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CAPITOLUL 1 Materiale compozite. Structura, proprietati. Prezentare generala

1.1. Notiuni introductive

Materialul compozit este format dintr-un material de baza, matricea in care se afla dispersat materialul
de ranforsare (particule sau fibre), urmarindu-se obtinerea unor proprietati imbunatatite ca: rezistenta la
rupere, rezistenta la uzare, densitatea, rezistenta la temperaturi inalte, duritatea superficiala, stabilitatea
dimensional3, capacitatea de amortizare a vibratiilor [2,3,4,5,6].

Material compozit = Fibre = Matrice

: |

o0

U
©
Q0 oPQ

Fig.1.1 Structura materialului compozit [1]

Alegerea matricei se face in functie de obiectivul pe care I-am stabilit si de posibilitatea de producere a
compozitului. Tn tehnologiile actuale, se folosesc numeroase tipuri de matrice de naturd organics,
metalica, ceramica, din sticla sau carbon [1].

n functie de configuratie, materialele de ranforsare se impart in dou3 categorii: fibre si particule. Acestea,
la randul lor, se clasifica dupa marime, dupa raportul lungime/diametru si dupa compozitia chimica in
sectiune transversala.

Materialele compozite cu matrice ceramica sunt utilizate pentru aplicatii in industria constructoare de
masini, industria aerospatiald, industria de aparare si produse speciale etc.

1.2. Structura compozitelor termorezistente

Compozitele cu matrici ceramice sau alte materiale care intr-o anumita plaja de temperaturi nu comporta
modificari structurale sunt considerate termorezistente Tn plaja respectivd de temperaturi [1,3].
Ceramicele au aceasta caracteristica dupa sinterizare pana la temperaturi de peste 1200 °C. De asemenea
materialele plastice (polimerii) pot fi stabile termic pana la aproximativ 200 °C si pot fi considerate
termorezistente la temperaturi joase.

1.2.1. Structura compozitelor termoplastice

Aceste compozite au matrici realizate din polimeri care pot fi armate cu o mare diversitate de materiale
granulare, fibre, tesaturi, etc. Matricea pentru realizarea compozitelor termoplastice este de natura
organica.

Ca materiale de umplutura pot fi utilizate fibrele de sticl3, fibrele de kevlar sau aramida, fibrele de carbon,
fibrele de azbest, fibrele de silice, fibrele de cuart, fibrele de bor, fibrele de grafit sau particule cum ar fi
pulberile ceramice [2-4,7,11,12,36-38].

1.2.2. Structura compozitelor cu matrice ceramica rezistente la temperaturi ridicate

Ca si matrice ceramica se utilizeaza oxizi, carburi, nitruri, boruri, insa cele mai utilizate sunt: alumina
(Al,03), oxid de zirconiu (ZrO,), carbura de siliciu (SiC), nitrura de siliciu (SisN4), carbura de titan (TiC),

1
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carbura de bor (BsC) sau amestecuri ale acestor componente si compusi complecsi (Al,0s¢Y,0s,
3Al,03¢Si0;, Al,0sMgO0) [1,3,4,11,12,60].

n afard de fibrele ceramice se folosesc si fibre de bor, carbon, aliaje, rasini, sticla etc.
1.5.Compozite termorezistente cu bentonite si argile
1.5.3.Proprietatile argilelor si bentonitelor

Argilele prezinta plasticitate ridicatd, compresibilitate mare, capacitate mare de umflare,
impermeabilitate si stabilitate dimensionala [79].

Prezenta montmorillonitului Tn bentonita ofera caracteristici favorabile cum ar fi: capacitate mare de
retentie a apei, conductivitate hidraulica scazuta, rezistenta termica ridicata [80-82], capacitatea de
umflare [83-85,121], intercalare si schimb de ioni [121].

Proprietatile argilelor si bentonitelor sunt foarte diverse in functie de bazinele de colectare si conditiile de
caracterizare a lor, asa cum sunt redate in tabelele 1.17 si 1.18.

1.6.1.Metode de obtinere a compozitelor pe baza de argile si bentonite

Metodele de producere a compozitelor cu matrici din argila si bentonita depind in mare masura de natura
materialelor de ranforsare.

in cazul utilizdrii unor materiale de ranforsare pulverulente sau sub forma de fibre scurte o schemd
generald a procesului tehnologic este prezentata in figura 1.11. Fata de aceasta schema general3,
procedeele pot avea o serie de particularizari pentru etapele specifice de pregatire a materialelor sau de
pregatire a amestecului compozit.

O serie de cercetatori [62,67, 79, 134-136] pregatesc in mod special argilele si bentonitele pentru
stabilizarea si anume: amestecare cu apa, maturare, uscare, macinare si cernere.

Dozare componente principale

:

Omogenizare

!

Pregatirea matritei

:

Turnare in matrita

Presare

!

Sinterizare

Fig. 1.11 Schema procesului de obtinere a materialelor compozite
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Tabel 1.17 Proprietdtile de bazd ale unor amestecuri de argile si bentonite [61,62,79,107]

Proprietdti | Amestecuri (% bentonita : % caolinit) [79] | Bentonite [107] Bentonite si argile | Argile si bentonite [62]
(61]
(100: | (25:75 | (15:85 | (2:98 | (0:10 | B1 B2 B3 B4 Bent. | Argila | Bent. | Caoli- | Caoli- | Caoli- | Bent. | Bent.
0) ) ) ) 0) (caoli- | Bang-| nit nit nit Tuzla | Turcia
nit) kok | Turcia | Degir- | Akde-
menlik | niz
Nisip  fin, 2350379 | 139 |153 |0 0 0 12.0 13.0 11.0 10.0 1.0
[%]
Praf, [%] 25 66 78 79 80 353 | 27.4 | 20.18 | 14.7 | 31 52 39 58.0 52.0 455 48.0 23.5
3 8 1
Argild, [%] 75 34 22 21 20 62.3 | 68.7 | 78.43 | 83.7 69 48 61 30.0 35.0 43.5 42.0 75.5
2 3 5
Greutatea 2.76 2.65 2.65 2.64 2.62 2.76 | 2.76 | 2.77 2.77 2.65 | 2.63 2.66 | 2.65 2.74 2.75 2.78 2.60
specifica
Limita de | 367 104 69 35 27 175 | 296 | 393 597 46 211 80 28.2 37.0 49.6 52.9 98.0
curgere,
[%]
Limita de | 39 21 27 24 26 27 46 50 51 24 36 29 211 25.0 27.7 27.7 40.0
plasticitate,
%]
Indicele de | 328 83 42 11 1 22 175 51 7.1 12.0 219 25.2 58.0
plasticitate
, [%]
Limita de 12 14 18 23 22.4 17.1 15.7 15.2 22.5
contractie,
[%]
Aria 402 | 376 | 495 445
suprafetei
specifice,
[m*/g]
Capacitatea 38.8 | 55.2 | 71.7 | 108. 5.30 8.91 28.70 | 32.61 | 57.13
de schimb de 8
cationi,
[meq/100 g]
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Activitatea

4.37 2.44

1.91

0.55 | 0.05

0.24 0.34

0.50

0.60 0.77

Vd(max)

[kN/m’]

- 15.4

16.0

165 | -

OMC [%]

- 20.4

19.6

169 | -

Viteza de
umflare
liberd

0.7 3.9 12

Na*

13.9

334

34.8

92.1

Ca2+

15.2

11.7

29.4

13.7

K+

1.4

4.8 1.3 0.2

M g2+

8.3

5.3 6.2

2.8

Mont-
morrilonit,
(%]

39

42 55

61

Tabel 1.18 Proprietdtile de bazd ale unor amestecuri de argile si bentonite [71,102]

Proprietdti Argila naturala [71] | Argila Ara [102] Argila Igbara Odo | Argila Ikere [102] Argila Clay [102] Argila Clay [102]
[102]

Limita de curgere, 40,1 43.79 41.06 37.05 29.28 48.40

[%]

Limita de | 22 34.47 32.63 22.50 27.90 35.37

plasticitate, [%]

Indicele de | 18,1 9.32 8.43 14.55 1.38 13.03

plasticitate ,[%]

Limita de | 10,6 5.00 2.14 3.57 1.43 3.57

contractie, [%]

Cd max [t/m?] 1,76

Umflarea liberd, [%] | 120

Apa, [%] 12

Culoarea Maro Maro Rosie Rosie Maro
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1.6.2 Proprietatile si domeniile de utilizare ale compozitelor pe baza de argile si bentonite

Pentru a depasi unele probleme legate de retentia scazuta de apa la temperaturi ridicate si stabilitatea
termica scazuta, numerosi autori au utilizat argilele si bentonitele [121-128] ca filtre alternative la
ceramica neconductoare pentru a minimiza pierderea conductiei de protoni. Includerea acestor filtre in
matricea polimerului determind Tmbunatatirea diverselor proprietati ale membranei, cum ar fi
conductivitatea protonului si stabilitatea termica la temperaturi Tnalte [138, 129-132].

Mineralele argiloase au fost aplicate pe scara larga in agricultura, in inginerie industriala si in descoperirea,
recuperarea si rafinarea petrolului [118]. Mai nou, materiale ceramice pe baza de argild au fost utilizate
in diferite parti ale lumii ca mijloc de purificare si stocare a apei in punctele de utilizare. Aplicarea filtrului
ceramic nu este doar o tehnica noud si modernd, ci reduce costurile si utilizarea substantelor chimice /
coagulante in tratarea apei [100]. Din aceleasi materiale ceramice pe baza de argila si rumegus au mai fost
facute studii anterioare pentru diferite scopuri de izolare a deseurilor [101].

Bentonitele sunt folosite in numeroase aplicatii ingineresti: ca materiale tampon si de umplere in depozite
de deseuri nucleare [107-109], ca materiale de linie in depozitele de deseuri municipale [107, 110-112] si
ca materiale de captusire in tuneluri [107,113].

Durowaye si colaboratorii [162] au studiat compozitele pe baza de bentonita, nisip si magnezita ranforsate
cu particule de Fe in vederea utilizarii materialelor pentru fabricatia placutelor de frana pentru aeronave
si automobile. Proprietatile fizice si mecanice obtinute: densitatea (2,97 g/cm?3), porozitatea (1,24%),
contractia liniara (1,39%), energia de impact (43,07 J) si rezistenta la compresiune (114,17 MN/m?)
recomanda aceste materiale in procesele de fabricatie a placutelor de frana.

1.7. Obiectivele cercetarilor :

Asa cum s-a prezentat anterior, in literatura de specialitate apar tot mai multe date despre materiale, deci
si despre compozite cu proprietati de utilizare in conditii diverse, altele decat cele ale mediului ambiant.
in acest context obiectivul principal al cercetirilor tezei de fatd este obtinerea din materiale relativ
ieftine, prin tehnici de procedura usor accesibile a unor compozite cu proprietati de utilizare atractive
intr-o gama de temperaturi foarte larga de la temperatura mediului ambiant pana la temperaturi de
1250°C. Pentru realizarea acestui obiectiv principal s-au stabilit o serie de obiective secundare:

Analiza critica si alegerea unor materiale corespunzatoare pentru matricile si adaosurile de ranforsare ale
compozitelor. S-a urmarit in special utilizarea unor materiale de larga raspandire, usor accesibile, la costuri
scazute;

Studiul caracteristicilor materialelor alese si a comportamentului lor in timpul pregatirii si caracterizarii
compozitelor;

Stabilirea unor tehnici accesibile de producere a compozitelor, care sa nu implice operatii si instalatii de
complexitate si costuri ridicate;

Sinteza de compozite urmarind rigorile enuntate anterior;

Caracterizarea compozitelor obtinute prin proceduri adecvate din punct de vedere stiintific;

Stabilirea unor domenii de utilizare pentru compozitele obtinute in functie de caracteristicile lor.

Pentru stabilirea unui program de cercetari care sa asigure indeplinirea acestor obiective s-au stabilit doua
grupe de compozite care urmeaza a fi cercetate:

Compozite termoplastice, cu matrici pe baza de rasini, utilizabile in domeniul temperaturilor joase, mai
mici de 200°C;

Compozite cu matrici ceramice utilizabile la temperaturi cuprinse intre cele ale mediului ambiant si pana
la 1250°C.
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CAPITOLUL 2. Modul de realizare a cercetarilor experimentale

2.1.Programul cercetarilor experimentale

Pentru realizarea obiectivelor propuse in cadrul tezei s-a elaborat un program al cercetarilor
experimentale, redat in figura 2.1.

| Compozite termoplastice | | Compozite termorezistente |
I L T I 1 |—'_|
Tipuri de Rasina: T13-38/700 Rasina: T18-38/500 Rasina: A19-00 Rasina: L50-54 | Argila | |Bentonita |
matrice Intaritor: H10-30 Intaritor: H10-30 Intaritor: H10-30 Intaritor: H10-30
! I I I ]
Tipuri de elemente Pulpa kewvlar Fibra de sticla
de ranforsare |

Fig.2.1 Programul cercetarilor experimentale

n cadrul acestor cercetari s-au elaborat doud grupe de compozite si anume: compozite termoplastice si
compozite termorezistente. Pentru fiecare grupa s-au realizat mai multe tipuri de compozite cu diferite
tipuri de matrici si elemente de ranforsare, prezentate detaliat in capitolele 3 si 4.

Pentru grupa compozitelor termoplastice, ca si matrice s-au utilizat 4 tipuri de rasini respectiv 2 tipuri de
intaritori. Pentru ranforsare s-au utilizat pulpa de kevlar respectiv fibra de sticla.

Pentru compozitele termorezistente, matricea s-a realizat din argila, respectiv bentonita. Pentru
ranforsare s-au utilizat pulberi ceramice (SiC, Al,Os) si metalice (Cu, Al, Fe).

Pentru caracterizarea compozitelor realizate s-au confectionat probe adecvate procedurilor specifice de
lucru, pe care s-au determinat o serie de caracteristici: proprietati fizice (greutate, volum, densitate, etc.),
proprietati mecanice (rezistenta la tractiune, rezistenta la incovoiere, rezistenta la compresiune, etc.),
aspecte de suprafata (microscopie optica si electronica), compozitii chimice (spectrometrie SEM EDX),
difractie cu raze X, analize termice (dilatometrie si analize TG-DTA) si determinarea porozitatii.
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2.2.Materiale si aparatura utilizata
2.2.1.Pentru compozite termoplastice

> Rezistenta la tractiune s-a realizat conform STAS SR EN ISO 527-1 pe masina de incercari
universala (Universal Testing Machine) [168].

> Rezistenta la incovoiere s-a determinat conform STAS SR EN ISO 14125 pe masina de incercari
modelul WDW-150S [168].

> Rezistenta la soc sau rezilienta s-a determinat pe un ciocan pendul Charpy care se afla in cadrul
facultatii de Stiinta si Ingineria Materialelor, departamentul de Stiinta Materialelor.

2.2.2.Pentru compozitele termorezistente

Aparatura utilizatd la caracterizarea suprafetei prin microscopie opticd si electronicd:

Caracterizarea suprafetei compozitelor cu procent scazut de particule ceramice s-a realizat cu ajutorul
sistemului de analiza structurala OmniMet prevazut cu un microscop metalografic inversat compact de
tip Nikon Eclipse MA100 [168]. Cu ajutorul acestui microscop se pot caracteriza calitativ si cantitativ
structura materialelor metalice si nemetalice si se pot efectua determinari specifice pentru dimensiunea
grauntilor, caracterizarea formei lor, forma, dimensiunea si cantitatea incluziunilor.

Cu ajutorul microscopului digital 3D de tip HIROX RH-2000 (figura 2.16) s-a analizat suprafata compozitelor
cu procent ridicat de particule ceramice.

Prin microscopia electronica s-a studiat atat aspectul structurii in anumite zone cat si compozitia chimica
pentru zonele respective. Micrografiile s-au obtinut cu ajutorul echipamentului SEM, Hitachi, S3400N, tip
Il si analiza elementara cantitativda a probelor a fost efectuatd utilizand EDX (model NSS, 2000000
counts/sec), cu o sensibilitate de pana la cteva procente atomice.

Aparatura utilizatd la analiza dilatometricd:

Analiza dilatometricd a fost realizatd cu dilatometrul orizontal L75PT/1400°C [168]. Acesta permite
studierea transformarilor de faza in stare solida pentru probe cu grosimi cuprinse intre 0,1-5 mm, cu
diametrul de maxim 6 mm, intr-un interval de temperatura cuprins intre 20°C si 1.400°C, la o rezolutie de
0,125 nm/digit. Software-ul din dotare permite trasarea curbelor de variatie dimensionala cu temperatura
si prelucrarea acestora pentru obtinerea de informatii referitoare la mecanismul si cinetica
transformarilor de faza.

Aparatura utilizatd la analiza difractometrica:

Analiza difractometrica s-a realizat pentru a pune in evidentd compusii care apar in suprafata
compozitelor obtinute (pentru anumite zone) cu difractometrul de raze x de tip D8 Advance Bruker.

Aparatura utilizatd la analiza termica:

Analiza termica diferentialad s-a efectuat utilizand aparatul NETZSCH STA 449 F3 JUPITER de tip TG/DTA
cu o viteza de incalzire de 10 °C/ min, de la temperatura ambianta pana la 900 °C intr-o atmosfera de azot,
cu debit de curgere de 20 ml/min. intr-un creuzet de alumina.

Aparatura utilizatd pentru determinarea proprietédtilor mecanice (rezistenta la compresiune):

Rezistenta la compresiune s-a realizat utilizand masina de incercari universala, model WDW-150S.
Epruvetele pentru testarea la compresiune sunt cele din figura 4.32.
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CAPITOLUL 3. Cercetari privind compozitele termoplastice

Rasina epoxidica este un polimer termorigid frecvent utilizat ca matrice. Matricea polimerica trebuie sa
reziste la sarcini mecanice si tribologice ridicate si atunci este intaritd cu materiale de ranforsare. Ca
materiale de ranforsare pot fi utilizate fibre de sticld, carbon si aramida sau particule, cum ar fi pulberi
ceramice [36-38].

Pulpa de kevlar este un tip de fibra discontinua scurta, foarte fibrilata si dura, care asigura imbunatatirea
rezistentei la uzura si la frecare [39-41]. Aceasta poate fi folosita ca aditiv specializat pentru imbunatatirea
performantei, ajutand la asigurarea unei armari excelente si a unui control al vascozitatii in conditii de
tensiune la forfecare [42-44].

3.1. Modul de realizare al compozitelor

Pentru matrice s-au utilizat patru tipuri de rasina epoxidica respectiv intaritorii acestora. Epilox T 19-
38/700, epilox T 19-38/500 si epilox A 19-00 sunt amestecuri de rasini - bisfenol A - (epiclorhidrina) si
rasina epoxi (greutate moleculara numerica medie < 700). Materialele de ranforsare utilizate sunt pulpa
de kevlar (tip 1F1417, greutatea medie 1,02 g/cm?, umiditatea 8%, fabricatd de DuPONT) si fibra de sticla
(maxim 5 mm lungime) si sunt prezentate in figura 2.2.

Pentru prepararea fiecarui tip de compozit rasina de baza s-a dozat intr-un recipient corespunzator si
peste ea s-a adaugat proportia corespunzatoare de intaritor (vezi combinatiile din tabelul 3.3).

Dupa o amestecare de aproximativ 5 minute pentru omogenizarea celor doua componente s-a introdus
materialul de ranforsare, pulpa de kevlar sau fibra de sticla, dupa caz si s-a continuat amestecarea pana
la omogenizarea corespunzatoare a compozitului astfel preparat.

Compozitele obtinute au fost supuse unui studiu pentru determinarea proprietatilor fizice reale
(densitate, proportii componente) si a proprietatilor mecanice (rezistente specifice, modulul de
elasticitate, alungire, etc.).

a b

Fig.3.1 Compozite cu matrice de rasina epoxidica: a) ranforsat cu pulpa kevlar; b) ranforsat cu fibra
de sticla tocata

8



Universitatea

Transilvania

din Brasov

Tabel 3.3. Compozite cu matrici de rdsind epoxidica ranforsate cu pulpd de kevlar si fibra de sticld [165]

Componente
Tip Matrice Compozit

Nr. | com- Rdsind Intdritor Ranforsant Timpul de intdrire,

t - 9 - h
- Tijt Tip rdsind Volum, Ti fntéritorvo,um Atrrr;—a Tip ranforsant % ran- "

pra; [em?] P [cm?] ce p forsant
1. Cc1 T19-38/700 H10-30 Pulpa kevlar
2. Cc2 T19-38/700 H10-30 Fibra sticla
3. c3 T19-38/500 100 H 10-30 60 Pulpa kevlar
4, c4 T19-38/500 H 10-30 80 Fibra sticla 20
5. c5 A 19-00 H 10-30 Pulpa kevlar
6. C6 A 19-00 H 10-30 Fibra sticla
7. 7 L 50-54 H 10-2 Pulpa kevl
C 50-5 100 0-25 70 .upa fevar

8. C8 L 50-54 H 10-25 Fibra sticla

3.2. Determinarea caracteristicilor fizice

Programul de lucru pentru determinarea caracteristicilor fizice este prezentat in capitolul 2, paragraful
2.2.1. Utilizand valorile caracteristicilor fizice ale rasinilor si intaritorilor utilizati, prezentate in tabelele 3.1
si 3.2 s-au calculat densitatile matricilor pentru fiecare tip de compozit cu ajutorul relatiei 2.1. Valorile
obtinute sunt prezentate in tabelul 3.4. Dupa realizarea compozitelor prin adaugarea in matrice a
materialelor de ranforsare conform datelor din tabelul 3.3 si intdrirea amestecurilor s-au efectuat
determinari ale volumului si maselor probelor obtinute (vezi datele din tabelul 3.4). Cu ajutorul acestor
valori utilizand relatia 2.2 s-au calculat densitatile compozitelor.

Tabel 3.4. Proprietdtile fizice calculate ale compozitelor cu matrice de rdsind epoxidicd ranforsatd cu pulpd
de kevlar sau fibra de sticld tocatd [165]

) Densitate Caracteristici fizice compozit
Nr. Tip .
probd | compozit matrice,
[g/cm’] Masd, [g] | Volum, [cm®] | Densitate, [g/cm?]
11 1,24 1,33 0,93
1.2 1 1,46 1,35 1,08
1.3 1,06 1,29 1,25 1,03
14 1,34 1,31 1,02
2.1 C2 1,42 1 1,42
3.1 2,22 2 1,11
3.2 1,34 1,33 1,01
33 3 1,06 1,54 1,75 0,88
3.4 1,26 1,33 0,95
4.1 ca 1,59 1,25 1,27
5.1 1,52 1,42 1,07
5.2 cs 1,4 1.38 1,014
5.3 107 1,69 1,67 1,011
5.4 ! 2,25 1,88 1,2
6.1 6 1,6 1,25 1,28
6.2 1,52 1 1.52
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3.3. Determinarea proprietatilor mecanice

3.3.1. Rezistenta la tractiune

Rezistenta la tractiune s-a realizat pe masina de incercari universald, model WDW-150S (figurile 2.6.a si
2.6.b). Epruvetele de compozit cu dimensiunile 250x25x5 mm au fost solicitate la tractiune in lungul axei
lor pana la rupere (figura 3.2 a si b).

Fig.3.2 Epruvete dupd incercarea la
tractiune:

a) Material compozit cu matrice de
rasina epoxidica ranforsat cu fibra de
sticla tocata

b) Material compozit cu matrice de
rasina epoxidica ranforsat cu pulpa de
kevlar

Din diagramele incercarilor la tractiune (anexa 1) s-au extras o serie de date reprezentative pentru
incercare, care au fost ulterior prelucrate tabel 3.6 si figurile 3.3 a si b.

Tabel 3.6. Rezultatele incercdrilor la tractiune pentru epruvetele realizate [165]

Nr. ) . Rezistenta la . Modulul Young la
Probé Tip compozit rupere la Alungirea, [%] tractiune, [GPa]
tractiune, [MPa] ’ ’
1.1 22 0,8 1
1.2 C1 41 1,3 2
13 35 1,4 2
Media 32,67 1,17 1,67
2.1 107 3,1 2
2.2% C2 47 1,7 3
2.3 82 1,7 2
Media 94.5 2,4 2
3.1 12 1,3 2
3.2 3 23 0,9 1
Media 17,5 1,1 1,5
4.1 46 2 2
4.2 ca 74 1,8 2
Media 60 1,9 2
5.1* 10 0,6 2
5.2 38 1,3 2
53 © 43 1,5 2
5.4 30 0,1 2
Media 37 0,96 2
6.1 102 2,6 2
6.2* ce 34 1,3 3
7.1 Cc7 2 17,8 -
8.1 9 4,4 -
8.2 c8 17 2,5
Media 13 3,45 1

*rezultatul nu a fost luat in considerare la calculul mediei
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intre compozitele realizate au fost cazuri cu un comportament total diferit de cel mediu pentru tipul
respectiv de compozite. Valorile proprietatilor lor n-au fost luate in consideratie la calculul mediilor
utilizate pentru interpretari. Explicatiile acestor situatii s-au facut in fiecare caz in parte.

] 100 J[EZZFibra sticia]

15 |
& 30+ 5 s
= =
2o ]
% g &0
@ 20 B
& s
L] L]
g 15 | @ 40
2 2
B oo il
ﬂ 2 20 -

0 Z Tip rasina 0 V % Tip rasina

c1 c3 cs c7 c2 c4 C6 cé
a b

Fig.3.3 Variatia rezistentei la tractiune in functie de tipul materialului compozit ranforsat cu:
a.pulpa kevlar; b.fibra de sticla

in figura 3.3.a) se observd cd, compozitul C5 (rasind A19-00+intdritor H10-30 si pulpa de kevlar) prezint3
o valoare ridicata a rezistentei la tractiune fata de celelalte tipuri de compozite. Compozitul C7 (rasina
L50-54+ intaritor H10-25 si pulpa de kevlar) prezinta o valoare scazuta a rezistentei la tractiune. Pentru
compozitele ranforsate cu pulpa de Kevlar se observa o crestere a rezistentei la tractiune Tn urmatoarea
ordine: C7AC3AC1AC5.

in figura 3.3b) se observd c3, compozitul C6 (rdsind A19-00+ intdritor H10-30 si fibrd de sticld) are o
rezistenta la tractiune mairidicata decat celelalte compozite. Cea mai mica valoare a rezistetei la tractiune
o0 prezintd compozitul C8 (rdsind L50-54+ intdritor H10-25 si fibrd de sticld). in figura 3.3.b) se observd o
crestere la tractiune in aceasta ordine: C8 A1C41C2 . C6.

3.3.2. Rezistenta la incovoiere

Rezistenta la incovoiere s-a realizat conform STAS SR EN ISO 14125. Masina de incercari utilizata este
modelul WDW-150S (figurile 2.6.a si 2.6.b). Epruvetele utilizate pentru incercarile la incovoiere au fost
tdiate dupa dimensiunile 80x10x5 mm, prelevate din epruvete de dimensiunile initiale.

Din diagramele obtinute din incercarile la incovoiere (Anexa 2) s-au extras o serie de date reprezentative
pentru incercare, care au fost ulterior prelucrate tabelul 3.7. si figurile 3.6 a si b.
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Tabel 3.7. Rezultatele incercdrilor la incovoiere pentru epruvetele realizate [165]

Nr. probd | Tip compozit Rezistenta la | Energia, [J] Modulul Young la incovoiere,
incovoiere, [MPa] [GPa]
1.1 68 1,200 3,0
1.2%* c1 56 0 9,0
1.3 57 1,177 2,5
1.4 63 1,177 2,5
Media 63 1,185 2,66
2.1 Cc2 235 11,456 11,5
3.1 38 1,141 1,5
3.2 3 69 0,075 3,0
3.3 59 0,092 3,0
34 56 1,313 2,5
Media 56 0,655 2,5
4.1 ca 101 13,642 2,5
4.2 101 7,202 5,0
Media 101 10,422 3,75
5.1 62 0,032 3,5
5.2% s 67 0 4,0
53 73 0,048 4,5
54 60 1,092 3,5
Media 65 0,391 3,875
6.1 6 325 0,178 13,5
6.2 102 2,024 3,5
Media 214 1,101 8,25
7.1 c7 - 0,447 -
8.1 8 31 2,189 -
8.2 11 1,830 0,5
Media 21 2,001 0,5
*rezultatul nu a fost luat in considerare la calculul mediei
7
80 4 200
e
£ £
£ b
’ 1 c3 c5 Tip rasina ° c2 c4 Cé 7 csﬂ Tip rasina
a b

Fig.3.6 Variatia rezistentei la incovoiere in functie de tipul rasinii pentru compozitul ranforsat cu:
a) pulpa kevlar; b) fibra de sticla
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n figura 3.6 a) se observd ca cea mai mare rezistent3 la incovoiere o are compozitul C5 (rasind A19-
00+intaritor H10-30 si pulpa de kevlar) in timp ce compozitul C3 (rasind T19-38/500+intaritor H10-30 si
pulpa de kevlar) prezintd cea mai mici rezistenta la incovoiere. in cazul compozitelor ranforsate cu fibra
de sticla (figura 3.6 b), compozitul C2 (rasind T19-38/700+intaritor H10-30 si fibra de sticld) poseda cea
mai mare rezistenta la incovoiere in timp ce compozitul C8 (rasind L50-54+intdritor H10-25 si fibra de
sticla) prezinta cea mai mica rezistenta la incovoiere.

3.3.3. Rezistenta la soc (rezilienta)

Rezistenta la soc sau rezilienta s-a realizat conform STAS SR EN ISO 13586 pe ciocan Charpy de tip pendul
(figura 2.8). Epruvetele utilizate pentru incercarile la rezilientd, redate in figura 3.9, au fost tdiate la
dimensiunile de 55x10x5 mm din probele prezentate in figura 3.1. Rezilienta celor doua tipuri de materiale
compozite a fost calculata cu relatia:

K=— (3.1)

unde U reprezinta energia consumata si A este aria sectiunii.

Fig.3.9 Epruvetele utilizate pentru rezistenta la soc

Rezultatele incercarilor la rezilienta sunt prezentate in tabelul 3.8. si figurile 3.10 a si b.
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Tabel 3.8. Rezultatele incercadrilor la rezilientd pentru epruvetele realizate [165]

grrz;bd Tip compozit Energia consumatd, [l/cm2] Rezilienta, [J]
1.1 0,06 10,88
1.2 c1 0,066 11,14
13 0,065 11,79
14 0,06 11,05
Media 0,063 11,22
2.1 C2 0,58 116,72
3.1 0,08 11,63
3.2 - 0,0775 14,28
3.3 0,075 13,36
3.4 0,066 14,23
Media 0,075 13,38
4.1 Ca 0,6 112,37
5.1 0,06 9,44
5.2 - 0,056 10,54
5.3 0,076 12,93
5.4 0,09 12,47
Media 0,071 11,35
6.1 6 0,45 69,78
6.2 0,35 55,55
Media 0,4 62,67
lcaryem SR T—
008 ]
g £
P : //
g” o4 g ] /
gﬂ‘_ Ea_z-
o Ci c3 5 Tip rasina e c2 c4 o Tip rasina
a b

Fig.3.10 Variatia energiei consumate la rezilienta in functie de tipul rdsinii pentru compozitul
ranforsat cu: a)pulpa kevlar; b)fibra de sticla

in figura 3.10 a), cea mai mare valoare a energiei consumate la rezilientd o are compozitul C3 (rdsina T19-
38/500+intaritor H10-30 si pulpa de kevlar). Se observa o crestere a energiei consumate in aceasta ordine:
C1AC5C3.

n cazul compozitelor ranforsate cu fibra de sticld, compozitul C4 prezintd cea mai mare valoare a energiei
consumate la rezilienta (figura 3.10.b).
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CAPITOLUL 4. Cercetari privind obtinerea si caracterizarea compozitelor

termorezistente

n cadrul cercetdrilor de fatd s-au studiat doud categorii de compozite termorezistente, in functie de
continutul de particule ceramice addugate ca material de ranforsare:

Compozite termorezistente cu procent scazut de particule ceramice
Compozite termorezistente cu procent ridicat de particule ceramice

4.1.Compozite termorezistente cu procent scazut de particule ceramice

Pentru matrice s-au utilizat doua tipuri de materiale: argila si bentonita. Ca si elemente de ranforsare s-
au utilizat pulberi de Al,O3 (granulatie 50 um) si SiC (granulatie 63+80 um) si adaosuri de pulberi metalice
de Cu (granulatie 15+20 um), Al (granulatie <65 um) si Fe (granulatie <100 um). Proportiile
componentelor utilizate pentru realizarea probelor sunt redate in tabelele 4.3, 4.4, 4.5 si 4.6.

in primul rand s-au realizat compozite numai pe bazd de materiale ceramice pentru matrice si
componentele de ranforsare (tabelul 4.3). Peste aceste amestecuri s-a adaugat o cantitate necesara de
apa, rezultand in final o pasta. Aceasta pasta a fost lasata la maturat 10 zile, apoi cu ajutorul matritei
metalice au fost realizate probe pe masina de incercari universald. La uscare, la temperatura mediului
ambiant, pe unele probe au apérut fisuri si deformatii. In timpul sinterizarii contractiile (in cazul argilei —
figura 4.4) si dilatarile (in cazul bentonitei figura 4.5), au dus la deteriorarea mecanica a probelor.
Asemenea probe sunt redate in figura 4.53-4.55. Pentru eliminarea acestor neajunsuri confectionarea
compozitelor din aceste materiale s-a realizat prin amestecare in stare uscata. Pulberile metalice de Cu
(tabelul 4.4), Al (tabelul 4.5) si Fe (tabelul 4.6) s-au addugat la amestecul de materiale ceramice pregatit
anterior. La sinterizare incalzirea pana la temperatura de mentinere s-a realizat cu viteze de 8°C/min.
pentru compozitele pe bazd de argila si 10°C/min. pentru compozitele pe baza de bentonita.
Temperaturile si duratele de mentinere sunt precizate pentru fiecare tip de probe in tabelul 4.1. Racirea
dupa mentinere s-a realizat in toate cazurile cu cuptorul.

Tabel 4.3. Compozite cu matrici de argid si bentonitd ranforsate cu SiC si Al,03[147-148]

Componente . Regimul de sinterizare,
— - Presiunea de
Nr. probd Argild | >y Sic compactare, Temperatura, Durat'a
Compozitia [KN] [°cy mentinere,
% Masa, [g] | % Masa, [g] [min.]
1.1.1. 94,4 17 5,6 1
1.1.2. 88,9 16 11,1 2 15
1.1.3. 83,3 15 16,7 3
Argild Al203 1000
1.2.1. 94,4 17 5,6 1 17
1.2.2. 88,9 16 11,1
1.2.3. 83,3 15 16,7 3
Bentonita SiC 60
2.1.1. 94,4 17 5,6 1 15
2.1.2. 88,9 16 11,1 2
2.1.3. 83,3 15 16,7 3
Bentonitd Al>03 1250
2.2.1. 94,4 17 5,6 1 19
2.2.2. 88,9 16 11,1 2
2.2.3. 83,3 15 16,7 3
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Tabel 4.4. Compozite cu matrici de argild si bentonitd ranforsate cu SiC, Al;O3 si Cu [147-148]

Componente Regimul de sinterizare,
Nr. probd Argild | Sic | Cu Presiunea de Durata
Compozitia compactare, Tempera- .
[%] | Masa, | [%] | Masa, | [%] | Masa, [KN] tura, [°C] menfinere,
[min.]
[g] [a] [a]
1.1.1.Cu 85 17 5 1 10 2 20
1.1.2.Cu 80 16 10 2 10 2 20
1.1.3.Cu 75 15 15 3 10 2 17
Argild A20;3 1000
1.2.1.Cu 85 17 5 1 10 2 20
1.2.2.Cu 80 16 10 2 10 2 17
1.2.3.Cu 75 15 15 3 10 2 20
Bentonitd SiC 60
2.1.1.Cu 85 17 5 1 10 2
2.1.2.Cu 80 16 10 2 10 2 17
2.1.3.Cu 75 15 15 3 10 2
Bentonitd Al:03 1230
2.2.1.Cu 85 17 5 1 10 2 15
2.2.2.Cu 80 16 10 2 10 2 16
2.2.3.Cu 75 15 15 3 10 2 16

Tabel 4.5. Compozite cu matrici de argild si bentonitd ranforsate cu SiC, Al,Os3si Al [147-148]

Componente Regimul de sinterizare,
Argild | SicC | Al Presiunea de
Compozitia compactare, Temperatura, DurfJ ta
Nr. proba Masa, Masa, Masa, [KN] [°C] menjinere,
Pl g |2 g [P g {min]
1.1.1.Al 85 17 5 1 10 2 20
1.1.2.Al 80 16 10 2 10 2
1.1.3.Al 75 15 15 3 10 2
Argild Al203
1.2.1.Al 85 |17 5 1 10 2 20 1000
1.2.2.Al 80 16 10 2 10 2
1.2.3.Al 75 15 15 3 10 2
Bentonitd SiC
2.1.1Al 85 | 17 5 1 10 2 16 60
2.1.2.Al 80 16 10 10 2 17
2.1.3.Al 75 15 15 3 10 2 17
Bentonitd Al203
2.2.1.Al 85 | 17 5 1 10 2 14 1250
2.2.2.Al 80 16 10 10 2 17
2.2.3.Al 75 15 15 3 10 2 16
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Tabel 4.6. Compozite cu matrici de argild si bentonitd ranforsate cu SiC, Al,0s si Fe [147-148]

Componente Regimul de sinterizare,
Argild | sic | Fe Presiunea de
Nr. probd Compozitia compactare, Tempera- Durg ta
, Masa, | ., Masa, | ., Masa, [KN] tura, [°C] mentinere,
G g | P g [P g fmin]
1.1.1.Fe 85 17 5 1 10 2
1.1.2.Fe 80 16 10 2 10 2 20
1.1.3.Fe 75 15 15 3 10 2
Argild Al203 1000
1.2.1.Fe 85 17 5 1 10 2
1.2.2.Fe 80 16 10 2 10 2 20
1.2.3.Fe 75 15 15 3 10 2
Bentonitd SiC 60
2.1.1.Fe 85 17 5 1 10 2
2.1.2.Fe 80 16 10 2 10 2 17
2.1.3.Fe 75 15 15 3 10 2
Bentonitd Al203 1250
2.2.1.Fe 85 17 5 1 10 2 15
2.2.2.Fe 80 16 10 2 10 2 18
2.2.3.Fe 75 15 15 3 10 2 18

Pentru realizarea compozitelor, materialele dozate cantitativ conform tabelelor 4.3-4.6 s-au introdus intr-
un recipient, in care s-au amestecat in stare uscatd pentru omogenizare. Dupa o amestecare de
aproximativ 10 minute, materialul astfel preparat a fost introdus intr-o matrita metalica in care a fost
presat pentru compactare in probe cilindrice la masina de incercari. Pentru extractia usoara a probelor
din matrita, aceasta a fost pulverizata la fiecare operatie cu un spray antiaderent. Pentru fiecare proba in
parte s-au ridicat diagramele de compactare prin presare. Acestea sunt redate in Anexa 3.

n acest mod s-au realizat epruvete cu diametrul cuprins intre 15-16 mm si indltimea cuprinsd intre 11-15
mm. Epruvetele astfel obtinute (figura 4.1.a si 4.1.b) au fost sinterizate intr-un cuptor Nabertherm pentru
temperaturi inalte la temperaturile precizate in tabelele 4.3, 4.4, 4.5 si 4.6.

a
Fig. 4.1 a) Materiale compozite pe baza de argila ranforsate cu particule de Al;03, SiC, Cu, Fe si Al;
b) Materiale compozite pe baza de bentonita ranforsate cu particule de Al203, SiC, Al si Fe [147-148].
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Dupa sinterizare epruvetele obtinute au fost supuse urmatoarelor tipuri de caracterizari: studiul
suprafetei prin microscopie optica, analize termice diferentiale, determinarea proprietatilor mecanice si
porozitatii.

4.1.1.Analiza suprafetei prin microscopie optica

Aspectul suprafetelor probelor dupa sinterizare este prezentat in figurile 4.2-4.3. Atat in cazul matricei de
argila (figurile 4.2.a - 4.2.d) cat si in cazul matricei de bentonita (figurile 4.3.a — 4.3.c) dupa sinterizare se
constatda obtinerea unei mase de bazda monolitice in care se disting particulele introduse pentru
ranforsare.

Fig.4.2 Aspectul suprafetei pentru compozitul cu matrice de argila ranforsat cu: a) particule de SiC; b)
particule de SiC si Cu; c) particule de SiC si Al; d) particule de SiC si Fe [148].

Fig.4.3 Aspectul suprafetei pentru compozitul cu matrice de bentonita ranforsat cu particule de: a)
A|203,' b) Al,Os $i Fe; C) Al,Os $i Al.
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4.1.2.Analiza dilatometrica

Pentru stabilirea procedurii de realizare a compozitelor s-a realizat o analizd prin dilatometrie a
materialului pentru matrice astfel incat sa poata fi evitate procedurile care nu asigura integritatea
probelor realizate in final. in figurile 4.4 si 4.5 sunt redate curbele dilatometrice pentru argild, respectiv
bentonita. Se obseva variatii importante ale coeficientului de dilatare liniara in zona temperaturilor la care
se produc si transformari importante in material puse in evidenta de analiza termica diferentiala:

-intre 200-300°C;
-intre 500-600°C.

in ansamblu se remarcd o variatie liniard importantd care se produce inainte de 600°C dupa care
materialul este relativ stabil dimensional. Acest comportament indica faptul cd nu este recomandabila
utilizarea unor compozitii care sa determine desfasurarea unor procese (reactii chimice, transformari de
faza) ale componentelor utilizate la incalzirea pentru sinterizare cu variatii mari de volum in acest interval
termic. Spre exemplu la adaugarea unui procent de pulberi de Fe mai mare de 9% oxidarea acestora poate
duce la cresteri in volum asociate cu tensiuni interne si fisurari.
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Fig. 4.4 Curba de dilatare termica si variatia coeficientului fizic de dilatare pentru argila
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Fig. 4.5 Curba de dilatare termica si variatia coeficientului fizic de dilatare pentru bentonita

n curba de dilatare termica pentru argil3 (figura 4.4) se observa contractia la uscare, produsa de variatia
de volum la evaporarea apei, care are loc pana la temperatura de 280°C [98]. Aceasta se realizeaza in mai
multe etape si anume:

intr-o prima etapd, pand la temperatura de 110°C, se eliming apa peliculard sau apa liberd care are ca
efect contractia la uscare. La umezire, argila redevine plastica, deci pierderea apei pana la aceasta
temperatura constituie o transformare reversibila;

ntre 110+280°C are loc evaporarea apei de higroscopicitate;

La = 560°C are loc evaporarea apei legate chimic (de cristalizare) si proprietatea argilei de a da amestecuri
plastice; aceasta fiind o transformare ireversibila pana la 750°C.

Spre deosebire de argild, in cazul bentonitei se observa o dilatare pana la temperatura de 520°C (figura
4.5). Aceasta in prezenta apei formeaza un gel dens, care impiedica patrunderea ulterioara a umiditatii
[98].

4.1.3.Analiza termica

Din compozitele realizate s-au selectat un numar de probe considerate a fi suficient de edificatoare pe
care s-au efectuat analize termice astfel incat sa se obtina informatiile necesare explicarii efectului
materialelor pentru matrici si de ranforsare asupra comportamentului si proprietatilor compozitelor.
Diagramele de analiza termica realizate sunt prezentate in Anexa 5.

Din graficele obtinute prin analiza termica s-au evidentiat temperaturile la care se produc transformari
importante din punct de vedere al efectelor termice respectiv al variatiilor de masa pentru materialele
analizate.

in figurile 4.6 si 4.7 sunt redate diagramele de analiza termic3 pentru materialele utilizate ca matrice in
compozite, argild (figura 4.6) respectiv bentonitd (figura 4.7). Tn aceste figuri se observa existenta unor
transformari specifice:

intre 80-200°C are loc dehidratarea materialului folosit pentru matrice, insotitd de un efect termic
endoterm si o variatie de masa corespunzatoare. Punctul extrem al acestei transformari este notat in
continuare cu Peak 1 [99-101];
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intre 550-700°C se produce pierderea apei legate chimic insotitd de transformarea caolinitului in
metacaolinit conform urmatoarei reactii [101-102]:

25i0,-Al;03-2H;0->2Si0,-Al;,03+2H,0 (4.1)

Punctul extrem al acestei transformari a fost notat in continuare cu Peak 2. SiO;si Al,O3 devin active din
punct de vedere chimic. Aceasta transformare se mentine pana la 700-800°C si este ireversibila;

intre 750-900°C masa de argild (care dup3 pierderea totald a apei se transforma intr-o masa poroasa si
sfaramicioasa) capata si rezistenta. Aceasta se datoreaza reactiei care are loc intre cei doi oxizi activi in
jurul temperaturii de 850-900°C in cazul argilei si 900-1000°C, in cazul bentonitei, cand se recombina,
conform reactiei:

3(Al;03-25i0,)->2Si0,-3A1,03+4Si0, (4.2)

Se formeazad un nou compus numit mullit (AleSi>O13), care este Tnsotit de o noud micsorare de volum
(contractia la ardere) si ramane libera o importanta cantitate de SiO5;

Din analiza comparativa a diagramelor din figurile 4.6 si 4.7 se observa ca, in cazul bentonitei apa legata
mecanic se elimina la o temperatura mai joasa decat in cazul argilei si necesita un consum de energie mult
mai scazut. Spre deosebire de bentonita, argila are o putere de absorbtie a apei mult mai ridicata. Din
acest motiv pentru procesarea materialelor la realizarea probelor, in cazul argilei sunt necesare cantitati
mai ridicate de apa. Acest lucru este confirmats de variatiile de masa care au o valoare mult mai mare la
argila decat la bentonita.

Se observa ca pentru ambele materiale la racire nu mai apar aceleasi transformari ca la incalzire
(transformarile respective sunt ireversibile). Masa probelor ramane aproape constanta si energia lor
variaza foarte putin la sciderea temperaturii.
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Fig. 4.6 Graficul TG-DTA la incalzire si racire pentru argila pasta (12% apa) [148]
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Fig.4.7 Graficul TG-DTA la incalzire si racire pentru bentonita pasta (12% apa) [148]

in figurile 4.8-4.12 sunt prezentate aspectul curbelor de analiza termic3 pentru compozitele realizate.

DTA [(mW/mg)
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Fig.4.8 Aspectul curbelor pentru compozitele cu matrice pe baza de argila cu adaosuri de particule de
SiC(5%), Cu, Fe si Al

Prin addugarea de pulberi ceramice de SiC nu se modifica natura transformarilor din compozit (figura 4.8).
Din punct de vedere cantitativ, se observa diferente la Peak 1 intre curba de analiza termica a argilei si
curbele celorlalte materiale introduse pentru ranforsare (SiC, Cu, Al si Fe). Pentru argild este necesara o
valoare a consumului de energie mult mai mare decéat in cazul compozitelor obtinute dupa introducerea
particulelor ceramice si metalice. La fel ca si in cazul pulberilor ceramice, particulele metalice de Al nu
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determlna modificari in natura transformarilor la sinterizare. La adaugarea particulelor metalice de Cu si
Fe Peak 1 ramane endoterm in timp ce Peak 2 trece la efect exoterm. Pentru Peak 1, pentru argila Ti

corespunde un

efect endoterm mult mai puternic decat in celelalte cazuri.
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Fig. 4.9 Aspectul curbelor pentru compozitele cu matrice pe baza de argila cu adaosuri de particule de

Al,03(5%), Cu, Fe si Al

Prin adaugarea pulberii ceramice de Al,O3 apar modificari ale naturii transformarilor din compozit (figura
4.9). Peak 1 trece de la efect endoterm la efect exoterm in timp ce Peak 2 isi pastreaza efectul endoterm.
Adaugarea particulelor metalice de Cu nu determina modificari ale naturii compozitului in timp ce Al trece
de la efect endoterm la efect exoterm atat la Peak 1 cat si la Peak 2. Fe determina modificari numai pentru
Peak 2 care devine exoterm.
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Fig. 4.10 Aspectul curbelor pentru compozitele cu matrice pe baza de bentonita cu adaosuri de particule

de SiC(5%), Fe si Al
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Tn figura 4.10 se observa modificiri de naturd termica in compozit. La addugarea pulberii de SiC Peak 1
devine exoterm in timp ce la Peak 2 se pastreaza acelasi efect. Adaugarea particulelor metalice de Al nu
modificd comportamentul privind transformarile din compozit. Fe pastreaza acelasi efect pentru Peak 1
in timp ce la Peak 2 efectul devine exoterm.
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Fig. 4.12 Aspectul curbelor pentru compozitele cu matrice pe baza de bentonita cu adaosuri de particule
de A|203(10%), Fe $i Al

Prin addugarea de pulberi ceramice de Al,Os, acesta prezinta modificari numai pentru Peak 2 in timp ce
pentru Peak 1 se pastreaza aceladi efect endoterm. Al nu determind modificari de natura termica in
compozit (figura 4.12). Se remarca modificari in cazul Fe cand trece de la efect endoterm la efect exoterm
pentru ambele peak-uri.

4.1.4.Proprietati mecanice

Epruvetele pentru testarea la compresiune sunt de forma cilindric3, redate in figura 3a si 3b. incercérile
s-au realizat utilizand parametrii pentru softul de lucru al masinii de testare, redati in tabelele 4.3, 4.4, 4.5
si 4.6. Din diagrama de testare a masinii s-au extras valorile specifice care ulterior s-au utilizat la
interpretarea rezultatelor. S-au facut minim 3 teste pentru fiecare tip de proba de compozit, apoi s-au
calculat mediile pentru valorile rezultate din determinari, care sunt prezentate in tabelele 4.8, 4.9, 4.10 si
4.11 si in diagramele din figurile 4.28, 4.29, 4.30 si 4.31.

Pentru o mai bund interpretare a rezultatelor experimentale, pentru fiecare categorie de compozite
realizate s-au construit grafice de dependenta a rezistentei la compresiune in functie de modificarea
proportiilor componentelor utilizate, redate in figurile 4.28, 4.29, 4.30 si 4.31.
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Tabel 4.8. Rezultate teste compresiune pentru compozitele cu matrici de argild si bentonitd ranforsate cu

SiC si Al,03[147]
Nr. probd | Fbc,[KN] | Fsc,[KN] | Fpc,[KN] | Rbc,[MPa] | Rsc, [MPa] | Rpc, [MPa] | Ec,[GPa]
1.1.1 8,93 8,86 8,85 48 48 48 3,99
1.1.2 7,95 / 5,25 42 / 28 /
1.1.3 7,42 / 7,34 39 / 39 3,25
1.2.1 9,89 9,41 9,54 53 51 51 4,23
1.2.2 7,35 7,25 7,21 39 38 38 3,43
1.2.3 7,08 6,87 4,10 37 36 21 0,6
2.11 20,35 19,78 18,89 111 105 100 6,38
2.1.2 19,61 / 18,60 104 / 99 6,68
2.1.3 18,80 / 16,57 100 / 88 5,94
2.2.1 24,85 24,72 23,96 135 134 130 7,45
2.2.2 20,72 20,12 19,18 111 108 103 6,45
2.2.3 17,14 17,08 16,24 90 89 85 5,72

Foc- forta maxima;

Fsc- forta de rupere la compresiune;

Foc- forta initiala la compresiune;

Roc- rezistenta materialului la forta maxima;

Rsc- rezistenta materialului Tnainte de rupere;

Rpc- rezistenta materialului initiald la compresiune;
E.- modulul Young la compresiune.

Tabel 4.9. Rezultate teste compresiune pentru compozitele cu matrici de argild si bentonitd ranforsate cu
SiC, Al,O5 si Cu [147]

Nr. probd Fbc,[KN] Fsc,[KN] | Fpc,[KN] | Rbc,[MPa] | Rsc,[MPa] | Rpc, [MPa] Ec,[GPa]
1.1.1.Cu 4,08 2,63 3,92 20 13 19 1,74
1.1.2.Cu 4,83 4,79 4,54 24 25 22 1.28
1.1.3.Cu 8 1,38 4,91 40 8 24 10,34
1.2.1.Cu 3,71 1,52 3,53 19 8 18 1,38
1.2.2.Cu 3,86 2,47 2,69 20 13 14 1,56
1.2.3.Cu 7,54 1,62 7,1 38 8 35 3,37

Tabel 4.10. Rezultate teste compresiune pentru compozitele cu matrici de argild si bentonitd ranforsate cu

SiC, Al>O; SI Al [147]
Nr. probd | Fbc,[KN] | Fsc,[KN] | Fpc,[KN] | Rbc,[MPa] | Rsc,[MPa] | Rpc, [MPa] Ec,[GPa]
1.1.1.Al 8,27 1,85 6,87 41 9 34 6,8
1.1.2.Al 10,65 6,2 10,25 53 31 51 3,01
1.1.3.Al 11,19 1,87 6,76 56 9 34 3,43
1.2.1.Al 8,74 2,88 7,66 43 14 38 2,77
1.2.2.Al 10,79 2,22 9,91 55 11 51 5,02
1.2.3.Al 11,16 2,28 10,12 62 13 57 4,03
2.1.1.Al 10,6 10,84 10,22 52 52 50 4,6
2.1.2.Al 18,14 5,25 16,97 88 25 82 5,09
2.1.3.Al 19,34 4,52 18,79 96 22 93,33 6,32
2.2.1.Al 11,87 11,86 10,89 58 58 53 3,19
2.2.2.Al 12,27 12,27 12,06 60 60 59 4,38
2.2.3.Al 13,35 9,09 13,24 66 65 65 4,59
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Tabel 4.11. Rezultate teste compresiune pentru compozitele cu matrici de argild si bentonitd ranforsate cu

SiC, Al,Os si Fe [147]

Nr. proba | Fbc,[KN] | Fsc,[KN] | Fpc,[KN] | Rbc,[MPa] | Rsc, [MPa] | Rpc,[MPa] | Ec,[GPa]
1.1.1.Fe 6,88 3,96 6,71 34 19 33 2,55
1.1.2.Fe 8,49 3,36 7,7 42 20 38,5 1,8
1.1.3.Fe 9,87 2,56 9,58 55 45 55 2,54
1.2.1.Fe 5,22 1,23 4,68 26 7 23 2,67
1.2.2.Fe 6,62 0,72 6,12 33 4 30 2,88
1.2.3.Fe 15,12 3,37 13,77 75 17 69 5,05
2.1.1.Fe 10,88 1,84 7,77 56 10 40 2,03
2.1.2.Fe 13,46 9,25 13,22 68 13 66 3,56
2.1.3.Fe 20,45 5,13 19,21 99 23 85 5,66
2.2.1.Fe 13,29 2,98 10,64 69 15 55 3,61
2.2.2.Fe 14,76 2,24 11,89 77 12 62 2,15
2.2.3.Fe 27,55 15,38 26,86 141 78 137 8,66
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Fig.4.29. Variatia rezistentei la compresiune a
compozitelor pe baza de argilda in functie de
continutul de Al,03[148]

Fig.4.28. Variatia rezistentei la compresiune a
compozitelor pe baza de argild in functie de
continutul de SiC [148]

in figura 4.28 se observé cd rezistenta la compresiune scade cu cresterea procentului de material granular.
n acelasi timp adaosul de pulberi metalice are efecte diferite pentru acelasi tip de materiale din compozit.
Introducerea particulelor metalice de Cu are o influenta negativa asupra compozitelor cu un continut de
SiC cuprins intre 5+11,1%. Acest efect scade odata cu cresterea proportiei de SiC astfel incat pentru un
continut in jur de 15+16,7% SiC devine nesemnificativ. Efectul este similar in cazul Al dar numai pentru
continuturi scazute de SiC in compozit (pana la 5,6%,). Peste aceste valori efectul Al este pozitiv si
crescator odata cu cresterea proportiei de SiC. SiTn cazul Fe efectele sunt similare cu cele ale Al si Cu. Ele
sunt negative pentru valori scazute ale procentului de SiC, neglijabile pentru valori medii (10-11%) si
pozitive pentru procente ridicate de SiC. Pentru aceste compozite cea mai mare rezistenta la compresiune
s-a obtinut pentru compozitul cu 15%SiC si 10%Al (56MPa).

in figura 4.29, se observa diferente esentiale in cazul compozitelor pe bazé de argild cu Al,Os fatd de cele
cu SiC. Pentru toate tipurile de particule metalice utilizate nu mai sunt prezente scaderi ale proprietatilor
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mecanice la introducerea lor in compozit. In acelasi timp odatd cu cresterea proportiei de Al,0s din
compozit creste efectul pozitiv al particulelor metalice. in cazul compozitelor pe bazi de argil3 ranforsate
cu pulberi de Al,03, Cu, Al si Fe cea mai mare rezistenta la compresiune s-a obtinut pentru compozitul cu
15%SiC si 10%Fe (75MPa).

150 - S ‘e
] | I bentonita+Sic 120 ] | I bentonita+Al O,
o F771 bentonita+SiC+Al 170 | EZzg bentonita+al 0_+Al
0 7 | [E==] bentonita+SiC+Fe 1o0 3 . ALY,

1 |[E=Sjbentonita+Al O_+Fe

80 4

Rezistenta la compresiune, MPa
]

Rezistenta la compresiune, MPa
1
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@ £ & P & & o 0> o 9% o~

Procentul de material granular, % vLProc.entuI de material granular, %

Fig.4.30. Variatia rezistentei la compresiune a Fig.4.31. Variatia rezistentei la compresiune a
compozitelor pe baza de bentonita in functie de compozitelor pe baza de bentonita in functie de
continutul de SiC [148] continutul de Al,03[148]

n cazul compozitelor pe bazd de bentonits, la introducerea particulelor de Cu s-a constatat aparitia unor
zguri la sinterizare ca efect al oxidarii lor in contact cu vaporii de apa. Din acest motiv s-au studiat Tn
context doar compozitele cu particule de Al si Fe. Efectele particulelor metalice sunt similare pentru
compozitele pe baza de bentonita cu cele din cazul compozitelor pe baza de argila. Apar totusi diferente
cantitative importante asa cum se observa in figurile 4.30 si 4.31. Desi odata cu cresterea proportiilor de
particule ceramice (SiC si Al,0;) efectele particulelor metalice devin de la negative la tot mai pozitive. Se
observd c3 pentru compozitele cu SiC, ele se pastreazd pentru toata gama studiat3 in zona negativa. intr-
un singur caz pentru compozitele cu Al,Os, proprietdtile sunt mai mari la adaugarea particulelor de Fe.
Acestea sunt compozitele cu cele mai mari valori pentru rezistenta la compresiune (141 MPa).

Efectele pozitive ale prezentei pulberilor metalice asupra rezistentei la compresiune pot fi puse pe seama
comportarii diferite a materialelor sub aspectul preluarii sarcinilor de testare. Pulberile metalice dau o
componenta crescuta de elasticitate, crescand totodata capacitatea de incarcare a materialului la
solicitare. Acest efect este mai pregnant cand pulberile metalice se asociaza cu pulberi ceramice crescand
odata cu proportia de pulberi ceramice adaugate.

4.2.Compozite termorezistente cu procent ridicat de particule ceramice

Din cercetdrile anterioare s-a constatat faptul ca bentonita are un comportament mai convenabil pentru
a fi utilizatd ca matrice in comparatie cu argila. In cazul argilei, pentru realizarea unor legaturi cu
particulele ceramice si metalice, la adaugarea apei apare uscarea neomogena (de la exterior spre interior),
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contractia neomogena si deteriorarea probelor (deformatii, crapaturi). Din acest motiv, in continuare am
studiat numai compozitele pe baza de bentonita.

Pentru aceasta grupa de compozite, ca si matrice s-a utilizat bentonita (tabelul 4.2). Pentru ranforsare s-
au utilizat pulberi de Al,05 (granulatie 50 um) si SiC (granulatie 63+80 um) si adaosuri de pulberi metalice
de Al (granulatie <65 um) si Fe (granulatie <100 um). Bentonita s-a amestecat mai intai cu SiC respectiv cu
Al,O5 in proportii de 40/60 procente. Acestea s-au amestecat pentru omogenizare cu un adaos de 12%
apa din total, timp de 15 minute. La aceste compozitii s-au adaugat apoi cantitati de pulberi de Al si Fe
cuprinse intre 5-17% amestecandu-se pana la omogenizarea completa. in tabelele 4.12,4.13 si 4.14 sunt
prezentate proportiile componentelor utilizate pentru realizarea probelor. Utilizarea apei in compozitia
de pregatire a probelor a urmarit asigurarea rolului de liant al bentonitei fata de proportia ridicata de
pulberi ceramice introduse.

Amestecurile obtinute au fost presate la rece pentru compactare in probe cilindrice si apoi au fost
sinterizate la temperaturi corespunzatoare. In acest mod s-au realizat epruvete cilindrice cu diametrul
cuprins intre 15-16 mm si inadltimea cuprinsa intre 11-15 mm.

Epruvetele astfel obtinute (figura 4.32) au fost supuse urmatoarelor tipuri de caracterizari: studiul
suprafetei prin microscopie optica si electronica, analiza difractometrica, analiza dilatometrica, analize
termice diferentiale, determinarea proprietatilor mecanice si porozitatii.

Fig. 4.32 Compozite cu matrice de bentonita ranforsate cu particule ceramice de:
a) SiC,‘ b) A|203;

Tabel 4.12. Compozite cu matrici de bentonitd ranforsate cu SiC si Al,O;3

Presiunea de Regimul de sinterizare,
Componente compactare, o Durata de
Nr [KN] Temperatura, [*(] mentinere,[min.]
. . | Bentonitd | sic
probd —
Compozitia
[%] Masa, [%] Masa, | 20
[g] lg] 1250 60
3.1.1 40 24 60 36
Bentonitd Al203
3.2.1 40 |24 60 | 36 20
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Tabel 4.13. Compozite cu matrici de bentonitd ranforsate cu SiC, Al;Os si Al

Presiunea de Regimul de sinterizare,
Componente compactare, | Temperatura, Durata de
[KN] [°C] mentinere,[min.]
Nr. probd Bentonitad | SiC | Al
Compozitia
[%] | Masa, | [%] | Masa, | [%] | Masa,
[g] [a] [g] 20
3.1.1.1.Al 38 24 57 | 36 5 3
3.1.1.2.Al 36 24 55 | 36 9 6
3.1.1.3.Al 35 24 52 | 36 13 9 1250 60
3.1.1.4.Al 33 24 50 | 36 17 12
Bentonitd Al203
3.2.1.1.Al 38 24 57 36 5 3
3.2.1.2.Al 36 24 55 36 9 6 20
3.2.1.3.Al 35 24 52 36 13 9
3.2.1.4.Al 33 24 50 36 17 12

Tabel 4.14 Compozite cu matrici de bentonitd ranforsate cu SiC, Al,Os si Fe

Presiunea de Regimul de sinterizare,
Componente compactare, Temperatura, Durata de
[KN] [°cj mentinere,[min.]
Nr. probd | Bentonitd | SiC | Fe
Compozitia
[%] | Masa, | [%] | Masa, | [%] Masa,
lg] [g] [g] 20
3.1.1.1.Fe |38 |24 57 36 5 3
3.1.12.Fe |36 |24 55 36 9 6
3.1.13.Fe |35 |24 52 36 13 9 1250 60
Bentonitd Al203
3.2.1.1.Fe |38 |24 57 36 5 3
3.2.12.Fe |36 |24 55 36 9 6 20
3.2.13.Fe |35 |24 52 36 13 9
3.2.14.Fe |33 |24 50 36 17 12

4.2.1.Analiza suprafetei prin microscopie optica si electronica

Analiza suprafetei prin microscopie optica a fost realizata cu ajutorul microscopului digital 3D de tip HIROX
RH-2000 (figura 2.16).

in figurile 4.32-4.34 este prezentat aspectul suprafetelor probelor dupa sinterizare. Se constata obtinerea
unei mase de baza monolitice in care se disting particulele introduse pentru ranforsare.

Profilul suprafetei reprezentat in figura 4.33 pune in evidentd o corespondenta intre dimensiunea
particulelor utilizate si rugozitatea suprafetei.

in figura 4.34, se disting clar particulele de SiC si Al dispersate in matrice. Deoarece sinterizarea s-a realizat
in atmosfera este posibila existenta unor oxizi pe suprafata particulelor metalice. In figura 4.35 se observa
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matricea monolitica cu particule de Al,O5 dispersate uniform si particulele metalice de Fe introduse
pentru ranforsare.

Pentru toate probele analizate, se observa in suprafata prezenta porilor deschisi. Dimensiunile si forma
acestora sunt in corelatie cu dimensiunile materialelor granulare din compozit. in functie de modul de
realizare a contactului dintre particulele din compozit, porii pot avea lungimi mai mari. De asemenea, in
acest profil, apare un aspect rugos al suprafetei lor.

mul szl 003/ s

jsight [jsn] tyml_[Aces lpn*21 | Digronal fym » Langth [um]

muttl_result 037 e

20
80
70
60
50

100 50 0 50 100 150 200 250 300 350 400 450 500

Fig. 4.33 Profilul suprafetei pentru compozitul cu matrice de bentonita ranforsat cu particule de SiC si Al

30



u Universitatea
Transilvania
II din Brasov

- e X, e he:* o
MXB-5000REZ : Mid-Range : x140

0 Lo A — ’;'-bi-
Fig.4.34 Aspectul suprafetei pentru compozitul cu Fig.4.35 Aspectul suprafetei pentru compozitul
matrice de bentonita ranforsat cu particule de SiC cu matrice de bentonita ranforsat cu particule
si Al

de Al,Os si Fe

3

Analiza suprafetei prin microscopie electronica a fost realizata cu ajutorul echipamentului SEM cu EDX,
Hitachi, S3400N, tip Il (figura 2.17). S-a urmarit pe langa evidentierea aspectului ca si in cazul microscopiei

optice, determinarea compozitiei chimice in anumite zone pentru evidentierea naturii materialelor din
zonele respective.

in figura 4.36 si 4.37 este redatd o asemenea zon3 n care s-au determinat 6 compozitii chimice locale. Din
diagramele de compozitii chimice s-au putut determina tipul compusilor in fiecare caz.
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Fig. 4.36 Imagine SEM pentru compozitul pe baza de bentonita ranforsat cu particule de Al>Os si Fe: a) imagine
pentru zona studiata; b) compozitia chimica pentru zona Spectrum 5; ¢) compozitia chimica pentru zona
Spectrum 6; d) compozitia chimica pentru zona Spectrum 7; e) compozitia chimica pentru zona Spectrum 8; f)
compozitia chimicd pentru zona Spectrum 9; g) compozitia chimica pentru zona Spectrum 10.
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Fig. 4.37 Imagine SEM pentru compozitul pe baza de bentonita ranforsat cu particule de SiC si Al: a) imagine
pentru zona studiatd; b) compozitia chimica pentru zona Spectrum 8; c) compozitia chimica pentru zona

Spectrum 9; d) compozitia chimica pentru zona Spectrum 10; e) compozitia chimica pentru zona Spectrum 11; f)

compozitia chimicd pentru zona Spectrum 12; g) compozitia chimica pentru zona Spectrum 13.
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n cazul compozitului ranforsat cu particule de Al,Os si Fe (figura 4.36) se pot observa compusii care apar
in urma analizei SEM si anume: SiO,, Al;Os si Fe;0s. Pe langa compozitia de baza a bentonitei, se constata
ca, apar si oxizi formati in timpul sinterizarii lor cum ar fi: oxizi ai Fe respectiv ai Al. Sursa de oxigen pentru
asemenea reactii poate fi atat atmosfera de lucru (la suprafata materialelor) cat si vaporii de apa eliberati
in reactia 1 (fenomen pus in evidenta in analiza explicativd). Compozitul are in ansamblu o structura
poroasa. Asemenea structuri s-au obtinut si de alti cercetatori in cadrul unor studii similare [112]. Analiza
EDX arata elementele chimice principale pentru fiecare spectrum. Se observa ca Al, Si, Fe si O, sunt cele
mai prezente elemente chimice.

Spre deosebire de compozitul ranforsat Al,Os si Fe, pentru compozitului ranforsat cu SiC si Al nu se mai
observs aparitia compusului Fe,0s (figura 4.37). Aspectul suprafetei este neregulat, in forma si marime si
tinde sa fie sub forma de aglomerari de particule mici.

4.2.2.Analiza difractometrica

Aceasta s-a efectuat utilizand difractometrul de tip D8 Advance Bruker (figura 2.19). in compozitia acestor
materiale se regasesc compusi complecsi. Acest lucru este pus iin evidenta de analizele de difractie redate
in figurile 4.38 si 4.39.

Mm A - alumina (Al203)
H - hematita (Fe203)
K - kaolinit (Al20sSi)
A M - mullit (AlgSi2013)
Mm - montmorillonit
Q - quartz (Si02)

Mm

Intensity (counts)

2Theta

Fig.4.38 Difractograma de raze X pentru compozitul cu matrice pe baza de bentonita ranforsat cu
particule de Al,Os si Fe
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Fig.4.39 Difractograma de raze X pentru compozitul cu matrice pe baza de bentonita ranforsat cu
particule de SiCsi Al

Din analiza prin difractie de raze x (figura 4.38) se poate observa ca, compozitul pe baza de bentonita
ranforsat cu particule de Al,O3si Fe este compus din: alumina (A), hematita (H), kaolinit (K), mullit (M),
montmorillonit (Mm) si quartz (Q) [104-106,111-112]. Fata de compozitia de baza a bentonitei, analizele
de difractie pun in evidenta existenta unor compusi de tip mullit si kaolinit. De asemenea apar in curbele
de difractie compusii introdusi in compozit. In cazul acestui tip de compozit este mai greu si se
diferentieze Al,Os respectiv oxizii Fe de cei deja existenti Tn materialul de baza. Peak-ul compusilor ca
montmorillonit (Mm) si alumina (A) se Tnregistreaza la o intensitate mai ridicata in comparatie cu ceilalti
compusi. Montmorillonitul corespunde unghiului de difractie de 662+672, iar alumina corespunde
unghiului de 382+392. Hematita (H) este cel mai prezent compus din difractogramé. Tn analize nu s-a
constatat prezenta metalelor introduse sub forma de particule metalice. Motivul il constituie oxidarea
acestora in procesul de sinterizare realizat in atmosfera libera sau datorita vaporilor de apa ce se elimina
din matrice, astfel ca la analiza au aparut oxizii corespunzatori (FeO, Fe,0s, Fe304, Al,O3).

in cazul compozitului cu matrice de bentonitd ranforsat cu particule de SiC si Al este pus in evidentd
compusul SiC care nu exista anterior (figura 4.38). Din punct de vedere calitativ, cei mai prezenti compusi
sunt alumina si carborundumul. Nici in cazul acestui compozit nu se regasesc particulele metalice
deoarece Al se oxideaza , pe suprafata lui identificandu-se Al,Os.

4.2.3.Analiza termica
Aceasta s-a realizat utilizdnd aparatul NETZSCH STA 449 F3 JUPITER de tip TG/DTA (figura 2.20).

in figurile 4.40 si 4.41 sunt prezentate aspectul curbelor de analizd termicd pentru compozitele cu procent
ridicat de particule ceramice.
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Fig. 4.40 Aspectul curbelor pentru compozitele cu matrice pe baza de bentonita cu adaosuri de particule
de SiC, Fe si Al

Adaugarea pulberilor ceramice de SiC nu modifica natura transformarilor din compozit afectand doar
intensitatea lor(figura 4.40). Se observa o intensificare a efectului endoterm pentru ambele Peak-uri, mai
intensa in cazul Peak 1 decat in cazul Peak 2, concomitent cu o deplasare a Peak-urilor la temperaturi mai
mari pentru Peak 1 si mai mici pentru Peak 2. Addugarea Fe in amestecul bentonitd + SiC pastreaza natura
transformarilor micsorand efectul endoterm si temperatura pentru Peak 1 si mentinand aproape
constanti parametrii pentru Peak 2. Adaugarea Al in amestecul bentonita + SiC modifica transformarea
de la Peak 1 din endoterma in exoterma, deplasand-o la temperaturi mai mari. Pentru Peak 2 efectele
transformarii se reduc foarte mult cantitativ.
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Fig. 4.41 Aspectul curbelor pentru compozitele cu matrice pe baza de bentonita cu adaosuri de particule
de Al,Os, Fe si Al
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Adaugarea pulberilor ceramice de Al,O; (figura 4.41) in bentonita are efecte similare cu cele ale SiC,
diferite Tnsa cantitativ. Pentru Peak 1 se observa o mai puternica micsorare al efectului endoterm al
transformarii cu o crestere a temperaturii la care acesta are loc. Pentru Peak 2 efectele sunt comparabile
atat calitativ cat si cantitativ. Introducerea Al in acest amestec are efecte similare calitativ si cantitativ ca
si in cazul amestecului bentonita + SiC. Addugarea particulelor de Fe accentueaza in cazul amestecului
bentonita + Al,O3 efectul endoterm la Peak 1 concomitent cu deplasarea spre dreapta a temperaturii.
Pentru Peak 2 efectele sunt similare cu cele din cazul amestecului bentonita + SiC. O diferenta apare si
legat de topirea particulelor de Al la o temperatura cu 5,5 °C mai mare in cazul amestecului bentonita +
Al,O3 decat pentru bentonita + SiC. Aceste diferente comportamentale pot fi puse pe seama activitatilor
diferite ale particulelor metalice in raport cu SiC si Al,O3 introduse in bentonitda. Dimensiunea redusa a
acestora favorizeaza atat desfasurarea unor procese de difuzie (o posibild difuzie a Si in particulele de Al
poate determina scaderea temperaturii de topire a lor) cat si a unor reactii chimice.

4.2.4.Proprietati mecanice

Ca si In cazul compozitelor cu procent scazut de particule ceramice, rezistentele la compresiune s-au
realizat pe masina universald de incercari mecanice (figura 2.6.c). Acestea sunt redate n tabelul
4.16,4.17,4.18 si figurile 4.48-4.51.

Tabel 4.16. Rezultate teste compresiune pentru compozitele cu matrici de argild si bentonitd ranforsate cu
SiC si Al,O3

Nr. Fbc, Fsc, Fpc, Rbc, Rsc, Rpc, Ec,
proba [KN] [KN] [KN] [MPa] [MPa] [MPa] [GPa]
3.1.1 19,3 - 18,99 96 - 95 5,61
3.2.1 21,54 17,02 20,83 105 109 86 5,66

Tabel 4.17 Rezultate teste compresiune pentru compozitele cu matrici de argild si bentonitd ranforsate cu
SiC, A/203 §f Fe

Nr. proba Fbc, Fsc, Fpc, Rbc, Rsc, Rpc, Ec,
[KN] [KN] [KN] [MPa] [MPa] [MPa] [GPa]
3.1.1.1.Fe 23,38 21,13 19,44 102 92 86 4,12
3.1.1.2.Fe 23,56 6,97 10,98 98 19 69 2,18
3.1.1.3.Fe 9,15 3,51 5,27 46 17 29 0,41
3.2.1.1.Fe 23,29 19,63 22,65 116 98 113 6,29
3.2.1.2.Fe 33,66 5,48 19,17 166 27 95 5,7
3.2.1.3.Fe 36,84 30,40 27,04 181 149 133 12,18
3.2.1.4.Fe 43,22 39,66 28,54 215 198 142 7,66
Tabel 4.18 Rezultate teste compresiune pentru compozitele cu matrici de argild si bentonitd ranforsate cu
SiC, Al,03 SI Al
Nr. proba Fbc, Fsc, Fpc, Rbc, Rsc, Rpc, Ec,
[KN] [KN] [KN] [MPa] [MPa] [MPa] [GPa]
3.1.1.1.Al 12,2 5,95 11,09 60 29 54 5,53
3.1.1.2.Al 12,88 - 11,79 64 - 58 9,05
3.1.1.3.Al 19,02 20,19 16,49 94 99 81 6,26
3.1.1.4.Al 21,78 20,05 16,4 108 100 82 4,2
3.2.1.1.Al 21,19 4,7 17,01 106 23 85 4,8
3.2.1.2.Al 22,87 - 22,22 114 - 110 7,98
3.2.1.3.Al 25,8 17,49 22,32 129 87 111 4,7
3.2.1.4.Al 30,14 5,88 26,41 149 29 130 5,57
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Pentru o mai buna interpretare a rezultatelor experimentale, pentru fiecare categorie de compozite
realizate s-au construit grafice de dependenta a rezistensei la compresiune in functie de modificarea
proportiilor componentelor utilizate, redate in figurile 4.48-4.51.
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Fig.4.49 Variatia rezistentei la compresiune in
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n figura 4.50 se observa ci Fe are un efect pozitiv pentru continuturi mici (<9%) si un efect puternic
negativ pentru continuturi mai mari. in acelasi timp pentru compozitele pe bazi de bentonita cu SiC
cresterea procentului de Fe determina scaderea rezistentei la compresiune.

Pentru compozitele pe baza de bentonita cu SiC se observa o diferenta radicala din punct de vedere
calitativ, a efectului Al fata de cel al Fe (figura 4.51). Rezistenta la compresiune creste odata cu procentul
de Al addugat dar devine mai mare decat cea a compozitului de baza (bentonita + SiC +0% Al) abia la

continuturi de Al >13%.
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in figurile 4.50 si 4.51 adaosul de particule metalice de Fe si Al determind cresterea rezistentei la
compresiune cu cresterea procentului acestora. Din punct de vedere cantitativ, se observa ca Fe are un
efect mult mai pronuntat decat Al. Aceasta se justifica prin faptul ca particulele metalice au o capacitate
de preluare mai mare a eforturilor de solicitare si preiau diferit eforturile fata de componentele ceramice.

4.2.5.Porozitatea

Prin masuratori multiple s-au obtinut valori cuprinse intre 30+40 %. Nu s-a constat o legatura specifica a
acestor valori cu diferitele tipuri de compozite studiate. Ele sunt comparabile cu valorile date pentru
materiale similare din literatura de specialitate[13].

& [1)
g Count = 1626

Perimeter  Area Area  Radius Diameter
ratio

Min 37.87 100,70 0,00 5.66 1132
Max 1765.55 15678,48 0,07 70.64 141,28
Range 1727.67 15575.78 0,07 64.98 129.96
Average 161.94 639.31 0.00 11.97 2394
Total 263319.65 107204391 4,57 1946537  38930.74
Deviation 185,28 125293 0,01 8,16 16,32
Count 1626 1626 1626 1626 1626

Fig.4.52. Aspectul porilor deschisi in suprafata
probei din materialul compozit pe baza de
bentonite ranforsat cu matrice de SiC si Al

MXB-S000REZ : Mid-Range : x140

Aspectul porilor deschisi in suprafata probelor, pus in evidenta cu ajutorul microscopului digital 3D de tip
HIROX RH-2000 este redat in figura 4.52, ei reprezentand 6,75% din suprafata analizatd. Pe langa
dimensiunea in suprafata a porilor cuprinsa intre 11,32-141,28 um este importanta si forma lor uneori
aciculara (figurile 4.36 si 4.37) care favorizeaza retinerea particulelor micronice.
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CAPITOLUL 5 Concluzii finale. Contributii originale. Directii viitoare de cercetare.
Diseminarea rezultatelor

Concluzii finale

Din analiza datelor si informatiilor din literatura de specialitate pe domeniul tezei a rezultat necesitatea
realizarii de cercetari care sa aduca informatii noi despre compozite cu structuri si proprietati stabile pe
anumite intervale de temperaturd, numite Tn context compozite termorezistente. Pe baza acestor
informatii s-a stabilit programul cercetarilor experimentale pentru tezd. In cadrul cercetarilor au fost
studiate doua mari categori de compozite: pentru temperaturi joase (160+200°C) - compozitele
termoplastice si pentru temperaturi inalte (pana la 1250°C) — compozite termorezistente.

Din cercetarile realizate asupra compozitelor termoplastice cu matrice de rasina epoxidica ranforsate cu
fibre de sticla si pulpa de kevlar, au rezultat o serie de concluzii:

Sunt diferente semnificative intre proprietatile mecanice ale compozitelor realizate, in functie de natura
materialelor utilizate pentru matrici, respectiv pentru ranforsarea acestora. In acest sens sunt de precizat
urmatoarele:

e Atat in cazul fibrelor de sticla cat si Tn cazul pulpei de kevlar, compozitul cu matrice de rasina A 19-00
a avut cele mai bune rezistente la tractiune;

e Compozitul pe baza de rasina epilox L 50-54 + intaritor H 10-25, a avut proprietati necorespunzatoare
(alungire foarte mare la rupere) in cazul ambelor tipuri de ranforsanti (fibra de sticla si pulpa de kevlar);

e Pentru compozitele ranforsate cu fibre de sticla s-au obtinut valori de 2 ori mai mari decat in cazul
pulpei de kevlar

e Cea maibuna rezistenta la incovoiere s-a obtinut la compozitele cu matrice pe baza de rasina epilox T
19-38/700+ intaritor H 10-30 atat in cazul fibrei de sticla cat si in cazul pulpei de kevlar;

e Spre deosebire de rezistenta la tractiune, pentru rezistenta la Tncovoiere cele mai slabe proprietati s-
au obtinut pentru compozitul cu matrice de rasina A 19-00 + intaritor H 10-30 ranforsat cu fibre de
sticla si kevlar;

o lafel ca la rezistenta la tractiune, pentru rezistenta la incovoiere, compozitele cu fibre de sticla au
avut valori mult mai mari (aproximativ de 10 ori mai mari);

La rezilienta, compozitele cu matrice pe baza de rasind epilox T 19-38/700 + intaritor H 10-30
ranforsate cu fibra de sticla si pulpa de kevlar s-au comportat cel mai bine.

Din analiza comparativa cu rezultatele din literatura de specialitate pentru compozitul cu matrice de rasina
ranforsatd cu fibrd de sticla s-au obtinut valori similare pentru proprietadtile mecanice: rezistenta la
tractiune, la incovoiere si la impact.

Pentru compozitele cu matrice de rasina epoxidica ranforsata cu pulpa de kevlar nu s-au gasit date in
literatura de specialitate privind proprietatile mecanice. Datele obtinute din cercetarea de fata
completeaza informatiile din domeniu.

Din studiul sintezei si caracterizarii compozitelor termorezistente au rezultat urmatoarele concluzii pe
grupe de caracterizari:
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Analiza suprafetei prin microscopie optica si electronica pune in evidenta urmatoarele:

e Dupa sinterizare matricile au un aspect monolitic (tip ,bloc”), in care sunt distribuite particulele
ceramice si metalice introduse pentru ranforsare;

e Profilul suprafetei si rugozitatea acesteia sunt determinate pentru aceste compozite de dimensiunile
particulelor utilizate pentru ranforsare (ceramice si metalice);

e Pentru toate probele supuse analizei de suprafata s-au observat prezenta porilor deschisi;

e Deasemenea apare un aspect rugos al suprafetei porilor, favorabil unor procese de retinere mecanica
in cazul utilizarii acestor materiale pentru filtrare;

e Analizele SEM cu EDX au pus in evidenta tipul compusilor pentru fiecare tip de compozit realizat.
Compusii evidentiati sunt atat cei prezenti in materialele utilizate la producerea compozitelor lor cat
si compusi rezultati in urma unor procese (asocieri mecanice, reactii chimice, etc.) care au locin timpul
sinterizarii.

Analiza dilatometrica a evidentiat existenta unor mari variatii de volum pentru materialele utilizate
pentru matrici pana la temperaturi in jur de 600°C (contractii de volum pentru argild si cresteri pentru
bentonitd). Din acest motiv se recomanda ca alegerea materialelor pentru ranforsare sa se faca astfel
incat asocierea lor cu matricea sa nu presupuna fenomene cu variatii de volum in acelati sens cu cele ale
matricei. n caz contrar pot sd apard deformatii si fisuri in compozite la sinterizare.

Pentru compozitele cu rezistenta la temperaturi ridicate pe baza de matrici ceramice (argile si bentonite)
cercetarile s-au efectuat distinct pe doua grupe, in functie de continutul de particule ceramice adaugate
pentru ranforsare (SiC si Al,O3): cu procent scazut de particule ceramice (5-15%) si cu procent ridicat de
particule ceramice (50-57%). Compozitiile pentru cele cu procent ridicat de particule ceramice, la care
pentru matrice s-a utilizat numai bentonita, s-au stabilit pe baza concluziilor desprinse din studiul
compozitelor cu procent scazut de particule ceramice (la acestea bentonita a asigurat proprietati si
comportament tehnologic mai bun decat argila).

Analizele termice au scos in evidenta efectele pe care materialele de ranforsare (pulberile ceramice si
metalice) le au asupra transformarilor matricilor la sinterizare, transformari legate de eliminarea apei in
doua etape termice, prima in jurul unor valori de 115-145°C (Peak 1) si a doua in jur de 515-542°C (Peak
2). Urmarind modificarea temperaturilor si efectelor termice ale acestor transformari in functie de
materialele de ranforsare utilizate se pot face urmatoarele precizari:

A. Tn cazul compozitelor cu procent scizut de pulberi ceramice

e Pentru compozitele pe baza de argila, prin adaugarea pulberilor ceramice de SiC nu se modifica
natura transformarilor din compozit (din endoterma in exoterma) in schimb adaosul de Al,Os;
determind modificdri de naturd termicd. in cazul compozitelor cu SiC, Al nu determind modificari
privind natura transformérilor, in schimb Fe si Cu duc la schimbari ale efectelor termice. Tn cazul
compozitelor cu Al,0s, Cu nu modificd natura transformarilor din compozit in schimb Al si Fe determina
trecerea din efect endoterm in exoterm;

e Pentru compozitele pe baza de bentonita, introducerea pulberilor ceramice de SiC si Al;03 modifica
natura transformarilor din compozit. Pentru compozitele cu SiC, Al nu modificd natura transformarilor
din compozit spre deosebire de Fe care determina trecerea de la efect endoterm la efect puternic
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exoterm pentru ambele Peak-uri. in cazul compozitelor pe bazi de Al,0s, Al modificd natura
transformarilor din compozit in timp ce Fe nu determinad modificari importante;

n privinta influentei compozitiei materialului asupra temperaturii de transformare se observd c
particulele ceramice si metalice introduse pentru ranforsare nu determind modificari asupra
temperaturii de transformare decéat in foarte mica masura in cazul compozitelor pe baza de argila.
Pentru compozitele pe bazd de bentonita cu SiC, Al si Fe nu influenteaza temperaturile de
transformare. Pentru compozitele pe baza de bentonita cu Al;Os, Al are un efect mai puternic decat Fe
asupra temperaturilor de transformare;

Variatia masei pentru compozitele pe baza de argila este influentata mai puternic de Al iar pentru
compozitele pe baza de bentonita, Fe prezinta un efect mai puternic decat Al,

Energia transformarilor este si ea influentata de compozitia materialulul astfel: pentru compozitele
pe baza de argila cu SiC si Al,0s, Fe determina efecte mai mari in timp ce pentru bentonita efectul Al
este mai puternic.

B. Tn cazul compozitelor cu procent ridicat de particule ceramice

Introducerea pulberilor ceramice de SiC si Al,0s nu modifici natura transformérilor din compozit.
Pentru compozitele cu SiC, Fe nu modifica natura transformarilor din compozit spre deosebire de Al
care determind trecerea de la efect endoterm la efect exoterm. In cazul compozitelor pe bazs de Al,Os,
Al si Fe nu influenteaza natura transformarilor din compozit;

Pulberile de SiC, Al,Ossi Al introduse pentru ranforsare nu influenteaza temperaturile de transformare
ale compozitelor. Insa, Fe modifica temperatura de transformare si are un efect mai important in cazul
compozitelor cu SiC.

in privinta variatiei masei, SiC determind o scidere a masei spre deosebire de Al,Os;, care nu
influenteaza variatia masei. Efectul Fe este nesemnificativ pentru ambele tipuri de pulberi ceramice cu
care se asociaza (SiC ori Al,O3) in timp ce Al determind o variatie mai importantd de masa in cazul
asocierii cu SiC;

Variatiile energiilor de transformare sunt influentate mai putin la adaugarea Al,03n compozit decat
in cazul SiC. S-a observat ca introducerea Al si Fe in compozitele cu SiC, diminueaza efectul acestuia.
Pentru compozitele cu Al;Os, se observa un efect important al Fe.

Analiza difractometrica a pus in evidenta natura compusilor din compozit. Sau confirmat observatiile

analizei SEM cu EDX, care a pus in evidenta atat prezenta unor compusi proveniti din materialele
utilizate cat si a unor compusi rezultati in urma unor reactii chimice in timpul sinterizarii. Datorita
sinterizarii in atmosfera cuptorului, O, din aer interactioneaza cu metalele introduse pentru ranforsare,
astfel acestea nu mai apar in analiza (se tranforma integral in oxizi).

Determinarea proprietatilor mecanice subliniaza urmatoarele:

Pentru compozitele cu procent scazut de particule ceramice, adaosul de particule de SiC si Al;Os,
determind scaderea rezistentei la compresiune in cazul bentonitei iar in cazul argilei SiC determina
scdderea rezistentei la compresiune in timp ce Al,O3 determind cresterea rezistentei. La addugarea
particulelor metalice rezistenta la compresiune creste odata cu cresterea cantitatii de pulbere ceramica
din compozit astfel:
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e in cazul argilei cu SiC efectul maxim il are Al in timp ce pentru Al,Os efectul maxim il are Fe;

e in cazul bentonitei cu SiC, efectele Al si Fe sunt comparabile in schimb pentru Al,03 efectul maxim fl
are Fe.

Pentru compozitele cu procent ridicat de particule ceramice, introducerea particulelor metalice
determind modificari ale rezistentei la compresiune astfel:

e Tn cazul celor cu bentonita si SiC pentru un continut de Fe >9% rezistenta la compresiune scade;
e Al creste rezistenta la compresiune cu cresterea procentului acestuia;
o 1n cazul compozitelor cu Al,Os, rezistenta creste cu cresterea procentului de Al si Fe.

Compozitele pe baza de bentonita au o rezistenta mai mare decat cele cu argila. Compozitul pe baza de
bentonita cu 15% Al,Os si 10% Fe prezinta cea mai buna rezistenta la compresiune (141 MP).

Porozitatea medie a compozitelor obtinute a fost cuprinsa intre 30-40 % cu o dimensiune micrometrica a
porilor (11,32-141,28 um). Aceasta recomanda aceste materiale pentru utilizari in domeniul filtrelor
pentru particule micrometrice.

Rezultatele obtinute din cercetarile experimentale efectuate recomanda compozitele termorezistente
pentru fabricarea de produse cu caracteristici de filtrare pentru medii gazoase sau lichide , utilizabile intr-
o gama de temperaturi foarte larga, intre temperatura mediului ambiant si panala 1250 °C cu posibilitatea
de retinere a unor particule cu dimensiuni micronice si submicronice (filtre pentru auto, pentru instalatii
poluante din domeniul metalurgic, filtre pentru instalatii de purificare a apelor si aerului, etc.)

Contributii originale

n urma analizei informatiilor din literatura de specialitate si a cercetirilor experimentale efectuate se pot
sublinia urmatoarele aspecte de originalitate:

e Realizarea unui studiu de sinteza din literatura de specialitate Tn baza caruia s-a facut alegerea unor
materiale corespunzatoare pentru matricile si elementele de ranforsare ale compozitelor, materiale
usor de procurat si la preturi scazute, respectand astfel obiectivele acestei cercetari;

e Pe baza acestui studiu s-a realizat programul de cercetari experimentale;

e Obtinerea a doua categorii mari de compozite: pentru temperaturi joase pana la 200°C - compozitele
termoplastice si pentru temperaturi inalte pana la 1250°C — compozite termorezistente.

e Realizarea dispozitivelor de laborator (matrite) pentru procesarea compozitelor si confectionarea
probelor pentru studii;

-Pentru compozitele termoplastice:
e S-aurealizat compozite cu 4 tipuri de matrici din rasina epoxidica si 2 tipuri de materiale de ranforsare;

e Compozitele obtinute au fost supuse unor studii pentru determinarea caracteristicilor fizice: masa,
volum si densitate si a proprietatilor mecanice: tractiune, incovoiere si rezilienta;

e S-au stabilit dependente intre tipul matricei si:
-variatia rezistentei, alungirii si modulului Young la tractiune;

-variatia energiei la rupere si modulului Young la incovoiere;
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-variatia energiei consumate la rezilienta si rezilienta.

Prelucrarea statistica, prezentarea grafica si interpretarea datelor a tuturor dependentelor precizate
anterior;

-Pentru compozitele termorezistente:

S-au realizat compozite cu 2 tipuri de matrici: argila si bentonita iar pentru ranforsare: 2 tipuri de
pulberi ceramice si 3 tipuri de particule metalice;

S-au realizat 2 grupe de compozite si anume: cu continut mic de particule ceramice si cu continut
mare de particule ceramice;

a. Compozitele cu continut mic de particule ceramice au fost supuse unor studii de:

analiza a suprafetei prin microscopie optica: -s-au prezentat imagini cu aspectul suprafetei probelor
dupa sinterizare, s-au interpretat rezultatele;

analiza dilatometrica: -s-au obtinut diagramele de dilatare pentru materialele de baza, s-au
interpretat rezultatele;

analiza termica: -s-au obtinut diagramele de analizd termica pentru compozitele obtinute si cu
ajutorul datelor extrase din diagrame s-au reprezentat grafic dependentele dintre tipul materialului de
ranforsare si:

-variatia temperaturilor de transformare;

-variatia masei;

-variatia energiei la transformare.

-prelucare statistica, prezentare grafica si interpretarea tuturor dependentelor precizate anterior;

proprietati mecanice: rezistenta la compresiune: s-au realizat grafic dependentele dintre tipul
materialului granular si rezistenta la compresiune, interpretare rezultate;

b.Compozitele cu continut mare de particule ceramice au fost supuse unor studii de:

analiza a suprafetei prin microscopie optica si electronica: in cazul microscopiei optice, s-au prezentat

imagini cu aspectul suprafetei probelor dupa sinterizare si s-au interpretat rezultatele; in cazul
microscopiei electronice, s-au realizat imaginile SEM prin determinarea compozitiei chimice pe zonele
analizate si s-au interpretat rezultatele;

analiza difractometrica: s-au realizat difractograme de raze X cu natura compusilor din compozit si s-
au interpretat rezultatele;

analiza termica: s-au realizat aceleasi dependente ca si in cazul compozitelor cu procent scazut de
pulberi ceramice;

proprietati mecanice: rezistenta la compresiune - s-au realizat graficele dependentelor dintre tipul

materialului granular si rezistenta la compresiune si s-au interpretat rezultatele;

Directii viitoare de cercetare

Pe baza rezultatelor obtinute se pot viza cateva posibile directii de cercetare cum ar fi:
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realizarea de cercetari pentru stabilizarea argilei si bentonitei astfel incat sa fie eliminate neajunsurile
legate de obtinerea compozitelor care duc la deformatii, fisuri, deteriorari;

dezvoltarea de cercetari prin utilizarea combinata a argilei si bentonite pentru matrice;

realizarea de cercetari aplicative asupra capacitatii de retinere a impuritatilor de catre compozitele
produse pentru adaptarea caracteristicilor lor la domenii specifice de utilizare;

extinderea cercetarilor pentru compozite similare prin largirea limitelor atat pentru continuturi de
particule ceramice cat si pentru cele de particule metalice, ca materiale de ranforsare. Directiile de lucru
in acest sens se pot stabili pe baza studiilor realizate prin extrapolarea efectelor unor asemenea extensii;

Diseminarea rezultatelor

Diseminarea rezultatelor cercetarilor efectuate pe toata perioada parcursa in cadrul tezei de doctorat s-
a facut prin publicarea de articole stiintifice in reviste de specialitate si prezentarea acestora la conferinte
nationale si internationale astfel:

Articole publicate si propuse spre publicare in reviste de specialitate:

Matei S., Stoicanescu M.,Crisan A., Composites with short fibers reinforced epoxy resin matrix, Procedia
Technology, vol.22, 2016, pag. 174-181, doi.org/10.1016/j.protcy.2016.01.041, (indexata ISI);

Matei S., Crisan A., Thermal resistant composite materials in use today — a review, Recent, vol. 15,
nr.3(43), Noiembrie 2014 (indexata BDI/B+);

Tiron E. L., Matei S., Cosnita M., Crisan A., The effect of some controlling factors of quality of hot-dip

galvanized coatings, Bulletin of the Transilvania University of Brasov, vol. 10 (59), nr.2, 2017 (indexata
BDI/B+);

Articole aflate in curs spre publicare:

Matei S., Varga B., Bedo T., Pop A.,Stoicanescu M.,Crisan A., Composites with clay and bentonite matrix,
Materials today: Proceedings (indexata ISl);

Matei S., Crisan A., Composite materials with ceramic and metallic particles reinforced clay matrix,
Bulletin of the Transilvania University of Brasov (indexata BDI/B+);

Articole prezentate la conferinte internationale:

Matei S., Soicanescu M.,Crisan A., Composites with short fibers reinforced epoxy resin matrix, 9th
International Conference Interdisciplinarity in Engineering, INTER-ENG 2015, 8-9 October 2015, Tirgu-
Mures, Romania;

Tiron E. L., Matei S., Cosnita M., Crisan A., The effect of some controlling factorsof quality of hot-dip
galvanized coatings, 3™ International Conference of Doctoral Students —IPC 2017, 22-23 iunie 2017,
Brasov, Romania;

Matei S., Varga B., Bedo T., Pop A.,Stoicanescu M.,Crisan A., Composites with clay and bentonite matrix,
11t International Conference on Materials Science & Engineering, BRAMAT, 13-16 martie 2019, Brasov,
Romania;

Matei S., A study of the certain materials behavior for ceramic composites with clay and bentonite matrix,
Absolventi in fata Companilor, AFCO 09 mai 2019.

Articol redactat trimis spre publicare la revista cu factor de impact mai mare de 1.

Matei S., Varga B., Tiron E.,Crisan A., A study of the certain materials behavior for ceramic composites
with bentonite matrix.
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Scurt abstract

Prezenta teza de doctorat consta din cercetari teoretice si experimentale asupra obtinerii din materiale
relativ ieftine, prin tehnici de procedura usor accesibile, a unor compozite cu proprietati de utilizare
atractive intr-o gama de temperaturi foarte largd, de la temperatura mediului ambiant pana la
temperaturi de 1250°C. Tn acest sens s-au elaborat doud grupe de compozite si anume: compozite
termoplastice si compozite termorezistente. Pentru fiecare grupa s-au realizat mai multe tipuri de
compozite cu diferite tipuri de matrici si elemente de ranforsare. Pentru grupa compozitelor
termoplastice, ca si matrice s-au utilizat 4 tipuri de rasini epoxidice respectiv 2 tipuri de intaritori. Pentru
ranforsare s-au utilizat pulpa de kevlar respectiv fibra de sticla. Pentru compozitele termorezistente,
matricea s-a realizat din argild, respectiv bentonita. Pentru ranforsare s-au utilizat pulberi ceramice (SiC,
Al,03) si metalice (Cu, Al, Fe). In functie de cantitatea de pulberi ceramice aceste compozite sunt de doua
tipuri: cu procent scazut de particule ceramice ( 5+16,7) si cu procent ridicat de particule ceramice
(50+60). Pentru caracterizarea compozitelor realizate s-au confectionat probe adecvate procedurilor
specifice de lucru, pe care s-au determinat o serie de caracteristici: proprietati fizice (greutate, volum,
densitate, etc.), proprietati mecanice (rezistenta la tractiune, rezistenta la incovoiere, rezistenta la
compresiune, etc.), aspecte de suprafatd (microscopie opticd si electronicad), compozitii chimice
(spectrometrie SEM EDX), difractie cu raze X, analize termice (dilatometrie si analize TG-DTA) si
determinarea porozititii. In cazul compozitelor termoplastice, cele ranforsate cu fibra de sticld au obtinut
proprietiti superioare fatd de cele ranforsate cu pulpa de kevlar. in cazul compozitelor termorezistente,
cele pe baza de bentonitad au obtinut proprietati mult mai bune decat cele pe baza de argila.

Short abstract

This doctoral thesis consists of theoretical and experimental researches on the obtaining of relatively
inexpensive materials, through easily accessible procedures, the composites with attractive application
properties in a very wide range of temperatures, from ambient temperature to temperatures 1250°C. On
this line, two groups of composites were developed: thermoplastic composites and thermoresistant
composites. For each group, several types of composites with different types of matrix and reinforcement
elements were made. For the thermoplastic composite group, as a matrix, 4 types of epoxy resins and 2
types of hardeners were used. Kevlar pulp and glass fiber was used for reinforcement. For thermoresistant
composites, the matrix was made of clay and bentonite. Ceramic powders (SiC, Al,03) and metallic (Cu,
Al, Fe) were used for reinforcement. Depending on the amount of ceramic powders, these composites are
of two types: with a low percentage of ceramic particles (5 + 16.7) and a high percentage of ceramic
particles (50 + 60). In order to characterize the composites, samples were made according to the specific
working procedures, on which a number of characteristics were determined: physical properties (weight,
volume, density, etc.), mechanical properties (tensile strength, bending strength), surface appearance
(optical and electronic microscopy), chemical compositions (SEM,EDX, spectrometry), X-ray diffraction,
thermal analysis (dilatometry and TG-DTA analysis) and porosity determination. In the case of
thermoplastic materials, the composites reinforced with glass fiber have superior properties to those
reinforced with Kevlar pulp. In the case of thermoresistant materials, the composites with bentonite
matrix have much better properties than the composites reinforced clay matrix.
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