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Spiekanie pod cisSnieniem proszikow Ai.O,

Opracowanie niniejsze stanowi pierwszg czeéé serii artykuléw poswieconych pro-
blematyce spiekania pod ciénieniem proszkéw Al205.

W dalszych czesciach przedstawione zostang zaréwno podstawy teoretyczne takiego
spiekania, jak i wyniki wlasnych prac zmierzajgcych do ustalenia wptywu tempe-
ratury, ciénienia i czasu na strukture i whasnoéci wyrob6w uzyskanych ta metoda.

WSTEP

Dalszy rozwé| techniki w powaznym stopniu uzalezniony jest od opanowania techno-
logii wytwarzania nowych materiatéw o zgdanych wlasnoéciach, Wigze sie to zaré6wno
z doborem najwldatciwszych sktadnikéw, jak i opanowaniem metod wytwarzania prowa-
dzgcych do uzyskania tych zgdanych cech, Jednym z materiatéw o interesujgcych
wlasnosciach jest Al,O5. Wyroby z tlenku glinu uzyskiwane metodg spiekania znajdu-
i@ bardzo szerokie zastosowanie w elektronice jako podioza cienko- i grubowarstwo-
wych uktadéw hybrydowych, elementy obudéw diod energetycznych i tyrystoréw,
waraktoréw, obudéw péiprzewodnikowych uktadéw scalonych oraz jako elementy
konstrukcyjne i izolatory podzespotéw elektronicznych. Szereg wyrob6w, a szczegél-
nie uktady mikrofalowe stawiajg nowe, wyzsze wymagania, ktérych nie sg w stanie
spetni¢€ ksztattki z AloO3 wytwarzane tradycyjnymi metodami spiekania.

Jedng z nowych, obiecujacych metod wytwarzania ksztattek o lepszych wlasnoéciach,
jest spiekanie pod ci$nieniem. W metodzie tej tkwi potencjalna mozliwo$é uzyskiwania
wyrob6éw o bardzo wysokiej gestoéci, a poprzez regulowanie struktury ~ podwyzszenia
takich wtasnosci uzytkowych, jak wytrzymatoéé mechaniczna, termiczna i dielektrycz-
na, przewodno$é cieplna, oporno$é skroéna itp.

Na szczegblne podkreslenie zastuguje fakt, Ze wyroby o gestoéci zblizone| do teore-
tycznej mozna tg metodg uzyska€ przy temperaturach znacznie nizszych niz przy

23



spiekaniu tradycyjnym. Spiekanie ksztattek z AlO4 do gestosci wzglednej 99,9%
przy ciénieniu normalnym wymaga temperatury okoto 1800°C, Te samg gesto§é mozna
uzyskaé juz przy temperaturze 1350°C, jezeli w trakcie spiekania bedzis zastosowane
ciénienie 21,300 kG/cmzﬁl . Wedtug innych autoréw [2], przy ciénieniu

1.500 kG/cm? uzyskano 98% gestosci teoretycznej juz w temperaturze spiekania

bestosc teorefyczna %]
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Rys. 1. Gestos¢ spiekéw A|203 uzyskana Rys. 2. Zalezno§¢ wytrzymatoéci na

w temperaturze 1150°C pod ci¢nieniem §ciskanie od wielkofci ziarna w spiekach
1.500 kG/cm2 o zawartosci 99,7% A|20:3

Wtasne badania wstepne, ktére prowadzono przy temperaturze 1200°C wykazaly,
e przez zastosowanie ciénienia 150 kG/cm< w procesie spiekania, mozna podwyzszy¢
o 18% gestos¢ wzgledng w stosunku do wyrobu spiekanego tradycyijnie.

Niektérzy autorzy [3] wskazujg na écisty zwigzek migdzy wielkoscig ziarna w spie-
czonym wyrobie i jego wtasnoSciami. Na rys, 2 przedstawiono zalezno$¢ wytrzymato$-
ci na §ciskanie od wielkofci ziarna w spieczonym wyrobie o zawartosci 99,7% Al,O5.
Spiekanie pod ci§nieniem umozliwia uzyskanie drobnego ziarna w spieczonym wyrobie.
Zaletg tego spiekania jest i to, Ze po zasypaniu formy proszkiem i przeprowadzeniu
procesu spiekania uzyska¢ mozna gotowy wyréb o zgadanych wymiarach, Dotyczy to
przede wszystkim matych wyrobéw o prostych ksztattach,

Badania nad spiekaniem pod ciénieniem proszkéw Al2O5 prowadzi sig¢ w niewielu
ofrodkach. Podstawy teoretyczne proceséw spiekania, w tym czefciowo réwniez pod
ciénieniem, podano w literaturze krajowej[4, 5, 6]. Wyniki prac dofwiadczalnych
nad spiekaniem pod ciénieniem rzadko sg cytowane w literaturze krajowej[7]. Z nie-
ktérych publikacji zagranicznych[8, 9] wynika, ze dotychczasowe badania w tym
zakresie sg fragmentaryczne, wymagajg uzupelnien i kompleksowego potraktowania.
Prace podjete w ONPMP majg na celu kompleksowe zbadanie wplywu jednokierunko-
wego nacisku, temperatury i czasu spiekania na strukture oraz na niektére wtasnoici
elektryczne i mechaniczne wyrobéw z AlyO3, uzyskanych metodg spiekania pod ci$-
nieniem.
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PRZEGLAD ODMIAN SPIEKANIA POD CISNIENIEM
] WYBRANE ROZWIAZANIA KONSTRUKCYJNE

Spiekanie przy nacisku /prasowaniy/ jednokierunkowym

Wiekszo§é prac badawczych nad spiekaniem pod ciénieniem prowadzono i prowadzi
sie z zastosowaniem nacisku jednokierunkowego [8, 9]. Metoda ta ma wiele zalet.
Prostsze mogg byé, w poréwnaniu z innymi metodami, urzadzenia technologiczne
i formy do prasowania, a caly cykl spiekania jest krétki, dzieki matej ilosci czynno$-
ci przygotowawczych. Proszek AlyO4 wsypuie sig¢ do formy, przeprowadza proces
spiekania pod ci$nieniem i wyjmuje gotowa ksztattke. Schemat ideowy takiego spie-
kania przedstawiono na rys. 3. W przeciwieristwie do zimnego prasowania jednokierun-
kowego, zjawisko nieréwnomiernego zageszczania materiatu w tym przypadku wyste-
puje w stopniu minimalnym,

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

1 - stempel gérny, 2 - matryca, 3 = prasowa-
ny materiat, 4 - grzejnik, 5~ stempel dolny

Do chwili obecnej brak typowych urzgdzer do tego rodzaju technologii. Buduje
sie jedynie urzadzenia modelowe o bardzo odmiennych konstrukcjach [10, 11].
Stosowane jest elektryczne grzanie oporowe, jak i indukcyjne, a mozliwe do zastoso-
wania jest réwniez grzanie plomieniowe. Istnieje mozliwoéé osipgania temperatur
powyzej 2000°C, chociaz dla spiekania pod ciénieniem proszkéw Al,O3 wystarczajaca
jest temperatura do 1500°C. W komorze roboczej mogg byé stosowane atmosfery utle-
niajgce, ochronne lub préznia. W przypadku prasowania AlyO3 w ogniotrwalych
formach ceramicznych mozna stosowaé atmosfere utleniajgcg - upraszcza to budowe
urzadzenia i proces spiekania, a gwarantuje réwnoczesnie bezpieczefistwo pracy [12].
Im wyzsza temperatura i ciénienie, tym intensywniejsze spiekanie i krétszy cykl wytwa-
rzania wyrobu,
Wielko$é stosowanego ciénienia ograniczona jest jednak w pierwszym rzedzie wytrzy-
maloscig formy. Poczgtkowo stosowano formy grafitowe wytrzymujgce ciénienie do
okolo 1,000 kG/cm . Obecnie stosuje sie formy z ceramicznych materiatéw ognio-
trwalych, w ktérych mozna prasowaé pod ciénieniem powyzej 1,400 kG/cmg przy
temperaturze 1200°C [2] , Mozliwe jest stosowanie naciskéw jedno= lub dwustronnych,
Seryjna produkcia urzadzer technologicznych do spiekania z prasowaniem jednokierun-
kowym jest jeszcze sprawa przyszlosci mimo, Ze tg metodg mozna tatwo wytwarzaé
mate nieskomplikowane ksztattki z AlpO4 o wysokich whasnoéciach uzytkowych,
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Spiekanie przy prasowaniu izostatycznym

Metode zimnego prasowania izostatycznego znano i stosowano od dawna. Obecnie
prowadzi si¢ badania nad zastosowaniem dodatkowego czynnika technologicznego
ti. ciepta. Zasade spiekania przy prasowaniu izostatycznym przedstawiono na rys. 4.

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

Wiot medium wywolu- | /

W oo ol 1 - pokrywa komory, 2 = komora, 3 = grzejnikp

4 - ptaszcz ksztattujocy, 5 = prasowany materiat,
6 - dno komory

Ciekawe osiggniecia w tym zakresie prezentuje firma ASEA[1], ktéra w 1953 roku,
na prasach wtasnej konstrukcji, wyprodukowata syntetyczne diamenty, stosujgc
ciénienie 70,000 kG/cm? i temperature 2000°C. Grzejniki wbudowano w komore
wysokiego ciénienia. W obecnie budowanych urzadzeniach medium ciénieniowym jest
argon lub hel. Gazy te spetniajg réwnoczeénie rolg atmosfery ochronnej dla grzejni-
kéw i ptaszcza formy. Po zasypaniu spiekanego proszku nastepuje wstepne prasowanie,
odpowietrzanie i zamykanie formy. Dopiero wtedy materiat moze by¢ wprowadzany
do komory roboczej. Konieczno$¢ stosowania wysokich ciéniefi, mimo specjainego
zabezpieczenia komory roboczej, stanowi powazne zagrozenie w procesie spiekania.
Ze wzgledu na wysoki koszt urzadzeri, form i procesu, prowadzi sie badania zmierza-
joce do znalezienia tafiszych i prostszych rozwigzani,

Inne metody spiekania pod ciénieniem

Wyzej opisane metody spiekania pod ciénieniem uznaé nalezy za podstawowe.
Prowadzi si¢ badania réwniez nad zupetnie odmiennymi metodami /np. wybuchowe/ .
Na ten temat brok jest jeszcze blizszych danych,

Interesujace sg do§wiadczenia prowadzone nad metodami kombinowanymi. Jedng
z takich metod jest spiekanie pod ciénieniem, w ktérei proszki stanowig medium nacis=
kajgce, Zasady tej metody przedstawiono na rys. 5. Wstepnie uksztattowany przedmiot
wktada sig do komory roboczej, obsypuje proszkiem, a nastepnie spieka, wywierajgc
nacisk jednokierunkowy za pomocg stempli. W ten sposéb prébowano spiekot drobne
wyroby o skomplikowanych ksztattach [ 13] . Jako proszku nofnego uzywano grafitu
lub azotku boru. Ksztattki z Al;O4 spiekano przy temperaturze 1750°C i ciénieniu
300 kG/cm= uzyskujac 98% gestosci teoretycznej. Nie udato sig unikngé deformacii
spiekanego wyrobu.

Inng odmiang jest tzw. zageszczenie tréjosiowe przedstawione schematycznie na
rys. 6 14]. Konstrukcja komory roboczej, jok widot na rysunku, jest skomplikowana;
jej wykonanie jest trudne i kosztowne,

Metody kombinowane sg skomplikowane a dotychczasowe wyniki badar nie éwiadczg
o optacalnotci ich stosowania. Na podstawle analizy dotad stosowanych urzgdzer,
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narzedzi i metod spiekania AlpO4 zbudowano w ONPMP urzgdzenie pracujgce na za-
sadzie spiekania z prasowaniem jednokierunkowym. Préby techniczne urzgdzenia
oraz wstepne préby spiekania potwierdzily w petni celowo$¢ zastosowania tego rozwig-

zania do badari nad procesami spiekanfa  pod ci§nieniem proszkéw AlO4. Schemat
blokowy urzgdzenia przedstawiono na rys. 7.

Rys. 5. Schemat ideowy spiekania
w proszku pod ciénieniem

1 - stempel gérny, 2 - matryca,

3 - prasowany przedmiot, 4 - pro-
szek naciskajacy, 5 - grzejnik,

6 - stempel dolny

Wiot medium _
Cisnieniowego

Rys. 6. Schemat ideowy "tr6josiowe-
go" prasowania w podwyZszonych tem=
peraturach

1 - stempel gérny, 2 - komora, 3 - tu-
leja ksztattujgca, 4 - prasowany mate-
riat, 5 - grzejnik, 6 - stempel dolny

reapél uklod kontrdi
hydrouliczmy i regulocii
nocisku nociiku
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Ryse 7. Schemat blokowy stanowiska
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zastosowanego w sadaniach wtasnych

1 - stempel, 2 - matryca, 3 - prasowany materiat, 4 = crzejnik, 5 = komora robocza
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Zastosowanie metody betaskopowej
do wyznaczania grutbhosci warstw
metaiizacyjnych na podiozu ceramicznym

WSTEP

Przy opracowywaniu wzglednie produkcii ztgcz ceramika-metal wazny jest problem
pomiaru grubosci warstwy metalizacji na ceramice, Grubo$é to ma wplyw na wytrzy-
mato$€¢ mechaniczng zlacza. Stad, tak przy opracowywaniu, jak i w produkeii kantro-
fa grubosci warstwy metalizacji ma duze znaczenie,

W cyklu wytwarzania elementéw zlaczowych stosowano dotychczas niszczpce metody
pomiaru grubosci metalizacji, co uniemozliwiato pobieranie licznych prébek. Powstat
wiec projekt zastosowania metody betaskopowei, ktéra - jako nieniszczgca i szybka -
bylaby bardzo pomocna zaréwno w fazie opracowar technologicznych, jak i w kontroli
produkecii,
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