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PROBY RECYKLINGU KOMPOZYTOW
Z NASYCANYM ZBROJENIEM GRAFITOWYM | OSNOWA ZE STOPU OT7

Przebieg recyklingu kompozytéw metalowych z nasycanym zbrojeniem droga rozdzielenia skladnikow zalezy miedzy
innymi od wlasciwosci powierzchniowych ukladu: zbrojenie - ciekla osnowa - oSrodek oraz struktury zbrojenia kompozytu. W
pracy przedstawiono wyniki analizy warunkéw wyplywania cieklego metalu osnowy z porow zbrojenia (rys. 3). Stwierdzono, iz z
powodu skomplikowanej budowy poréw zbrojenia kompozytowego wartosci ciSnienia dzialajacego na metal osnowy sa zmienne
(rys. 4). Moze to doprowadzi¢ do lokalnego zatrzymania procesu wyplywania cieklej osnowy ze zbrojenia kompozytu (rys. 5).
Matematyczny opis geometrii zbrojemia jest bardzo trudny, a niekiedy nawet niemozliwy, wobec tego
postanowiono eksperymentalnie zbada¢ przebieg wyplywania osnowy metalowej z dwoch ksztaltek zbrojenia wykonanych
z tego samego materialu, ale wyraznie rézniacych si¢ struktura. Do badan wytypowano kompozyt o osnowie ze stopu olowiu z an-
tymonem OT7 zbrojony ksztaltkami grafitowymi w postaci spieku i prasowanych wiokien (tab. 1 i rys. 6), ktére rézni
zarowno ksztalt, jak i wymiary poréw. Kompozyty te poddano recyklingowi w dwoch osSrodkach: powietrzu i mieszance
stopionych soli (tab. 2). W przypadku kompozytu zbrojonego spiekiem grafitowym poddanego recyklingowi w powietrzu uzysk
byl nieznaczny, niewiele przekraczajacy 5%, natomiast w oSrodku stopionych soli zaobserwowano uzysk rzedu 35%. Uzysk me-
talu z kompozytu zbrojonego wlokning grafitowa w powietrzu wynosil réwniez niewiele (ok. 9%), natomiast
w osrodku stopionych soli wyni6st ponad 90%. Uzyskane wyniki potwierdzily, iz na proces wyplywania cieklej osnowy metalowej
z por6éw zbrojenia maja wplyw wlasciwo$ci powierzchniowe. Otrzymane wyniki obliczen oraz przeprowadzone badania wskazuja
jednak, iz na proces recyklingu ma duzy wplyw rowniez struktura zbrojenia. Przy identycznych wlasciwo$ciach
powierzchniowych ukladu i réznej strukturze zbrojeniach otrzymujemy bowiem znaczne réznice w uzysku metalu (rys. 7). Prze-
prowadzona analiza wskazuje, iz strukture zbrojenia charakteryzuja katy rozwarcia kapilary « oraz wartos$ci Srednic d;
i dy, a takze stosunek tych warto$ci. Zaprezentowana w niniejszym artykule analiza jakoSciowa nie jest wystarczajaca do
okreslenia wplywu zmiennosci parametréw struktury na uzysk metalu. Aby mozliwe bylo okreslenie zalezno$ci uzysku metalu od
tych parametrow, konieczne jest przeprowadzenie analizy iloSciowej, co wszakze utrudnia lub nawet uniemozliwia brak mozliwo-
Sci opisu matematycznego struktury. Wykonane doswiadczenia dotyczace kompozytu: stop OT7 - zbrojenie grafitowe umozliwily
jednak okreslenie, ktére z badanych zbrojen posiada lepsza strukture z punktu widzenia recyklingu. Wynika z nich, iz parametry
struktury zbrojenia w postaci wiékien sa znacznie korzystniejsze niz zbrojenia w postaci spieku.

Stowa kluczowe: kompozyty metalowe, recykling

THE ATTEMPTS OF RECYCLING OF COMPOSITES
WITH SATURATED GRAPHITE REINFORCEMENT AND AN OT7-ALLOY MATRIX

Recycling of metal composites with saturated reinforcement by separation of the components depends, among others, on
surface properties of the reinforcement - liquid matrix - environment system, and the structure of composite reinforcement.
The paper presents the results of the analysis of conditions of liquid matrix metal outflow from the reinforcement pores
(Fig. 3). It was found that due to complicated structure of the composite reinforcement pores the values of the pressure acting
on the matrix metal vary (Fig. 4). This might be conducive to local stoppage of the process of liquid matrix outflow from
the composite reinforcement (Fig. 5). Mathematical description of the matrix geometry is very difficult or sometimes even im-
possible. In consequence, the course of metal matrix outflow from two reinforcement profiles made of the same material
of clearly different structures were investigated experimentally. For the investigation purposes a composite of the lead
- antimony alloy (OT7) was selected, reinforced with graphite profiles in the form of a sinter and pressed fibers (Table 1 and
Fig. 6), of different shapes and pore sizes. The composites have been recycled in two surroundings: air and a mixture
of molten salts (Table 2). In case of the graphite sinter reinforced composite recycled in air the yield was insignificant, barely
exceeding 5 per cent. On the other hand, in the case of molten salts the yield of 35 per cent was achieved. The metal yield
obtained from a graphite fiber reinforced composite was also small, amounting to 9 per cent, reaching 90 per cent for
the case of the environment of molten was. The results so obtained confirmed that the process of liquid metal matrix outflow
from the reinforcement pores is affected by the surface properties. Results of the calculation and the research indicate that the
recycling process is also highly affected by the reinforcement structure. In case of identical surface properties of the system and
different reinforcement structures the differences in metal yield values are significant (Fig. 7). The analysis shows that the rein-
forcement structure is characterized by the angels of flare of the capillaries @, the diameters d; and d,, and ratios of these val-
ues. The quantitative carried out in the present paper is insufficient for purposes of determining the effect
of variability of the structure parameters on the metal yield. In order to enable determining influence of these parameters
on the metal yield a qualitative analysis must be performed that may be difficult or even unfeasible because of impossibility of
mathematical description of the structure. Nevertheless, the experiments related to the OT7 alloy - graphite reinforcement
composite enabled answering the question which of the reinforcement types subject to the study has better structure from
the recycling point of view. They show that parameters of the reinforcement structure in the form of fibers are more
advantageous than for sinter reinforcement.
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WSTEP

W pracach [1, 2] wykazano, ze przebieg recyklingu
kompozytéw z nasycanym zbrojeniem droga rozdzie-
lenia sktadnikow zalezy od wielu czynnikow, sa nimi:

— wiasciwoséci powierzchniowe uktadu: zbrojenie -
- ciekta osnowa - o$rodek, na ktore mozna wply-wac:
+¢+ droga doboru oérodka,
+¢+ droga doboru temperatury,

— struktura zbrojenia kompozytu.

W niniejszej pracy postanowiono zbada¢ przebieg
procesu recyklingu kompozytow z nasycanym zbroje-
niem réznigcym si¢ tylko pod wzgledem struktury. Ba-
dania kompozytéw o takich samych materiatach zbroje-
nia 1 osnowy  postanowiono  przeprowadzié
w dwoch réznych osrodkach.

ROZWAZANIA TEORETYCZNE

Skomplikowany ksztalt kapilar wystgpujacych w po-
rowatym zbrojeniu kompozytu mozna schematycznie
przedstawi¢ w sposob pokazany na rysunku 1. Samo-
czynne Wwyplywanie osnowy ze zbrojenia nastapi
przy zalozeniu, ze dodatni kierunek wektora ci$nienia
jest przeciwny do kierunku dziatania sity grawitacji, gdy
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Rys. 1. Etapy wyplywania metalu z kapilary zbrojenia kompozytu

Fig. 1. The stages of metal outflow from the capillary of the composite
reinforcement
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gdzie:

k - wspotczynnik ksztaltu przekroju szczeliny wyno-
szacy od 4 dla przekroju kotowego do 2 dla
szczeliny o nieograniczonej dlugosci,

oy, - zawarte w granicach od —180° do 180° (e =
180° dla drugiej fazy procesu).

Z wykresow przedstawionych na rysunku 2, obliczo-
nych z zalezno$ci 2 oraz prostej (rys. 3), wyliczonej z
rownan (1), (2) i (4), wynika, ze dla wigkszoSci uktadow
wystepujacych podczas wyplywania cieklej osnowy z
porow zbrojenia, w ktorych kat zwilzania 6 materiatu
zbrojenia przez ciekla osnowg w osrodku ciektych soli
moze wynosi¢ powyzej 170°, decydujace znaczenie ma
drugi etap wyptywania przedstawiony na rysunku 1.
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Rys. 2. Zalezno$¢ wartosci po; i pon dla statych wartosci &, o, d i o od
wartosci kata zwilzania 6

Fig. 2. Dependence of the p,; i pon values on the wetting angle & for
constant values k, o, d and

Pek krzywych, wyliczonych z tych samych rownan
co prosta na rysunku 3, przedstawiony na rysunku 4
wskazuje, ze w skomplikowanym uktadzie poréw zbro-
jenia zawsze istnieja obszary, z ktorych metal nie moze
wyptyna¢ samoczynnie. Ma to miejsce w przypadku
wysokich katow «, i niskich warto$ci wspolczynnika
do/d,. Przypadek ten nie wystepuje jednak zbyt czesto,
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wobec tego brak warunkéow wypltywania osnowy moze
wystepowac jedynie lokalnie i mie¢ wptyw na wartos$¢
uzysku metalu podczas recyklingu odlewow kompozy-
towych.
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Rys. 3. Wartosci kata 6, powyzej ktorych cisnienie poyn > po; decyduje
o wyplywaniu metalu ze zbrojenia

Fig. 3. Threshold values of the & angle above which the pressure
Ppan> pais decisive for the metal outflow from the reinforcement
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Rys. 4. Zaleznos$¢ wartosci krytycznego kata zwilzania 6, od wartosci kata

rozwarcia kapilary o oraz stosunku d,/d,

Fig. 4. Dependence of critical wetting angle &, on the angle « of flare

of the capillary and the d»/d, ratio
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Rys. 5. Zalezno$¢ wartosci ci$nienia p od warto$ci wymiaru d, i d»

Fig. 5. Dependence of the pressure p on the d; and d, dimensions

Na rysunku 5 przedstawiono zaleznoS$ci ci$nienia p
od warto$ci wymiaréw d; 1 d,, obliczone z zalezno$ci
(1), (2) i (4) dla stalych wartosci oy = 0°, o =
= 0,483 N/m, 6= 149°. Otrzymany pek krzywych umoz-
liwia wyznaczenie prostej dla wspotrzednych d
i d> Taczacej punkty, w ktorych warto$¢ cisnienia p = 0.
Powyzej prostej wartos¢ p > 0 zatem nie moze zaj$¢
wyplywanie metalu osnowy z poréw zbrojenia, ponizej p
< 0 proces ten moze zachodzi¢. Jak wynika z powyz-
szych rozwazan, decydujace znaczenie dla przebiegu
procesu recyklingu zgodnie z rysunkiem 1 ma chwilowa
warto$¢ katow a, wartodci d; i d, oraz stosunek tych
warto$ci.

W czasie recyklingu powyzsze wartosci ulegaja nie-
ustannym zmianom, moga one doprowadzi¢ do lokalne-
go zatrzymania procesu wyplywania ciektej osnowy ze
zbrojenia kompozytu. Matematyczny opis geometrii
zbrojenia jest bardzo trudny, a niekiedy nawet niemoz-
liwy, wobec tego postanowiono eksperymentalnie zba-
da¢ przebieg wyptywania osnowy metalowej z dwoch
ksztattek zbrojacych wykonanych z tego samego mate-
riatu, ale wyraznie roézniacych si¢ struktura.

BADANIA EKSPERYMENTALNE

Przedmiotem badan eksperymentalnych byty probki
wykonane z kompozytu o osnowie ze stopu otowiu
z antymonem: OT7, zbrojone ksztattkami grafitowymi.
W  badaniach wykorzystano zbrojenia grafitowe
w postaci spieku oznaczone symbolem R 8500 oraz
w postaci plyty z widkniny oznaczone symbolem RFA
produkowane przez firm¢ SGL CARBON GROUP.
Charakter porowatosci w badanych zbrojeniach okres-
lono metoda porozymetrii rtgciowej [3] (tab. 1). Rozne
struktury zbrojenia przedstawiono na rysunku 6.

TABELA 1. Charakterystyka porowatosci zbrojen badanych

kompozytow
TABLE 1. Reinforcement porosity characteristics of examined
composites
- Porowatosé¢ Amin max dy
Zbrojenie o
% m m m

Spick 22 4,6-10° |0,00035 |0,00000209
grafitowy R 8500 ? ’ ’
Wiodknina
grafitowa RFA 95 0,000015 |0,00030 |0,0000663

Stop otowiu OT7 ma zawarto$¢ 6+7% antymonu
1 nastgpujace whasciwosci:
% gestosé stopu ok. 10,05 g/em’,

R

¢ temperatura solidus 252°C,
+¢ temperatura liquidus 280+289°C.
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Kompozyty o osnowie ze stopu OT7 zbrojone spie-
kiem grafitowym sg produkowane na skalg przemystowa
i wykorzystywane migdzy innymi do produkcji
tozysk §lizgowych do pomp glgbinowych. Natomiast

a)

DET: SE Detect
DATE: 05/20/05
Device: TS5135

100 pm

wy metalowej z pordw zbrojenia. Jednak mozna zauwa-
zy¢, iz w przypadku zbrojenia ze spieku grafitowego
wyliczone ci$nienia sa znacznie wigksze niz
ci$nienia wyliczone dla widkniny grafitowej, a mimo to

DET: SE Detect
DATE: 09/05/05
Device: TS5135

ISEM MAG: 750 x
T 200 kV

Rys. 6. Struktura zbrojenia grafitowego: a) ze spicku R 8500, b) krotkich wiokien RFA
Fig. 6. Structure of graphite reinforcement made of: a) R 8500 sinter, b) short fibers RFA

TABELA 2. Zalezno$¢ wartosci ci§nienia p i uzysku od wlasciwo$ci powierzchniowych dla stalych wartosci

k=4,d1=d2=ds',ia1=0

TABLE 2. Dependence of p pressure value and the yield on the surface properties for constant values of

k=4,d1=d2=ds',and a1=0

Zbrojenie Metal osnowy Osrodek I\(Ij/lm ‘21 ‘I‘J;l kll)’a UZO};Sk
Spiek grafitowy R 8500 Stop OT7 powietrze 0,453 146 0,00000209 -116,98 53
Spiek grafitowy R 8500 Stop OT7 mieszanka stopionych soli 0,483 149 0,00000209 —158,13 35,7
Widknina grafitowa RFA Stop OT7 powietrze 0,453 146 0,0000663 -3,69 9,1
Widknina grafitowa RFA Stop OT7 mieszanka stopionych soli 0,483 149 0,0000663 —4.98 91,0

kompozyt zbrojony widknem grafitowym zostat wyko-
nany droga nasycania [4, 5] w celu porownania wpltywu
parametrow zbrojenia na proces recyklingu.

Recykling prowadzono w osrodku powietrza i sto-
pionej mieszanki solnej w czasie 30 min i temperaturze,
odpowiednio, dla powietrza 400°C i soli 700°C. Za miarg
skutecznoéci procesu przyjeto procentowy stosunek
masy uzyskanego metalu do jego masy zawartej w prob-
ce (uzysk). Mialy one na celu potwierdzenie wptywu
ksztal- tu poréw zbrojenia na warunki wyplywania
osnowy ze zbrojenia. Uzyskane wyniki przedstawiono w
tabeli 2.

Wyniki te potwierdzaja, iz wlasciwosci powierzch-
niowe maja wplyw na proces wyptywania cieklej osno-

uzysk metalu dla tego rodzaju zbrojenia jest znacznie
mniejszy, wynika to z r6zniacych si¢ o 2 rzedy wielko$ci
warto$ci dg. Fakt ten potwierdza wyniki przeprowadzo-
nej analizy teoretycznej, z ktorej wynika, iz warunki
powierzchniowe sa tylko jednym z czynnikow decyduja-
cych o procesie samoistnego wyptywania cieklej osno-
wy. Na proces wyptywania ma bowiem duzy wplyw
struktura zbrojenia. Na rysunku 7 przedstawiono wpltyw
parametrow struktury zbrojenia: kata rozwarcia kapilary
a1 stosunku $rednic kapilar d; i d, na graniczne cis$nie-
nie p = 0. Naniesione na wykres szare pola przedstawia-
ja zmienno$¢ $rednic kapilar dla obu badanych zbrojen.
Widzimy, ze znaczna czgs¢ tych pol znajduje sig¢ powy-
7ej granicznej warto$ci ci$nienia
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p = 0. Dla kata rozwarcia kapilary = 90° jest to czgs$¢
niewielka, ale dla kata a = 180° cata powierzchnia znaj-
duje si¢ nad wykresem. Poniewaz w obszarach tych
warunki wyptywania cieklej osnowy z poroéw zbrojenia
sa niekorzystne, o procesie wyptywania bgdzie decydo-
wac ilo$¢ kapilar, w ktorych takie warunki zaistniejq.
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Rys. 7. Pola zmiennosci $rednic kapilar od dmin do dmax badanych zbrojen
oraz graniczna warto$¢ cisnienia p = 0 w zaleznosci od parametrow
struktury: kata rozwarcia kapilary « i $rednicy kapilary d; i d>, w
uktadzie: zbrojenie grafitowe - stop OT7 - mieszanka stopionych
soli, dla ktorego o1 = 0,483 N/m, 6, = 149°

Fig. 7. The fields of capillary diameter variability from dmin t0 dmax for
examined reinforcements, and boundary pressure value p = 0,
in function of the structure parameters: angle of flare of the
capillary o and capillary diameters d; = d,, in the system
including graphite reinforcement - OT7 alloy - a mixture of
molten salts, characterized with o7 = 0.483 N/m, 6, = 149°

Wyniki zamieszczone w tabeli 2 sugeruja, iz mimo
identycznych wartosci wlasciwos$ci powierzchniowych w
przypadku zbrojenia ze spieku grafitowego sytuacja
lokalnego zatrzymania procesu samoistnego wyptywania
ciekltej osnowy metalowej z porow zbrojenia uwarunko-
wana przez struktur¢ zbrojenia moze pojawiaé si¢
znacznie czgSciej niz w przypadku zbrojenia w postaci
sprasowanych wiokien.

WNIOSKI

1. Przeprowadzona analiza teoretyczna oraz wyniki
badan potwierdzaja, iz wlasciwos$ci powierzchniowe
maja znaczacy wplyw na proces wyplywania ciektej
osnowy metalowej z porow zbrojenia.

2. Otrzymane wyniki obliczen oraz przeprowadzone
badania wskazuja jednak, iz na proces recyklingu
duzy wplyw ma rowniez struktura zbrojenia. Przy

identycznych  wtasciwosciach  powierzchniowych
ukladu i roznej strukturze zbrojenia otrzymujemy
bowiem znaczne réznice w uzysku metalu.

3. Przeprowadzona analiza wskazuje, iz strukturg zbro-
jenia charakteryzuja katy rozwarcia kapilary o oraz
wartosci $rednic d 1 d,, a takze stosunek tych war-
tosci. Przeprowadzona w niniejszym artykule analiza
jakoSciowa nie jest wystarczajaca do okreslenia
wplywu zmienno$ci parametréw struktury na uzysk
metalu. Aby mozliwe byto okreslenie zaleznos$ci uzy-
sku metalu od tych parametrow, konieczne jest prze-
prowadzenie analizy ilo§ciowej, co wszakze utrudnia
lub nawet uniemozliwia brak mozliwo$ci opisu ma-
tematycznego struktury.

4. Przeprowadzone doswiadczenia dotyczace kompozy-
tu: stop OT7 - zbrojenie grafitowe umozliwity jednak
okreslenie, ktore z badanych zbrojen posiada lepsza
struktur¢ z  punktu  widzenia  recyklingu.
Wynika z nich, iz parametry struktury zbrojenia
w postaci widkien sa znacznie korzystniejsze niz
zbrojenia w postaci spieku.

Niniejszq prace wykonano w ramach projektu
badawczego nr 3 TO8 B 022 26 finansowanego przez
Komitet Badan Naukowych.
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