1558

MECHANIK NR 11/2016

Nieograniczone mozliwosci spiekania SPS

Unlimited possibilities of sintering by SPS
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Dzisiejszy $wiat techniki i medycyny poszukuje nowych ma-
teriatéw o unikalnych wiasciwosciach. Zwykle jedyna tech-
nologig wytwarzania takich zaawansowanych materiatow jest
spiekanie. W ostatnich latach nastapit szybki rozwéj nowo-
czesnych metod spiekania, wykorzystujacych do nagrzewa-
nia impulsy pradu elektrycznego. Jedng z technik spiekania
aktywowanych pradem elektrycznym jest metoda SPS (spark
plasma sintering).
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Today’s world of technology and medicine looking for new
materials with unique properties. Sintering is usually the only
technology of production of such advanced materials. In re-
cent years there has been rapid development of modern sin-
tering methods which use pulses of electric current in heating
process. One of these techniques is SPS (Spark Plasma Sin-
tering) method.
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W ostatnich latach nastgpit dynamiczny rozwdéj metod
spiekania aktywowanych prgdem elektrycznym, okresla-
nych jako ECAS (electric current activated sintering). Me-
tody te polegajg na jednoczesnym zastosowaniu prgdu
elektrycznego oraz jednoosiowego cisnienia prasowania
w procesie konsolidacji materiatow. Do tej grupy technik
nalezy m.in. metoda SPS (spark plasma sintering). Pro-
szek przeznaczony do spiekania umieszcza sie najcze-
Sciej w grafitowym zestawie (matryca, stemple). Schemat
urzgdzenia SPS przedstawiono na rys. 1. W metodzie tej
do nagrzewania wykorzystuje sie periodycznie powtarza-
ne impulsy pradu statego, trwajgce od kilku do kilkuset
milisekund, o natezeniu dochodzgcym do kilku tysiecy
amperow. Zaletg impulsowego spiekania jest bardzo krot-
ki czas trwania procesu.

Prad przeptywajacy pomiedzy czgstkami proszku powo-
duje wytadowania elektryczne, lokalny wzrost temperatury
w mikroobszarach oraz nadtopienie materiatu i powstawa-
nie szyjek. Energia cieplna wydzielana jest bezposrednio
w catej objeto$ci spiekanego materiatu. Swiadczy to o du-
zej energooszczednosci tej metody ze wzgledu na mate
straty energii cieplnej do otoczenia [1-5].
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Rys. 1. Schemat urzadzenia SPS GeniCore

Koncepcja spiekania SPS z wykorzystaniem
urzadzen GeniCore

O ile w przypadku materiatdw o matej rezystancji wzrost
temperatury nastepuje poprzez wydzielanie sie ciepta
Joule’a w wyniku przeptywu impulséw pradu elektrycz-
nego przez spiekany proszek (grzanie bezposrednie), to
dla materiatébw o duzej rezystancji stosowane wartosci
napiecia — od kilku do kilkunastu woltow — okazujg sie
zawodne ze wzgledu na przeptyw pradu elektrycznego
jedynie przez forme grafitowg, w ktorej prowadzony jest
proces spiekania (grzanie posrednie). W rezultacie spie-
kany materiat nagrzewany jest od powierzchni spieku do
rdzenia tak, ze szybkos¢ i efektywnos¢ nagrzewania sg
mate. Zgodnie z ideg metod spiekania aktywowanych
polem elektrycznym energia cieplna jest wydzielana
bezposrednio w catej objetosci spiekanego materiatu, co
stanowi o duzej energooszczednosci tych metod (mate
straty energii cieplnej wypromieniowanej do otoczenia).
Grzanie posrednie ogranicza efektywne wykorzystanie
techniki SPS w procesach spiekania. Podstawowg wadg
tego typu procesow jest koniecznos¢ stosowania wyz-
szej temperatury i dtuzszego czasu dla uzyskania spieku
o duzej gestosci. Warunki te wptywajg na rozrost ziarna
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w konsolidowanym spieku. Wysoka temperatura procesu
spiekania i dtugi czas powodujg réwniez problemy pod-
czas spiekania materiatdw o duzym powinowactwie do
tlenu. Ponadto dtugi czas podwyzsza koszty wytwarzania
spiekow.

Ograniczenie efektywnego wykorzystania SPS w pro-
cesach spiekania materiatbw o duzej rezystancji roz-
wigzano w urzadzeniu U-FAST (upgraded field assisted
sintering technology) firmy GeniCore przez zastosowanie
krotkotrwatych impulséw elektrycznych o napieciu kilka-
dziesigt razy wyzszym niz w przypadku urzadzen konku-
rencyjnych. To otwiera mozliwosci spiekania metodg SPS
nowych materiatow [6]. Urzgdzenie zostato zaprojekto-
wane jako modutowe, dzieki czemu mozna je adapto-
wac do indywidualnych potrzeb z uzyciem sprawdzonych
komponentéw takich firm, jak Bosch Rexroth, Siemens
czy Pfeiffer Vacuum.

Zastosowanie metody SPS

Urzadzenia SPS pozwalajg na spiekanie szerokiej
gamy materiatdw. Tg metodg mozna otrzymywaé nowe,
zaawansowane technologicznie materiaty, wykorzysty-
wane w wielu gateziach przemystu — m.in. medycznym,
lotniczym, motoryzacyjnym i narzedziowym [4]. Na rys. 2
zestawiono najwazniejsze materiaty, ktére mozna wytwa-
rza¢ w technologii SPS. Wsrod nich sg materiaty kompo-
zytowe, materiaty z gradientem sktadu, metale trudno-
topliwe i zwigzki miedzymetaliczne.

Do metali o bardzo wysokiej temperaturze topnienia na-
lezg: W, Re, Os, Ta, Mo, Nb, Ir, Ru i Hf. Charakteryzujg
sie one przede wszystkim dobrym przewodnictwem elek-
trycznym oraz wysokg odpornoscig na Scieranie.

Najczesciej spiekanym metalem trudnotopliwym jest
wolfram — metal o najwyzszej temperaturze topnienia
(3410°C), wykazujacy wysokag wytrzymatos¢, maty wspot-
czynnik rozszerzalnosci cieplnej oraz doskonate wtasci-
wosci elektryczne i cieplne.

Omawiane materiaty majg duzg skionnos¢ do utlenia-
nia, dlatego spieki o wysokiej gestosci mozna uzyskac
tylko w warunkach zastosowania zewnetrznego nacisku.
Tradycyjne techniki spiekania pod cisnieniem — HIP (hot
isostatic pressing) czy HP (hot pressing) — sg znacznie
kosztowniejsze oraz czaso- i energochtonne w poréwna-
niu z metodg SPS [5, 8, 9]. Dodatkowo metoda HIP wyma-
ga kosztownego parku maszynowego do przygotowania
materiatéw do procesu spiekania.

Wyzwaniem dla wielu badaczy wcigz pozostaje nano-
i submikronowa wielkos¢ ziarna. Przeszkode w pro-
cesach ftransportu masy podczas procesu spiekania
stanowig zanieczyszczenia proszku. Technologia SPS
na ogoét zapewnia lepszg kontrole nad procesami dy-
fuzji i pozwala uzyska¢ wiekszg gestos¢ w poréwna-
niu z innymi technikami spiekania. Powstate podczas
spiekania SPS wytadowania iskrowe usuwajg z po-
wierzchni czgstek zaadsorbowane gazy i tlenki, utatwia-
jac powstawanie miedzy spiekanymi czgstkami proszku
aktywnych kontaktéw. Prowadzi to do obnizenia tempe-
ratury oraz skrécenia czasu spiekania materiatéw. Meto-
da SPS znaczgco ogranicza rozrost ziarna. Krétkie czasy
spiekania oraz zastosowane obcigzenie skutkujg prze-
grupowaniem czgstek proszku i pozwalajg na uzyska-
nie jednorodnej mikrostruktury spieku. Technologia SPS
moze by¢ z powodzeniem stosowana do otrzymywania
nanomateriatéw (nanokrystalicznych spiekéw) nadaja-
cych sie m.in. do produkcji generatoréw termoelektrycz-
nych [5, 10].
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Rys. 2. Spektrum zastosowan techniki SPS

Kolejna, szerokg grupg materiatdw otrzymywanych
metodg SPS jest wysokotopliwa ceramika UHTC (ultra-
-high temperature ceramics). Nalezg do niej borki, wegliki
i azotki metali przejsciowych (gr. IV i V uktadu okreso-
wego). Materialy te odznaczajg sie wysokg temperatu-
rg topnienia (przekraczajgcg 3000°C), wysokim prze-
wodnictwem elektrycznym i cieplnym oraz duzg twardo-
Scig z zachowaniem wysokiej odpornosci na dziatanie
czynnikow chemicznych. Ceramika wysokotopliwa za-
chowuje stabilno$¢ termiczng do temperatury rzedu
2000°C. Materiaty te moga wiec pracowac¢ w ekstremal-
nej temperaturze i sg stosowane m.in. na: komponenty
ochrony termicznej w przemysle kosmicznym, krawe-
dzie natarcia w samolotach czy narzedzia skrawajgce
[11,12].

Postep medycyny w ostatnich latach wymusza opra-
cowanie nowych, zaawansowanych materiatbw biome-
dycznych. Ukazujg sie liczne prace naukowe dotyczace
nowych biomateriatéw wytwarzanych z wykorzystaniem
technik SPS. Przyktadem takich materiatow sg cermeta-
le na bazie tytanu (np. Ti-Nb-Zr [13], Ti-12Mo-6Zr [14])
do zastosowan ortopedycznych i dentystycznych, ktore
wykazujg duzg biozgodno$¢ oraz charakteryzujg sie mi-
nimalnym oddziatywaniem na system immunologiczny.
Innymi biomateriatami otrzymywanymi technikg SPS sg
bioceramiki na bazie hydroksyapatytu (np. HA-AlLO5-CNT
[13]).

Metodg SPS mozna ponadto wytwarza¢ materiaty gra-
dientowe FGM (functionally graded materials). Gradient
danej wtasciwosci materialowej zazwyczaj jest realizo-
wany przez zmiane takich parametrow, jak: sktad che-
miczny, gestos¢, wielkos¢ ziarna oraz mikrostruktura
[4, 5]. Technologia SPS otwiera mozliwosci rozwoju FGM
opartego na generowaniu gradientu temperatury w czasie
spiekania dzieki zmianie przekroju zestawu grafitowego
przeznaczonego do spiekania. Mniejszy przekroj zestawu
lokalnie zwieksza gestos¢ prgdu i tym samym temperatu-
re procesu. W ten sposob z jednorodnego proszku mozna
za pomocg techniki SPS otrzyma¢ materiat gradientowy
w jednym procesie technologicznym [5].
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Podsumowanie

Technologia spiekania SPS jest jedng z najnowocze-
Sniejszych metod konsolidacji materiatdw proszkowych.
Stuzy ona do spiekania szerokiej gamy materiatéw — ce-
ramicznych, metalicznych, kompozytowych i innych — wy-
korzystywanych w wielu dziedzinach techniki. Wyroby
spiekane w krotkim czasie majg na ogot lepsze wiasci-
wosci w poréwnaniu z wyrobami otrzymywanymi tradycyj-
nymi metodami HP i HIP. Postep w dziedzinie urzadzen
do spiekania (przyktadem takiego nowoczesnego rozwig-
zania jest urzgdzenie stworzone przez firme GeniCore)
otwiera nowe mozliwosci w zakresie wytwarzania za-
awansowanych materiatow.

Praca powstata przy wspétfinansowaniu z Narodowe-
go Centrum Badan i Rozwoju w ramach projektu POIR
1.1.1 “Development of technological modules of inno-
vative method to produce SP”.
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