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O N P M P 

Spiekanie pod ciśnieniem prosziców AizO, 

Opracowanie niniejsze stanowi pierwszg część serii artykułów poświęconych pro-
blematyce spiekania pod ciśnieniem proszków A I 2 O 3 . 
W dalszych częściach przedstawione zostanp zarówno podstawy teoretyczne takiego 
spiekania^ jak i wyniki własnych prac zmierzajgcych do ustalenia wpływu tempe-
ratury, ciśnienia i czasu na strukturę i własności wyrobów uzyskanych tp metodę. 

wsręp 

Dalszy rozwój techniki w poważnym stopniu uzależniony jest od opanowania techno-
logii wytwarzania nowych materiałów o żpdanych własnościach. Wigże się to zarówno 
z doborem najwłaściwszych składników, jak i opanowaniem metod wytwarzania prowa-
dzących do uzyskania tych żgdanych cech. Jednym z materiałów o interesujpcych 
własnościach jest A I 2 O 2 . Wyroby z tlenku gl inu uzyskiwane metodp spiekania znajdu-
jp bardzo szerokie zastosowanie w elektronice jako podłoża c ienko- i grubowarstwo-
wych układów hybrydowych^ elementy obudów diod energetycznych i tyrystorów, 
waraktorów, obudów półprzewodnikowych układów scalonych oraz jako elementy 
konstrukcyjne i izolatory podzespołów elektronicznych. Szereg wyrobów, a szczegó l -
nie układy mikrofalowe stawiajp nowe, wyższe wymagania, których nie sp w stanie 
spełnić kształtki z A I 2 O 3 wytwarzane tradycyjnymi metodami spiekania. 

Jednp z nowych, obiecujpcych metod wytwarzania kształtek o lepszych własnościach, 
jest spiekanie pod ciśnieniem. W metodzie tej tkwi potencjalna możliwość uzyskiwania 
wyrobów o bardzo wysokiej gęstości, a poprzez regulowanie struktury - podwyższenia 
takich własności użytkowych, jak wytrzymałość mechaniczna, termiczna i dielektrycz-
na, przewodność cieplna, oporność skrośna itp. 

N a szczególne podkreślenie zasługuje fakt, że wyroby o gęstości zbl iżonej do teore-
tycznej można tp metodp uzyskać przy temperaturach znacznie niższych niż przy 
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spiekaniu tradycyjnym. Spiekanie kształtek z A I 2 O 3 do gęstości względnej 9 9 , 9 % 
przy ciśnieniu normalnym wymaga temperatury około 1800°C, Tę samg gęstość można 
uzyskać już przy temperaturze 1350°C, jeżeli w trakcie spiekania będzie zastosowane 
ciśnienie 21.300 k G / c m 2 [ l J . Według innych autorów [ 2 J , przy ciśnieniu 
1.500 kG/cm^ uzyskano 9 8 % gęstości teoretycznej już w temperaturze spiekania 
wynoszgcej 1 1 5 0 ° C . / R y s , 1/. ^ 

100 1000 
Czas spiekania [min] 

Rys. 1 , Gęstość spieków A I 2 O 2 uzyskana 
w temperaturze 1150°C pod ciśnieniem 
1.500 kG/cm2 

10 20 30 
Wielkość ziarna [nmj 

Rys. 2 . Zależność wytrzymałości na 
ściskanie od wielkości z iarna w spiekach 
o zawartości 9 9 , 7 % A I j O ^ 

Własne badania wstępne, które prowadzono przy temperaturze 1200°C wykaza ły , 
że przez zastosowanie ciśnienia 150 kG/cm^ w procesie spiekania, można podwyższyć 
o 1 8 % gęstość względnp w stosunku do wyrobu spiekanego tradycyjnie. 

Niektórzy autorzy [3 ] wskazujp na ścisły zwipzek między wielkościp ziarna w sp ie -
czonym wyrobie i jego własnościami. N a rys. 2 przedstawiono zależność wytrzymałoś-
ci na ściskanie od wielkości ziarna w spieczonym wyrobie o zawartości 9 9 , 7 % A I 2 O 3 . 
Spiekanie pod ciśnieniem umożliwia uzyskanie drobnego ziarna w spieczonym wyrobie. 
Zaletę tego spiekania jest i to, że po zasypaniu formy proszkiem i przeprowadzeniu 
procesu spiekania uzyskać można gotowy wyrób o żgdanych wymiarach. Dotyczy to 
przede wszystkim małych wyrobów o prostych kształtach. 

Badania nad spiekaniem pod ciśnieniem proszków A I 2 O 3 prowadzi się w niewielu 
ośrodkach. Podstawy teoretyczne procesów spiekania, w tym częściowo również pod 
ciśnieniem, podano w literaturze krajowej [4, 5 , 6]. Wyn ik i prac doświadczalnych 
nad spiekaniem pod ciśnieniem rzadko sp cytowane w literaturze krajowej[7] . Z n i e -
których publikacji zagranicznych[8, 9] wyn ika, że dotychczasowe badania w tym 
zakresie sg fragmentaryczne, wymagajg uzupełnień i kompleksowego potraktowania. 
Prace podjęte w O N P M P majp na celu kompleksowe zbadanie wpływu jednokierunko-
wego nacisku, temperatury i czasu spiekania na strukturę oraz na niektóre własności 
elektryczne i mechaniczne wyrobów z A I 2 O 2 , uzyskanych metodę spiekania pod c i ś -
nieniem. 
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P R Z E G L Ą D O D M I A N S P I E K A N I A P O D C I Ś N I E N I E M 
i W Y B R A N E R O Z W I Ą Z A N I A K O N S T R U K C Y J N E 

S p i e k a n i e p r z y n a c i s k u / p r a s o w a n i u / j e d n o k i e r u n k o w y m 

Większość prac badawczych nad spiekaniem pod ciśnieniem prowadzono i prowadzi 
się z zastosowaniem nacisku jednokierunkowego f8 , 9j . Metoda ta ma wiele za let . 
Prostsze mogp być, w porównaniu z innymi metodami, urzpdzenia technologiczne 
i formy do prasowania, a cały cykl spiekania jest krótki, dzięki małej ilości czynnoś-
ci przygotowawczych. Proszek A I 2 O 2 wsypuje się do formy, przeprowadza proces 
spiekanie pod ciśnieniem i wyjmuje gotowp kształtkę. Schemat ideowy takiego sp ie-
kania przedstawiono na rys. 3 . W przeciwieństwie do zimnego prasowania jednokierun-
kowego, zjawisko nierównomiernego zagęszczania materiału w tym przypadku wystę-
puje w stopniu minimalnym. 

Rys. 3 . Schemat ideowy spiekania przy nacis -
ku jednokierunkowym 

1 - stempel górny, 2 - matryca, 3 — prasowa-
ny materiał, 4 - grzejnik, 5 - stempel dolny 

Do chwili obecnej brak typowych urzpdzeń do tego rodzaju technologi i . Buduje 
się jedynie urzpdzenia modelowe o bardzo odmiennych konstrukcjach [ 10 , l l ] . 
Stosowane jest elektryczne grzanie oporowe, jak i indukcyjne, a możliwe do zastoso-
wania jest również grzanie płomieniowe. Istnieje możliwość osiggania temperatur 
powyżej 2000°C, chociaż dla spiekania pod ciśnieniem proszków A I 2 O 3 wystarczajgca 
jest temperatura do 1500°C. W komorze roboczej mogp być stosowane atmosfery utle-
niajpce, ochronne lub próżnia. W przypadku prasowania A I 2 O 3 w ogniotrwałych 
formach ceramicznych można stosować atmosferę utleniajgcg - upraszcza to budowę 
urzgdzenia i proces spiekania, a gwarantuje równocześnie bezpieczeństwo pracy [12]. 
Im wyższa temperatura i ciśnienie, tym intensywniejsze spiekanie i krótszy cykl wytwa-
rzania wyrobu. 

Wielkość stosowanego ciśnienia ograniczona jest jednak w pierwszym rzędzie wytrzy-
mołościg formy. Poczgtkowo stosowano formy grafitowe wytrzymujące ciśnienie do 
około 1,000 kG/cm . Obecn ie stosuje się formy z ceramicznych materiałów ogn io -
trwałych, w których możno prasować pod ciśnieniem powyżej 1 .400 kG/cm przy 
temperaturze 1200°C [2 ] , Moż l iwe jest stosowanie nacisków jedno- lub dwustronnych. 
Seryjna produkcja urzgdzeń technologicznych do spiekania z prasowaniem jednokierun-
kowym jest jeszcze sprawęi przyszłości mimo, że tg metodg można łatwo wytwarzać 
małe nieskomplikowane kształtki z A I 2 O 2 o wysokich własnościach użytkowych. 
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S p i e k a n i e p r z y p r a s o w a n i u i z o s t a t y c z n y m 

Metodę zimnego prasowania izostatycznego znano i stosowano od dawna. Obecnie 
prowadzi się badania nad zastosowaniem dodatkowego czynnika technologicznego 
tj. c iepła. Zasadę spiekania przy prasowaniu izostatycznym przedstawiono na rys, 4 . 

Wot medium nytmiu-
jącego ciśnienie —» 

Rys, 4 . Schemat ideowy spiekania przy izostaty-
cznym prasowaniu 

1 - pokrywa komory, 2 - komora, 3 - grzejnik; 
4 - płaszcz kształtujgcy, 5 - prasowany materiał, 
6 - dno komory 

Ciekawe osipgnięcia w tym zakresie prezentuje firma A S E A [ 1 ] , która w 1953 roku, 
na prasach własnej konstrukcji, wyprodukowała syntetyczne diamenty, stosujpc 
ciśnienie 70,000 kG/cm^ i temperaturę 2000°C. Grzejniki wbudowano w komorę 
wysokiego ci in ienia, W obecnie budowanych urządzeniach medium ciśnieniowym jest 
argon lub hel. Gazy te spełniajp równocześnie rolę atmosfery ochronnej dla grzejni-
ków i płaszcza formy. Po zasypaniu spiekanego proszku następuje wstępne prasowanie, 
odpowietrzanie i zamykanie formy. Dopiero wtedy materiał może być wprowadzany 
do komory roboczej. Konieczność stosowania wysokich ciśnień, mimo specjalnego 
zabezpieczenia komory roboczej, stanowi poważne zagrożenie w procesie spiekania. 
Ze względu na wysoki koszt urzpdzeń, form i procesu, prowadzi się badania zmierza-
jące do znalezienia tańszych i prostszych rozwipzań. 

I n n e m e t o d y s p i e k a n i a p o d c i ś n i e n i e m 

Wyżej opisane metody spiekania pod ciśnieniem uznać należy za podstawowe. 
Prowadzi się badania również nad zupełnie odmiennymi metodami/np. wybuchowe/. 
N a ten temat brak jest jeszcze bliższych danych. 

Interesujące sp doświadczenia prowadzone nad metodami kombinowanymi. Jednp 
z takich metod jest spiekanie pod ciśnieniem, w której proszki stanowip medium nacis-
kajpce. Zasady tej metody przedstawiono na rys. 5 . Wstępnie ukształtowany przedmiot 
wkłada się do komory roboczej, obsypuje proszkiem, a następnie spieka, wywierajpc 
nacisk jednokierunkowy za pomocp stempli, W ten sposób próbowano spiekać drobne 
wyroby o skomplikowanych kształtach [ 13j , Jako proszku nośnego używano grafitu 
lub azotku boru. Kształtki z A I 2 O 3 spiekano przy temperaturze 1750°C i ciśnieniu 
300 kG/cm uzyskujpc 9 8 % gęstości teoretycznej. N ie udało się uniknpć deformacji 
spiekanego wyrobu. 

Innp odmianp jest tzw. zagęszczenie trójosiowe przedstawione schematycznie na 
rys, 6 [ 1 4 ] . Konstrukcja komory roboczej, jak widać na rysunku, jest skomplikowana; 
jej wykonanie jest trudne i kosztowne. 

Metody kombinowane sp skomplikowane a dotychczasowe wyniki badań nie świadczp 
o opłacalności ich stosowania. N a podstawie analizy dotpd stosowanych urzpdzeń. 
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narzędzi i metod spiekania A I 2 O 3 zbudowano w O N P M P orzfldzenie pracujpce na z a -
sadzie spiekania z prasowaniem jednokierunkowym. Próby techniczne urzgdzenia 
oraz wstępne próby spiekania potwierdziły w pełni celowość zastosowania tego rozwip-
zan ia do badań nad procesami spiekania pod ciśnieniem proszków A I 2 O 2 . Schemot 
blokowy urzpdzenia przedstawiono na rys, 7 , 

Rys, 5 . Schemat ideowy spiekania 
w proszku pod ciśnieniem 

1 - stempel górny, 2 - matryca, 
3 - prasowany przedmiot, 4 - pro-
szek naciskający, 5 - grzejnik, 
6 - stempel dolny 

Wlot medium _ 
ciśnieniowego 

Rys. 6 , Schemat ideowy "trójosiowe-
go " prasowania w podwyższonych tem-
peraturach 

1 - stempel górny, 2 - komora, 3 - t u -
leja kształtujgca, 4 - prasowany mate-
riał, 5 - grzejnik, 6 - stempel dolny 

układ 
kontroli — rejestrator 

zogfszczeTia 

układ 
zctezpie-
czenio 

Rys, 7 , Schemat blokowy stanowiska zastosowanego w oadaniach własnych 

ł - stempel, 2 - matryca, 3 - prasowany materiał, 4 - ęrzejnik, 5 - komora robocza 
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M a r i a P I E R Z C H A Ł A - C H Y L I Ń S K A 

O N P M P 

Zastosowanie metody betaskopowej 
do wyznaczania grutsości warstw 
metaiizacyjnych na podlo±u ceramicznym 

WST^P 

Przy opracowywaniu względnie produkcji z łpcz ceramika-metal woźny jest problem 
pomiaru grubości warstwy metalizacji na ceramice. Grubość to ma wpływ na wyt rzy -
małość mechanicznp z ł g c z a . Stpd, tak przy opracowywaniu, jak i w produkcji kontro-
la grubości warstwy metalizacji ma duże znaczen ie . 

W cyklu wytwarzania elementów z łgczowych stosowano dotychczas niszczpce metody 
pomiaru grubości metal izacji, co uniemożliwiało pobieranie l icznych próbek. Powstał 
więc projekt zastosowania metody betaskopowej, która - jako nieniszczpca i szybka -
byłaby bardzo pomocna zarówno w fazie opracowań technologicznych, jak i w kontroli 
produkcji. 

28 

http://rcin.org.pl




