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Obrobka EDM ceramiki spiekanej metoda SPS

EDM processing of sintered ceramic materials using the SPS method
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Przedstawiono wyniki badan wtasciwosci fizycznych i mecha-
nicznych ceramiki o osnowie z Al,O;, Si;N, z dodatkami faz
o dobrej przewodnosci elektrycznej oraz ceramiki o osnowie
z TiB,. Okre$lono gesto$¢, modut Younga, twardo$¢ HV1 oraz
przewodnos¢ elektryczng poszczegolnych materiatow. Cera-
miczne materiaty kompozytowe z udziatem faz przewodzacych
zostaly wytworzone z zastosowaniem urzadzenia do spiekania
metoda SPS (spark plasma sintering). Materialy odznaczajace
sie dobra przewodnoscia elektryczng ksztaltowano w procesie
obrobki elektroerozyjnej EDM (electro discharge machining).
SLOWA KLUCZOWE: materialy ceramiczne, spiekanie SPS,
obrobka elektroerozyjna

Presented are the analysis of physical and mechanical pro-
perties of the Al,O;, SiC and Si;N, matrix ceramics with ad-
ditives of good electrical conductivity phases and TiB, ma-
trix ceramics. 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: ceramic materials, SPS sintering, electro ero-
sion machining

Materiaty ceramiczne nalezg do struktur o wigzaniach
jonowych lub kowalencyjnych. Wtasciwosci elektryczne
polikrystalicznych i wielofazowych materiatow ceramicz-
nych mozna optymalizowa¢, modyfikujgc ich powierzch-
nie, skfad i budowe granic miedzyziarnowych [1]. Aby méc
ksztattowa¢ ceramike techniczng (tlenkowg lub azotkowg)
w procesie obrébki elektroerozyjnej, konieczne byto pod-
jecie badan nad zwiekszeniem jej przewodnosci elek-
trycznej.

Materiaty ceramiczne na bazie Al,O; oraz Si;N, majg
wiele korzystnych witasciwosci mechanicznych (wysokg
twardos¢ i wytrzymatos¢ w szerokim zakresie temperatu-
ry, odpornos¢ na dziatanie srodowiska utleniajgcego oraz
korozyjnego, rowniez w wysokiej temperaturze, odpornos¢
na szoki cieplne) i sg powszechnie stosowane w réznych
dziedzinach zycia. Czesci ceramiczne o bardziej skompli-
kowanych ksztattach mozna formowac¢ w procesie obréb-
ki elektroerozyjnej, o ile obrabiany materiat odznacza sie
odpowiednig przewodnoscig elektryczng. Wprowadzenie
do osnowy naturalnych przewodnikéw: TiN, TiC, Ti(C,N)
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lub TiB,, poprawia przewodnos¢ ceramiki wielofazowej
i umozliwia zastosowanie obrobki elektroerozyjnej do pro-
dukcji elementéw o bardzo skomplikowanych ksztattach
[2-6]. Dodatkowg zaletg obrébki EDM jest ograniczenie
naprezen wewnetrznych w przedmiocie.

Aby uzyskac¢ odpowiednig przewodnos¢ ceramiki tlen-
kowej na bazie Al,O; lub ZrO, i moc zastosowac obrobke
EDM, trzeba wprowadzi¢ ceramiczng faze przewodza-
cg (weglikowg, azotkowg lub borkowa) w ilosci ok. 30%
[7-9]. Elektroerozyjnie mozna obrabia¢ materiaty, ktérych
opornos¢ nie przekracza 100 Q-cm [10, 11].

Metodyka badan

Uzyskano kompozyty ceramiczne o osnowie z Al,O,
i Si;N, z dodatkiem faz o dobrej przewodnosci elektrycz-
nej w postaci TiB,, TiC oraz TiN. Udziat objeto$ciowy faz
przewodzacych w tych kompozytach wynosit 30+60%. Do
kompozytéw o osnowie z azotku krzemu dodano fazy tlen-
kowe (Al,O5;, MgO i ZrO,) w celu poprawy ich spiekalnosci.

Poszczegdlne mieszanki przygotowano w wysokoener-
getycznym mtynku planetarnym Pulverisette 6, przy czym
wielko$¢ ziarna proszkéw wsadowych nie przekraczata
3 pym. W procesie ujednorodniania mieszanek zastosowa-
no misy i kule z azotku krzemu. Po tym procesie mieszan-
ki suszono, a nastepnie granulowano. Materiaty spiekano
metodg SPS (spark plasma sintering), wykorzystano do
tego urzadzenie typu FCT-HP D 125.

W procesie spiekania metodg SPS zastosowano pra-
sowanie jednoosiowe oraz prad impulsowy. Bezposredni
przeptyw pradu przez spiekany materiat pozwala na przy-
jecie duzych predkosci zarobwno nagrzewania, jak i chto-
dzenia. Mechanizm spiekania metodg SPS tlumaczy sie
wytadowaniami powstajgcymi w przestrzeniach pomie-
dzy czgstkami proszkéw, powodujgcymi lokalny wzrost

Impuls pradu

Matryca grafitowa

Rys. 1. Schemat przeptywu pradu podczas spiekania metodg SPS
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temperatury, topienie powierzchni proszkow i ksztattowa-
nie szyjek. Po utworzeniu szyjki nastepuje nagrzewanie
oporowe w wyniku przeptywu pradu przez przewodnik
o niewielkim przekroju (rys. 1). Wyladowania iskrowe
usuwajg z powierzchni czgstek zaadsorbowane gazy
i tlenki, utatwiajgc tym samym powstawanie miedzy czgst-
kami proszku aktywnych kontaktow, co prowadzi do obni-
zenia temperatury i skrocenia czasu spiekania.

Spiekanie proszkow metodg SPS przeprowadza sie
w grafitowych matrycach, przy czym maksymalne cisnie-
nie prasowania jest determinowane wytrzymatosciag ele-
mentéw grafitowych na Sciskanie.

Schemat urzadzenia SPS przedstawiono na rys. 2.
Prasowanie odbywa sie w warunkach prézni, co pozwa-
la na odgazowanie zasypanych proszkéw. Nastepnie do
komory urzgdzenia SPS wpuszczany jest gaz ochronny
(azot lub argon). Temperature mierzy sie pirometrem
umiejscowionym w osi stempla prasujgcego. Pomiar pro-
wadzi sie z dna otworu stempla grafitowego (oddalonego
o ok. 2+3 mm od powierzchni materiatu spiekanego), co
znacznie ogranicza réznice pomiedzy temperaturg probki
i temperaturg miejsca pomiarowego.

System
kontroli
temperatury

o

Generator
impulsow
pradu

Elemnty 7
grafitowe

Komora
prézniowa

Préznia
N,, Ar

System
— kontroli
obcigzenia

Rys. 2. Schemat urzadzenia SPS

Prasowanie mieszanek proszkowych odbywato sie
w matrycy grafitowej, przy cisnieniu maksymalnym
35 MPa, w warunkach prozni. Nastepnie do komory urzg-
dzenia SPS wprowadzono gaz ochronny. Parametry spie-
kania przedstawiono w tabl. I.

Badania wtasciwosci fizycznych i mechanicznych zre-
alizowano na prébkach, ktérych powierzchnie przygoto-
wano z wykorzystaniem urzadzen firmy Struers. Gestos¢
pozorng p, mierzono metodg hydrostatyczng (nasycania
w prozni). Twardos$¢ przy obcigzeniu 9,81 N wyznaczo-
no metodg Vickersa, z uzyciem cyfrowego miernika mi-
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krotwardosci FM-7 firmy Future Tech. Corp. Zmierzono
réowniez modut Younga, korzystajgac z ultradzwiekowej
metody pomiaru predkosci przechodzenia fali poprzecz-
nej i podiuznej, z zastosowaniem defektoskopu Paname-
trics Epoch Ill. Do pomiaru opornosci przedstawionych
w tabl. I. wykorzystano mostek Thomsona TMT-5. Na
rys. 3 pokazano charakterystyke rezystancji SizN,-TiB,
zmierzong w zakresie napiecia 0+400 V.

Wiasciwosci fizyczne oraz mechaniczne materiatéw po
spiekaniu zestawiono w tabl. |. Prébki po spiekaniu, ktore
byty nastepnie obrabiane elektroerozyjnie, przedstawiono
narys. 4.
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Rys. 3. Zalezno$¢ rezystancji R stabo przewodzacego kompozytu Siz;N,-
-TiB, od napiecia U

Rys. 4. Probki materiatéw ceramicznych do obrébki EDM po spiekaniu
metodg SPS

Obrébka elektroerozyjna materiatow

Proces ksztattowania EDM wykonano na doswiadczal-
nej drgzarce elektroerozyjnej EDEF-40 z generatorem
UZSDf-40 (rys. 5) pracujacym w trybie izoenergetycznym.
Drazarke oraz generator zaprojektowano i wykonano
w Instytucie Zaawansowanych Technologii Wytwarzania.
Wykorzystanie doswiadczalnej drgzarki umozliwito pro-
wadzenie badan przy réznych wariantach pracy genera-
tora, a mianowicie:

e napieciu polaryzujgcym obwod zaptonowy w zakresie
160+400 V,

e impulsach napiecia roboczego o przemiennej bieguno-
WOSCi,

e z natozeniem na podstawowy impuls prgdu roboczego
dodatkowego impulsu o duzej amplitudzie i krotkim czasie.

TABLICA |I. Wybrane wlasciwosci materiatow kompozytowych o osnowie z SiC, Si;N, oraz TiB,

Temperatura Czas Gestosc Modut Twardos$¢ Opornos¢
Materiat spiekania) spiekania pozorna Younga HV1
°C/min min glem® GPa Q
AlL,Oz + 30%Ti(C,N) + 30%TiB, 4,22 400 1850 1,1
AlL,O; + 30%(TiC + TiN) + 10%TiB, 1650 1 4,26 412 1790 0,9
Al,O3 + 30%(TiC + TiN) + 30%TiB, 4,24 410 1860 0,7
SisN, + 30%TiB, 1550 10 S5 318 1640 1800
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Rys. 5. Doswiadczalna drgzarka elektroerozyjna EDEF-40

Prowadzenie badah w takich warunkach nie bytoby
mozliwe na standardowej drgzarce elektroerozyjne;.

We wstepnych probach drgzenia elektroerozyjnego
kompozytu Al,O;-Ti(C,N)-TiB, przetestowano nastepujg-
ce warianty procesu obrobki elektroerozyjnej:

e dodatnig i ujemng biegunowos¢ elektrod,

e zmiany nastaw czasu impulsu i czasu przerwy miedzy-
elektrodowej,

e drgzenie z dodatkowym impulsem pragdowym,

e drgzenie z impulsami dwubiegunowymi,

e zmiany napiecia zadanego regulatora posuwu,

e zmiany napiecia zaptonu w zakresie 160+350 V,

e zmiany ci$nienia dielektryka do przeptukiwania szczeliny.

Przy ocenie procesu dragzenia brano pod uwage przede
wszystkim wystepowanie wytadowan tukowych i stabil-
nos¢ dziatania regulatora grubo$ci szczeliny miedzy-
elektrodowej. Drgzono walcowg elektrodg miedziang
o $rednicy @12 mm. Szczeline miedzyelektrodowg prze-
ptukiwano cieczg dielektryczng, ttoczong przez central-
ny otwor w elektrodzie roboczej. Obrobke prowadzono
w nafcie kosmetyczne;.

Podczas drgzenia przy biegunowosci dodatniej regula-
tor pracowat bardzo niestabilnie i czgsto wystepowaty wy-
tadowania tukowe, a na obrobionej powierzchni widoczne
byly $lady przypalen (dwa wewnetrzne slady — rys. 6).
Préby ustabilizowania procesu poprzez zmiane wspot-
czynnika wypetnienia impulsow, cisnienia dielektryka, na-
piecia zaptonu i zadanego napiecia regulatora nie przy-
niosty efektéw. Po wprowadzeniu biegunowosci ujemnej
dopiero przy wspotczynniku wypetnienia impulsow 0,5 lub
mniejszym wyeliminowano wytadowania tukowe. Dlatego
przyjeto, ze w obrébce EDM tych materiatéw maksymalna
wartos¢ wspoétczynnika wypetnienia wynosi 0,5. Zazwy-
czaj niski wspotczynnik wypetnienia jest niekorzystny ze
wzgledu na spadek wydajnosci drazenia i wzrost zuzycia
elektrody robocze;.

Rys. 6. Probka z kompozytu
Al,O3-Ti(C,N)-TiB, z wydra-
zonymi wgtebieniami
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W dalszych badaniach, kierujgc sie gtéwnie zanikaniem
wytadowan tukowych, ustalono warto$¢ zadanego napie-
cia regulatora na 50 V. Najkorzystniejsze dla stabilnosci
procesu okazato sie cisnienie w uktadzie ptukania o war-
tosci 0,7 hPa. Nie stwierdzono wptywu impulséw dwubie-
gunowych na proces drgzenia. Zrezygnowano z dodatko-
wych impulséw prgdu roboczego, poniewaz ich wigczenie
powodowato natychmiastowe pojawianie sie wytadowan
tukowych. Badania pokazaty, ze zmiany wartosci napiecia
zaptonowego w zakresie 160+350 V nie miaty wptywu na
wystepowanie wytadowan tukowych, natomiast poprawia-
ty stabilnos¢ drgzenia. Aby wyeliminowa¢ wytadowania tu-
kowe, wraz ze zwiekszaniem nastawy natezenia pradu ro-
boczego konieczne byto skracanie nastawy czasu impulsu
przy utrzymaniu wspoétczynnika wypetnienia impulséw na
poziomie 0,5. Zauwazono, ze gdy nastawa pradu robocze-
go przekraczata 7 A, nastepowata destabilizacja procesu.

Na podstawie wynikéw wstepnych préb drgzenia ksztat-
towego przyjeto plan badan, w ktérych parametrami sta-
tymi byty:

e walcowa elektroda z miedzi M1E z otworem centralnym
o $rednicy @2 mm,

o nafta kosmetyczna jako ciecz dielektryczna,

e ptukanie szczeliny miedzyelektrodowej poprzez elektro-
de robocza,

cisnienie dielektryka podczas przeptukiwania 0,07 MPa,
ujemna biegunowosc¢ napiecia miedzyelektrodowego,
czas obrobki 30 min,

natezenie prgdu zaptonowego 2 A,

napiecie zadane regulatora 50 V,

e wzmochnienie regulatora 100%,

o dodatkowe impulsy prgdu oraz napiecie dwubiegunowe.

Dragzono wytgcznie po linii prostej w osi Z, przy dwoch
nastawach parametrow odpowiadajgcych obrobce sred-
niodokfadnej i dokfadnej. Mierzono wydajno$¢ obrobki,
wzgledne masowe zuzycie elektrody roboczej i chro-
powatos¢ powierzchni obrobionej. Wyniki erodowania
kompozytu Al,O5-Ti(C,N)-TiB, przedstawiono w tabl. Il.
Rezultaty drgzenia pozostatych materiatéw — Al,O5-TiC-
-TiN-10TiB, oraz Al,O5-TiC-TiN-30TiB, — nie réznity sie
istotnie od zestawionych w tabl. II.

Na podstawie wynikéw badan (tabl. Il) ustalono, ze pod-
niesienie wartosci napiecia zaptonowego do 250 V istotnie
zwiekszyto wydajnos¢ drgzenia oraz zmniejszyto wzgled-
ne zuzycie elektrody roboczej. Wartos¢ zuzycia elektrody
roboczej byta nieznaczna, pomimo drgzenia z ujemnym
napieciem roboczym i matg (0,5) jak na proces EDM war-
toscig wspotczynnika wypetnienia impulsow. W niektérych

TABLICA Il. Parametry procesu drazenia elektroerozyjnego ma-
teriatu Al,O;-Ti(C,N)-TiB,

Nastawy generatora Wyniki pomiaréw

Ir Ti To Uzap AMe AMw dm Ra

A us us \% mg mg % um

3 160 160 160 11 312 3,53

3 160 160 200 23 221 10,41

8 160 160 250 & 333 0,9

3 160 160 300 2 335 0,6 1,49

3 160 160 350 2 333 0,63

7 25 25 160 20 626 3,19

7 25 25 200 9 690 1,3

7 25 25 250 12 1008 1,19 1,62

7 25 25 300 15 938 1,6

7 25 25 350 23 778 2,96
Legenda: Ir — nastawa pradu roboczego; Ti — nastawa czasu impulsu; To — na-
stawa czasu przerwy migdzyelektrodowej; Uzap — nastawa napiecia zaptono-
wego; AMe — ubytek elektrody roboczej; AMw — ubytek materiatu obrabianego;
dm — wzgledne zuzycie elektrody, dm = 100x AMe/AMw; Ra — chropowato$¢
powierzchni obrobionej
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Rys. 8. Wgtebienia ksztattowe
wydrgzone w kompozycie
Al,O5-Ti(C,N)-TiB,

przypadkach dtugotrwate drazenie przebiegato nawet bez
zuzycia elektrody roboczej. Podczas drgzenia weglikow
spiekanych w tych warunkach wzgledne zuzycie elektrody
bytoby kilka razy wieksze.

Na rys. 7 pokazano elektrode roboczg po 3 godz. dra-
zenia. Ciemna powierzchnia czotowa i ostre krawedzie
Swiadczyly o jej niewielkim zuzyciu. Dzieki matemu zu-
zyciu elektrody roboczej mozliwa jest obrébka elektro-
erozyjna materiatdw o osnowie z Al,O; z doktadnoscig
porownywalng do drgzenia stali. Uzyskano takze matg
chropowatos¢ powierzchni obrobionej. W przypadku kom-
pozytow Al,O5-Ti(C,N)-TiB, oraz Al,O;-TiC-TiN-10TiB,
— Ra rzedu 1,5 ym oraz ok. 0,9 um w przypadku Al,O;.
-TiC-TiN-30TiB,. Z badan wynika, ze chropowatos¢ po-
wierzchni obrobionej w niewielkim stopniu zalezy od na-
stawy pradu roboczego.

Wyniki drazenia ksztattowego ceramiki o osnowie
z Al,O; z dodatkiem Ti(C,N) oraz TiB, przedstawiono na
rys. 8.

Chociaz rezystancja kompozytu Si;N,-TiB, maleje ze
wzrostem napiecia zasilajgcego, juz wstepne préby wy-
kazaty, ze byta ona zbyt duza do podjecia drgzenia. Przy-
czynami tego byty zbyt maty prad roboczy w dostepnym
zakresie napiecia zasilajgcego obwdd roboczy generatora
oraz za wysoki spadek napiecia na duzej rezystancji kom-
pozytu, ktéry uniemozliwiat skuteczng prace regulatora
grubosci szczeliny miedzyelektrodowe;.

Podsumowanie

Wiekszos$¢ materiatow ceramicznych odznacza sie wy-
sokg opornoscig elektryczng, dlatego ksztattowanie goto-
wych elementéw z tych materiatéw jest mozliwe jedynie
z zastosowaniem obrébki ubytkowej (gtéwnie przecinania
i szlifowania), ktéra pozwala na otrzymywanie detali o dos$¢
prostych ksztattach. Aby otrzymac bardziej skomplikowane
elementy ceramiczne, konieczna jest obrobka elektroero-
zyjna, pod warunkiem ze obrabiany materiat ma odpowied-
nig przewodnos¢ elektryczng. Obnizenie rezystywnosci
materiatdw ceramicznych jest mozliwe dzieki zastosowaniu
dodatkéw faz o dobrej przewodnosci elektryczne;.

W pracy zaprezentowano wyniki badan materiatow ce-
ramicznych o osnowie z Al,O; oraz Si;N, z dodatkami
w postaci weglika tytanu TiC, azotku tytanu TiN oraz dwu-
borku tytanu TiB,, ktére zwiekszaty ich przewodnosc elek-
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tryczna. Przedstawiono takze wiasciwosci mechaniczne
i elektryczne ceramiki przewodzacej o osnowie z TiB,.

Uzyskane materiaty kompozytowe charakteryzujg sie
niskg opornoscig elektryczng z zachowaniem dobrych
wiasciwosci fizycznych i mechanicznych, takich jak ge-
stos¢, modut Younga i twardosc.

Na podstawie prob drgzenia elektroerozyjnego stwier-
dzono, ze mozliwe jest drgzenie ksztattowe kompozytéw
o osnowie z Al,O; z dodatkami Ti(C,N), TiC, TiN oraz TiB,
w zakresie obrébki sredniodoktadnej i doktadnej. W pro-
cesie ksztattowania elektroerozyjnego EDM tych materia-
tow elektroda robocza zuzywa sie w niewielkim stopniu,
co jest istotne z punktu widzenia doktadnosci wymiarowe;.

Waznym parametrem obrébki EDM jest napiecie zapto-
nowe generatora. Przy napieciu rzedu 200+250 V uzy-
skuje sie mate wzgledne zuzycie elektrody roboczej oraz
najlepszg wydajnos¢ dragzenia.

Nie stwierdzono korzystnego wptywu impulséw pradu
dodatkowego i dwubiegunowego napiecia roboczego na
proces drgzenia. Drgzenie stabo przewodzgcego kompo-
zytu na bazie azotku krzemu Si;N,-30TiB, nie dato po-
zytywnych wynikow ze wzgledu na zbyt maty prgd w ob-
wodzie roboczym i niestabilng prace regulatora grubosci
szczeliny miedzyelektrodowej. Dlatego celowe jest pro-
wadzenie badan nad dopracowaniem generatora, ktory
umozliwi elektroerozyjne ksztattowanie tych materiatow.

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.
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