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Badania dla uzyskania wolframu
o wysokiej gestosci

1. WSTEP

Zwykle detale v:olframowe o gestosci zblizonej do teoretycznej,
uzyskiwane s@ na drodze przerdébki plastycznej przygotéwek wykonanych
metoda metalurgii proszkéw. W przypadku gdy przerdbka plastyczna nie
moze byc¢ zastosowana, jedyna mozliwoscia wydaje sie byc¢ prasowanie
izostatyczne na goraco. Taki wlasnie przypadek zaprezentowano w ni-
niejszej pracy. Jako czynnik dodatkowy, ktéry mégi poméc w zageszcza-
niu przebadano zastosowanie niklu jako aktywatora spiekania. Sama me-
toda prasowania izostatycznego na goraco /w literaturze angielskiej
stosowany jest skrét HIP/, jakkolwiek stosunkowo mioda, byla juz
przedmiotem wielu publikacji w zakresie zastosowania zaréwno do meta-
li jak i materiaidéw ceramicznych. Vizmianki o jej praktycznym zastoso-
waniu sa ostatnio coraz czestsze, szczegélnie gdy wysoki koszt goto-
wego detalu usprawiedliwia uzycie tak kosztownej metody w celu wyeli-
minowania ryzyka niewtasciwej jakoéci [1, 2].

Wediug dostepnych Zrédel, zastosowanie metody HIP pozwolilo na
uzyskanie dla réznych materialéw takich gestosci, ktére niemozliwe
byty do uzyskania przy zastosowaniu klasvcznych metod metalurgii
proszkéw, z prasowaniem na gnraco wiacznie. :

Gestos$c powyzej 99,9 wartoséci teoretvcznej uzyskano m.in. dla mo-
libdenu, stali narzedziowej, weglikéw spiekanych, ferrytéw, borkéw,
A1203 1tp.

Prasowanie izostatyczne na goraco wolframu jest raczej rzadko opi-
sywane w literaturze.

Nie stwierdzono réwniez publikaciji na temat iednoczesnego stoso“a-
nia prasowania iznstatyczneao na goraco i aktvwatora spiekania. Na-
tomiast wtasnosci niklu jako aktywatora spiekania sa bardzo dobrze
zZnane np. [ﬂ .
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2. METODA BADANIA

Do badan uzyto proszek wolframu o wielkoéci ziarna 2,8 pym wg FSSS
i gestosci zasyonwej 3,08 g/cm3.
Rozktad wielkosci ziarna pronszku wolframu, uzyskany przy pomocy
Quantimetru 720 pokazanv jest w tabeli 1.
Nikiel, dodawany dla aktywacji procesu spiekania, stosowano w for-
mie proszku o ziarnistosci ponizej 40 um /pomiar mikroskopowy/ i czvs-
tosci 99,9%.

Tabela 1
o Materiak Gestosé po spie- Parametry Gestogé
% kapauty kaniu wstepavm HIP /9/cm>/
/9/cm3/
110 MPs 3
1 Ta 11,7 1660 C 12,64
2 godziny
125 MPa !
2 Ta ) Bez spiekania 1570°C . 12,31
ws tepnego 2 godziny
Stal nisko- : 105 MPa
3 weglowa jak wyzei 13500C 18.61
1 godzina
4 jak wyzej 17,30 jak wyzej 18,65
110 MPa ;
5 Ta 16,31 1660°C 18,26
2 qodziny
125 MPa
6 Mo 17,35 1280°C 1 godzina 18,34
1630°C 1 gndzina ;
7 Ta 17,30 jak wyzej 18,857
120 MPa
8 Ta 16,61 1570°C 18,82
2 godziny

Uwagi: Poz, 1-2 - dla czystego wolframu,
3-8 - dla W + 1% Ni,
Dla préb wg poz. 5 i 7 stwierdzono lokalne nadtopienia kapsuil.
Poz. 6 - kapsula nie byla préznioszczelnea od poczetku procesu HIP.

Préobki do prasowania izostatvcznego na gorgco przygotowywano przy
pomocy prasowania izostatycznego, na zimno - pod cisnieniem 300 MPa,
z nastepnym spiekaniem wstepnvm w piecu prézniowym w temperaturze :
1200-1350°C, w ciegu jednej godziny.

Zageszczanie na goreco wykonywano w prasie ASEA QICH16 o grafito-
wych elementach grzeinych, w ktérej nérodkiem prasujacym jest argon
o wysokiej czystosci.
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3., METODA KAPSULOWANIA

Jako materialy do kapsulowania /zamykania prébki w préznioszczelne
formy jednorazowego uzytku, do prasowania izostatvcznego na gorgaco/
wyprébowano kwarc, tantal. tytan, molibden i stal niskoueglowe.

Okazato sig, ze zastosowanie kwarcu jest niezwykle trudne. Dla
wszystkich préb iego zastosowania wyniki byly negatywne, zaobserwowa-
no pekanie kapsul

Stwierdzono, ze zakres temperatury plastycznoéci zastosonanego
kwarcu jest bardzo waski i niestabilny, co oprécz koniecznosci szcze-
gélnie dokladnej regulscji temperatury, uniemozliwiaslo jakikolwiek
wzrost cisnienia w wyniku wzrostu temperatury, ograniczejec je do
maksimum - 65 MPa. ' _

Dla kapsut do prasowania izostatycznego W nizszych~tempefaturabh‘
/ok. 1350°C/ zastosowano z powodzeniem blachg‘ze stali niskowgglowej
o grubodci 0,4 mm, :

Te kapsuty wykonywano przy pomocy spawania plomieniem acetylenowo-.
~-tlenowym. Najpierw formowano i spawano cylinder, a nastepnie préb+
ke wkiadano do cylindre oraz przykrYﬁano z obu stron pokrywkami
i pokrywki przyspawywano do cylindra. '

Dla umozliwienia odpompowania kapsuity, rurke o érednicy 10 mm wy-
konang réwniez ze stali niskoweglowej, wprowadzono poprzez jedna
z pokrywek. Rurka ta byla nastepnie przyspawywana szczelnie do pokryw-
ki, a z drugiej strony przylutowywana do rurki miedzianej prowadzacej
do pompy prézniowej.

W czasie odpompowywania, kapsuta zawierajgaca prébke podgrzewana
byta do ok. 500 % dla wladciwego odgazowania. Nastepnie rurke stalowe
podgrzewano ptomieniem acetylenowo-tlenowym do ok. 700 °c i zaciskeno
mechanicznie, co pozwalalo na jej odcigcie i zaspawanie prbtnioszczel-
ne,

Opisana powyzej metoda kapsulowania nie mogla byc zastosowana do
kapsul wykonanych z innych materialéw, ze wzgledu ne 1ch kruchoéc
i tendencje do utleniania sie.

Préby zaspawania, przy pomocy metody Argonec, nie daty réwniez po-
zytywnych wynikéw,

Metoda, ktérg ostatecznie uznano za odpowiednig dla wykonywania -
kapsul do prasowania izostatycznego na gorgco w najwyzszych tempera-
turach, byto spawanie wigzkg elektronéw.

Ta metoda data préznioszczelne Kapsuly we wszystkich prZypadkach
dla blachy tantalowej o grubosci 0,4 mm iw niektérych przypadkach
dla blachy molibdenowej.

Metoda ta nie zdeta egzaminu dla blachy thanowej, ze wzgledu na
lokalne nadtopienia.

PoniewaZz spawanie wiazk@ elektronéw odbywa sie w prézni, nie byto
juz potrzeby dodatkowego odgazowywania i odpompowywania. Dla prébek



w kapsulach z molibdenu i tentalu podczas wysokotehperaturowego pra-
sowania izostatycznego stwierdzono reakcje miedzy niklem, dodanym do
wolframu jako aktywator spiekania, oraz éciankami kapsui. o

Powodowala ona tworzenie sig niskotopliwych eutektyk /1315°C dla
Mn-Ni i 1361°C dla Mo-Ta/, ktére w efekcie dawaly lokalne nadtopienia.

Dla unikniecia tego zjewiska, pomigdzy pokrywki -kepsuly i prébki
wktadano krezki z wolframu bez dodatku niklh, a probke owijano dodat-
kowo czterokrotnie blacha molibdenowe, co zapobieglo penetracji niklu
do écianek kapsuly.

4, :WYNIKI

Wszystkie wyniki zebrano w tabeli 2.
Przyklad nietrawionego szlifu poprzecznego prébki sprasowanej izosta-

tycznie na goraco z pozytywnym wynikiem pokazano na rys. 1. -
Tabela 2
Zakres wielkoéci ziarna Udziat procentowy frakcji

/pm/ 2%
1,3 15,6
1,3 = 245 _ o = 25,6
2,5 - 3,7 o 22,2
3,7 - 4,9 ' 12,9
4,9 -6,1 ' 7,0
6,1 -.7,3 ; 5,0
7.3 - 8,5 Y 3,7
8,5 - 9,7 B 2,2
9,7 - 10,9 - . 1,4

10,9 - 12,1 - 1,3
12,1 - 14,5 " 1,4
14,5 - 16,9 5 g 0,7
16,9 - 19,3 . 0,1
19,3 - 21,7 _ . 0,2

21,7 - 24,1 . o 0,07
24,1 - 26,5 - : 0,2

5, DYSKUSJA WYNIKGW

Oczywistym jest, ze dla czystego wolframu wplyw prasowania izosta-
tycznego na gorgco, w zakresie stosewanych parametréw /temperatura
do 1660°C i cisnienie do 125 MPa/, na geétoéé koricowg jest niewielki.
Co wiecej, niskie uzyskane gestosci sugerujé, Ze nawet przy zastoso-
waniu wyzszych parametréw procesu nie nalezy oczekiwa¢ znacznego za-
geszczenia.
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Rys. 1. Wolfram z 1% dodatkiem Ni po sprasowaniu 1zostatyczhym na goraco pod
cidénieniem 125 MPa w temperaturze 1620°C, Szlif nietrawiony, pow. 200x
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Duze zageszczenie jest mozliwe dla wolframu zawierajgcego male dodat-
ki niklu, dziatajgcego jako aktywator procesu spiekania. Umozliwia to
uzyskanie gestosci 18,85 g/cm™, co stanowi ok, 98% wartosci teoretycz-
nej dla wolframu z dodatkiem 1% Ni /19,19 g/cm>/. Wpiyw niklu jest

tak znaczny, Ze nawet prasowanie w 1350°C w ciggu 1 godziny zageszcza
wolfram do ponad 18,6 g/cm3 /96,9% wartosci teoretycznej/.

Nie stwierdzono bezpos$redniego zwigzku migedzy gestnsécia po spiekaniu
wstepnym i gestoscia po prasowaniu izostatycznym na gor@co. Taki
zwigzek moze sie jednakze ujawnic¢, gdy prasowanie izostatyczne na go-
raco zostanie zastosowane dla prébki bez kapsuty.

Dla prébki nr 6 /tabela 2/, wysoka gestos¢ przed HIP-em /17,35 q/cm3/,
co oznacza réwniez niskg porowato$¢ otwartg, umozliwila uzyskanie po
prasowaniu izostatycznym na goraco gestosci 18,34 g/cms, mimo uszko-
dzonej kapsuty od poczatku procesu.
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