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Przedstawiono zatozenia realizowanego przez Instytut Za-
awansowanych Technologii Wytwarzania miedzynarodowego
projektu pt.: ,Rozwdj centrum procesdw spiekania i wymiana
wiedzy dotyczacej metod spiekania specjalnych materiatéw
kompozytowych o osnowie ceramicznej w warunkach braku
réwnowagi termodynamicznej” - REGPOT-CT-2013-316232-
-SINTERCER. Scharakteryzowano zakres prac obejmujacych
modernizacje aparatury do spiekania wysokoci$nieniowego
materiatéw supertwardych oraz przedstawiono cel i mozliwo-
$ci aparatury badawczej zakupionej w ramach projektu.
SLOWA KLUCZOWE: spiekanie HP-HT, spiekanie SPS, analiza
XRD, badanie dylatometryczne

Presented are the requirements for the international coopera-
tion Project entitled: “Development of a SINTERing CEntRe
and exchange of know-how on the methods of advanced ce-
ramic composite materials sintering process under non-equi-
librium conditions of, REGPOT-2012-2013-1 EU FP7 Research
Potential” - REGPOT-CT-2013-316232-SINTERCER. The scope
of modernization of equipment used for high-pressure sinter-
ing of super-hard materials is specified as well as the purpose
and capacities of the research equipment procured under this
project.
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Instytut Zaawansowanych Technologii Wytwarzania
w latach 2013+2016 koordynuje miedzynarodowy projekt
(w ramach 7. Programu Ramowego) pod nazwg ,Rozwdj
centrum procesow spiekania i wymiana wiedzy dotyczgcej
metod spiekania specjalnych materiatbw kompozytowych
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0 osnowie ceramicznej w warunkach braku réwnowagi
termodynamicznej” — REGPOT-CT-2013-316232-SIN-
-TERCER. Koncepcja projektu zaktada uruchomienie,
wspieranie i rozwijanie potencjatu badawczego centrum
SINTERCER (Centrum Inzynierii Materiatowej i Technik
Spiekania — Centre for Materials Research and Sintering
Technology), ktére stanowi integralng czes¢ instytutu.
Koncepcja projektu obejmuje intensyfikacje wspétpracy
z europejskimi osrodkami badawczymi, wymiane wiedzy
i know-how oraz aplikacje proponowanych rozwigzan,
a takze inspirowanie rozwoju naukowego (organizacje
miedzynarodowych konferencji, seminariow, warsztatéw,
udziat w konferencjach, wymiane doswiadczonych na-
ukowcow).

Ideg projektu SINTERCER jest zwiekszenie potencjatu
centrum w zakresie rozwoju procesoéw: spiekania materia-
tow pod wysokim cisnieniem i w wysokiej temperaturze,
przekraczajgcej 2000°C (metoda HP-HT — high pressu-
re high temperature), spiekania metodg SPS (spark pla-
sma sintering), spiekania mikrofalowego i selektywnego
spiekania laserowego SLS (selective laser sintering). Za-
stosowanie tych metod spiekania umozliwito uzyskanie
zaawansowanych materiatéw, w tym materiatéw termo-
elektrycznych o wysokiej sprawnosci, nanomateriatow,
materiatdbw zawierajgcych fazy metastabilne, materiatow
wysokotopliwych oraz o niskim wspotczynniku tarcia. No-
woczesne techniki pozwalajg na wytwarzanie materiatow,
ktérych spiekanie tradycyjnymi metodami jest niemozliwe.

SINTERCER - aparatura

Projekt SINTERCER zaktada modernizacje specja-
listycznej aparatury badawczej centrum SINTERCER.
W oparciu o istniejgce wysokocisnieniowe urzgdzenie
do spiekania metodg HP-HT zaprojektowano i wykonano
innowacyjng aparature umozliwiajgcg prowadzenie pro-
cesow spiekania w warunkach ultrawysokiego cisnienia,
z systemem nagrzewania pragdem zmiennym lub impul-
sowym (podobnie jak w metodzie SPS). W celu realizacji
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zadan badawczych — obejmujgcych charakterystyke
materiatbw wytworzonych m.in. w ramach wspétpracy
jednostek naukowych bedgcych partnerami SINTERCER
— laboratoria doposazono w nowoczesny sprzet. Zaku-
piono komore rekawicowg do przechowywania materia-
tow oraz do przygotowywania mieszanek w atmosferze
ochronnej. Zestaw urzgdzen do przeprowadzenia proce-
sOéw mieszania powiekszono o homogenizer, umozliwiajg-
cy ujednorodnianie mieszanek z faz statych, past i zawie-
sin. Do okreslania spiekalnosci nowo opracowywanych
materiatdw wysokotopliwych zakupiono dylatometr mo-
gacy pracowac¢ w temperaturze do 2800°C. W tym sa-
mym celu zaopatrzono dyfraktometr XRD w wysoko-
temperaturowg kamere, umozliwiajgcg przeprowadzanie
analiz zmian skfadu fazowego materiatéw w trakcie na-
grzewania do temperatury 2000°C. Dyfraktometr zostat
takze wyposazony w 5-osiowy stét do analizy naprezen
wewnetrznych materiatow, determinujgcych ich wtasci-
wosci wytrzymatosciowe. Z myslg o petnej charakterysty-
ce materiatdw wysokotopliwych zmontowano stanowisko
badawcze ,Oxyacetylene Torch Test Rig” przeznaczone
do wyznaczania odpornosci materiatdbw na dziatanie wy-
sokiej temperatury. Charakterystyke urzgdzen oraz sta-
nowisk badawczych zakupionych i wykonanych w trakcie
realizacji projektu przedstawiono dalej.

Modernizacja aparatury
do spiekania wysokocisnieniowego

Celem modernizacji aparatury HP-HT byto potgczenie
zalet spiekania materiatbw metodg wysokocisnieniowg
oraz technikg SPS. Zaprojektowano i wykonano innowa-
cyjne urzgdzenie HP-HT-SPS do spiekania w warunkach

Rys. 1. Prasa hydrauliczna wyposazona w: a) toroidalng komore Bridg-
mana, b) komputerowy system sterowania (urzadzenie przed moderni-
zacjq)
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Rys. 2. Komora Bridgmana oraz mechanizm nagrzewania wsadu.
Prébka w kapsule poddana dziataniu sity F — zlozenie: 1 — wsad ce-
ramiczny, elementy grafitowe, kapsuta z proszkiem, 2 — kowadta wegli-
kowe w pierscieniach stalowych; 3 — uktad nagrzewania

ultrawysokiego cisnienia, z zastosowaniem nagrzewania
zarowno konwencjonalnego prgdem przemiennym 50 Hz,
jak i pradem impulsowym o wysokiej czestotliwosci. Urzg-
dzenie do spiekania metodg HP-HT (rys. 1) sktada sie
z prasy hydraulicznej o duzym nacisku (umozliwiajgcym
uzyskanie cisnienia do ok. 8 GPa), wyposazonej w toro-
idalng komore Bridgmana (rys. 2), systemu oporowego
nagrzewania wsadu oraz komputerowego systemu ste-
rowania. W aparaturze tej, w wyniku odksztatcania pla-
stycznego specjalnej kapsuty (gasket), uzyskuje sie stan
naprezen bliski izostatycznemu Sciskaniu materiatu. Spie-
kanie materiatdbw prowadzi sie pod wysokim cisnieniem
(do 8 GPa) i w wysokiej temperaturze (do 2400°C) przez
krotki czas — zazwyczaj kilkadziesigt sekund. W przypad-
ku metody HP-HT nagrzewanie wsadu nastepuje w wy-
niku przeptywu prgdu przemiennego 50 Hz i nagrzewa-
nia elementéw grafitowych (rys. 2). Materialy otrzymane
metodg HP-HT charakteryzujg sie wysokim stopniem
zageszczenia (do ok. 99,9%), izotropig wtasciwosci oraz
niekiedy zupetnie innym sktadem fazowym, niz gdyby ten
sam materiat byt spiekany konwencjonalnie.

Roéznica pomiedzy spiekaniem konwencjonalnym a SPS
polega na tym, ze o ile w innych technikach wykorzystu-
je sie prad przemienny, to w metodzie SPS stosuje sie
periodycznie powtarzane impulsy pradu statego, trwajgce
od kilku do kilkuset milisekund, o natezeniu dochodzg-
cym do kilku tysiecy amperow (rys. 3). Gtéwng korzyscig
spiekania impulsami pradu statego (dzieki znacznie wiek-
szej energii niz w innych metodach) jest bardzo krotki
czas procesu. Przeptyw prgdu impulsowego powoduje

ton=2mS lyy=1ms n=12 t,=6ms
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Rys. 3. Nagrzewanie impulsowe w metodzie SPS
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wytadowania elektryczne pomiedzy czgstkami proszku,
wzrost temperatury w mikroobszarach, nadtopienie ma-
teriatu i powstawanie szyjek. Na dalszym etapie proces
spiekania realizowany jest w wyniku nagrzewania opo-
rowego (przeptywu prgdu przez przewodnik o niewielkim
przekroju). W miejscu tworzenia sie szyjek wystepuje
znacznie wyzsza temperatura niz we wnetrzu czgstek.
Wytadowania elektryczne wptywajg na oczyszczenie po-
wierzchni spiekanych czgstek, czesto poprzez zjawisko
odparowania w wysokich temperaturach, powstajgcych
w punktach styku czgstek. SPS to bardzo przydatna tech-
nika, nie tylko do zageszczania materiatéw ceramicznych,
lecz takze do syntezy wielu rodzajow materiatow. Mecha-
nizm nagrzewania w wyniku przeptywu pradu impulsowe-
go przedstawiono na rys. 4.

Impuls pradu

Rys. 4. Mechanizm
spiekania metodg
SPS

Matryca grafitowa

Zjawiska zachodzgce w trakcie procesu HP-HT-SPS
réznig sie od zjawisk zachodzacych podczas klasyczne-
go procesu HP-HT, co moze prowadzi¢ do powstawania
nowych rodzajoéw faz. Badania z wykorzystaniem nowego
procesu spiekania rozpoczynajg nowy rozdziat w dziedzi-
nie inzynierii materiatowe;.

Parametry aparatury wysokocisnieniowej HP-HT-SPS
wyposazonej w system nagrzewania pragdem impluso-
wym:

o maksymalny nacisk prasy: 2,5x107 N,

o zakres ci$nienia: ~4+8 GPa,

e zakres temperatury spiekania: 20+2400°C,

o metoda nagrzewania: prgd zmienny 50 Hz, prad impul-
Sowy,

e mozliwos¢ nastaw dtugosci trwania prgdu impulsowego
oraz przerw pomiedzy poszczegdlnymi impulsami w za-
kresie 1+500 ms,

e maksymalna predkos$¢ nagrzewania: ~100°C/s,

Rys. 5. Urzadzenie HP-HT-SPS (a) wraz z systemem nagrzewania
pradem zmiennym lub impulsowym oraz uktadem regulacji ci$nienia
prasowania (b)
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e wymiary probki (po spiekaniu): ~@14 mm x 4 mm,
e dtugos¢ typowego procesu: 30+120 s.

Potencjalne zastosowania aparatury wysokocisnienio-
wej HP-HT-SPS:
e spiekanie materiatéw supertwardych na bazie polikry-
stalicznego diamentu (PCD),
e spiekanie materiatdw na bazie polikrystalicznego regu-
larnego azotku boru (PcBN),
e spiekanie nanoproszkéw, kompozytow ceramicznych,
materiatéw wysokotopliwych,
e synteza nowych materiatéw, faz metastabilnych itp.

Doposazenie dyfraktometru Empyrean

Instytut Zaawansowanych Technologii Wytwarzania
zakupit — w ramach dotacji inwestycyjnej Ministerstwa
Nauki i Szkolnictwa Wyzszego — dyfraktometr rentge-
nowski Empyrean firmy PANalytical. Aparatura umozliwia
identyfikacje fazowg materiatéw (w oparciu o corocznie
aktualizowang baze PDF-4+), ilosciowg analize fazowg
metoda Rietvelda (w tym oznaczanie udziatu sktadnika
amorficznego) oraz precyzyjny pomiar statej sieciowe;.
Dyfraktometr jest wyposazony m.in. w komplet lamp
rentgenowskich (Co, Cu, Cr, Fe), dwa detektory (wysoko
wydajny detektor pétprzewodnikowy Pixcel i detektor pro-
porcjonalny) oraz urzgdzenie do analizy sktadu fazowe-
go w temperaturze 20+1600°C w atmosferze ochronnej
(N, Ar), w atmosferze utleniajgcej oraz prozni o wartosci
5x107® mbar. Dyfraktometr nadaje sie do badania zmian
fazowych materiatdbw metalicznych lub ceramicznych
o osnowie z Al,O3, ZrO, oraz materiatow, ktérych tempe-
ratura spiekania jest nizsza od 1600 °C. Do badania zmian
fazowych materiatéw o osnowie z azotkéw (np. SisN,),
weglikéw lub borkéw potrzebna jest aparatura o maksy-
malnej temperaturze pracy wynoszgcej 2000 °C.

m Kamera HTK 2000N do badan dyfrakcyjnych. Ka-
mera HTK 2000N stuzy do badan dyfrakcyjnych w za-
kresie wysokiej temperatury. Posiada element grzejny
wykonany z wolframu i umozliwia prowadzenie badan
w warunkach prézni, w temperaturze do 2000°C. Kon-
strukcja kamery zapewnia minimalny gradient temperatu-
ry oraz stabilno$¢ potozenia prébki. Pomiar temperatury
realizowany jest przez termoelement zespolony punktowo
z paskiem grzejnym. Probke nakftada sie bezposrednio
na tasme grzejng, a specjalny uktad zapewnia kompen-
sacje tasmy w trakcie nagrzewania. Kamera pozwala na
identyfikacje faz w zaleznosci od temperatury, a takze

Rys. 6. Kamera HTK 2000N do analizy dyfrakcyjnej materiatéw podczas
nagrzewania i wygrzewania w wysokiej temperaturze (maks. 2000 °C)
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na analize procesu rekrystalizacji i wzrostu krystalitow,
okreslenie parametrow krystalograficznych materiatow
podczas ekspozycji w wysokiej temperaturze i wyznacze-
nie wspotczynnikow rozszerzalnosci cieplnej materiatow.
Na rys. 6 przedstawiono kamere HTK 2000N zainstalowa-
ng na dyfraktometrze Empyrean.

Wykorzystanie kamery HTK 2000N zaprezentowano na
przyktadzie materiatu zawierajgcego diament oraz faze we-
glikowa TiC. Mieszanke przygotowano z zastosowaniem
wysoko energetycznego mtynka Pulversitte 6 w naczyniu
oraz mielnikéw wykonanych z weglika wolframu. Materiat
po suszeniu zaformowano w specjalnych kapsutach i spie-
kano w wysoko cisnieniowej prasie HP-HT (temperatura
spiekania 2000°C, ci$nienie prasowania 8 GPa). Materiat
ten przeznaczony jest na ostrza narzedzi skrawajgcych,
dlatego duze znaczenie ma okreslenie temperatury, przy
ktérej moze wystgpi¢ proces grafityzacji i obnizenie twar-
dosci. W warunkach niskiego cisnienia (np. atmosferycz-
nego) diament jest fazg metastabilng, a podwyzszenie
temperatury powoduje przemiane fazowg diament—grafit.
Na rys. 7 przedstawiono wyniki analizy fazowej materiatu
zawierajgcego diament oraz faze weglikowa, przeprowa-
dzonej w temperaturze 600, 800 i 1000°C.
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Rys. 7. Analiza sktadu fazowego materiatu 0 osnowie z diamentu z do-
datkiem fazy weglikowej TiC w temperaturze 600, 800 i 1000°C

m Stolik 5-osiowy (Phi-Chi-X,Y,Z). Stolik 5-osiowy
(rys. 8) przeznaczony jest do badan naprezen wewnetrz-
nych w materiale z zastosowaniem dyfrakcji promieni
rentgenowskich. Ruch stolika realizowany jest w pieciu
kierunkach (rys. 9): @, x, X, Y, Z. Dostepne zakresy po-

Rys. 8. Stolik 5-osiowy (Phi-Chi-X,Y,Z) do badan naprezen wewnetrz-
nych materiatéw

miarowe i minimalny krok to odpowiednio: ¢ = (2 x360°),
0,01° y=(-3° do 93°), 0,01°; z=54 mm, 0,1 mm;
y =54 mm, 0,1 mm; z =12 mm, 1 mm. Konstrukcja stoli-
ka pozwala na pomiary standardowe, o wysokiej rozdziel-
czosci, reflektometryczne, w geometrii Bragga-Brentano,
GIXD (Graizing Incident X-ray Diffraction — staty kgt pada-
nia SKP). Stolik stuzy do pomiaréw naprezen wiasnych,
tekstury cienkich warstw oraz prébek proszkowych i litych
— zaréwno ptaskich, jak i o nieregularnych ksztattach. Ba-
dane prébki mogg mie¢ maksymalne rozmiary: srednice
@80 mm, wysokos¢ 16 mm i mase 500 g.

Rys. 9. Stolik 5-osio-
wy (Phi-Chi-X,Y,Z),
mozliwe kierunki
przesuniecia oraz
osie obrotu

Stolik 5-osiowy (Empyrean PANalytical)

Podstawowg zasadg metod dyfrakcyjnych jest pomiar
sprezystych odksztatcen sieci krystalicznej na podstawie
precyzyjnie zmierzonych odlegtosci miedzy wybranymi
ptaszczyznami krystalograficznymi {hkl}. To odksztatcenie
mierzone jest w kierunkach okreslonych orientacjg wekto-
réw dyfrakcji za pomoca katow @ i . Plaski stan naprezen
jest opisywany nastepujgcym rownaniem:

Egry = 2 S, 04 sinfy + S, (0, + 0y) = (dy—do) /do, (1)

gdzie: dy, d, — odlegtosci ptaszczyzn krystalograficznych
(hkl); €4,, — odksztatcenie w kierunku osi w ptaszczyz-
nie kata y; S S, — dyfrakcyjne state sprezystosci; oy, 0,
— naprezenie w kierunkach gtéwnych.

Metoda statego kata padania jest przydatna do badania
materiatéw o duzym gradiencie naprezen wiasnych. Za jej
pomocg mozna dokonaé nieniszczacej analizy naprezen
w réznych czesciach (warstwach) prébki. Jest to mozliwe,
poniewaz gtebokos¢ wnikania promieniowania rentge-
nowskiego jest prawie stata w szerokim zakresie kata 26.
Naprezenia te mogg by¢ wyznaczane na bardzo matych
gtebokosciach — rzedu kilku mikrometréw. Analize napre-
zen wiasnych na przykfadzie stali AlISI 9310 przedstawio-
no w dalszej czesci artykutu.

Pomiary dyfrakcyjne przeprowadzono dyfraktometrem
rentgenowskim PANalytical Empyrean z wykorzysta-
niem lampy o anodzie miedzianej (Cuh Ka = 1,5406 A).
Analize fazowg przeprowadzono na podstawie krystalo-
graficznej bazy danych ICDD PDF-4+ 2015. Pomiary na-
prezen witasnych przeprowadzono dyfraktometrem rent-
genowskim PANalytical Empyrean z wykorzystaniem
lampy o anodzie miedzianej (Cul Ka = 1,5406 A) i stoli-
ka 5-osiowego. Pomiar wykonano w czterech kierunkach
. 0°, 45°, 90° 135°. Naprezenia wlasne w materiale
okreslono na podstawie pomiaréw uzyskanych dla od-
bicia (211) fazy a-Fe: 26 =82,17°, d,, = 1,1721.
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Do pomiaru i analizy naprezen witasnych wykorzystano
metode sin’w, w ktorej naprezenia definiowane sg przez
réwnania:

o=E¢
& =1/E (01— 0, V) 2)
&=1/E (0, — 0, V)

gdzie: o — naprezenia wiasne, € — znieksztatcenia siecio-
we, E — modut Younga, v — liczba Poissona.

Do obliczen uzyto wartosci modutu Younga i liczby
Poissona dla gtéwnej fazy — Fe, dla odbicia (211). Przyjeto
dla tej stali wartos¢ modutu Younga wynoszgcg 211 GPa
oraz liczbe Poissona 0,2882.

Dyfrakcja w geometrii statlego kata padania (SKP)
charakteryzuje sie odpowiednimi nachyleniami wektorow
dyfrakcji wobec powierzchni (o katy w i ¢), zgodnie ze
wzorem:

w=6-a 3)

gdzie: a — staty kat padania, 6 — kat dyfrakc;ji.
W tablicy przedstawiono wyniki analizy naprezen wta-
snych w materiale z zastosowaniem trzech statych katéw

padania: 3°, 15°, 30°.

TABLICA. Wyniki pomiarow makroskopowych naprezen
wiasnych w stali AISI 9310

3 0,5 -793
15 2,4 -555
30 3.9 -197

Dylatometr DIL 402E

Zakupiony w ramach projektu dylatometr umozliwia
badanie szerokiej gamy materiatéw niezaleznie od ich
postaci, tj. materiatow litych, spieczonych, proszkowych,
a takze folii, past oraz materiatéw w fazie ciektej. Badania
dylatometryczne polegajg na pomiarze zmian wymiaréw
probki w funkcji temperatury lub czasu. Aparatura jest
wyposazona w gtowice do pomiaru wydtuzenia oraz sys-
tem do stabilizacji jej temperatury, co jest bardzo wazne
w tego typu badaniach. Gtowica umozliwia takze precy-
zyjng regulacje sity nacisku stempla pomiarowego na ba-
dang probke.

Dylatometr ma dwa piece, roznigce sie zakresem
temperatury oraz mozliwoscig zastosowania atmosfe-
ry ochronnej. Pierwszy pozwala na prowadzenie badan
w temperaturze do 1600°C, w atmosferze azotu lub ar-
gonu, w warunkach prézni lub w atmosferze utleniajgce;.
Pomiar temperatury realizowany jest za pomocg termo-
elementu. Drugi umozliwia nagrzewanie materiatéw do
temperatury 2800°C, jednak w przypadku tego pieca
wymagane jest zastosowanie atmosfery ochronnej helu,
a pomiar temperatury realizowany jest termoelementem
lub pirometrem.

Nalezy zaznaczy¢, ze proces nagrzewania i wygrzewa-
nia badanych materiatdbw moze by¢ kontrolowany zaréw-
no z termoelementu zlokalizowanego w sgsiedztwie préb-
ki, jak i z komory pieca grzewczego. Etap nagrzewania
moze by¢ realizowany z predkoscig nagrzewania w za-
kresie 0,01+50°C/min. Konstrukcja komory pomiarowej
dylatometru jest odpowiednia do prowadzenia badan na
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Rys. 10. Dylatometr DIL 402E, system nagrzewania, pomiarowy oraz do
stabilizacji temperatury

Pl -
Rys. 11. Dylatometr DIL 402E, gtowica pomiarowa, przylacze gazéw
ochronnych i pompy prézniowej, piec do temperatury 1600°C oraz piec
do temperatury 2800°C

prébkach o maksymalnej srednicy @12 mm i dtugosci do
50 mm. Zarejestrowane krzywe wydtuzenia w funkcji tem-
peratury pozwalajg na optymalizacje procesu konsolidaciji
materiatdbw proszkowych i okreslenie: temperatury spie-
kania szerokiej gamy materiatow, temperatury mieknie-
cia szkiet oraz wspotczynnikow rozszerzalnosci liniowe;.
Dodatkowe termoelementy zainstalowane w komorze po-
miarowej pieca dostarczajg ponadto informacji o zacho-
dzacych w probce procesach endo- i egzotermicznych
oraz umozliwiajg wykreslenie krzywych c-DTA.

Na rys. 10 przedstawiono dylatometr DIL 402E wraz
z aparaturg kontrolno-pomiarowg do stabilizacji tempera-
tury gtowicy i pompg prozniowg. Piece do przeprowadze-
nia prob w temperaturze 1600°C lub 2800°C przedsta-
wiono ha rys. 11.

Na przykiadzie materiatdw ceramicznych o osnowie
z AlL,O; z dodatkiem wysokotopliwej fazy metalicznej
przedstawiono krzywe rozszerzalnosci liniowej w zalez-
nosci od zmiany temperatury. Badano materiat proszkowy
po prasowaniu jednoosiowym oraz dogeszczaniu izosta-
tycznym. Materiat nagrzewano do temperatury 1400°C
z predkoscig 3°C/min. Z analizy krzywych wynika (rys.
12), ze poczagtek procesu spiekania nastepuje w tempera-
turze 1000°C. Za temperature konca procesu zageszcza-
nia prébek proszkowych o osnowie z Al,O5 z dodatkiem
fazy metalicznej mozna przyjg¢ 1200°C. Katy nachyle-
nia krzywych do temperatury 1000 °C wskazujg na rézne
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Rys. 12. Zmiany wydtuzenia (dL/L,) prébek proszkowych o osnowie
z Al,O; z dodatkiem wysokotopliwej fazy metalicznej w zaleznosci od
temperatury
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Rys. 13. Wyznaczanie wspotczynnika rozszerzalnosci liniowej materia-
tow o osnowie z fazy azotkowej AIN z dodatkiem weglika krzemu SiC

wspotczynniki rozszerzalnosci liniowej badanych materia-
tow, co jest wynikiem zawartosci w nich fazy metaliczne;j.

Na rys. 13 pokazano krzywe zmiany wydtuzenia w funk-
cji temperatury oraz wartosci wspotczynnikow rozszerzal-
nosci liniowej materiatdw o osnowie z fazy azotkowej AIN
z dodatkiem fazy weglikowej SiC.

Komora rekawicowa do przechowywania
materialow w atmosferze ochronnej

Komora rekawicowa GS MEGA 2 E-Line zostata zaku-
piona w celu przechowywania materiatbw w atmosferze
ochronnej. W komorze trzymane sg proszki metali wyso-
kotopliwych, prekursory spiekania reakcyjnego oraz ma-
teriaty ceramiczne, m.in. wegliki, azotki i borki. Ogranicze-
nie adsorpcji tlenu i powstawania tlenkdéw na powierzchni
proszku ma istotne znaczenie i korzystnie wptywa na
dalszy proces konsolidacji materiatow, w tym spiekania
reakcyjnego.

Aparatura GS MEGA 2 E-Line jest wyposazona w sys-
tem oczyszczania gazow, ktéry umozliwia wytworzenie
i utrzymywanie atmosfery ochronnej o stezeniu wody
i tlenu ponizej 1 ppm. Komora ma dwie Sluzy. Pierw-
sza — o srednicy @400 mm i dtugosci 600 mm — posia-
da modut do kontrolowanego nagrzewania do tempe-
ratury 250°C, w warunkach prozni lub w atmosferze
ochronnej. Druga $luza stuzy do zatadunku mniejszych
partii materiatu lub pojemnikébw o matej objetosci; jej
Srednica wynosi @150 mm, a dtugo$¢ — 200 mm. Komo-
ra jest wyposazona w dwa porty rekawicowe o Srednicy
@220 mm, dwustopniowg pompe prézniowg o wydaj-
nosci 18 m®/h oraz system dozowania i utrzymywania
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Rys. 14. Komora rekawicowa GS MEGA 2 E-Line do przechowywania
materiatéw i przygotowywania mieszanek proszkowych w atmosferze
ochronnej

Rys. 15. Sluzy zatadunkowe oraz plyta grzewcza komory GS MEGA 2
E-Line

ci$nienia, cyrkulacji gazu w komorze i Sluzie, a takze
regenerowania atmosfery. System zapewnia mozliwosé
pomiaru pozostatosci tlenu w zakresie 01000 ppm oraz
pomiaru wilgoci w zakresie 0,01+13 000 ppm. Szczelnos¢
komory jest zgodna z normami DIN 25412 i ISO 10648-2,
i miesci sie w klasie 1. Komore z systemem sterowania
i port rekawicowy przedstawiono na rys. 14, a S$luzy za-
tadunkowe oraz platforme z ptytg grzewczg — na rys. 15.

Homogenizer do ujednorodniania mieszanek
z faz stalych, past oraz zawiesin

W ramach doposazenia laboratoriéw realizujgcych
projekt SINTERCER przygotowano stanowisko do spo-
rzgdzania mieszanek i zakupiono homogenizer Speed-
Mixer DAC 400.1 FVZ do ujednorodniania mieszanek
z faz statych, past i zawiesin. Urzgdzenie umozliwia ujed-
norodnianie mieszanki o wadze do 300 g w jednym po-
jemniku, z predkoscig obrotowg w zakresie 800+2750
obr/min. Czas trwania procesu homogenizacji z zastoso-
waniem tego typu aparatury miesci sie w zakresie od 5 s
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do 10 min i nie jest wymagane stosowanie dodatkowych
elementow mieszajgcych. Ma to szczegdlne znaczenie
w przypadku przygotowywania mieszanek z dodatkiem
materiatéw supertwardych, w tym diamentu i regularnego
azotku boru. Dotychczas mieszanki te wykazywaty obec-
nosc¢ zanieczyszczen w postaci materiatéw pochodzgcych
z naczynia mielgcego i mielnikdw. Duzg zaletg jest takze
mozliwos¢ przygotowywania mieszanek bez koniecznosci
sporzgdzania zawiesin proszkowych, dzieki czemu moz-
na wyeliminowacé kolejne etapy, takie jak suszenie czy
granulowanie.

Ujednorodnianie mieszanek w homogenizerze Speed-
Mixer DAC 400.1 FVZ (rys. 16) odbywa sie w wyniku
ruchu obrotowego rotora i dodatkowego ruchu obrotowego
pojemnika z mieszankg w uchwycie na rotorze. Rotor oraz
uchwyt wraz z redukcjg i pojemnikiem przedstawiono na
rys. 17.

Specjalne adaptery, dostarczane wraz z urzgdzeniem,
umozliwiajg ujednorodnianie mieszanek o réznej masie.
Jest to przydatne zwtaszcza w przypadku badan nad
nowymi materiatami. Ograniczenie liczby operacji i ele-
mentéw stosowanych w procesie mieszania ma duze
znaczenie podczas przygotowywania mieszanek do ce-
Ibw badawczych i jest uzasadnione ekonomicznie. Za-
letg urzgdzenia jest takze to, ze homogenizacja odbywa
sie w jednorazowych naczyniach, bez elementéw mie-
szajgcych, dzieki czemu mieszanki nie sg zanieczyszcza-
ne w tym procesie. Nalezy dodac¢, ze koszty naczynek
do ujednorodniania sg wielokrotnie nizsze w poréwnaniu
Z naczyniami ceramicznymi stosowanymi w procesach
homogenizacji i mielenia.

SpeedMixer™
4w 1evz

Rys. 16. Homogenizer
SpeedMixer DAC
400.1 FVZ do ujedno-
rodniania mieszanek
z faz statych, past
oraz zawiesin

Rys. 17. Komora
homogenizera,
widoczne: rotor, re-
dukcja oraz naczynie
z materiatem
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a) Pulversitte 6

b) SpeedMixer DAC 400.1 FVZ

Rys. 18. Zdjgcia mieszanek o osnowie z Al,O; z dodatkiem fazy wegli-
ko-azotkowej Ti(C,N) po mieleniu i ujednorodnianiu z zastosowaniem:
a) mtynka Pulversitte 6, b) homogenizera SpeedMixer DAC 400.1 FVZ

a) Pulversitte 6

S L]

Rys. 19. Zdjecia mieszanek prekursoréw spiekania reakcyjnego (Ta+B)
po mieleniu i ujednorodnianiu z zastosowaniem a) mtynka Pulversitte 6,
b) homogenizera SpeedMixer DAC 400.1 FVZ

Na rys. 18 zestawiono wyniki mielenia i ujednorod-
niania materiatdéw proszkowych o osnowie z Al,O; z do-
datkiem fazy wegliko-azotkowej Ti(C,N) z zastosowa-
niem miynka Pulversitte 6 oraz homogenizera Speed
Mixer DAC 400.1 FVZ. W miynku wysokoenergetycznym
Pulversitte 6 mieszanki mielono i ujednorodniano w na-
czyniu wykonanym z Al,O5;, mielnikami z tego samego
materiatu. Proces przeprowadzono po wczesniejszym
przygotowaniu zawiesiny proszkéw Al,O, TiC i TiN w izo-
propanolu. Zastosowano predkosé obrotowg 200 obr/min,
a efektywny czas mielenia wynosit 2 h. Proces ujedno-
rodniania w urzgdzeniu DAC 400.1 FVZ przeprowadzono
na proszkach suchych, bez izopropanolu oraz bez dodat-
kowych mielnikéw. Przyjeto predkosc¢ obrotowg w zakre-
sie 800+1500 obr/min, a efektywny czas trwania procesu
wynosit 90 s.

Na rys. 19 zestawiono wyniki mielenia i ujednorodnia-
nia prekursorow Ta i B, przeznaczonych do spiekania
reakcyjnego w aparaturze SPS. Materiaty do spiekania
przygotowywano w mtynku Pulversitte 6 oraz homogeni-
zerze SpeedMixer DAC 400.1 FVZ. Parametry procesow
byly zblizone do tych, ktore zastosowano w przypad-
ku mieszanek Al,O5;+Ti(C,N). Do mielenia i ujednorod-
nienia mieszanki Ta+B uzyto naczynia i mielnikéw z azot-
ku krzemu Si;N,. Materiaty po procesach ujednorodnia-
nia w mtynku Pulversitte 6 i homogenizerze SpeedMixer
DAC 400.1 FVZ poddano badaniom mikroskopowym. Ob-
serwacje przeprowadzono na skaningowym mikroskopie
elektronowym JEOL JSM LV.

Stanowisko badawcze ,,Oxyacetylene Torch Test Rig”
do wyznaczania odpornosci materiatéw
na dzialanie wysokiej temperatury

Instytut Zaawansowanych Technologii Wytwarzania
od kilku lat w ramach dziatalnosci statutowej prowa-
dzi badania nad materiatami UHTC (ultra-high tempe-
rature composite). Do kompozytéw UHTC zalicza sie
materiaty o osnowie z wysokotopliwych borkéw, wegli-
kow i azotkow wytwarzanych w procesach spiekania
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swobodnego, SPS, HP-HT lub spiekania reakcyjnego. Poczgtkowo prace
prowadzone w instytucie koncentrowaty sie na konsolidacji tych materiatéw
i wyznaczaniu ich podstawowych wiasciwosci, takich jak gestos¢, twardo$c
Vickersa, modut Younga, odpornos¢ na pekanie, oraz analizie ich sktadu che-
micznego i fazowego. W celu petnej charakterystyki tych materiatow w wyso-
kiej temperaturze (powyzej 2000°C) konieczne bylo wykonanie stanowiska
badawczego wyposazonego w odpowiednie palniki oraz tor pomiarowy.

Stanowisko powstato w ramach projektu SINTERCER, a w jego sktad wcho-
dza: zestaw acetylenowo-tlenowy, zestaw propan-tlenowy (butle, reduktory,
przewody gazowe) oraz komplety palnikéw umozliwiajgcych dostosowanie
wielkosci ptomienia do wielkosci probki. Maksymalna temperatura mozliwa do
osiggniecia w trakcie testow przy tego typu palnikach wynosi 3000 °C. Prébka
jest mocowana w specjalnym uchwycie umieszczonym na stole krzyzowym,
umozliwiajgcym przesuw w ptaszczyznie XY. Temperature mierzono pirome-
trem o zakresie pomiarowym 600+2500°C oraz termoelementami K, N i R,
ktérych dopuszczalna temperatura pracy wynosi odpowiednio 1100, 1250
i 1600°C. Z myslg o okresleniu gradientu temperatury na powierzchni probki
w trakcie procesu nagrzewania i wygrzewania stanowisko mozna dodatkowo
wyposazy¢ w kamere termowizyjng o zakresie pomiarowym 20+2000 °C.

Stanowisko badawcze z kamerg termowizyjna, pirometrem oraz zestawem
termoelementoéw przedstawiono na rys. 20.

Rys. 20. Stanowisko badawcze do okreslania odpornosci materiatbw UHTC na dziatanie wysokiej
temperatury

PODZIEKOWANIA

Aparatura badawcza zostata zakupiona 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 Po-
tential”.
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