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W artykule przedstawiono wyniki badan wiasciwosci fizycz-
nych i mechanicznych ceramiki na osnowie z Si;N, oraz SiC
z dodatkami faz weglikowych, azotkowych i borkowych o do-
brej przewodnosci elektrycznej. Okreslono gesto$¢, modut
Younga, twardo$¢ HV1 oraz przewodnos$¢ elektryczng po-
szczegllnych materiatéw. Ceramiczne materiaty kompozyto-
we z udziatem faz przewodzacych zostaty wytworzone z zasto-
sowaniem urzadzenia do spiekania metoda SPS (spark plasma
sintering). Materiaty odznaczajace sie dobra przewodnoscia
elektryczng ksztattowano w procesie obrobki elektroerozyjnej
EDM (electro discharge machining).

SLOWA KLUCZOWE: materialy ceramiczne, spiekanie SPS,
obrdébka elektroerozyjna

The paper presents the results of physical and mechanical
properties of the and Si;N, and SiC matrix ceramics with ad-
ditives of good electrical conductivity carbides, nitrides and
borides phases. The density, Young’s modulus, hardness HV1
and electrical conductivity of each material were investigated.
Ceramic composite materials with the participation of the con-
ductive phases have been produced using SPS (spark plasma
sintering) method. Materials characterized by good electrical
conductivity were shaped using EDM (electro discharge ma-
chining) method.

KEYWORDS: ceramics materials, SPS sintering, electro dis-
charge machining

Materiaty ceramiczne odznaczajg sie wieloma korzyst-
nymi witasciwosciami mechanicznymi (wysokg twardo-
Scig i wytrzymatoscig w szerokim zakresie temperatury,
odpornoscig na dziatanie Srodowiska utleniajgcego oraz
korozyjnego — réwniez w wysokiej temperaturze, a takze
odpornoscig na szoki cieplne). Elementy ceramiczne sg
wytwarzane metodg prasowania jednoosiowego, dogesz-
czania oraz spiekania. Formowanie czesci ceramicznych
majgcych bardziej skomplikowane ksztatty mozna wyko-
nac z zastosowaniem obrobki elektroerozyjnej, jezeli ob-
rabiany materiat odznacza sie odpowiednig przewodno-
Scig elektryczng. Wprowadzenie do osnowy naturalnych
przewodnikéw — TiN, TiC, Ti(C,N) lub TiB, — poprawia
przewodnos¢ ceramiki wielofazowej i pozwala na wyko-
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nanie z niej bardzo skomplikowanych geometrycznie ele-
mentow z wykorzystaniem obrobki elektroerozyjne;.

W artykule zaprezentowano mozliwosci elektroero-
zyjnego ksztattowania kompozytéw ceramicznych na
osnowie z azotku krzemu oraz weglika krzemu. Stabil-
ne, diugotrwate drgzenie tych kompozytow byto mozliwe
w warunkach ujemnej polaryzacji elektrody roboczej
i wspoétczynnika wypetnienia impulsow wynoszgcego 0,5.
W przypadku kompozytu o osnowie z Si;N, z dodatkiem
TiB, o duzej rezystancji konieczne byto wprowadzenie
zmian konstrukcyjnych w generatorze impulséw pradu
roboczego i regulatorze grubosci szczeliny miedzyelekto-
rodowej oraz podniesienie napiecia zasilajgcego obwod
roboczy generatora do 480 V. Dragzenie kompozytow na
osnowie z azotku krzemu oraz weglika krzemu o niskiej
rezystancji, z dodatkami TiC, TiN oraz TiB,, odbywato
sie natomiast przy napieciu obwodu zaptonowego rze-
du 200V oraz nastawach parametréw odpowiadajgcych
obrébce $redniodoktadnej i wykonczeniowej. Badania
wykonano na doswiadczalnej drgzarce elektroerozyjnej
EDEF-40 z generatorem UZSDf-40, zaprojektowanej
i wykonanej w Instytucie Zaawansowanych Technologii
Wytwarzania (IZTW).

Materiaty

Wytworzono kompozyty ceramiczne o osnowie z SizN,
i SiC, z dodatkiem faz o dobrej przewodnosci elektrycznej
w postaci TiB,, TiC oraz TiN. Przygotowano mieszanki
proszkow o nastepujgcych sktadach (zawartos¢ proszkow
w mieszankach wyrazona jest w % objetosciowych):

e SizN, + 30% TiB, + 3,4% ZrO, + 1,9% MgO + 1,7% Al,Os,
o SizN, +50% TiN + 5% Al,O3; + 3% Y,0,

® SizN, +50% TiC + 5% Al,O3 + 3% Y,0,,

e SiC + 30% TiB,.

Do kompozytow na osnowie z azotku krzemu zastoso-
wano takze dodatki w postaci faz tlenkowych (Al,O3, MgO
iZrO,), ktére miaty na celu poprawe spiekalnosci. Poszcze-
golne mieszanki przygotowano w wysokoenergetycznym
miynku planetarnym Pulverisette 6, przy czym wielko$¢
czgstek proszkéow wsadowych nie przekraczata 3 pm.
Mieszanki na osnowie z Si;N, oraz SiC z dodatkami cera-
micznych faz przewodzgcych réwniez mielono w mtynku
Pulverisette 6, z zastosowaniem misy i kulek wykonanych
z Si;N, oraz zdodatkiem izopropanolu. Predko$c¢ obrotowa
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miynka wynosita 200 obr/min, a czas mielenia wynosit
60 min. Po suszeniu mieszanki granulowano z uzyciem
sita o wielkosci oczka rownej 0,9 mm.

Materiaty przeznaczone do spiekania z zastosowaniem
urzgdzenia SPS poddano prasowaniu wstepnemu w ma-
trycy grafitowej pod cisnieniem 30 MPa. Zastosowane
parametry spiekania poszczegoélnych materiatéw przed-
stawiono w tabl. I.

TABLICA |. Parametry procesu spiekania materiatéw z uzyciem urza-
dzenia FCT-HP D 5

Skiad Sita, Temperatura, Cz:_as, Atmosfera

kN °C min ochronna
SizN, + TiB, 100 1550 10 azot
SizN, + TiC 100 1550 10 argon
SizN, + TiN 100 1550 10 argon
SiC + TiB, 25 1800+2000 5 argon

Gestosc pozorng p, mierzono metodg hydrostatyczng.
Twardos¢ wyznaczono metodg Vickersa przy obcigzeniu
980,7 mN, z zastosowaniem cyfrowego miernika twardo-
$ci FM-7 firmy Future Tech. Corp. Powierzchnie do tych
badahn przygotowano z uzyciem przecinarko-szlifierki
ACUTOM firmy Struers. Mierzono rowniez modut Youn-
ga spieczonych prébek ultradzwiekowg metodg pomiaru
predkosci przechodzenia fali poprzecznej i podtuznej —
wykorzystano do tego detektor Panametrics Epoch Ill.
Analize mikrostrukturalng materiatébw przeprowadzono
metodg skaningowej mikroskopii elektronowej, za po-
mocg skaningowego mikroskopu elektronowego SEM
(scanning electron microscope) JSM-6460LV firmy JEOL.
Przeanalizowano takze sktad chemiczny w mikroobsza-
rach z wykorzystaniem spektrometrow rentgenowskich
EDS INCA X-act Energy 350 oraz WDS INCA Wave firmy
Oxford Instruments. Wiasciwosci fizyczne oraz mecha-
niczne (gestos¢, modut Younga, twardos¢ HV1, przewod-
nosc¢ elektryczng) poszczegodlnych materiatdow po spieka-
niu zestawiono w tabl. Il.

TABLICA II. Wiasciwosci fizyczne i mechaniczne materiatéw Si;N,
po spiekaniu SPS

Skiad Gestos¢, | Modut Younga, | Twardo$¢ | Rezystancja,
glem® GPa HV1 Q
SizN, + TiB, 3,51 318 1918 500
SizN, + TiC 3,22+3,38 - - 0,1
SizN, + TiN 3,96+4,02 290 1032 0,1
SiC + TiB, 3,16+3,51 321+419 1590+2350 0,3

Drazenie kompozytu o duzej rezystanciji

Préba obrébki kompozytu Si;N, + TiB, na drgzarce
w normalnym uktadzie pracy generatora zakonczyta sie
niepowodzeniem, poniewaz z powodu duzej rezystyw-
nosci tego materiatu, wynoszacej ok. 500 Q, natezenie
pradu roboczego byto za mate. Réwniez regulator grubo-
Sci szczeliny miedzyelektrodowej, pracujgcy na zasadzie
stabilizacji $redniego napiecia miedzyelektrodowego, nie
dziatat poprawnie, gdyz w obwodzie prgdu roboczego po-
wstawat niekorzystny napieciowy dzielnik rezystancyjny,
w ktérym udziat napiecia miedzyelektrodowego podlega-
jgcego stabilizacji wynosit tylko kilka procent. Na potrzeby
drazenia tego kompozytu przekonstruowano obwdd prg-
du roboczego generatora oraz zmieniono algorytm stabi-
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lizacji grubosci szczeliny miedzyelektrodowej. W wyniku
tych zmian mozliwa byta praca generatora przy napieciu
zasilajgcym obwdd pradu roboczego, nastawianym w za-
kresie od 160 V do 600 V. Do sterowania posuwem elek-
trody roboczej zastosowano regulator, ktory zamiast Sred-
niego napiecia miedzyelektrodowego stabilizowat srednig
wartos¢ natezenia pradu roboczego. Schemat blokowy
drazarki podczas drgzenia wysokorezystancyjnego kom-
pozytu przedstawiono na rys. 1.

$ Sterownik CNC
Sterowanie
R predkoscia
posuwn
elektrody
+
Generator =i
u @ sterujacy 2
160-600V T .
Generator Drazarka

Rys. 1. Schemat blokowy obwodéw sterowania drazarkg do drgzenia wy-
sokorezystancyjnego kompozytu SizN, + TiB,

Dtugotrwale stabilne drgzenie uzyskano przy napieciu
zasilajgcym obwdd roboczy wynoszgcym 480 V. Dalsze
zwiekszanie tego napiecia prowadzito do wytadowan tu-
kowych. Z kolei przy nizszym napieciu wytadowania zani-
katy z powodu powstawania mostkéw potprzewodzgcych.
Amplituda pradu roboczego osiggneta ok. 1,5 A, a war-
tos¢ srednia natezenia pradu — 0,3 A. Uzyskana wydaj-
nos$¢ obrobki, rzedu 0,8 mg/min, byla znacznie mniejsza
niz w przypadku drgzenia podobnych materiatéw o matej
rezystancji. Wzgledne zuzycie elektody roboczej wynosito
ok. 20%.

Powierzchnie materiatu Si;N, + TiB, po drgzeniu elek-
troerozyjnym poddano analizie mikrostrutury oraz analizie
sktadu chemicznego z zastosowaniem skaningowej mi-
kroskopii elektronowej. Zbadano rozktad pierwastkéw na
powierzchni (rys. 2) oraz sktad chemiczny w mikroobsza-
rach (rys. 3, tabl. IlI).

W wyniku drgzenia elektroerozyjnego materiatu
SizN, + TiB, doszto do zmiany sktadu fazowego na obra-
bianej powierzchni. Analiza mikrostruktury i sktadu che-
micznego ujawnita wystepowanie faz na granicach ziaren
bogatych w tytan oraz cyrkon. Nalezy doda¢, ze w proce-
sie przygotowania mieszanki zastosowano m.in. proszki
ZrO, i TiB,. W wyniku obrobki elektroerozyjnej nastepujg
redukcja fazy tlenkowej oraz rozkfad fazy borkowej. Praw-
dopodobnie tworzy sie wowczas faza B,O5 o temperaturze
topnienia ok. 450°C i parowania ok. 1860°C. Z wykresu
fazowego Ti-Zr (rys. 4) wynika, ze pierwiastki te charakte-
ryzujg sie nieograniczong rozpuszczalnoscig i mogg tow-
rzyc¢ roztwor o niskiej temperaturze topnienia (ok. 1500°C),
nizszej od tempertury topnienia czystych pierwiastkéw.
Roztwor Ti-Zr wydzielony na granicach ziaren jest wyraz-
nie widoczny na rys. 2 i 3 (Spectrum 1, 2, 4 i 6). Rozkfad
fazy borkowej oraz redukcja tlenku cyrkonu moga by¢ wy-
nikiem wytadowan tukowych i generowania wysokiej tem-
peratury. Tworzenie roztworu Ti-Zr o niskiej temperaturze
topnienia moze z kolei by¢ powodem powstawania most-
kow poétprzewodzgcych i zaniku wytadowan.
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Rys. 2. Rozktad pierwiastkéw na powierzchni materiatu SizN, + TiB, po
drazeniu elektroerozyjnym
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Rys. 3. Mikrostruktura na powierzchni materiatu SizN, + TiB, po drazeniu
elektroerozyjnym oraz analiza sktadu chemicznego w mikroobszarach
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TABLICA lll. Wyniki analizy sktadu chemicznego w mikroobszarach
na powierzchni materiatu Si;N, + TiB, po drazeniu elektroerozyjnym

Spectrum C N (0] Mg Al Si Ti Cu Zr
Spectrum 1 | 29,6 0,2 | 251(365| 08 | 7,8
Spectrum 2 | 21,7 0,2 372319 09 | 8,1
Spectrum 3 | 41,1 140 05 | 1,0 {308 | 59 | 55 | 1,3
Spectrum 4 | 21,9 248 1418 | 0,7 | 10,7
Spectrum5 | 9,9 [ 234 | 31 | 06 | 0,8 |48,7| 108 | 03 | 24
Spectrum 6 | 28,1 29,8 1328 15 | 7,8
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Rys. 4. Wykres fazowy uktadu dwusktadnikowego Ti-Zr
Drazenie kompozytéw o niskiej rezystancji

Przeprowadzono proby dragzenia elektroerozyjnego pie-
ciu kompozytow na osnowie z azotku krzemu i weglika
krzemu — SizN, + TiN, SizN, + TiC, SiC + TiB, — o rezy-
stancji wynoszacej od 0,5 Q do 3 Q. Podczas ich obrébki
nie napotkano wiekszych trudnosci technicznych.

Drazenie odbywato sie przy ujemnej polaryzacji elek-
trody roboczej oraz wspotczynniku wypetnienia impulsow
wynoszgcym 0,5. W wiekszosci przypadkéw korzyst-
ne bylo podwyzszenie napiecia obwodu zaptonowego
do wartosci 200 V. Drgzenie wykonywano z nastawami
parametréw odpowiadajgcymi obrobce sredniodoktadnej
i wykonczeniowe;j.

Obrébka wykonczeniowa wymaga nastawienia matej
energii impulséw, co mozna uzyska¢ przy matej ampli-
tudzie pradu roboczego i diuzszym czasie impulséw lub
przy wiekszej amplitudzie pradu roboczego i krétkim cza-
sie impulsow. Badania potwierdzity, ze w zakresie obrébki
wykonczeniowej lepiej jest nastawi¢ wiekszg amplitude
pragdu roboczego (7 A) i krotkie impulsy (10 pys i 6 us).
Co prawda w obu wariantach nastaw uzyskano podobng
chropowatos$¢ powierzchni obrobionej (Ra ponizej 1,8),
jednak w pierwszym przypadku wydajnos¢ drazenia byta
znacznie wieksza. Przyktadowy profil chropowatosci po-
kazano narys. 5.
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Whioski Nastepuja rozktad fazy borkowej i redukcja tlenku cyr-

e Dragzenie supertwardych kompozytow ceramicznych na
osnowie z azotku krzemu, charakteryzyjgcych sie duzg
rezystancjg, jest mozliwe po zmianach konstrukcyjnych
w generatorze impulséw pradu roboczego, jednak wtedy
wydajnos¢ obrobki jest bardzo mata.

o |stotnym parametrem jest warto$¢ napiecia zaptonowe-
go generatora. W wiekszosci przypadkow proces drgzenia
przebiegat najlepiej przy napieciu zaptonowym ok. 200 V.
e Obrobke wykonczeniowg kompozytéw na osnowie
z azotku krzemu nalezy prowadzi¢ z takim natezeniem
impulséw pradu roboczego jak podczas obrébki srednio-
doktadnej i z nastawg czasu impulséw od kilku do kilkuna-
stu mikrosekund.

e Wyladowania podczas obrébki elektroerozyjnej mogg
prowadzi¢ do zmiany sktadu fazowego materiatu o osno-
wie z Si;N, z dodatkiem fazy przewodzgcej TiB,.

konu oraz tworzenie sie niskotopliwego roztworu tytanu
i cyrkonu. Powstanie fazy ciektej moze prowadzi¢ do
mostkowania i zaniku wytadowan, dlatego zachodzi po-
trzeba oscylacji elektrody.

Material do badan wytworzono w ramach projektu
SINTERCER (project No. 316232, Development of
a SINTERing CEntRe and know-how exchange for
non-equilibrium sintering methods of advanced ce-
ramic composite materials, REGPOT-2012-2013-1
EU FP7 Research Potential).

Badania elektroerozyjnego ksztaltowania wykonano
w ramach dziatalnosci statutowej Instytutu Zaawan-
sowanych Technologii Wytwarzania. ]



