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MATERIAŁY KOMPOZYTOWE Al2O3-Mo - OTRZYMYWANIE, WŁAŚCIWOŚCI 
Przedstawiono wyniki prac związanych z procesem wytwarzania kompozytów Al2O3-Mo, zaprezentowano równieŜ wy-

brane właściwości otrzymanych kompozytów. Proszki obu składników po odpowiedniej preparatyce (mieszanie na mokro 
z dodatkiem alkoholu etylowego) były spiekane swobodnie lub spiekane pod ciśnieniem. Stosunek udziałów poszczególnych 
składników - Al2O3 do Mo (w % obj.), w próbkach kompozytu wynosił 25/75, 50/50 i 75/25. Badania prowadzono z wykorzy-
staniem mikro- i nanoproszków Al2O3. Przeprowadzono badania kinetyki spiekania materiału kompozytowego w zakresie 
temperatur 1600÷÷÷÷1850°°°°C. Ostateczne formowanie materiałów prowadzono techniką spiekania swobodnego oraz techniką 
spiekania pod ciśnieniem. W wyniku przeprowadzonych prac technologicznych uzyskano materiały kompozytowe o wysokiej 
gęstości względnej (powyŜej 95% gęstości teoretycznej). Stwierdzono występowanie zaleŜności pomiędzy uzyskiwanymi wy-
nikami gęstości a rodzajem materiałów wyjściowych oraz warunkami procesu otrzymywania kompozytów. Stwierdzono 
równieŜ, Ŝe w jednakowych warunkach technologicznych procesu spiekania moŜliwe jest uzyskanie kompozytów Al2O3-Mo 
o zbliŜonej gęstości względnej, niezaleŜnie od składu chemicznego. Jest to szczególnie istotne w projektowaniu i technologii 
materiałów z gradientem składu. Artykuł zawiera równieŜ wyniki badań mikrostruktury otrzymanego kompozytu oraz jego 
właściwości - gęstości, porowatości, twardości i wytrzymałości na zginanie. 

Słowa kluczowe: kompozyt, nanoproszki, spiekanie, wytrzymałość mechaniczna, twardość 

PROCESSING AND PROPERTIES OF Al2O3-Mo COMPOSITE MATERIALS 
In this paper the results of experiments concerning the manufacturing process of Al2O3-Mo composite have been pre-

sented. The chosen properties of obtaining composites have been presented as well. The initial powders after appropriate 
preparation (wet mixing with ethyl alcohol agent) were sintered or hot pressed. The contents of Al2O3 and Mo in the samples 
of composite were 25/75, 50/50 and 75/25 in % by volume. The experiments were conducted on different grain size of cera- 
mics particles (micro- and nanopowders). There was elaborated the kinetics of Al2O3-Mo sintering process at 1600÷÷÷÷1850°°°°C 
temperature range. Finally the densification of specimens were conducted using pressureless sintering or hot pressing 
method. The technological tests allowed to obtain composite materials with high relative density (> 95% of theoretical den-
sity). There was stated that is close relation between the densities results of obtained materials, type of starting materials and 
technological conditions of sintering process. There was also stated that is possible obtaining of Al2O3-Mo composite materi-
als with close related densities (independently on chemical composition) in the same technological conditions. This fact is very 
important in designing and creation of functionally graded materials. The parameters examine included: density, porosity, 
hardness and bending strength. The microstructure of obtained composite materials were characterised using optical micro- 
scopy. 

Keywords: composite materials, nanopowders, sintering, mechanical strength, hardness 

WPROWADZENIE 

Kompozyty ceramiczno-metalowe są materiałami 
wysokoprzetworzonymi, projektowanymi i otrzymywa-
nymi w celu uzyskania cech fizykochemicznych, umoŜ-
liwiających ich trwałą i niezawodną pracę w załoŜo-
nych, czasem ekstremalnych warunkach eksploatacyj-
nych. Jedną z ich zalet jest zwiększona odporność na 
kruche pękanie w porównaniu do tradycyjnych tworzyw 
ceramicznych [1]. Wzrost ten zaleŜy od wielu czynni-
ków, do których zalicza się rodzaj, ilość, wielkość oraz 
kształt cząstek fazy metalicznej, a takŜe jednorodność 

ich rozłoŜenia w osnowie kompozytu [2, 3]. Do najczę-
ściej stosowanych materiałów modyfikujących właści-
wości ceramiki korundowej zalicza się: miedź, nikiel, 
chrom, molibden i wolfram. Molibden jest metalem o sto- 
sunkowo wysokim cięŜarze właściwym (10,22 g/cm3), 
charakteryzującym się wysoką twardością HV (2,3 GPa) 
oraz wysoką wytrzymałością na rozciąganie Rm (około 
700 MPa) równieŜ w podwyŜszonych temperaturach. 
Współczynnik rozszerzalności liniowej α molibdenu 
(5,35×10−6 1/K) jest zbliŜony do ceramiki korundowej 
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(5,5×10−6 1/K), co moŜe korzystnie wpływać na stan 
napręŜeń własnych w kompozycie. Wysoka temperatura 
topnienia molibdenu (2610°C) umoŜliwia stosowanie 
kompozytów Al2O3-Mo równieŜ w aplikacjach wysoko-
temperaturowych. Według dostępnych danych literatu-
rowych, kompozyty Al2O3-Mo otrzymywane są najczę-
ściej (z zastosowaniem mikro- lub rzadziej nanoprosz-
ków) na drodze metalurgii proszków, przy czym róŜny 
jest sposób otrzymywania materiałów wyjściowych - 
od handlowo dostępnych do specjalnie wytwarzanych 
w róŜnych postaciach, przy zastosowaniu technik che-
micznych. Autorzy prac [4-6] proszki wyjściowe otrzy-
mywali w procesie rozpylania na sucho zawiesin roz-
tworu tlenku molibdenu w wodzie amoniakalnej z dodat- 
kiem Al2O3 od 5 do 20% obj. Tak otrzymany granulat 
redukowano w atmosferze wodoru, a następnie pra- 
sowano na gorąco. Spiekanie kompozytów Al2O3-Mo 
prowadzone jest w próŜni lub atmosferze gazu ochron-
nego w zakresie temperatur 1550÷1700°C. Autorzy prac 
[7-10] badali wpływ składu oraz postaci materiałów 
wyjściowych na mikrostrukturę oraz właściwości otrzy-
mywanych materiałów (m.in. odporność na kruche pę-
kanie, wytrzymałość na zginanie, odporność na zuŜycie 
ścierne). 

W prezentowanej pracy autorzy przedstawili wy- 
niki prac poświęconych otrzymywaniu kompozytów 
Al2O3-Mo. Opracowane i przedstawione podstawy tech- 
nologii stanowią pierwszy krok do otrzymywania mate-
riału gradientowego, który moŜe być zastosowany do 
modyfikacji podłoŜy m.in. dla potrzeb przemysłu elek-
tronicznego, oraz do spajania materiałów znacznie róŜ-
niących się właściwościami (np. połączenia ceramika- 
-metal) jako warstwa pośrednia złącza [11]. 

STOSOWANE MATERIAŁY 
I METODYKA BADAŃ 

W pracy zastosowano proszki tlenku glinu o uziar-
nieniu 80 nm lub 1 µm oraz proszki molibdenu o śred-
niej wielkości ziarna 5 µm. Przygotowano mieszani- 
ny proszków o następujących składach chemicznych 
(w % obj.): 75%Al2O3-25%Mo, 50%Al2O3-50%Mo, 
25%Al2O3-75%Mo. Skład mieszania podyktowany był 
zaplanowanymi badaniami dotyczącymi materiałów 
z gradientem składu. Mieszaniny uzyskano, stosując 
mieszanie konwencjonalne „na mokro” (alkohol etylo-
wy) w młynku kulowym z dodatkiem kulek ceramicz-
nych. Optymalny czas mieszania (weryfikowany obser- 
wacjami na mikroskopie), pozwalający na uzyskanie 
jednorodnego rozmieszczenia proszku ceramicznego 
i proszku molibdenu, wynosił 8 h. Mieszaniny prosz-
ków wygrzewano w temperaturze 50°C w celu usu- 
nięcia dodatków ułatwiających mieszanie, następnie, 
techniką prasowania osiowego, formowano kształtki 
o wymiarach ∅10×10 mm. Przykładowe obrazy SEM 
mieszanin proszku molibdenu z nanoproszkiem tlenku 

glinu dla róŜnych udziałów objętościowych poszcze-
gólnych składników przedstawiono na rysunku 1. 
Ostateczne zagęszczenie materiału uzyskiwano w pro-
cesie: 
– spiekania swobodnego (temperatura 1600÷1850°C, 

czas 1,5 h, atmosfera próŜnia 1×10−6 Tr) lub 
– spiekania pod ciśnieniem (temperatura 1500÷1650°C, 

czas 1 h, ciśnienie 30 MPa, atmosfera argon). 
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Rys. 1. Obraz z mikroskopu skaningowego mieszanin proszków wyjścio- 
wych molibden-nanoproszek tlenku glinu 

Fig. 1. SEM images of the initial powder mixture of molybdenum- 
-nanopowder aluminium oxide 

Przeprowadzone na mikroskopie skaningowym ob-
serwacje otrzymanych mieszanin proszków wykazały 
równomierne rozmieszczenie cząstek fazy ceramicznej 
oraz ziaren molibdenu. W przypadku zastosowania 
nanoproszku tlenku glinu zaobserwowano tworzenie się 
aglomeratów proszku ceramicznego. Jest to szczególnie 
widoczne, gdy udział Al2O3 jest największy. 
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WYNIKI BADAŃ 

Otrzymane przy zastosowaniu techniki spiekania 
swobodnego i spiekania pod ciśnieniem kompozyty 
Al2O3-Mo poddano badaniom strukturalnym, a takŜe 
określono wpływ warunków procesu spiekania na ich 
właściwości fizyczne i mechaniczne. Badania mikro-
strukturalne kompozytów obejmowały obserwacje na 
mikroskopie optycznym firmy ZEISS. Na podstawie 
przygotowanych zgładów określono porowatość kompo- 
zytów, wykorzystując system analizy obrazu CLEMEX. 
Gęstość otrzymanych kompozytów określono przy 
uŜyciu metody Archimedesa. Pomiary mikrotwardości 
przeprowadzono na mikrotwardościomierzu Vickersa 
przy obciąŜeniu 98 N w czasie 10 s. Badania wytrzyma-
łości na zginanie (trójpunktowe) wykonano na maszy-
nie wytrzymałościowej ZWICK 1446 na próbkach 
o wymiarach 2×3×25 mm. Wyniki przeprowadzonych 
badań dla kompozytów z mikroproszkiem i nanoprosz-
kiem tlenku glinu przedstawiono odpowiednio w tabe-
lach 1 i 2. 

Na rysunku 2 przedstawiono wpływ temperatury 
spiekania swobodnego na gęstość otrzymanych kom- 
pozytów. Z zaprezentowanych wykresów wynika, Ŝe 
nie udało się uzyskać dobrze zagęszczonych spieków. 
Gęstość względna kompozytów zaleŜna jest zarówno 
od składu kompozytu, jak i postaci proszku ceramicz-
nego. 
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Rys. 2. Wpływ temperatury spiekania na gęstość kompozytów Al2O3- 

-Mo: a) z mikroproszkiem tlenku glinu; b) z nanoproszkiem tlen-
ku glinu 

Fig. 2. Influence of sintering temperature on Al2O3-Mo composites 
density: a) with micropowder of aluminium oxide; b) with nano-
powder of aluminium oxide 

WyŜszą gęstość względną (na poziomie 95÷97% gęsto-
ści teoretycznej) uzyskano dla kompozytów z nano- 
proszkiem tlenku glinu. Wzrost gęstości względnej 
obserwowany jest równieŜ wraz ze zwiększaniem się 
udziału fazy ceramicznej w materiale kompozytowym. 
Świadczy to o tym, iŜ w pierwszej kolejności następu- 
je spiekanie tlenku glinu między sobą, a następnie ich 
spiekanie z molibdenem. 

Uzyskane wyniki gęstości otrzymanych kompozy-
tów Al2O3-Mo zostały potwierdzone przez badania 
porowatości spieków. Stwierdzono ilość porów na po-
ziomie 8÷10% oraz 3÷6% dla kompozytów spiekanych 
swobodnie odpowiednio z mikro- i nanoproszkiem tlen- 
ku glinu. 
W przypadku materiałów spiekanych pod ciśnieniem 
udało się uzyskać gęstości zbliŜone do gęstości teo- 
retycznych (~98÷99%) w temperaturze 1650°C. Nie-
znacznie wyŜszą gęstość zanotowano dla kompozytów 
z nanoproszkiem Al2O3. Badania porowatości potwier-
dziły wysoki stopień spieczenia kompozytów. Szcze- 
gółowe wyniki przeprowadzonych badań właściwości 
otrzymanych materiałów przedstawiono w tabelach 1 
i 2. 
 
TABELA 1. Właściwości kompozytów Al2O3-Mo z mikro- 

proszkiem tlenku glinu spiekanych swobodnie S 
i pod ciśnieniem C 

TABLE 1. Properties of sinetered and hot-pressed Al2O3-Mo 
(micropowder Al2O3) 

Udział 
% obj. 

Temp. 
spiekania 

ρ 
g/cm3 

ρT 
g/cm3 

S 
% 

HV10 
GPa 

σg 

MPa 

25Al2O3 
S 1850°C 
C 1650°C 

7,69 
8,51 

8,64 
9,4 
3,2 

1,5 
1,8 

489 
597 

50Al2O3 
S 1850°C 
C 1650°C 

6,34 
7,01 

7,09 
8,7 
2,6 

2,4 
2,8 

331 
422 

75Al2O3 
S 1850°C 
C 1650°C 

5,01 
5,45 

5,53 
8,4 
2,1 

4,4 
4,9 

193 
201 

gdzie: ρ - gęstość zmierzona, ρT - gęstość teoretyczna, S - porowatość, 
HV10 - twardość, σg - wytrzymałość na zginanie 

 
TABELA 2. Właściwości kompozytów Al2O3-Mo z nano- 

proszkiem tlenku glinu spiekanych swobodnie S 
i pod ciśnieniem C 

TABLE 2. Properties of sinetered and hot-pressed Al2O3-Mo 
(nanoropowder Al2O3) 

Udział 
% obj. 

Temp. 
spiekania 

ρ 
g/cm3 

ρT 

g/cm3 
S 
% 

HV10 
GPa 

σg 
MPa 

25Al2O3 
S 1850°C 
C 1650°C 

8,28 
8,59 

8,64 
6,1 

< 1,0 
1,8 
1,9 

559 
639 

50Al2O3 
S 1850°C 
C 1650°C 

6,83 
7,08 

7,09 
5,2 

< 1,0 
3,4 
3,5 

429 
472 

75Al2O3 
S 1850°C 
C 1650°C 

5,39 
5,52 

5,53 
3,4 

< 1,0 
6,2 
6,4 

239 
256 

gdzie: ρ - gęstość zmierzona, ρT - gęstość teoretyczna, S - porowatość, 
HV10 - twardość, σg - wytrzymałość na zginanie 
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Badania wytrzymałości na zginanie potwierdziły 
wysoką wytrzymałość materiałów kompozytowych 
Al 2O3-Mo. Wzrost wytrzymałości następuje wraz ze 
zmniejszaniem się udziału kruchej fazy ceramicznej 
w kompozycie. Z uwagi na wyŜszy stopień spieczenia 
kompozytów spiekanych pod ciśnieniem uzyskane war-
tości wytrzymałości są wyŜsze w porównaniu z odpo-
wiednimi materiałami spiekanymi swobodnie. 

Uzyskane wyniki twardości nie są zadowalające, 
w szczególności w przypadku kompozytów o składzie 
25Al2O3-75Mo. Dla tego składu kompozytu twardość 
jest niŜsza od nominalnej twardości czystego molibdenu 
(o około 15÷20%). W tym przypadku porowatość nie 
ma większego znaczenia na uzyskane wyniki. W porów- 
naniu do wyników uzyskanych przez autorów w pracy 
[9] w przypadku kompozytu o składzie 75Al2O3-25Mo 
twardość w niniejszej pracy jest blisko dwukrotnie 
mniejsza. 

Na rysunku 3 przedstawiono przykładowe mikro-
struktury kompozytów Al2O3-Mo otrzymanych w pro-
cesie spiekania pod ciśnieniem (T = 1650°C, t = 1,0 h, 
p = 30 MPa). Na przedstawionych zdjęciach ciemne 
pola reprezentują fazę ceramiczną, natomiast pola jasne 
- molibden. 
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Rys. 3. Mikrostruktura kompozytów Al2O3-Mo z nanoproszkiem Al2O3 

spiekanych pod ciśnieniem (p = 30 MPa) w temperaturze 
1650°C/1,0 h w atmosferze argonu 

Fig. 3. Microstructure of Al2O3-Mo composites with nanopowder 
of aluminium oxide obtained by hot-pressing (1650°C/1.0 h, 
30 MPa) 

Obserwacje mikrostrukturalne potwierdziły wysoki 
stopień spieczenia kompozytów. Uzyskane materiały 
charakteryzują się zwartą, jednorodną w całej objętości 
budową oraz stosunkowo równomiernym rozmieszcze-
niem faz: ceramicznej i metalicznej. W strukturze kom-
pozytów widoczne są pojedyncze pory występujące 
głównie na granicach rozdziału ceramika-molibden. 

PODSUMOWANIE I WNIOSKI 

W przedstawionej pracy przeanalizowano wpływ 
parametrów technologicznych procesu otrzymywania 
kompozytów Al2O3-Mo na ich właściwości. Stwier- 
dzono, Ŝe właściwości w zasadniczy sposób zaleŜą 
od udziału objętościowego składników wyjściowych, 
ich postaci (mikro- i nanoproszki), a takŜe od techniki 
otrzymywania (spiekanie swobodne, spiekanie pod ciś- 
nieniem). W przypadku kompozytów z nanoproszkiem 
tlenku glinu spiekanych pod ciśnieniem uzyskano kom-
pozyty, niezaleŜnie od składu chemicznego, o porowa-
tości około 1%. Zastosowanie nanoproszków ma rów-
nieŜ duŜy wpływ na wytrzymałość na zginanie uzy- 
skanych materiałów w porównaniu z mikroproszkiem 
Al 2O3 - wzrost wytrzymałości z 597 do 639 MPa 
w przypadku kompozytu o składzie 25Al2O3-75Mo. 
Wydaje się, Ŝe fakt ten moŜna między innymi tłuma-
czyć wydłuŜeniem drogi pękania w materiale otrzyma-
nym z zastosowaniem nanoproszków. Uzyskane kom-
pozyty charakteryzują się dość równomiernym rozłoŜe-
niem poszczególnych składników (równieŜ w przypad-
ku nanoproszków). Materiały kompozytowe otrzymy-
wane techniką spiekania pod ciśnieniem charakteryzują 
się porównywalną gęstością względną, niezaleŜnie od 
udziałów składników wyjściowych, co ma kluczowe 
znaczenia dla projektowania materiałów gradientowych. 
Autorzy planują zastosowanie opracowanych materia-
łów kompozytowych w formie materiału z gradientem 
składu jako warstwy pośredniej do spajania zaawanso-
wanych materiałów ceramicznych z metalami. 
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