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WYSOKOCISNIENIQWE | SWOBODNE SPIEKANIE
KOMPOZYTOW CERMETALOWYCH
Z UDZIALEM NANOMETRYCZNYCH PROSZKOW TiC

Cermetale charakteryzuja sie dobra plastyczndcia i wysoka twardoscia. Dzigki matemu powinowactwu chemicznemu
do zelaza i ich odporndci na utlenianie w wysokich temperaturach cermetaleechup lepsze widciwosci skrawne niz wegliki
spiekane. Cermetale wykazuj kilka wad w poréwnaniu z weglikami, na przyktad: nizsz odpornosé na kruche pekanie,
mniejsza odporno$¢ na odksztatcenia plastyczne, wkszy wspotczynnik rozszerzalnéci cieplnej. Celem przeprowadzonych
badan bylo okreslenie parametréw wytrzymatosciowych kompozytow cermetalowych z zastosowaniem dych metod spie-
kania. Materiaty sktadajace s z: 70% obj. TiC i 30% obj. (Ni,Mo) oraz 56% obj. TiC i 44% obj. (Ni,Mo) byty otrzymywane
metoda spiekania swobodnego i wysokog@iieniowego proszkéw. Zastosowano proszki o wielkoi: 2 ym, 130 2G-30 nm.
Po spiekaniu okr&lono gestos¢ pozorna p, poszczegélnych materiatléw, a tale twardos¢ Vickersa przy obcizeniu 9,8 N
oraz, stosupc metode ultradzwigkowa pomiaru predkosci przechodzenia fali poprzecznej i podtanej, wartos¢ modutu
Younga. Dodatkowo, wykorzystupc metode wglebnikowa Vickersa, zmierzono dtugdci peknieé wokot odcisku w probce,
uzyskanych przy obchzeniu wglebnika sita 98,07 i 294,2 N, a nagpnie obliczono za pomog wzoru Nihhary wsp6tczynnik
odpornosci na kruche pekanie K. Wybrane materiaty, rozniace s¢ wielkoscia czastek proszku TiC, poddano w dalszej a&ci
badan obserwacji mikrostruktury przy u zyciu mikroskopu skaningowego JEOL JA-50A. Analiz poszczeg6lnych faz powsta-
jacych w cermetalach o mikronowych (qum) wielkosciach czstek TiC po spiekaniu wysokodinieniowym w temperaturach
1720, 1850 i 1960 K oraz swobodnym w 1770 K wykonauprzy uzyciu dyfraktometru rentgenowskiego DRON 3. Najwysz
twardoscia charakteryzowat si materiat z 2um TiC, wykazujac przy tym struktur ¢ pierscieniowa z weglikiem ztozonym
(Ti,M0)Cx i TiC wewnatrz ziarna. Analiza rentgenowska wykazata zrénicowany sktad fazowy dla cermetali otrzymywa-
nych metody spiekania swobodnego i wysokogiieniowego. Podczas krétkotrwatego spiekania wysok@nieniowego w osno-
wie oprdcz roztworow statych wysgpuja czyste ziarna (obszary) niklu i molibdenu.

Stowa kluczowe: kompozyty cermetalowe, cgstki nanometryczne, spiekanie swobodne, spiekanieygokocknieniowe

HIGH PRESSURE AND FREE SINTERING OF CERMET COMPOSITES
WITH NANOMETRIC TiC PARTICIPATION

Cermets are characterized very good plasticity antligh hardness. Due to their low chemical affinity ® Fe and the resis-
tance for high temperatures oxidation, cermets havdetter cutting properties than carbides. Althoughhaving many good
parameters with respect to their properties, cermet do have several properties which are not as goad those of cemented
carbides, such as: lower fracture toughness, lowaesistance for plastic deformation, higher thermalexpansion. The aim
of studies was to determine strength properties fomaterials obtaining using various methods of sinténg. Materials with
70 vol.% of TiC and 30 vol.% of (Ni,Mo), and 56 vabkb of TiC and 44 vol.% of (Ni,Mo) were obtained usng free sintering at
vacuum and using HP-HT apparatus. The various sizef the TiC particles 2 um, 130 nm and 2830 nm were used. The influ-
ence of the size of TiC particles on microstructuredensity, hardness, Young modulus and fracture tayhness was investi-
gated. Furthermore, fracture toughness was calculatd from the length of cracks which develop during &/ickers indentation
test. In our case, fracture toughnes,. was calculated from Niihara’s equation. This paperlso presents structure analysis
of cermet composites with different size of TiC paicles. This microstructure investigation was carred out with application
of scanning microscope JEOL JA-50A. Phase analysif cermet composites were carried out using X-Rayiffractometer
DRON 3. For free sintering samples, with micrometrt size of grains, the hardness of material is thedhest. The ring struc-
ture of material and complex carbide (Ti,M0)G« formation was confirm. During free sintering, intermetalics compounds are
formed. X-Ray diffraction confirmed various compostion of (Ti,Mo0)C cermets, obtained using the free iatering method
compare to cermets from the HP-HT method. During tle short time of the pressure sintering (60 s) pross in the materials
pure initial Mo and Ni are presence. In the high pessure sintered material with 130 nm TiC participaion, there is small
amount of TiC in the centre of carbide grains.

Keywords: cermet composites, materials for cutting edges, nametric particles, high pressure sintering



Wysokocinieniowe i swobodne spiekanie kompozytow cermetpdtvz udziatem nanometrycznych proszkéw TiC 131

WPROWADZENIE

Zjawiskiem charakterystycznym dla kompozytowwielkos¢ ziaren proszku TiC mieita sk w zakresie
cermetalowych jest tworzenie podczas procesu spiek+30 nm. Brak charakterystycznegmdja”, ktorym
nia warstwowej mikrostruktury, w skiad ktorej wclzad jest weglik TiC, swiadczy o jego catkowitym rozpusz-
wegliki badz weglikoazotki oraz metale stanoyge czeniu ldz przemianie w wglik bardziej ziaony.
osnow. Ponadto pod wplywem wysokiej temperaturyV.materiale tym po spiekaniu swobodnym zaobserwo-
atomy osnowy metalicznej cermetalu ,wbudosiugic wano przewznie weglik (Ti,M0)C w catej obgtosci
(dyfundup) w struktue fazy twardej” [1, 2]. ziarna [5].

W ciagu ostatnich kilku lat w Instytucie Zaawanso- Informacije literaturowe wskazujze korzystniejszy-
wanych Technologii Wytwarzania w Krakowie reali-mi wtasciwosciami charakteryzuaj sie cermetale zawie-
zowane g prace zwizane z otrzymywaniem cermetalirajace weglik TiC, a nie vegliki ztozone [2]. Sid po-
monolitycznych oraz z gradientem skiadu fazowegwstala koncepcja spiekania materiatébw z udziatem
zawieragcych TiC oraz 30% udzialu aftpsciowego faz nanometrycznych w aparaturze wysokoignio-
mieszaniny Ni+Mo (12:18) [3, 4]. wej. Zastosowanie prasy wysoké@ueniowe] pozwala

Badania prowadzone przez liczne zespoly badawcma ograniczenie czasu spiekania do kilku minut, co
na calymswiecie dotycz poprawy odporngi na kru- znacaco wplywa na ograniczenie rozrostu ziaren oraz
che gkanie cermetali, na przyktad poprzez zastos@jawisk dyfuzyjnych prowadgych do tworzenia si
wanie proszkoéw o nanometrycznej wielkd czastek. weglikéw ztozonych. Stosujc spiekanie wysokogmie-

W 2007 roku przeprowadzono wghe badania dotygz niowe, powinna zostaograniczona porowatd two-
ce zastosowania nanometrycznych proszkéw TiC w tweywa i materiat mge charakteryzowasic wiekszymi
rzywach cermetalowych [5]. W wyniku przeprowadzowartoiciami ggstasci. W pracy zostat okétony wplyw
nych bada stwierdzono,ze cermetale TiC-(Ni,Mo0) spiekania Gnieniowego na mikrostruktey sktad fazo-
spiekane swobodnie, w ktérych zastosowano nanomey oraz wybrane wigiwosci tworzywa TiC-(Ni,Mo).
tryczne proszki TiC, posiadajzblizone wigciwosci Pordwnano rownie rezultaty spiekania swobodnego
do tworzywa, w ktérym zastosowano TiC o wiglkb i wysokocknieniowego tych materiatow.

2 um. Wyssze wartéci badanych wkciwosci uzyska-
no dla kompozytu z submikrometrycznymicglika-
mi TiC. W tym ostatnim przypadku, czyli proszkéw
o wielkasci ziarna wynoszcej 130 nm, uzyskano ma-
teriat o podobnej gptaici pozornej i module Younga
w stosunku do cermetalu o mikrometrycznej wiéto
czastek. Materiat z TiC o wielkaei 20-30 nm charakte-
ryzowat s¢ nadmierm porowatdcia, co mogto wynikéa
zaréwno z odparowywania fazy metalicznej podczas
procesu spiekania, jak réwuieze skurczu &dacego
rezultatem szybkiego procesu spiekania oraz jege ni
réwnomiernego rozmieszczenia w cermetalu.

Podstawowym problemem wyglujacym w procesie
spiekania proszkéw z udziatem faz nanokrystalichnyc
jest ujednorodnienie mieszanek, a w konsekwerdiige
rodnas¢ mikrostruktury tworzywa. Pomimo zastoso-
wania procesu wielogodzinnego mieszania proszkéw
w miynku planetarnym rozrzuty twarélo wskazuj,
ze proces ten powinien zoétadoskonalony [5].

Oprocz poruszonych problemow zwaénych z uzy-
skaniem jednorodroi materiatu z udziatem faz o wiel-
kosci nanometrycznej uwidaczniagsivptyw tworzenia Rys. 1. Mikrostruktura cermetali z TiC o wiellad czstek: a) 2 um;
sie, w catej obgtosci wyjsciowego TiC, weglikow zto- ) 130 nm; SEM, pow. 5000x
zonych (Ti,Mo)C, o gradientowe] stechiometrii i gor-F'9 1+ Sennets mejostucture with TIC grain siap2 um; b) 130 nm;
szych widciwosciach mechanicznych. W przypadku - magn-

TiC zarowno o wgkszej wielkdci czastek, wynosace;j

130 nm, jak row_nle_ 2 Hm ziarna maj charakterystycz- CZESC DOSWIADCZALNA

na dla cermetali pigcienionwa mikrostruktue z rdze-

niem, ktéry tworzy TiC (ciemny obszar), i otoazk Na osnow metalicza materialdbw cermetalowych
z weglika (Ti,Mo)C (rys. la, b). Piécieniowej mikro- zastosowano mieszagimiklu i molibdenu, z& jako
struktury nie stwierdzono w cermetalach, w ktoryclsktadnik ,twardy” cermetalu wybrano do badakspe-
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rymentalnych wglik TiC. Mieszanki przeznaczone do Proces konsolidacji kompozytow metodtHP-HT
spiekania przygotowano z proszkow. Zastosowano prprowadzono z wykorzystaniem prasy wysokoinio-
szki Mo osredniej wielkdci czastek 2 um, Ni 37 um, wej D0044, wypossonej w komog Bridgmana. System
TiC 2030 nm, TiC 130 nm (prod. GoodFellow, UK)automatycznego sterowaniamieniem oraz kompute-
oraz TiC oséredniej wielkdci czastek 2 um (prod. rowy system regulapy temperatuy uktadu grzewczego
ABCR GmbH&Co0.KG, Germany). Mieszanki, przygo-pozwalaj na doktadne zaprogramowanie krzywej spie-
towane wedtug sktadéw zestawionych w tabeli 1, mikania (nagrzewanie-spiekanie-chtodzenie), co zapew-
szano z dodatkiem roztworu glikolu polietylowegadlia powtarzalné parametrow spiekania, a tym samym
w alkoholu etylowym przy iyciu miynka planetarnego Whasciwosci uzyskiwanych materiatow.

Pulverisette 6 firmy Fritsch. Dla mieszanek z mikes Ksztaltka ceramicznaciskana przez kowadta pod-
trycznym TiC udziat fazy twardej wynosit 70% obj.,lega odksztaiceniu plastycznemu, w wyniku ktérego
natomiast mieszanki z udziatlem nanometrycznego Tiglynacy materiat pieicienia zewatrznego powoduje
przygotowano dla dwéch udziatéw fazyeglikowej: dodatkowesciskanie boczne eici centralnej zawiera-
70% i 56% obj. Nawzki przeznaczone do spiekaniajacej wsad, co zapewnia quasi-hydrostatyczny rozktad
swobodnego prasowano jednostronnie w matrycaésnienia. Temperatura spiekania wyznaczona jest na
stalowych pod éhieniem 200 MPa. Dodatkowo préb-podstawie zadanej mocy grzania z krzywej kalibracji
ki doggszczano izostatycznie na zimno przy abei temperaturowe;.

niu 350 MPa. W wyniku prasowania uzyskano probki W spiekanych materiatach z udziatem nanoprosz-
w ksztalcie prostopadioianu o wymiarach 15x15 mm kow TiC zastosowano trzy temperatury spiekania:
i wysokaici okoto 6 mm. Spiekanie przeprowadzondl720, 1850 oraz 1960 K. Ze wedu na bardzo mat

z wykorzystaniem pieca firmy GERO HTK 8/22Ggestaé¢ nasypow nanometrycznych proszkow TiC i ich
w prézni wynoszcej 0,1 Pa, przy czym probki umiesz-duzy udziat obgtosciowy w mieszaninach w stosunku
czano na podia Al,O; i blaszce tantalowej. Na pod-do zastosowanych proszkéw o wielkb mikrometry-
stawie uktadu fazowego Ni-Mo oraz po weryfikacjicznej przygotowano tak mieszanki, w ktorych udziat
wynikéw bada poprzedzajcych ustalonoze optymalna Weglika TiC wynosit 56% obj. mieszaniny.

temperatura spiekania swobodnego, gwaracauier- Gestas¢ pozorm, p, mierzono metog hydrostatycz-
metalowi najwysz gestasé, twardd¢ i modut Younga, Na. Analizg mikrostruktury kompozytow przeprowadzo-
wynosi 1770 K [6]. no z wykorzystaniem mikroskopu optycznego i mikro-

Dla procesu spiekania wysokémieniowego przygo- Skopu skaningowego JEOL JA-50Awarddi¢ cerme-
towano wsady reakcyjne. Mieszanki proszkéw praséali wyznaczono metad Vickersa przy obaizeniu
wano wsgpnie na zimno pod @ieniem ok. 200 MPa, 9,8 N z zastosowaniem twardomierza Frankoskop
efektem czego byto uzyskanie ksztaltek cylindryacimy i cyfrowego miernika twardei FM-7 firmy Future
o $rednicy wynoszcej 15 mm i wysokéxi rownej oko- Tech. Copr. Do badatych przygotowano zgtady meta-
o 5,5 mm. Nasipnie ksztaitki umieszczano w obu-lograficzne z wykorzystaniem udze: i srodkow po-
stronnie zamykanych tulejach grafitowych, pstyich lerskich firmy Struers. Przeprowadzono réwnpmia-
role oporowych elementéw grzejnych, tak przygotowaty modutu Younga dla spieczonych prébek, stasu
ny wsad umieszczano w specjalnej ostonie ceramjicznénetod; utrad:wigkowa pomiaru pedkosci przechodze-

nia fali poprzecznej i podimej przy wykorzystaniu
TABELA 1. Udziat fazy TiC i parametry spiekania cermetalu detektora Panametrics Epoch lll. Wykorzystuineto-

TiC(Ni, Mo) de wgtebnikows Vickersa, zmierzono ditugoi peknigé¢
TABLE 1. Participation of the TiC phace and the sintering wokét odcisku w prébee, uzyskanych przy aeniu
process conditions for TiC(Ni, Mo) cermet wgtebnika sih 98,07 i 294,2 N, a naginie obliczono
Udziat | Wielkos Parametry spiekania za pomog wzoru Nihhary wspétczynnik odporém
Numer | "™ | czstek Tic S na kruche gkanieKc[7].
Probki | o o, nm | Temperatury Czas | Cianienie Analize poszczegdlnych faz powsiajch w cerme-
Soekan bod talach o mikronowych (gm) wielkasciach castek TiC
piexanie swobodne po spiekaniu wysokogieniowym w temperaturach
1 2000 1720, 1850 i 1960 K oraz swobodnym w 1770 K wy-
2 70 130 1770 60 - konano przy #yciu dyfraktometru rentgenowskiego
3 20+30 DRON 3. Stosowano promieniowanie lampy o anodzie
Spiekanie wysokoghieniowe Cu, przy napiciu 44 kV i na¢zeniu 22 mA, oraz mono-
2 130 chromator LiF.
70 1720
5 20:30
6 130 1960 1 4 WYNIKI BADAN | ICH OMOWIENIE
! %6 130 1850 Wyniki z przeprowadzonych baflav zaleznosci od
8 20-30 udziatu procentowego i wielkoi czastek weglika TiC,
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a take parametréw procesu spiekania przedstawiono Na rysunkach 2a i b przedstawiono mikrostruktur
w tabeli 2. W tabeli procz waroi twardagci HV 1 za- cermetali spiekanego wysokégieniowo z 56% obj.
warto réwnie wyniki pomiaréw gstosci pozornej, udzialem castek TiC o wielkdci czastek odpowiednio:
liczby Poissona, modulu Younga oraz wspoéiczynnika0+30 i 130 nm. W tabeli 3 zestawiono sktad chemicz-
odporndci na kruche gkanie. Warté¢ tego ostatniego ny dla mikroobszaréw zaznaczonych na rysunkach 2a
parametru okrdono metod wgtgbnikowa Vickersa dla i b. Dla materialu o najmniejszej wielkw czastek
tworzyw, w ktérych nie wygpowaly gkniecia. weglika TiC przeprowadzono réwnieanaliz rozkia-

Dla wszystkich przypadkow probek z nanometryczdu powierzchniowego pierwiastkéw i przedstawiono na
nym proszkiem TiC, spiekanych wysokgdeniowo, rysunku 3.
uzyskano wysze wartéci gestasci pozornej ni dla
mieszanek spiekanych swobodnie. W materiatach tycha)
pojawiap si¢ pekniecia, ktére g skutkiem kumulaciji
napezen podczas spiekania wysokégieniowego. Gro-
madzenie s napezen w materiale wplywa na obni-
zenie wartéci K;.. Dla cermetalu zawiergego TiC
0 wielkaosci czastek 130 nm uzyskano wyniki wybra-
nych wigciwosci zblizone do tych, jakimi odznaczaly
sie materiaty z mikroproszkéw. Obserwacja mikrostruk-
tury nie wykazata obecioi poréw dla probek spieka-
nych wysokodinieniowo.

TABELA 2. Liczba Poissona, modut Younga, twardst
mierzona metody Vickersa oraz odporngé b)
na kruche pekanie dla cermetali TiC(Ni,Mo)
TABLE 2. Poisson coefficient, Young modulus, Vickers hard-
ness and fracture toughness for TiC(Ni,Mo) cermets

Udzia Wielkos¢{Temp Liczbg Modut
Nume Tic czstek | spie-| Twarda¢ | pp | Pois- Younaa Kic
prébki | TiC |kania| HV1 |g/cn?| sona 9eMpam®?
% obj GPa
nm K n
Spiekanie swobodne
1 2000 1458 +246,15| 0,23| 373 7,75
2 70 130 [1770| 1207 +875,88| 0,22| 345 8,3
3 20+30 1227 £5§ 5,89 0,21 | 285 7,57 1 i
Spiekanie wysokognieniowe Rys. 2.Mikrostruktura cermetali z TiC o wielkoi czastek:
4 130 962 +1035,75| - - - a) 26-30 nm; b) 130 nm; SEM
5 70 20:30 1720 1006 +1755.85| - R R Fig. 2. Microstructure of cermets with the TiC participatio
~ ! a) 26-:30 nm; b) 130 nm; SEM
6 130 | 196Q1143 +57/6,57| 0,25| 314 7,16
7 56 130 1066 +12%6,60| 0,24 | 316 7,15 L. .
. o~ 1850 956 1124 6.40 Weczesniej przeprowadzone badania skiadu fazowe-
- + - - - . Py . . .
- i go dla materiatdbw spiekanych swobodnie z udziatem
* Odchylenie standardowe. mikroproszkéw wykazaty warstwawva wiaciwie pier-

scieniowg budowe skladu fazowego estek TiC wpro-
Wartas¢ maksymala HV 1, wynosaca 1458 jedno- wadzanych do cermetalu (rys. 1) [6]. Tworzywo w-cen

stek, odnotowano dla materiatu, w ktérym wiglko tralnej czsci czastek twardych zawierato aglik TiC,
czastek ,wsadowych” TiC wynosita gm. W przypad- w zewrgtrznej czsci weglik (Ti,Mo)Cy, osnowg stano-
ku materiatdw o submikrometrycznych i nanometrycawit roztwor Ni-Mo. Ten sam sklad mieszanki spiekany
nych weglikach TiC (odpowiednio 130i 2B0 nm) wysokocinieniowo, zawierajcy TiC o rozmiarze od 20
nie stwierdzono istotnych zdic w twarddci. Probki do 30 nm, nie wykazywat piggieniowej budowy, co
uzyskane w wyniku spiekania wysoké&mgieniowego moze sugerowé na przejcie fazy twardej TiC w wg-
odznaczaly si nizszymi twardéciami w poréwnaniu lik bardziej zt@ony (Ti,Mo0)C.
z prébkami po spiekaniu swobodnym. Wysoka wirto ~ Ciemne pola wskazane na rysunkach 2a i b punktem
odchylenia standardowego i rozrzut twaslavskazup nr 1l to spieczony wglik TiC, na co wskazuje anali-
na dua niejednorodné& materiatdw po spiekaniu przy za punktowa sktadu chemicznego zawarta w tabeli 3.
wysokim cknieniu. Znalazio to potwierdzenie podczaslasne obszary o oznaczeniach 2 i 3 na rysunku 2a to
obserwacji mikrostruktury prébek cermetali o ozreacz wydzielenia zt@aonego wglika (Ti,M0)C, powstajce
niach 6 i 8. w obrbie ziaren molibdenu, silnie odksztatlconego pla-
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c Ti Hi Lo

Rys. 3.Rozktad powierzchniowy pierwiastkéw dla cermetdlii€ o wielkaci czastek 26-30 nm, spiekanych wysokdaieniowo, probka nr &ab.1)
Fig. 3. Elements distribution for cermets with-28D nm TiC participation, high pressure sinteringgaiss, sample number 8 (tab.

TABELA 3. Sktad chemiczny dla mikroobszaréw zaznaczonych nasunkach 2ai b
TABLE 3. Chemical composition for microareas marked in the Fjures 2a and 2b

Zawartdg¢ pierwiastkdw w % at. Zawartdg¢ pierwiastkdw w % at.
L zaznaczonych narys. 2a zaznaczonych na rys. 2b
Pierwiastek
Obszar Obszar Obszar Obszar | Obszar Obszar Obszar Obszar Obszar
1 2 3 4 5 1 2 3 4
C 27,48 55,75 64,78 19,22 16,24 31,15 8,2y 17,61 2540
Ti 61,59 6,41 12,07 8,25 4,68 41,08 4,52 10,82 1,9
Ni 3,92 0,85 3,06 62,75 70,22 15,68 80,76 57,21 681,
Mo 7,01 36,99 20,09 9,78 8,86 12,09 6,45 14,36 16,08

stycznie na skutek oddziatywania wysokiegénignia
i temperatury. Obszary bogate w zboy weglik tyta-
nowo-molibdenowy w osnowie ziaren Nigdacych
faza ciekls w procesie spiekania, oznaczonens ry-
sunku 2a cyframi 4 i 5, a na rysunku 2b cyframi32 i
Wystepowanie wglika ztozonego, tworzcego st
zarowno w wyniku spiekania wysokeérieniowego, jak
i swobodnego, ktérego wygtowanie sugerowaty ana- niowych”, wyraznie uwidacznia si wptyw temperatury
lizy EDS, potwierdzity dyfraktogramy przedstawiong na tworzenie siroztworu dla ukladu Ni-Mo. Dla i
rysunku 4. Analizie poddano cermetale o mikromeszych temperatur przy krétkich czasach (60 s) spiisk
trycznej wielkdci ,wsadowego” wglika TiC po spie- wysokocinieniowego w materiale rejestrowansg ski
kaniu swobodnym w temp. 1770 K oraz po spiekaniod Ni i Mo. Faz midzymetalicznych typu NX nie
przy cknieniu 4 GPa i temperaturze wynesgj odpo-
wiednio: 1720, 1850 1960 K.

Intensywno $¢

D 40 50

60
2Theta[?

70

Timoclmimoxlf (TMo)C

80

Rys. 4.Dyfrakcja rentgenowskdla cermetalu z 70% zawaétia mikro-
proszkéw TiC spiekanego swobodnie i wysokpizniowo

Fig. 4. X-ray diffraction for cermets with microparticlesanicipation
of TiC, free sintering and high pressure sinteshgaterials

Dyfrakcja rentgenowska wytaie potwierdza rd-
nice sktadu fazowego dla materialu spiekanego wgwobodnym. Bardzo krotki czas spiekania wynogz
sokocknieniowo i swobodnie. W przypadku cermetall60 s nie zabezpieczaastek 26-30 nm przed procesem
spiekanego swobodnie w temperaturze 1770 K przeygfuzji i tworza sic wegliki zlozone w catej olgjtosci
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60 minut analiza dyfraktogramu ujawnita wysbwanie
nastpujacych faz: wglika zlozonego (Ti,Mo0)C, fazy
miedzymetalicznej NjTi, a take fazy NgMo. Dyfrak-
cja nie wykazuje obecioi weglika TiC, poniewa jego
ilos¢ znajduje si ponizej mazliwosci aparaturowych
zastosowanego wdzenia.

Poréwnujc dyfrakcje dla probek ,wysokaogiie-

zaobserwowano na dyfraktogramach pochogeh od
cermetali spiekanych wysokdoieniowo. W wyniku
spiekania przy temperaturze 1720 K odnotowano procz
reflekséw pochodgcych od fazy (Ti,Mo)C refleksy od
weglika molibdenu o wzorze M€. W wyniku pod-
wyzszenia temperatury spiekania do wéetol770 K
faza MgC wydaje st by¢ termodynamicznie niestabil-
na, o czym mge swiadczy¥ mniejsza intensywrio
reflekséw pochodgych od tych faz. Po spiekaniu
w temperaturze 1960 K domingj faza powstajca

i trwata w tych warunkach jest ztony weglik (Ti,Mo)C.

PODSUMOWANIE

Cermetale TiC(Ni, Mo), w ktérych zastosowano
proszki TiC o wielkdci 130 nm, posiadajzblizone
wiasciwosci do tworzywa, w ktérym zastosowano TiC
o wielkosci 2 um. Dla niszych temperatur spiekania
wysokocknieniowego nie dochodzi do powstania roz-
tworu statego Ni-Mo, co ma miejsce przy spiekaniu
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czastek TiC. Pomimo krétkiego czasu spiekania procdg] Umansky A., Panasyuk A, Beloborodov L., Smirnov V.,

dyfuzji na granicy TiC-osnowa zachodzi intensywnie,

w wyniku czego w calej objosci materiatu tworz sie
wegliki ztozone.

Sereda N., Study of structure and phase-formation i
(TiC-Mo,C)-(Ni-Mo) composite materials, Proceedings of
the 9" World Ceramic Congress and Forum on New Materi-
als CIMTEC, Florence 1999, Part C, 723-728.

Spiekanie tworzyw kompozytOWyCh z udziatem fa%S] Jaworska L., Smuk B., Krélicka D., Wszotek J., Cesnet

nanometrycznych jest korzystne z uwagi naadener-

for cutting edges, Kompozyty (Composites) 2005,1323.

gi¢ powierzchniow i tendena} do jej zmniejszenia, CO [4] Jaworska L. Rozmus M. Krélicka B. Twardowska A.,

Z jednej strony mee utatwt proces spiekania, z drugiej
strony natomiast nanoproszki srodiem zwekszonej

ilosci gazow biogcych udziat w procesie spiekania.

Gazy tewydzielapc sig, moga utrudni& spiekanie i po-
wodowa zwigkszenie porowatei tworzyw. Fazy nano-
metryczne tatwo wchodaw reakcje z osnoay o ile jest

to termodynamicznie nitiwe. Jak to wykazaly bada-
nia, fazy te mog tatwo zmienié skiad chemiczny
wskutek dyfuzji i reakcji z osnow
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