


Metody badan proszkow

Rozwdj metod formowa-
nia i konsolidacji proszkéw
oraz badania z tym zwiazane
prowadzone sg w Instytu-
cie Materiatdw Inzynierskich
i Biomedycznych Politechniki
Slaskiej od ponad dwudzie-
stu lat. Prace te s3 zwiagzane
gtéwnie z nowoczesnymi
technikami formowaniai spie-
kania proszkéw, takimi jak

2pm
| WD =160mm

Signal A = SE2
Mag= JOOKX

Grzegorz Matula, Btazej Tomiczek, Marek Kremzer, Mateusz Przybyta*

formowanie wtryskowe, se-
lektywne spiekanie laserem,
wyciskanie na goraco profili
ze stopowanych mechanicz-
nie i wstepnie prasowanych
proszkéw aluminium i jego
stopéw. Bogate doswiadcze-
nie pracownikéw Instytutu
oraz zaplecze laboratoryjne
pozwalaja na badania zaréw-
no samych proszkoéw, jak i po-

wstajacych z nich — w procesie
spiekania lub wyciskania na
goraco - elementéw. W pra-
ce badawcze zaangazowani
sg rowniez studenci dziataja-
cy w ramach Studenckiego
Kota Naukowego Metalurgii
Proszkéw: ich duze zaintere-
sowanie i dziatania przynosza
efekty w postaci wynikéw ba-
dan prowadzonych wspolnie

20 pm EHT = 20,00 k¥

F—— wo=186mm

z pracownikami oraz nowych
lub zmodernizowanych sta-
nowisk badawczych, umozli-
wiajacych badania proszkéw,
ufatwiajacych kontrole pro-
cesu spiekania oraz prowa-
dzenie operacji polegajacych
na spiekaniu i bezposrednim
hartowaniu. Wszystkie urza-
dzenia i stanowiska do badan
wiasnosci proszkdw mieszcza

Signal A = SE2
Mag= 250KX

2 pm EHT = 20,00 kv
WD = 15.5 mm

Signal A = SE2
Mag= 10.00 KX

20 pm

EHT = 20.00 k¥
WD = 18.4 mm

Signal A = SE2
Mag= 100KX

Rys. 1. Morfologia proszku: a) miedzi wytworzonego metodgq elektrolityczng, b) stali szybkotngcej HS6-5-2 rozpylone-
go wodg, c) stopu Co-Cr-Mo rozpylonego gazem, d) zelaza rozpylonego wodg
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sie Laboratorium Naukowo-
-Dydaktycznym Nanotechno-
logii i Technologii Materiato-
wych.

Do badan morfologii prosz-
kow oraz sktadu chemicz-
nego wykorzystywany jest
wysokorozdzielczy skaningo-
wy mikroskop elektronowy
Supra 35 ZEISS z mozliwoscia
wykonywania mikroanalizy
rentgenowskiej EDS i WDS,
umozliwiajgcej analize pier-
wiastkéw lekkich takich jak
C, N, O. Oprécz badan mor-
fologii proszkéw (rysunek 1)
istnieje réwniez mozliwosc¢
pomiaru wielkosci czastek
w mikroskopie skaningo-
wym, przy czym badania te s
do$¢ czasochtonne. Badania
gestosci proszkéw oraz ma-
teriatéw litych i porowatych
mozna natomiast wykonad
w automatycznym piknome-
trze gazowym AccuPyc 1340
Micromeritics, ktérego zdje-
cie przedstawiono na rys. 2.
W metodzie tej gaz penetruje
otwarte pory i nie jest absor-
bowany przez badany mate-
rial, stad tez nie jest w stanie
wypetni¢ poréw zamknietych.
Do pomiaréw mozna wyko-
rzysta¢ powietrze, azot, wo-
dér i hel - gaz ten jest stoso-
wany nhajczesciej z uwagi na
brak reakcji z badanymi ma-
teriatami i maty rozmiar ato-
mow, co pozwala wnika¢ im
w mikropory czastek proszku
i spiekdéw, wypierajac z nich
powietrze, zapewniajac tym
samym uzyskanie wynikéw
o wysokiej doktadnosci. Meto-
da ta jest uznawana obecnie
za bardzo uniwersalng i jed-
noczesnie doktadng, pozwala
bowiem na pomiar z btedem
wynoszacym jedynie 0,02%
w stosunku do wynikéw ob-

liczanych na podstawie tech-
nik dyfrakcyjnych, tj. masy
atomowej i sieci krystalicznej
badanego materiatu. Na do-
ktadnos$¢ pomiaru wptywa
stopien wypetnienia komory
piknometru oraz ilos¢ ptukan
komory gazem.

Oprécz ksztattu i gestosci
wazng cecha proszkéw jest
wielkos¢ czastek, ktdéra moz-
na bada¢ metoda klasycznej
analizy sitowej na wytrzasar-
ce wibracyjnej wyposazonej
w zestaw sit na ktérych gro-
madzi sie proszek (rys. 3). Po
przesianiu proszek z kazde-
go sita jest zsypywany i wa-
zony, co umozliwia ocene
rozktadu wielkosci czastek
badanego proszku. Ponadto
dzieki zastosowanym sitom
mozna do dalszych badan
wybrac
proszku.
Alternatywnym urzadzeniem

konkretna frakcje

umozliwiajgcym pomiar wiel-
kosci czastek jest laserowy
miernik wielkos$ci czastek
Analysette 22 MicroTec Plus,
w ktéorym mozna dokony-
wacé pomiaru czastek o wy-
miarach z zakresu od 0,08 do
2000 pm.

Do badan witasnosci techno-
logicznych proszkéw takich
jak sypkos¢, gestos¢ nasy-
powa lub gestos¢ nasypowa
z usadem zostato zaprojekto-
wane i wykonane — w ramach
dziatalnosci Studenckiego
Kota Metalurgii Proszkéw -
potautomatyczne stanowisko
pomiarowe oparte o pomiar
sypkosci metoda lejka Hal-
la (rys. 4). W celu wykonania
pomiaréw na tym stanowisku
nalezy okresli¢ ceche lejka C
na podstawie 5-ciu pomiaréw
czasu wylewania sie 100 ml
wody destylowanej, ktéry po-

winien wynosi¢ 25+2 sekund.
Na tej podstawie oblicza sie
wspétczynnik korygujacy, kto-
ry w przypadku opracowane-
go stanowiska wynosi 0,966.
Aby okresli¢ sypkos¢ bada-
nego proszku zmierzony czas
jego przesypywania sie nalezy
pomnozy¢ przez wspétczyn-
nik korygujacy. Zastosowanie
zautomatyzowanego pomiaru
sypkosci pozwala na uzyskanie
odpowiedniej powtarzalnosci
i doktadnosci wynikéw w sto-
sunku do tradycyjnego roz-
wigzania.

Badanie gestosci nasypowe;j
polega na pomiarze masy luz-
no wysypanego proszku, kté-
ry doktadnie wypetnia zbior-
nik o pojemnosci 25 cm3, Stan
luZnego wypetnienia uzyskuje
sie przez wsypanie proszku do
zbiornika przez lejek umiesz-
czony na wysokosci wynosza-
cej 25 mm ponad goérng po-
wierzchnie naczynia. Nadmiar
proszku nalezy wyréwnac
zsypujac go delikatnie i nie
ugniatajac. Badanie gestosci
nasypowej z usadem z kolei
polega na utrzasaniu prosz-
ku tak dtugo az jego poziom
przestanie sie zmieniac. Wy-
nikiem badania jest stosunek
masy proszku do zajmowanej
objetosci.

Zageszczanie proszkéw ma
na celu formowanie wypra-
sek o okreslonych wymiarach
i ksztatcie oraz odpowiedniej
gestosci i wtasnosciach uzyt-
kowych. Najpopularniejszym
sposobem ich zageszczania
jest prasowanie jednostron-
ne, ktére wykonuje sie w ma-
trycach o odpowiedniej geo-
metrii. Matryce swobodne
umozliwiajg dwustronne pra-
sowanie; operacja ta jest cze-
sto nazywana prasowaniem
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Rys. 2. Piknometr helowy
AccuPyc 1340

Rys. 3. Wytrzgsarka wibra-
cyjna z kompletem sit VWR
— Haver EML 200 digital

Rys. 4. Stanowisko do ba-
dania sypkosci proszku

w matrycy ptywajacej, gdzie
sama matryca jest umieszczo-
na na sprezynie lub innym ela-
stycznym podtozu, uginaja-
cym sie pod matryca w trakcie
prasowania proszku; stempel
dolny dogeszcza wypraske.
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Rys. 5. Prasa hydrauliczna
ptytowa

Prase hydrauliczna oraz goto-
we wypraski przedstawiono
narys.5i6.

Do badania zgeszczalnosci
i formowalnosci proszku stuza
prasowniki o odpowiednim
ksztatcie i rozmiarach. Pomiar
zgeszczalnosci podczas jed-
noosiowego $ciskania poma-
ga ustali¢ jak proszek bedzie
sie zachowywat w ftrakcie
prasowania i jak zastosowane
cisnienie wptynie na gestos¢

wypraski. Analiza podatnosci
proszku do zmiany objetosci
w wyniku prasowania, pozwa-
la na dobér odpowiedniego
ci$nienia prasowania. Zbyt
duze cisnienie moze spowo-
dowac pekanie wypraski, na-
tomiast zbyt niskie — niewy-
starczajacg gestos¢, a nawet
obsypywanie sie proszku. Po-
nadto znajac zgeszczalnosc¢
proszku mozna okresli¢ doze
proszku, tj. ilos¢ proszku jaka
powinna by¢ zasypana matry-
ca, tak aby uzyska¢ po praso-
waniu odpowiednia wielkos$¢
wypraski.

Pomiar zgeszczalnosci polega
na jednoosiowym $ciskaniu
proszku pod ci$nieniami 200,
400, 500, 600 i 800 MPa w cy-
lindrycznej matrycy o $redni-
cy wewnetrznej 11 mm. Po
sprasowaniu dokonuje sie po-
miaru $rednicy zewnetrznej
i wysokosci wypraski celem
obliczenia jej objetosci — a co
za tym idzie — gestosci pozor-
nej. Za wynik przyjmuje sie

Rys. 6. Przyktadowe wypraski z proszku aluminium o Sred-

niej wielkosci ziarna 0,8 mm
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dane uzyskane z pomiaru pie-
ciu wyprasek (kazda spraso-
wana pod innym cisnieniem).
Oznaczanie formowalnosci
jest bezposrednio zwiaza-
ne z ustaleniem miejscowe;j
maksymalnej i minimalnej
gestosci, co jest mozliwe tylko
i wytacznie przy zastosowa-
niu prasownika o specjalnym
ksztatcie (rys. 7 i 8). Badanie
polega na pobraniu trzech
odwazek proszku o masie wy-
liczonej wedtug wzoru:

m=25*p

m - masa odwazki, g;
p - gestos¢ materiatu, g/cm3.

Nastepnie do dwudzielnej ma-
trycy wsypywana jest odpo-
wiednia ilos¢ proszku — doza,
po czym w otworze matrycy
umieszczony zostaje stem-
pel gérny o zmieniajacej sie
wysokosci. W trakcie bada-
nia prasowanie nalezy reali-
zowac z przyrostem sity nie

e

Rys. 7. Wynik badania formowalnosci proszku miedzi
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Rys. 9. Planetarne mtyny kulowe

wiekszym niz 50 kN/s oraz
z sitg nie przekraczajaca war-
tosci 300 kN. Na rys. 7 przed-
stawiono wypraske proszku
miedzi. Jak mozna zauwazy¢
formowalnos¢ proszku miedzi
jest bardzo dobra. Wypraska
nie wykazuje peknie¢, a pro-
szek sie nie obsypuje.

Na wypraskach w miejscu
gdzie stempel gérny ma naj-
wieksza wysokos¢ mozna
zauwazy¢ strefe duzego za-
geszczenia proszku, o czym
$wiadczy metaliczny potysk.
Wraz ze zmniejszajaca sie wy-
sokoscig stempla spada sto-
pien zageszczenia proszku az
do momentu gdzie cisnienie
prasowania jest niewystarcza-
jace i wypraska sie usypuje.
Oznaczenie formowalnosci
polega na pomiarze odlegto-
$ci miedzy miejscem pekania
wypraski i obsypywania sie
proszku — pomiar ten doko-
nywany jest od strony probki
0 najnizszej wysokosci az do
miejsca gdzie zaczeta sie ob-
sypywac. Nastepnie z wykre-
su przedstawionego na rys. 8,
odczytuje sie porowatosc
w tych miejscach i oblicza
minimalng oraz maksymalng
gestos¢ wypraski. Badanie to

pozwala okresli¢ jakie jest mi-
nimalne ci$nienie prasowania
zapewniajace relatywnie duza
gestos¢ prébki. Zagadnienie
to jest to szczegdlnie istot-
ne w produkcji masowej ze
wzgledu na efektywnos¢ pro-
cesu, a takze zuzywanie sie
prasownikéw. Formowalnos¢
proszkéw mozna zwiekszyc
przez dodanie do nich srod-
kéw poslizgowych.

W celu uzyskania jednorod-
nosci mieszaniny proszkow
stosuje sie mitynki kulowe
(rys. 9) lub mieszalniki turbu-
lentne (rys. 10). W przypadku
gdy proszek jest drobnoziar-
nisty i silnie zaglomerowa-
ny, stosowanie mieszalnika
nie daje gwarancji uzyskania
mieszaniny homogenicznej.
Nalezy wdéwczas zastosowac
miynki kulowe, co jest zaleca-
ne szczegdblnie w przypadku
proszkéw twardych, np. cera-
micznych. Podczas mielenia
w zawiesinie alkoholu $rodek
poslizgowy jest rozcierany na
powierzchniach czastek, co
zapewnia jego dobrg formo-
walnos¢. Planetarne mtyny ku-
lowe moga stuzy¢ do realizacji
procesu mieszania, mielenia
i mechanicznego stopowania

Rys. 10. Mieszalnik turbulentny Turbula T2F

proszkéw ceramicznych, me-
talowych, a takze kompozy-
towych. Ich podstawowa za-
letg jest mozliwos¢ uzyskania
w procesie mielenia bardzo
matych czastek proszku, na-
wet ponizej 100nm. Ponadto
dzieki
wiednich naczyn mielacych,
minimalna ilo$¢ wsadu wy-

zastosowaniu odpo-

nosi zaledwie 0,5 ml, co jest
szczegllnie istotne podczas
mielenia drogich materiatow.
Na duza efektywnos¢ miele-
nia wptywa predkos¢ obroto-
wa wynoszaca maksymalnie
1100 obr/min.

Mielenie proszkéw plastycz-
nych powoduje ich odksztat-
cenie i umocnienie - z tego
wzgledu wskazane jest stoso-
wanie mieszalnika. Turbulentny
mieszalnik proszkéw lub mie-
szanin proszkéw i polimeréw
oraz $rodkéw poslizgowych
z proszkami metalicznymi lub
ceramicznymi jest podstawo-
wym urzadzeniem stuzacym
do przygotowania mieszaniny
proszkéw przeznaczonej do
prasowania oraz do mieszania
w wyttaczarce w temperatu-
rze uplastyczniajacej lepiszcze
polimerowe. Ruch turbulentny
zapewnia duza efektywnos¢

mieszania i jednorodno$¢ mie-
szaniny proszkdéw bez zmiany
ich morfologii.
Podsumowujac, badania wta-
snosci proszkéw dostarczaja
niezbednych informacji nie-
zbednych do projektowania
i doboru parametréw proce-
séw technologicznych zwia-
zanych z wytwarzaniem czesci
maszyn metodami metalurgii
proszkéw.
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