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Wplyw warunkéw procesu mielenia mieszaniny
proszkow Fe, Cu, NI na wtasciwosci spiekow
otrzymanych technika prasowania na goraco

The influence of grinding conditions of premixed Fe-Cu-Ni
powders on properties of hot-pressed iron-based materials

Streszczenie

W pracy przedstawiono wyniki badan wtasnosci mecha-
nicznych spiekéw otrzymanych z mieszanki elementarnych
proszkoéw zelaza, miedzii niklu poddanych mieleniu w mtynie
kulowym przez okres 60 godzin. Spieki wykonano technika
prasowania na gorgco w grafitowej matrycy. Zastosowano
nastepujace parametry wytwarzania: ci$nienie 35 MPa, tem-
peratura 900 °C, czas 3 minuty. Badania otrzymanych spie-
kéw obejmowaty: pomiar gestosci, porowatosci, twardosci
i statyczng probe rozciggania. Dokonano réwniez obserwacji
mikrostruktury i przetoméw zerwanych prébek przy uzyciu
elektronowego mikroskopu skaningowego (SEM). Badania
prowadzono w celu okreslenia przydatnosci wytworzonych
kompozytéw do produkcji narzedzi metaliczno-diamento-
wych. Zbadano wptyw sktadu chemicznego, warunkéw pro-
cesu wytwarzania na mikrostrukture i wtasnosci mechanicz-
ne wytworzonych spiekéw.

Stowa kluczowe: narzedzia diamentowe; mieszanka prosz-
kéw; mtyn kulowy; osnowa; diament

Abstract

The paper presents the results of investigations of me-
chanical properties of sinter obtained from a mixture of el-
ementary iron, copper and nickel powders milled in a ball
millforaperiod of 60 hours. Sinteringwas done by hot-press-
ing technique in graphite matrix. The following manufactur-
ing parameters were used: pressure 35 MPa, temperature
900 °C, time 3 minutes. Investigations of the obtained
sinterings included: density, porosity, hardness and static
tensile test. Observations were also made of microstruc-
ture and fracture surface of broken samples using an elec-
tronic scanning electron microscope (SEM). The study was
conducted to determine the suitability of manufactured
composites for the manufacture of metal-diamond tools.
The influence of chemical composition, microstructure and
mechanical properties of the produced sinters was investi-
gated.

Keywords: diamond tools; powder mixtures; ball milling;
matrix; diamond

Wprowadzenie

Pierwsze narzedzie diamentowe stuzgce do wiercenia
otworéw w kamieniach naturalnych opatentowat francuski
inzynier Hermann w 1854 r. W 1862 roku réwniez we Francji
J.R. Leschot otrzymat patent na wiertta i maszyne do wyko-
nywania otworéw w skatach. Natomiast pierwsza diamento-
wa pita tarczowa do ciecia kamieni zostata skonstruowana
przez Félixa Fromholta takze we Francji w 1885 roku, a za-
stosowana zostata do ciecia kamienia wapiennego w kamie-
niotomach w Euville dopiero trzynascie lat pdzniej. Pierwsza
pite z dyskiem metalowym, w ktdérej segmenty wykonano
za pomocg technologii metalurgii proszkéw, wytworzono
ok. 1940 roku. Wykorzystano elektrolityczny proszek zela-
za i czgstki diamentu naturalnego, ktére byty wydobywane
woéwczas w Afryce i w Brazylii [1].

Rozwdj kompozytéw metaliczno-diamentowych i ich za-
stosowan nastgpit dopiero po Il wojnie $wiatowej. Postep
w produkcji narzedzi do ciecia, wiercenia oraz obrébki mate-
riatéw uwarunkowany byt rozwojem technologii metalurgii
proszkéw oraz opracowaniem produkcji diamentu synte-
tycznego na skale przemystowg. Elementy robocze takich
narzedzi jak pity, wiertta, frezy, czy tarcze szlifierskie to spie-
ki diamentu z kobaltem popularnie nazywane segmentami
metaliczno-diamentowymi wytwarzanymi za pomocg tech-
nologii metalurgii proszkéw [2].

Podczas wyboru narzedzia nalezy wzigé pod uwage
witasciwosci obrabianego materiatu oraz warunki obrébki.
Przez wtasciwosci obrabianego materiatu rozumie¢ nale-
zy przede wszystkim jego twardos¢ i wtasciwosci Scierne.
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Warunki obrébki to gtéwnie predkos¢ obrotowa narzedzia,
wydajnos¢ chtodzenia oraz wydajno$é prac. Czynniki te wpty-
wajg zaréwno na ksztatt narzedzia oraz na sktad i strukture
segmentéw metaliczno-diamentowych.

Pozwala to na wiasciwe zaprojektowanie ksztattu na-
rzedzia, struktury i sktadu segmentéw metaliczno-diamen-
towych. Trwato$¢ eksploatacyjna segmentéw metalicz-
no-diamentowych zwigzana jest gtéwnie z zapewnieniem
odpowiednich wtasnosci retencyjnych i trybologicznych
przez materiat osnowy. Uzyskanie tych wtasnosci jest moz-
liwe, jezeli zachodzi réwnoczesne zuzywanie sie ziarna dia-
mentu i osnowy, co stwarza warunki do samoostrzenia sie
segmentéw. Materiatem, ktéry spetnia powyzsze wymaga-
niaijest powszechnie stosowany przez kilka ostatnich dzie-
siecioleci jako materiat osnowy w narzedziowych materia-
tach metaliczno-diamentowych jest kobalt. Wadg kobaltu
jest bardzo wysoka i niestabilna cena. Zmienity sie tez rela-
cje pomiedzy ceng kobaltu a diamentu [3,4]. Znaczne obnize-
nie ceny diamentu spowodowane opracowaniem technolo-
gii produkcji diamentu syntetycznego na skale przemystowa
zwiekszyto udziat osnowy w kosztach produkcji narzedzi.
Zmiany cen surowcéw i relatywne obnizenie pozostatych
kosztéw produkcji zmusity wytwércéw narzedzi i producen-
téw metalicznych proszkéw do poszukiwania nowych, tani-
szych materiatéw osnowy, mogacych zastgpi¢ kobalt.

Do produkcji narzedzi metaliczno-diamentowych zacze-
to stosowac mieszanki tanszych proszkéw elementarnych
tj. proszek zelaza karbonylkowego lub zelaza redukowanego
z dodatkiem miedzi lub brgzu. Préby réwniez okazaty sie nie-
skuteczne. Prowadzone badania wykazaty, ze wytworzone
spieki cechujg sie gruboziarnistg i niejednorodng struktura,
co wptywa na pogorszenie wiasciwosci wytrzymatoscio-
wych wytworzonych spiekow [5]. Zatozeniem do uzyskania
drobnoziarnistej mikrostruktury spiekéw jest drobnokrysta-
liczna struktura czgstek proszku, wielofazowa struktura
w temperaturze spiekania, ktéra powstrzymujac rozrost ziar-
na zapewnia drobnokrystaliczng strukture materiatu pod-
czas spiekania [6].

Gtéwnym celem pracy byto zbadanie przydatnosci do
wytwarzania spiekanych kompozytéw metaliczno-diamen-
towych mieszanki proszkéw Fe, Cu, Ni poddanej mieleniu
w miynie kulowym. Zbadano wptyw sktadu chemicznego, wa-
runkéw procesu mielenia, parametréw procesu wytwarzania
na mikrostrukture i wtasnosci mechaniczne wytworzonych
spiekéw. Otrzymane wtasnosci poréwnano z wtasnosciami
spiekéw prasowanych na gorgco wyprodukowanych z prosz-
ku Cobaltu gatunku SMS [7,8].

Metodyka badan

Do badan zastosowano spieki otrzymane w wyniku pra-
sowania na gorgco mieszanki elementarnych proszkéw ze-
laza, miedzi i niklu poddanych mieleniu w mtynie kulowym
przez okres 60 godzin. Do wykonania mieszanki wykorzystano:
a) redukowany proszek zelaza NC 100.24 (Héganas) o wiel-

kosci czastek wynoszacej 20+180 pm (rys. 1a);

b) elektrolityczny proszek miedzi CH-L 10 (ECKA) o wielko-
$ci czastek <45 pm;

c) karbonylkowy proszek niklu T255 (Vale) o $rednicy za-
stepczej Fishera wynoszacej 2,4 pm (rys. 1c).

Ksztatt i wielkos¢ czgstek proszkéw uzytych do badan
przedstawiono na rysunku 1.

Przed procesem konsolidacji proszki zostaty wstepnie
wymieszane w odpowiednich proporcjach w mieszalniku
typu Turbula T2C przez 30 minut. Udziaty masowe poszcze-
golnych proszkéw wynosity 60% Fe, 28% Cu i 12% Ni. Nastep-
nie przeprowadzono proces mielenia proszkéw w miynie
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Rys. 1. Zdjecia proszkéw uzytych do badan: a) Fe, b) Cu, ¢) Ni
Fig. 1. Photos of powders used for the tests: a) Fe, b) Cu, ¢) Ni

kulowym RJM-102 firmy EnviSense w atmosferze powietrza,
w pojemniku wypetnionym w 50% objetosci kulami o $redni-
cy 12 mm wykonanymi ze stali 100Cr6. Stosunek masy kul
do masy mielonego proszku wynosit 10:1. Predko$¢ obroto-
wa bebna wynosita ok. 70% predkosci krytyczne;.

Proces prasowania na gorgco przeprowadzono w atmos-
ferze azotu, korzystajac z prasopieca CAR1001 wioskiej
firmy ARGA. Przygotowang mieszanke prasowano w skta-
danej matrycy grafitowej umozliwiajgcej jednoczesne wyko-
nanie 4 prébek o nominalnych wymiarach ~7 x 6 x 40 mm.
Temperature prasowania dobrano w taki sposéb, aby otrzy-
mac spieki o porowatosci nie wiekszej niz 5%. Ze wzgledu
na ograniczong wytrzymato$¢ grafitowej matrycy proszek
wytrzymywano 3 minuty w maksymalnej temperaturze, kt6-
ra wynosita 900 °C i pod maksymalnym cisnieniem wyno-
szgcym 35 MPa.
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Rys. 2. Mieszanka FeCuNi po mieleniu 60 godzin
Fig. 2. FeCuNi mixture after 60 h of milling

Wytworzone spieki poddano pomiarom gestosci i twar-
dosci. Pomiary gestosci przeprowadzono metodg wazenia
w powietrzu i w wodzie przy pomocy wagi hydrostatycznej
typ WPA120 zgodnie z PN EN ISO 2738:2001. Na podsta-
wie pomiaréw gestosci wyznaczono porowato$¢ badanych
spiekow.

Twardos$¢ spiekéw zmierzono metodg Vickersa stosujgc
obcigzenie 10 kG. Wyniki pomiaréw zamieszczono w tablicy I.

Z otrzymanych spiekéw losowo wybrano trzy prébki, z kté-
rych wytoczono niestandardowe prébki wytrzymatosciowe
przeznaczone do statycznej proby rozciggania. Ich ksztatt
i wymiary przedstawiono na rysunku 3.

Tablica I. Gestos¢, porowatos¢ i twardosé spiekow
Table I. Density, porosity and hardness of the investigated sinters

Materiat Gestosc" Szacowana Twardosé™

FeCuNi [o/cm?] porowato$é™ [%] HV10
Prébka nr 1 8,11 1,70 2954
Prébka nr 2 8,05 2,42 278,7
Prébka nr 3 8,06 2,30 300,0
Prébka nr 4 8,05 2,42 2878

Srednia 8,07+0,03 2,1840,35 290,5+9,3

O przedziaty ufnosci oszacowano dla poziomu ufnosci 0,95
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Rys. 3. Wymiary prébki przeznaczonej do statycznej préby rozciggania
Fig. 3. Dimensions of the samples used in tensile strength tests

Badania wytrzymatosciowe przeprowadzono przy uzyciu
uniwersalnej maszyny wytrzymato$ciowej typu INSTRON
4502. Predko$¢ przesuwu trawersy ustalono na 0,5 mm/min.
Srednica w cze$ci pomiarowej wynosita 3,5 mm, a wydtuzenie
probek rejestrowano za pomoca ekstensometru o dtugosci
pomiarowej 10 mm. Na podstawie zarejestrowanych danych
obliczono: umowna granice plastycznosci Ryo2, Wytrzymato$é

PRZEGLAD SPAWALNICTWA

na rozcigganie Ry, wzgledne wydtuzenie (g). Wyniki statycz-
nej proby rozciggania wraz z krzywymi rozciggania badanych
spiekéw przedstawiono w tablicy Il i na rysunku 4.

Rozciggane probki poddano nastepnie badaniom frak-
tograficznym przy uzyciu elektronowego mikroskopu ska-
ningowego JSM-7100F zintegrowanego z systemem do
mikroanalizy rentgenowskiej EDS serii X-Max-AZtec firmy
OXFORD INSTRUMENTS.

Tablica Il. Wyniki statycznej préby rozciggania dla materiatu FeCuNi
Table 1. Results of the static stretch test for FeCuNi material

Modut Liczba Um_owna Wytl:z'y- Maksymal-
. - granica pla- | matos¢ na
sprezysto- | Pois- . . . ne wydtu-
$ci E* [GPa] | sona* stycznosci | rozcigganie senie € [%]
Ryo2 [MPa] Rn [MPa]
16513 0,32 355,0¢15 716,6128,7 9,35+0,70
* wyznaczone metodg akustyczng
800
g
g 700 e
2 600
[
e 500 <
% //
Z 400 //-
300 [
200
100
0
0% 2% 4% 6% 8% 10%

Odksztatcenie

Rys. 4. Krzywa rozciggania spieku FeCuNi
Fig. 4. Stress-strain curves obtained for FeCuNi

Reprezentatywny przetom poszczegdlnych prébek przed-
stawiono na rysunku 5, a ich mikrostrukture wraz z przykta-
dowymi widmami promieniowania rentgenowskiego EDS
zebranego z poszczegélnych faz spieku przedstawiono
na ry-sunku 6 i w tablicy Ill.

W tablicy Il zamieszczono przyktadowe sktady chemicz-
ne w % wag. uzyskane z analizy EDS z powierzchni spieku
FeCuNi. Nr spectrum 1,2,3 odpowiadajg odpowiednim punk-
tom zaznaczonym na zdjeciu mikrostruktury zgodnie z ry-
sunkiem 6.

Rys. 5. Typowy przetom rozcigganych prébek z materiatu FeCuNi
Fig. 5. Typical fracture surface after the tensile strength tests
of FeCuNi samples
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Rys. 6. Mikrostruktura spieku FeCuNi wraz z widmami promienio-
wania rentgenowskiego zebranymi z poszczegdlnych faz, oznaczo-
ne zgodnie ze zdjeciem mikrostruktury

Fig. 6. Microstructure FeCuNi sinter with X-ray spectra collected
from individual FeCuNi sinter phases, determined according to the
microstructure photo

Tablica Ill. Sktad chemiczny faz
Table lll. Chemical composition of phases

Weight, % 0 Fe Ni Cu Total
Spectrum 1 - 11,66 4,08 84,25 | 100,00
Spectrum 2 - 91,59 4,63 3,78 100,00
Spectrum 3 17,48 75,53 2,91 4,08 100,00

Dyskusja wynikow i wnioski

W prezentowanej pracy prowadzono badania majace na
celu wytworzenie spiekéw z niedrogich proszkéw bazujacych
na zelazie i ocene ich mozliwosci aplikacyjnych w produkcji
spiekanych narzedzi diamentowych. Przyjete parametry pra-
sowania na gorgco umozliwity uzyskanie spiekéw o wysokiej
gestosci, zblizonej do gestosci teoretycznej (tabl. I11).

Wykazano, ze zmielone proszki mozna skonsolidowac¢
do stanu praktycznie pozbawionego poréw przez prasowanie
na gorgco w temperaturze 900 °C. Gestos¢ wahata sie mie-
dzy 8,05 g/cm?, a 8,11 g/cm®. Jak pokazano w tablicy I, stop
Fe-Ni-Cu posiada wysokg twardos¢ (290,5 HV10), wysokg wy-
trzymatos$¢ na rozcigganie (716,6 MPa) i wysokg umowng gra-
nice plastycznosci (355415 MPa) przy maks. wydtuzeniu 9,35%.

Badania fraktograficzne wykazaty, ze przetomy wszystkich
rozcigganych probek majg charakter doteczkowy, ciggliwy.
Analiza sktadu chemicznego EDS przeprowadzona na zgta-
dach metalograficznych wykonanych na spiekach wytworzo-
nych z proszkéw poddanych mieleniu wykazata ztozong wie-
lofazowg mikrostrukture. Potwierdzita obecnos¢ Fe w ilosci
42+52 %wt, Cu 48+53%, Ni 2+3%. Jak wida¢ na zdjeciu mikro-
struktury — rysunek 6a, stop sktada sie z roztworu (a-Fe) bo-
gatego w wegiel, roztworu miedzi (Cu), ktéry jest roztworem
statym Fe i Ni w Cu, ciemnych pél stanowigcych mieszanine
tlenkow.

Materiaty skonsolidowane cechuje kombinacja wysokiej
twardosci, wysokiej wytrzymatosci na rozcigganie. Dodanie
12% wagowych niklu do stopu znaczaco zwiekszyto twardos¢
i wytrzymato$¢ otrzymanego stopu na koszt jego plastycz-
nosci. Wtasciwosci wytworzonego stopu mogg by¢ jeszcze
szeroko zmodyfikowane przez zmiane sktadu chemicznego
i czasu mielenia.

Podsumowanie

Na podstawie otrzymanych danych stwierdzono, ze materiat uzyskany z proszku mielonego przez 60 godzin bardzo do-
brze sie spieka w temperaturze 900 °C i charakteryzuje sie drobnoziarnistg mikrostrukturg o matej niejednorodnosci skta-
du chemicznego. Badany materiat FeCuNi jest godny uwagi ze wzgledu na przystepng cene, tatwos¢ konsolidacji na dro-
dze prasowania na gorgco, mozliwo$¢é zmiany w bardzo szerokim zakresie wtasnosci wytrzymatosciowych i plastycznych,
co mozliwe jest poprzez odpowiednig modyfikacje sktadu chemicznego i moze by¢ stosowany bezposrednio, jak i posrednio

po wprowadzeniu dodatkéw metali, takich jak Sn, WC, W.

Chociaz badany materiat posiada gorsze parametry wytrzymatosciowe od kobaltu, to jednak nalezy podkresli¢, ze zarow-
no twardo$¢, granica plastycznosci jak i wytrzymatos$¢ na rozcigganie sg na tyle wysokie, ze moga spetnic¢ kryteria zastoso-
wania materiatu dla mniej wymagajacych aplikacji narzedzi ogélnego przeznaczenia.
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