, the
effect of using primer and sol-gel intermediate layers was analysed. It was noted that the
strength of the joint closely depends on the topography and surface morphology obtained.
A favourable effect of sol-gel interlayers on the adhesion strength at the metal-composite
interface was observed. It was noted that the interlaminar fracture toughness under mode
I fracture conditions was closely correlated with the type of failure mechanism.

Keywords: Fibre metal-laminates, adhesion, surface modification, carbon fibres.
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W artykule zaprezentowano wyniki badan 4-warstwowych laminatéw, w sklad ktorych
wchodzito wzmocnienie w postaci maty szklanej oraz zywice epoksydowe (LH160 + LH288)
formowane metodami prézniowymi (tj. metodg worka prézniowego, metodg infuzji) i metodg
reczna. W kazdym z przypadkéw zastosowano utwardzacz H505 z udzialem komponentéw
zgodnie z rekomendacjg producenta. Nastepnie po statycznej proby rozciggania na maszynie
wytrzymato$ciowej Shimadzu AGX-V wedlug normy ISO 527-4, oszacowano Srednig
wytrzymatosé¢ z 3 probek. Stwierdzono najwyzszg wytrzymato$é¢ dla probek wytworzonych
metodg infuzji. Dla niej okreslono wptyw §rodowiska naturalnego jak $§wiatto stoneczne czy
sztucznego promieniowania przy uzyciu specjalnych fluorescencyjnych lamp UV w czesciach
widma UVA, UVB i UVC na wytworzone laminaty. Uszkodzenia, ktére pojawiajg sie przez
miesigce lub lata w warunkach zewnetrznych w kompozycie wtdknistym, zlokalizowano
w wyniku wykorzystania testera QUV UV (maszyna Q-Lab QUV accelerated weathering tester)
zgodnie z normg ISO 4892-3. Symulacja 24-ro godzinnego starzenia $wiattem UV na materiaty
kompozytowe o osnowie polimerowej wykazaly korzystny wplywa na wlasciwosci
wytrzymato$ciowych wytworzonych kompozytéw warstwowych, zwigzane z plastyfikacja

0SNowy.

Stowa kluczowe: laminat, wytrzymatos¢, technologia, Srodowisko naturalne.
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The article presents the results of tests of 4-layer laminates consisting of glass mat
reinforcement and epoxy resins (LH160 + LH288) formed by vacuum methods (i.e. vacuum bag
method, infusion method) and manual method. In each case, H505 hardener was used with
the participation of components according to the manufacturer's recommendation. Then,
after a static tensile test on the Shimadzu AGX-V testing machine according to ISO 527-4
standard, the average strength of 3 samples was estimated. The highest strength was found
for samples produced by the infusion method. For this method, the influence of the natural
environment such as sunlight or artificial radiation using special fluorescent UV lamps in the
UVA, UVB and UVC spectrum parts on the produced laminates was determined. Damage that
occurs over months or years in outdoor conditions in the fiber composite was localized by
using the QUV UV tester (Q-Lab QUV accelerated weathering tester) according to
ISO 4892-3. Simulation of 24-hour UV light aging on polymer-based composite materials
showed a beneficial effect on the strength properties of the produced layered composites,

related to matrix plasticization.

Keywords: laminate, durability, technology, natural environment.
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W badaniu przeanalizowano wytwarzanie ceramicznych filamentéw kompozytowych na bazie
polilaktydu (PLA) do druku 3D metodg osadzania topionego (FDM) oraz rozwoj zawiesin
z weglika boru (B4C) do wytwarzania przyrostowego metodg bezposredniego pisania
atramentem (DIW). W procesie FDM weglik boru (B4C) i weglik krzemu (SiC) wigczono do PLA
w r6znych utamkach wagowych (1 - 40% wag. dla B4,Ci 1 - 20% wag. dla SiC) do wytworzenia
filamentéw. Drukowanie osiggnieto przy zawartosci SiC do 8% wag. przy uzyciu pojedynczo
wytlaczanych filamentéw i do 20% wag. przy uzyciu podwojnie wytltaczanych filamentow.
Testy reologiczne wykazaly, Ze filamenty o niskiej zawartos$ci ceramiki wykazywaty
zachowanie rozrzedzane $cinaniem, a wyzsze obcigzenia prowadzily do zachowania
newtonowskiego. Analiza termiczna wykazata zakres temperatur 200-270°C. Technika DIW
zostala uzyta do wytwarzania ceramicznych zielonych korpuséw przy uzyciu past B4C.
Przygotowano formuty pasty B4C, dostosowujgc zawarto$¢ proszku i zwigzkéw organicznych
uzytych do produkcji pasty. Parametry DIW dostosowano do kazdego preparatu. Wytworzone
korpusy scharakteryzowano pod wzgledem gestosci, morfologii i wtasciwo$ci mechanicznych.
Materiaty wykazaly wysokg odpornos$¢ termiczng i mechaniczng, nadajgc sie do zastosowan

jak elementy odporne na zuzycie, narzedzia tngce i pancerze ochronne.
Stowa kluczowe: formowanie przyrostowe, kompozyty UHTC, pasty ceramiczne.
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The study analysed the fabrication of ceramic polylactide (PLA)-based composite filaments
for 3D printing by fused deposition (FDM) and the development of boron carbide (B4C)
suspensions for incremental fabrication by direct ink-writing (DIW). In the FDM process,
boron carbide (B4C) and silicon carbide (SiC) were incorporated into PLA at different weight
fractions (1-40 wt.% for B-C and 1-20 wt.% for SiC) to produce filaments. Printing was
achieved with SiC contents of up to 8% by weight using single extruded filaments and up to
20% by weight using double extruded filaments. Rheological tests showed that the low-
ceramic-content filaments exhibited shear-thinning behaviour, whereas higher loadings led
to Newtonian behaviour. Thermal analysis revealed a temperature range of 200-270 ° C. The
DIW technique was used to produce ceramic green bodies using B—C paste. Formulations of
B4C paste were prepared by adjusting the powder content and organic compounds used to
produce the paste. The DIW parameters were adjusted for each formulation. The produced
bodies were characterised in terms of their density, morphology, and mechanical properties.
The materials exhibited high thermal and mechanical resistance, making them suitable for

applications such as wear-resistant parts, cutting tools, and protective armor.
Keywords: additive manufacturing, UHTC composites, ceramics paste.
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Metalowo-ceramiczne odlewy kompozytowe, szczeg6lnie na bazie lekkich stopéw aluminium
(AIMCs) wykazujg duzy potencjat dla wielu zastosowan, takze w przemysle motoryzacyjnym.
Wzrost zainteresowania tymi tworzywami wynika giéwnie z korzystnego stosunku
wytrzymatosci do gestosci, dobrych wtasciwosci odlewniczych oraz mozliwosci projektowania
ich wlasciwosci uzytkowych (np. mechanicznych i tribologicznych). Kluczowe sg jednak
odpowiedni dobor rodzaju, morfologii i udzialu objeto$ciowego zbrojenia, wybér stopu

osnowy i jego modyfikacja celem poprawy warunkéw zwilzania w uktadzie AlSi/SiC,.

Prezentowane wyniki badann zwigzane z oceng struktury granicy rozdzialu stop osnowy
(AlSi)/czgstki weglika krzemu (SiCp) stanowig fragment szerszego programu badawczego,
ktérego gléwnym celem jest opracowanie i weryfikacja w warunkach przemystowych,
innowacyjnego i efektywnego energetycznie procesu produkcji aluminiowych obreczy kot
samochodowych o obnizonym §ladzie S$rodowiskowym. Zalozono, ze zwiekszenie
wykorzystania (nawet o 50 %) nizszej jakosci materiatéw wsadowych tzw. ,secondary ingots”,
wplynie na podwyzszenie wskaznikow efektywnosci energetycznej. Z kolei opracowanie
innowacyjnych metalowo-ceramicznych materialéw kompozytowych (MMCs) i zastosowanie
ich w miejsce obecnie stosowanych standardowych stopéw odlewniczych (AlSi), umozliwi
przeprojektowanie geometrii obreczy. Oczekiwanym rezultatem jest obnizenie ich masy przy
zachowaniu wymaganych a nawet podwyzszeniu niektérych wiasciwosci mechanicznych
i innych cech uzytkowych.

Stowa kluczowe: kompozyty metalowo-ceramiczne (MMCs), metody odlewnicze,
mikrostruktura, obrecze két samochodowych.
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Metal-ceramic composite castings, especially those based on light aluminium alloys (AlSi),
show great potential for many applications, including in the automotive industry. The
increasing interest of these materials is mainly due to their favourable strength-to-density
ratio, good casting properties and the possibility of designing their functional properties (e.g.
mechanical and tribological). However, the key issues are the appropriate selection of the
type, morphology and volume fraction of the reinforcement, the selection of the matrix alloy

and its modification to improve the wetting conditions in the AlSi/SiC, system.

The presented research results concerning the evaluation of the interface structure between
the matrix alloy (AlSi) and silicon carbon particles (SiC,) are part of a broader research
program. Its main goal is to develop and test under industrial conditions an innovative and
energy-efficient process to produce of aluminium car wheels with reduced environmental
impact. It was assumed that increasing the use of scrap materials (even by 50%), so-called
"secondary ingots", would result in higher energy efficiency indicators. In turn, the
development of innovative metal-ceramic composite materials (MMC;) and application
instead of the currently used standard casting alloys (AlSi) will enable the redesign of rim
geometry. The expected result is to reduce their weight while maintaining the required or

even increasing some mechanical properties and other functional features.

Keywords: metal-ceramic composites (MMC;), casting methods, microstructure, car wheel
rims.
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Zastosowanie dotychczas wykorzystywanych technik ksztaltowania do przetworstwa
materiatéw kompozytowych moze istotnie ulatwi¢ wdrozenie kompozytéw na osnowie
metalowej (MMCs) do produkcji elementéw odlewanych. Poniewaz wprowadzenie do
metalowej osnowy czgstek ceramicznych w istotny sposéb zmienia warunki krzepniecia
zawiesiny kompozytowej, okreslenie wptywu wielkosci i rodzaju czgstek na zdolno$¢ do
wypelnienia wneki formy ma decydujgce znaczenie dla ustalenia parametréw procesu

odlewania.

Przedstawione wyniki badan zwigzane sg z oceng wptywu modyfikacji sktadu chemicznego
bazowego stopu osnowy (A365) dodatkami Mg i Sr oraz rodzaju i wielkosci czgstek zbrojgcych
SiC na lejno$¢ zawiesiny kompozytowej zawierajgcej objetosciowo 10% zbrojenia.
W badaniach okres§lono takze wplyw modyfikacji oraz wprowadzenia do cieklej osnowy
czgstek ceramicznych na porowato$¢ odlewu. W tym celu poréwnano wyniki pomiaru indeksu

gestosci wytworzonych materiatéw kompozytowych z indeksem gestosci stopu bazowego.

Uzyskane wyniki wskazujg na konieczno$¢ doboru udziatu objeto$ciowego zbrojenia, tak aby
uzyska¢ oczekiwany efekt umocnienia przy zachowaniu wlasciwosci odlewniczych

umozliwiajgcych ksztattowanie aluminiowych obreczy kot.

Stowa kluczowe: kompozyty metalowo-ceramiczne (MMCs), metody odlewnicze, lejnos¢,
obrecze kot samochodowych.
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The adaptation of existing shaping techniques for the processing of composite materials may
significantly facilitate the integration of metal matrix composites (MMCs) into the
manufacturing of cast components. The introduction of ceramic particles into the metal
matrix notably affects the solidification behaviour of the composite suspension. Therefore,
understanding the influence of particle type and size on the mold cavity filling ability is

critical for defining the optimal parameters of the casting process.

This study investigates the impact of chemical modification of the A365 aluminum alloy
matrix with magnesium (Mg) and strontium (Sr) additives, as well as the influence of the
distribution and particle size of silicon carbide (SiC,) reinforcements, on the flow behaviour
of a composite suspension containing 10 vol.% ceramic particles. Additionally, the effect of
matrix modification and particle incorporation on casting porosity was assessed. The density
index of the produced MMCs was compared with that of the unreinforced alloy to evaluate

changes in gas entrapment and material compactness.

The findings underscore the necessity of optimizing the reinforcement volume fraction to
balance the mechanical enhancement provided by the ceramic phase with the casting
characteristics required for complex geometry components, such as aluminum alloy

automotive wheel rims.
Keywords: metal-ceramic composites (MMCs), casting methods, fluidity, car wheel rims.
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Przedmiotem badan byla kompleksowa ocena mozliwos$ci zagospodarowania odpaddéw
poprodukcyjnych w postaci zgaréw solnych powstajgcych w trakcie wytwarzania wtérnych
stopow aluminium. Opracowano technologie ich recyklingu, umozliwiajacg odzysk
materiatéw ceramicznych o zréznicowanej morfologii i sktadzie fazowym. W szczegd6lnosci
skupiono sie na identyfikacji i charakterystyce uzyskanych frakcji mineralnych oraz ocenie ich
przydatnosci jako fazy wzmacniajgcej w materiatach kompozytowych o osnowie polimerowe;.
Badania obejmowaty analize sktadu chemicznego, wtasciwosci strukturalnych (XRD, SEM-
EDS), parametréw fizycznych (gesto$¢, porowatos¢, dystrybucja wielkosci czgstek), a takze
ocene kompatybilnosci i efektéw wprowadzenia tych materialéw wtoérnych do osnowy
kompozytéw. Przeprowadzono réwniez proby mechaniczne i tribologiczne w celu okreslenia
wpltywu ceramiki odpadowej na wybrane wilasciwosci uzytkowe. Wyniki jednoznacznie
wskazujg, Ze odpadowe materialy ceramiczne, po odpowiednim przygotowaniu, mogg
stanowi¢ efektywng, niskokosztowg i $rodowiskowo korzystng alternatywe dla
konwencjonalnych faz wzmacniajgcych, takich jak Al;Oz czy SiC. Zastosowanie ich
w inzynierii kompozytéw wpisuje sie w aktualne trendy zréwnowazonego rozwoju
i gospodarki o obiegu zamknietym, oferujgc jednoczesnie zadowalajgce parametry

mechaniczne oraz dobre wlasciwosci Scierne i wytrzymatosciowe.

Stowa kluczowe: recykling, stopy aluminium, zgary solne, surowiec mineralny oparty na
glinie.
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This study presents the results of research, aimed at the comprehensive evaluation of the
potential for reusing industrial waste in the form of salt slags generated during the production
of secondary aluminum alloys. A recycling technology was developed to recover ceramic
materials with diverse morphology and phase composition. The focus was placed on the
identification and characterization of the recovered mineral fractions and the assessment of
their suitability as a reinforcing phase in polymer matrix composite materials. The research
included chemical composition analysis, structural characterization (XRD, SEM-EDS),
physical property assessment (density, porosity, particle size distribution), as well as
evaluation of compatibility and the effects of incorporating the recovered materials into
composite matrices. Mechanical and tribological tests were also carried out to determine the
influence of the waste-derived ceramics on selected functional properties. The results clearly
demonstrate that, after appropriate processing, waste ceramic materials can serve as an
effective, low-cost, and environmentally beneficial alternative to conventional reinforcing
phases such as Al,O3 or SiC. Their application in composite engineering aligns with current
trends in sustainable development and circular economy, while offering satisfactory

mechanical performance and promising wear resistance.
Keywords: recycling, aluminum alloys, salt dross, Al-based mineral raw material.
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Weglik boru (B,C) jest podstawowym skladnikiem wykorzystywanym w ceramice UHTC.
Wysoka temperatura topnienia i silnie kowalencyjny charakter wigzania w B4,C wymaga
ekstremalnych temperatur spiekania. Wykorzystanie r6znego rodzaju dodatkow do spiekania
ma na celu obniZenie temperatury spiekania oraz ulatwienie eliminacji porowatosci
zamKknietej, zZ jednoczesng modyfikacjg wiasciwosci mechanicznych
i wysokotemperaturowych. Faza MAX Nb,AIC zostata zsyntezowana metodg SHS. Jej czystos¢
zostata okreslona przy pomocy XRD, z wykorzystaniem analizy Rietvelda i wyniosta 94%,
reszte stanowila faza NbsAlCs. Zastosowanie Nb;AlIC prowadzi do spiekania reakcyjnego
z wytworzeniem kompozytu B,C — NbB; i akcesorycznych faz glinowych okreslonych przy
pomocy analizy XRD. Potwierdzono takze catkowite przereagowanie Nb,AlC. Obrazowanie
SEM potwierdzito homogeniczno$¢ mikrostruktury i obecno$¢ faz wykrytych przy XRD.
Poprawa wlasciwosci mechanicznych zostata osiggnieta w temperaturze 2050°C. Ze wzrostem
udziatu fazy MAX wzrastata gesto$¢ oraz skurcz liniowy materiatéw. Zmierzono twardos¢,
odporno$¢ na pekanie oraz wytrzymato$¢ materiatdow. Zastosowanie Nb,AIC w procesie
spiekania prowadzi do wytworzenia kompozytu B,C - NbB; z fazami glinowymi, co
potwierdzita analiza XRD. Badania wykazaly przereagowanie Nb,AIC i jednorodnos¢
mikrostruktury. Zwiekszenie udziatu fazy MAX skutkowalo wzrostem gestosci i skurczu.
Wyniki sugerujg, ze Nb2AIC skutecznie modyfikuje wlasciwosci kompozytéw B4C, otwierajgc

nowe mozliwo$ci w projektowaniu materiatéw ceramicznych.
Stowa kluczowe: weglik boru, kompozyty UHTC, spiekanie reaktywne, fazy max.
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Boron carbide (B4C) is the main constituent of the UHTC materials. The high melting point
and strong covalent bonds of B4C require extreme sintering temperatures. Utilising various
sintering additives aims to lower the sintering temperature and allow the removal of residual
porosity with the simultaneous modification of mechanical and high-temperature properties.
MAX-phase Nb,AlC was synthesised using SHS. Its purity was measured by X-ray diffraction
(XRD) and Rietveld analysis and was found to be 94%, with the remainder being Nb.AICs.
Utilisation of the Nb,AIC MAX phase leads to reaction sintering, producing a B,C — NbB;
composite with accessory aluminum phases found in the XRD analysis. XRD confirmed the
complete reaction of Nb,AlC. SEM imaging confirmed the homogeneity of the microstructure
and presence of phases, as determined by XRD. Higher shrinkage and improved mechanical
properties were achieved at 2050 °C. The density and linear shrinkage increased with
increasing fraction of the maximum phase sintering aid. Hardness, fracture toughness, and
bending strength were measured. SEM imaging confirmed the microstructure's homogeneity
and phases identified through XRD analysis. The study revealed that sintering at 2050 °C
resulted in superior outcomes, with enhanced mechanical properties compared to lower
temperatures. The research showed a correlation between maximum phase sintering aid
concentration and physical properties. As the fraction increased, density and linear shrinkage
increased correspondingly. This relationship suggests that the sintering aid facilitates
densification during sintering. Measurements of hardness, fracture toughness, and bending

strength provided a comprehensive assessment of material performance.
Keywords: boron carbide, UHTC composites, reactive sintering, max phase.
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Wspolczesny Swiat stat sie chtongcg energie ggbkg, ktérg coraz trudniej zaspokoié. Toksyczne
emisje paliw kopalnych niszczg Srodowisko, powodujgc globalne ocieplenie, a surowce

naturalne energii w drastycznym tempie sie wyczerpuj3.

Woddr jest najpopularniejszym pierwiastkiem i jednoczes$nie doskonatym nosnikiem energii.
Mozna go uzyska¢ wykorzystujgc Zrodla energii odnawialnej. Mimo, Ze taniej jest
wykorzystywacé z nich energie elektryczng bezposrednio to musi by¢ ona zuzywana na biezgco,
podczas gdy zapotrzebowanie energetyczne zalezy od pory dnia i sposobu uzytkowania.
Dlatego dla zapewnienia ciggtosci i niezawodnos$ci dostaw niezbedne sg wydajne systemy

magazynowania energii.

Bezpieczne, stosunkowo tanie i efektywne magazynowanie energii w postaci gazowej -
szczegOlnie wodoru (H:) i metanu (CH.) - to jedno z kluczowych wyzwan wspotczesnej
energetyki. Obecnie woddr i metan magazynujg sie na cztery sposoby: poprzez fizysorpcje,
czyli wigzanie gazéw sitami adhezji w strukturach materialéw porowatych (np. zeolity,
struktury metaloorganiczne, materialy weglowe); chemisorpcje - wigzanie gazéw w
strukturach zwigzkéw chemicznych, takich jak wodorotlenki metali; oraz w specjalnie
zaprojektowanych zbiornikach przechowujgcych czysty gaz w formie ciektej lub sprezonej pod

wysokim ci$nieniem.

Niniejsza praca przedstawia wyniki badan nad konforemng strukturg wykonang ze stopu
aluminium, ktéra moze by¢ z powodzeniem stosowana jako element konstrukcyjny o wysokim

przewodnictwie cieplnym w magazynach energii opartych na technologii fizysorpcji.

Stowa kluczowe: konforemne struktury, wytrzymato$¢ mechaniczna, stop Al, magazyn
energii, wodér (H;), Metan (CH,).
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The modern world has become an energy-absorbing sponge that is increasingly difficult to
satisfy. Toxic emissions from fossil fuels are destroying the environment, contributing to

global warming, while natural energy resources are being depleted at an alarming rate.

Hydrogen is the most abundant element in the universe and, at the same time, an excellent
energy carrier. It can be produced using renewable energy sources. Although generating
electricity directly from renewables is more cost-effective, such energy must be consumed
immediately, while energy demand varies depending on the time of day and usage patterns.
To ensure uninterrupted and reliable energy supply, efficient energy storage systems are

essential.

Safe, relatively inexpensive, and efficient storage of energy in gaseous form-particularly
hydrogen (H:) and methane (CH.)—is one of the key challenges in modern energy systems.
Currently, hydrogen and methane are stored using four main methods: physisorption, where
gases are bound by adhesive forces within porous materials such as zeolites, metal-organic
frameworks, and carbon-based materials; chemisorption, involving chemical bonding within
metal hydroxide structures; compressed gas storage in specially designed high-pressure

vessels.

This study presents the results of research on a conformal structure made of aluminum alloy,
which shows great potential as a thermally conductive load-bearing element in energy storage

systems based on physisorption technology.

Keywords: conformal structures, mechanical strength, aluminum alloy, energy storage,
hydrogen (H:), methane (CH.).
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Celem pracy bylo okreSlenie wplywu parametréw wytwarzania na ksztaltowanie
mikrostruktury oraz wiasciwosci kompozytéw in-situ typu Al-TiC. Osnowe kompozytu
stanowit stop A1000. Analizowano wplyw udzialu wagowego substratow reakcji (Ti+C),
sposobu ich wprowadzania, temperatury syntezy fazy TiC oraz temperatury zalewania na
mikrostrukture, wtasciwosci mechaniczne i tribologiczne wytwarzanych kompozytéw Al-TiC.
W ramach badan wytworzono kompozyty zawierajgce od 5-30% wag. substratéow.
Przeprowadzono szczego6towe analizy fazowe i mikrostrukturalne z wykorzystaniem LM, SEM
oraz badan synchrotronowych. Wyniki jednoznacznie potwierdzity obecnos¢ faz TiC i TiAls.
Zaobserwowano obecno$¢ nano czgstek TiC, zlokalizowanych gléwnie w obszarach
miedzydendrytycznych. Przy zawartosci substratéw powyzej 15% wag. zauwazono stopniowe
pogarszanie jednorodnosci rozktadu czgstek zbrojgcych. Badania wtasciwosci mechanicznych
i tribologicznych wykazaly maksymalny wzrost wytrzymato$ci na rozcigganie i Sciskanie
odpowiednio o okoto 100%, a takze ponad trzykrotny wzrost twardosci (HV1) w poréwnaniu
do stopu referencyjnego. Rownoczes$nie zaobserwowano istotng poprawe odpornosci na
zuzycie $cierne wraz ze wzrostem objeto$ciowego udziatu czgstek TiC. Uzyskane wyniki
podkreslajg kluczowe znaczenie wlasciwego doboru parametréw technologicznych, takich jak
temperatura przetapiania, temperatura zalewania oraz czas procesu, w ksztattowaniu
jednorodnosci fazowej i mikrostrukturalnej kompozytéw, a w konsekwencji — ich koricowych

wilasciwosci uzytkowych.
Stowa kluczowe: AMC, A1000, in-situ TiC, SHSB, mikrostruktura, wtasciwosci uzytkowe.
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The aim of this study was to determine the influence of manufacturing parameters on the
development of the microstructure and properties of in-situ Al-TiC composites. The matrix
of the composite was based on the A1000 alloy. The effects of the weight fraction of the
reaction substrates (Ti+C), the method of substrate introduction, the TiC synthesis
temperature, and the pouring temperature on the microstructure, mechanical and tribological
properties of the manufactured Al-TiC composites were analyzed. As part of the research,
composites containing 5-30 wt.% of substrates were produced. Detailed phase and
microstructural analyses were carried out using LM, SEM, and synchrotron-based techniques.
The results clearly confirmed the presence of TiC and TiAl: phases. TiC nanoparticles were
observed, predominantly located in interdendritic regions. For substrate contents exceeding
15 wt.%, a gradual deterioration in the homogeneity of the reinforcement particle distribution
was noted. Mechanical and tribological property evaluations revealed a maximum increase in
tensile and compressive strength of approximately 100%, along with more than a threefold
increase in hardness (HV1) compared to the reference alloy. Simultaneously, a significant
improvement in wear resistance was observed with increasing volumetric content of TiC
particles. The obtained results underscore the critical importance of the appropriate selection
of technological parameters—such as remelting temperature, pouring temperature, and
process duration—in shaping the phase and microstructural homogeneity of the composites,

and consequently, their final functional properties.

Keywords: AMC, A1000 alloy, in-situ TiC, SHSB, microstructure, functional properties.
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WPLYW ZAWARTOSCI WLEWKOW Z RECYKLINGU NA
WYBRANE WEASCIWOSCI KOMPOZYTOW NA OSNOWIE
Al-Si WZMACNIANYCH CZASTKAMI TiC
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Celem pracy byta ocena mozliwosci zastosowania materialéw wtérnych w procesie odlewania
felg aluminiowych ze stopu A356 oraz kompozytow na ich osnowie. Wykorzystano wlewki
otrzymane w wyniku przetopu wiéréw oraz przetopionych felg. Dodatkowo analizowano
wplyw modyfikacji polegajacej na syntezie in situ czastek TiC na wlasciwo$ci mechaniczne
i tribologiczne otrzymanych kompozytéw. Materialty badano w stanie lanym. Przeprowadzono
badania mechaniczne (rozcigganie, $ciskanie, twardo$¢) oraz tribologiczne (ball-on-disc).
Materiaty recyklingowe nie wykazaly istotnego obniZenia wytrzymato$ci mechanicznej
wzgledem materialu pierwotnego; zaobserwowano nawet wzrost UTS. Réwnocze$nie
odnotowano blisko 50% spadek ich wydluzenia, co wigzano ze zwiekszong zawartoscig Fe i
obecnoscig iglastych faz miedzymetalicznych. Wprowadzenie czgstek TiC syntetyzowanych
in situ poprawito twardos¢ i odpornos¢ na $cieranie wszystkich wariantéw, jednak pogtebito
spadek plastycznosci. Najwyzsze wartosci UTS uzyskano dla kompozytu na osnowie czystego
stopu A356, natomiast najlepsze wtasciwosci tribologiczne — dla kompozytéw na osnowie
materiatéw recyklingowych. Analizy mikrostrukturalne metodami mikroskopii $wietlnej i
skaningowej mikroskopii elektronowej ujawnily obecno$é niekorzystnych faz zelazowych w
stopach wtérnych oraz jednorodne rozmieszczenie czgstek TiC w kompozytach, co
potwierdzato ich wplyw na poprawe wlasciwosci mechanicznych i tribologicznych badanych

materiatéw.

Stlowa kluczowe: metalowe materialy kompozytowe, czgstki TiC in-situ, recykling,
wilasciwosci mechaniczne i tribologiczne.
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EFFECTS OF SECONDARY INGOT CONTENT ON SELECTED
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The aim of this study was to evaluate the feasibility of utilizing secondary materials in
aluminum alloy A356 wheel casting. Ingots obtained from remelted machining chips and
remelted wheels were employed. Additionally, the effect of in situ TiC particle synthesis on

the mechanical and tribological properties of the resulting composites was analyzed.

Materials were examined in the as-cast condition. Mechanical testing (tensile, compression,
hardness) and tribological evaluation (ball-on-disc) were conducted. Recycled materials
exhibited no significant reduction in mechanical strength relative to primary material;
conversely, an increase in ultimate tensile strength (UTS) was observed. Simultaneously,
nearly 50% reduction in elongation was recorded, attributed to elevated Fe content and the
presence of acicular intermetallic phases. In situ TiC particle incorporation enhanced
hardness and wear resistance across all variants, though it further diminished ductility.
Maximum UTS values were achieved for composites based on pure A356 alloy, whereas

superior tribological properties were observed for recycled material-based composites.

Microstructural characterization via light microscopy and scanning electron microscopy
revealed detrimental Fe-rich phases in secondary alloys and uniform TiC particle distribution
within composites, confirming their contribution to enhanced mechanical and tribological
performance of the investigated materials.

Keywords: Metal Matrix Composites, in situ TiC particles, secondary alloys, mechanical
properties, tribological properties.
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W pracy przedstawiono analizy zuzycie $ciernego hybrydowych kompozytéw na osnowie
stopu aluminium ze stalym udziatem masowym czgstek tlenku glinu oraz zmiennym udziatem
masowym czgstek weglika krzemu. Kompozyty posiadajgce dwa rodzaje czgstek ceramicznych
byly wytworzone mieszang technologig in situ/in vitro, w ktorej sktadnik strukturalny Al,Os
zostal wytworzony wewngtrz kgpieli metalowej (in situ) natomiast czgstki SiC zostaty
wprowadzone z zewnatrz (in vitro) metodg mechanicznego mieszania. Kompozyty zostaty
nastepnie uksztaltowane w procesie wysokociSnieniowego odlewania z uzyciem zimno
komorowej maszyny ciSnieniowej. Badania odpornosci na zuzycie Scierne przeprowadzono
z uzyciem testera T-05, poprzez $cieranie probki prostopadio$ciennej na rolce stalowej
o $rednicy 35 mm i twardosci 58-63 HRC. Testy wykonano przy statej predkosci 550 obr/min.

w czasie 3h, przy obcigzeniu 50N.

Odpowiedni dobdr parametréw wytwarzania zawiesiny kompozytowej jaki i odlewania
ciSnieniowego pozwolit uzyska¢ jednorodny rozkiad komponentéw oraz porowato$¢ na
poziomie typowym dla odlewéw wykonywanych zastosowang metodg. Kompozyty
charakteryzowatly sie intensywnym wzrostem odpornosci na zuzycie $cierne wraz ze wzrostem
udziatu masowego czgstek SiC. Wprowadzenie 30% mas. SiC spowodowato wzrost odpornosci
na zuzycie Scierne o 95% w poréwnaniu do samego stopu osnowy oraz 90%
w poréwnaniu do kompozytu typu Al-Al,O0s. Nalezy jednak zaznaczy¢, ze w badanych
kompozytach zastosowano czastki weglika krzemu o frakcji okoto 35 um, co istotnie
warunkuje zuzycie S$cierne materialbw w stosunku do tych wytworzonych z kilku

mikrometrowymi czgstkami tworzgcymi sie w procesie in situ.
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The paper presents analyses of abrasive wear of hybrid composites based on aluminium alloy
with a constant mass fraction of aluminium oxide particles and a variable mass fraction of
silicon carbide particles. Composites with two types of ceramic particles were produced using
mixed in situ/in vitro technology, in which the A1203 structural component was formed inside
the liquid matrix (in situ) while the SiC particles were introduced from outside (in vitro) by
mechanical mixing. The composites were cast in the high-pressure die casting process using
cold chamber pressure machine. Abrasive wear resistance tests were carried out using the
T-05 tester, by abrading a cuboid sample on a steel roll with a diameter of 35 mm and
a hardness of 58-63 HRC. The tests were performed at a constant speed of 550 rpm for 3 hours,
with a load of 50 N.

The appropriate selection of parameters for the production of composite suspension and
high-pressure die casting allowed for obtaining a uniform distribution of components and
porosity at a level typical for castings made using the applied method. The composites were
characterized by an intensive rise in resistance to abrasive wear with an increase in the mass
fraction of SiC particles. The introduction of 30 mas. %of SiC resulted in an increase in
resistance to abrasive wear by 95% compared to the matrix alloy and 90% compared to the
composite of the Al-Al,Os-type. However, it should be noted that in the investigated
composites silicon carbide particles with a fraction of about 35 um were used, which
significantly determine the abrasive wear of materials in relation to those produced with

several micrometer particles formed in the in-situ process.
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