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Proszki metali — wytwarzanie i mozliwosci
zastosowania

1. WSTEP

Rozwéj metalurgii proszkéw w skali technicznej liczy sobie na $wie-
cie przeszio 60 lat. W :Polsce przed 1939 r. istniaty 4 zaklady prze-
mystiowe wytwarzajace proszki metali: Huta Baildon, Zaktady Staracho-
wickie, Fabryka Kabli w Ozarowie i Zaklady w Zgbkowicach. Obecnie
ilo$¢ zakladéw i placéwek naukowo-badawczych wytwarzajacych proszki
metalu ulegta znacznemu zwigkszeniu, Istnieje kilkadziesigt metod
wytwarzania proszkéw, ktére dziela sige na dwie duze klasv; metody fi-
zvkochemiczne i metody mechaniczne. \W zakres naszych zainteresowan
wchodza metody mechaniczne, a z nich - rozpvlanie metalu gazem z fazy
ciektej., Cho¢ metoda ta jest znana od 1882 r., gdy po raz pierwszy
rozpvlano otéw, burzliwy jej rozwéj przypada na ostatnie dziesiecio-
lecia. Metodg rozpylania z fazy cieklej mozna uzyskac¢ proszki metali
i stopéw o temperaturach topnienia do 1600°C, ksztatcie sferoidalnvm
nieutlenione /zawartosc 0, <0,05%/ o ziarnistosci od podmikrometrycz~
nej do 1 mm,

Zastosowania tak otrzvmanvch proszkéw sg bardzo réznorodne. Giéwne
to: pasty lutownicze twarde i migkkie, spoiwa twarde i migkkie, meta-
lizacia gazowa, plazmowa i katodowa, napawanie oraz wytwarzanie réz-
norodnych wyrobéw metodami prasowania i spiekania. Taek np. w elektro-
nice szerokie zainteresowanie zn=lazly pasty lutownicze migkkie do
nektadania sitodrukiem, rgcznie i zautomatyzowanymi podajnikami,

a ostatnio, zwlaszcza w procesach montazu powierzchniowego, wielokrot=-
nie zwigkszajgrego wvdajnosc.

S»wedzka firmy Hoganas uruchomila w 1976 r. automatvczng lini¢ do
wyrobu elementéw z proszkéw metali o wydajnosci 450 kg/h [1] .

Pedobng zaitomatyzowanga i skomputeryzowang lini¢ do wyrobu elementéw
elektronicznvch 7 proszkaw o wvdainosci 6 mln elementédw /rok urucho-
miono w 7ZSRR [2] . Oaromny rozwAji na $wiecie obserwuie sig¢ w dziedzi-
nie proszkowych pokryc ochronnych na metalach., Pokrvcia te speiniaja
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réznorodne zadania: ochrona przed korozja, zwigkszenie Zaroodpornosci,
odpornoéci na zuzycie, wvtrzymalosci, przediuzenie zywotnosci elemen-
téw maszyn, prowadzenie regeneracji drogich deficytowych elementéw
maszyn, pracujacych w ekstremalnych warunkach, zastgpowanie wysokosto-
powych stali i stopéw specjalnych, ochronne pokrycia na plastyku
i tkaninach [3], [4].

W kraju proszki z fazy cieklej metode rozpylania wytwarza sig
w ITME, IS w Gliwicach, Politechnice Wroclawskiej, ZM w Trzebinii

i w POM w Jaworze,.

2. WYTWARZANIE PROSZKOW METALI W ITME

2.1, Proszki metali o temperaturze topnienia do 623 K

Poczatek otrzymywania proszkéw metali w ITME zwigzany jest z wpro-
wadzaniem w przemysle krajowym past lutowniczych migkkich.

Proszki spoiw Pb-Sn produkowane sa w ITME od polowy lat 70-tych
metoda rozpylania cieklego metalu, w strumieniu gazu obojetnego.
Asortyment proszkdw obejmuje spoiwa Pb-Sn o zawartoéci Sn od 20 do
63% produkowane w iloéci ok. 3 t/rok oraz proszki na bazie Pb z dodat-
kami Sn, Ag, Sb, Bi, In wytwarzane na skale laboratoryjna w kilku
i kilkunastokilogramowych, partiach na dorazne zaméwienia. Schemat
przedstawiajacy dziatanie urzedzenia do rozpylania spoiw migkkich oraz

urzadzenie przedstawiaja rysunki 1 i 2.
W celu otrzymania proszku nalezy w piecu /1/ stopié odpowiedni

wsad /do 70 kg LC63/ spoiwa. Podgrzany w nagrzewnicy /2/ gaz obojetny
zasysa ciekiy metal, poprzez uktad syfonowv, a nastepnie rozbija go
na drobne czestki w komorze rozpylania /4/. Proszek jest chlodzony
powietrzem w komorze rozpylania i opada do odbieralnika /5/.
Najdrobniejsze frakcje proszku sa wychwytywane w cyklonie /6/
i filtrze koricowym /7/.
Wydajnoé¢ procesu wynosi 0,841,2 kg proszku/min, przy zuzyciu azotu
0,640,8 m3/kg proszku,
Parametry rozpylania eutektycznego stopu LC63 sg nastepujace:
- temperatura metalu w piecu - 503 +10 K,
- temperatura azotu rozpylajecego - 473 +10 K,
-'temperatura powietrza chiodzacego - ok. 300 K,
- ciénienie azotu rozpylajacego - 1 +0,01 MPa,
- cidnienie powietrza chtodzacego - 0,01 MPa,

~ cisnienie w komorze pieca - 0,03 MPa,
- érednica wewngtrzna dyszy - 4 mm,

-~ érednica wewnetrzna rurki doprowadzajgcej metal - 1 mm.
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2.2, Proszki metali o temperaturze topnienia powyzej 723 K

Prace nad rozpylaniem metali o temperaturze topnienia powyzej
723 K prowadzone sa w ITME od kilku lat.

Efektem tych prac by¥o zbudowanie urzedzenia laboratoryjnego do
rozpylania metali oraz wytwarzania w niewielkich ilos$ciach spoiw
twardych w postaci proszku na bazie Cu-P, CuAg-Zn i in., W zwigzku
z wieloma ograniczeniami z ktérymi nalezalo liczyCc sig¢ w pracy na
urzadzeniu laboratoryjnym /mate ilosci rozpylanego metalu, duze stra-
ty, duza uciazliwos$c¢ pracy/ zbudowano, wg projektu Instytutu Techno-
logii Budowy Maszyn Politechniki Wroclawskiej urzadzenie o wydajnosci
ok. 30 t proszku/rok przy pracy jednozmianowej.

W skiad zespolu rozpylajacego wchodzi:

- piec indukcyjny $redniej czestotliwosci PIT-25S /4000 Hz/,
- komora rozpylania,

- zestaw dyszowy z tyglem przelewowym,

- komora wstepnego odpylania,

- filtr typu "Miniaerodyn",

- przesiewacz wibracyjny.

Pie¢ /rys. 3/ posiada dwa wymienne moduity tyglowe - do topienia
miedzi i jej stopéw /z tyglem grafitowym o pojemnosci 25 kg Cu/ oraz
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Rys. 3. Schemat urzedzenia do rozpylania stopéw wyzej topliwych
1 - modul tyglowy pieca, 2 - tygiel przelewowy, 3 - komora rozpylania, 4 - ko-
mora wstepnego odpylania, 5 - filtr "Miniaserodym”, 6 - pojemniki na proszek,

7 - generator pieca, 8 - pulpit sterowniczy
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do topienia metali reagujacych z grafitem /z tyglem ceramicznym o po-
iemnosci ok. 10 kg stali/. Topienie metali odbywa sie w atmosferze
gazu obojetnego.

Komore rozpylania stanowi walec z blachy 1H18N9T o $rednicy
2000 mm i wysokoéci 4000 mm,

Rys. 4, Piec PIT-255 i tygiel przelewowy

Zasadg dzialania urzadzenia przedstawia schemat /patrz rys. 4/.
Stopiony w piecu /1/ metal, po osigagnigciu odpowiedniej. temperatury,
przelewany jest do tygla przelewowego /2/ skad grawitacyjnie wptywa
przez rurke grafitowg do komory rozpylania /3/. VWokét rurki umiesz-
czone jest szesc dysz De Lavala przez ktére wyplywa sprezony gaz
i rozbija struge cieklego metalu na drobne czgstki /rys. 5/.

Grubsze frakcje proszku opadaja na dno komory rozpylania i schia=-
dzane sg@ w atmosferze cazu oboigtnego, drobne zbieraja sie w komorze
wstgpnego odpylania /4/, gdzie dostaja sig wraz z odprowadzonym
w strong filtra /5/ gazem,

Otrzymany proszek odbiera sie w pojemnikach /6/ i frakcjonuje na
przesiewaczu wibracyjnym. Przedstawiong metodg moZna wytwarzaC prosz-
ki metali, praktycznie do 1500-1600 K, W celu rozszerzenia mozliwo$ci
otrzvmywania proszkéw metali i stopdw wvzej topliwych do wychwytywa-
nia i chiodzenia proszku zastosowano kapiel wodna. Pozwolilo to roz-
nyla¢ metale i stopy o temneraturze topnienia 1800-1900 K oraz zmniej--

szvC straty najdrobniejszych frakcji proszku.
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Prowadznne w Zakladzie Metalurgii i Spoiw ITME prace doprowadzily
do oprarowania technologii wytwarzania proszkéw: srebrnego, miedzia-
nego oraz ze spoiw dn lutowania twardego: LMF8, CuP7Nil0Sn6,
CuP6Sn5Sb2.

Nastepna grupa proszkéw, ktére beda przedmiotem zainteresowania
ITME w najblizszym czasie sq@ proszki do pokrywania elementéw maszyn
narazonvch na $cieranie na bazie Ni-Cr-Fe, Co-Ni-Cr, zastepujace im-
portowane proszki takich firm jak Degussa, Metco i Ami Amdry Powders.

3. ZASTOSOWANIE PROS7KOW WYTWARZANYCH W ITME

Wytwarzane w ITME proszki znalazly gléwnie zastosowanie w pastach
lutowniczych. Proszki ze stopéw PbSn63, PbSn40, PbSn20 uzywa sie do
produkcji past, ktére przeznaczone sa m.,in. do lutowania miedzi, nik-
lu i powierzchni cynowanych /pasty LC63ka-1 i LC40kwa-1/, podzespoléw
i elementéw w sprzecie elektronicznym i elektrotechnicznym na podio-
zach Ag i Pd-Ag /pasta PbSn62Ag2-ka-2/, do lutowania elementéw mie-
dzianych ze stalowymi typu 1H18N9T /pasta LC40wa-2/. Inny zakres zas-
tosowan to pobielanie powierzchni stalowych /m.in. karoserii samocho-
dowych/ i miedzianych /pasty LC20wa-3, LC63wa-5/. Produkowane sa roéw-
niez w niewielkich iloéciach pasty o specjalnych wtasnosciach, zgod-
nie z indywidualnymi wymaganiami odbiorcéw. Powyzsze pasty nanoszone
sa na punkty lutownicze w zaleznosci od wymagar przy pomocy sitodruku,
szablonu, stempla, strzykawki, pedzla.

Proszki ze spoiw do lutowania twardego znalazly zastosowanie w pas-

tach przeznaczonych do lutowania miedzi, mosigdzéw /PT-MF6, PT-MF5/,

nowego srebra /PT-MF7/ stali /PT-MF3, FT-MM15/ i in.

Przyczyna opracowania past do lutowania twardego, w zdecydowanej wigk-

szosci przypadkéw byla:

- oszczednos$c¢ lub eliminacja srebra oraz importu i wzgledy technolo-
giczne zwigzane z niepoddawaniem sig spoiw miedziano-fosforowych
obrébce plastycznej na zimno.

W tym ostatnim przypadku zastosowanie past bylo czesto jédyng mozli-

wo$cia wprowadzenia spoiwa na punkt lutowniczy. Dozowanie past do lu-

towania twardego odbywa sie najczeéciej przy pomocy opatki , lub dozo-
wnikéw pneumatycznych.

Inna dziedzina zastosowania proszkéw produkowanych w ITME s@ pro-
cesy napylania i napawania przy nanoszeniu warstw regeneracyjnych,

- antykorozyjnych, ochronnych itp. -Préby przeprowadzdne w Wojskowym
Instytucie Techniki Uzbrojenia i O$rodku Badawczo-Rozwojowym Technicz-
nej Obstugi Rolnictwa wykazaly przydatnosc¢ kilku z wykonywanych
w ITME proszkéw w ww. procesach. Udato sig otrzymaé m.in. warstwy
przewodzace na materialach metalowych, ceramicznych, szkle, tworzy-
wach sztucznych przy pomocy proszku miedzianego w procesie. napylania
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plazmowego. Proszek CuP7Nil10Sn6 zostal wykorzystany z bardzo dobrym
skutkiem przy nanoszeniu metodg natrysku plazmowego warstw o duzej od-
porno$ci na $cieranie i na korozje. Uzyskano “"$cisie” o drobnoziarnis-
tej strukturze warstwy, ktérych twardo$¢ wynosita 263 HVS., Réwniez
préby z proszkiem A1Sil12 daity pozytywne rezultaty i stwierdzono mozli-
wos¢ zastosowania go do otrzymywania warstw regeneracyjnych na alumi-
nium i antykorozyjnych na stali, W zwi@zku z coraz wiekszym zainte=-
resowaniem w kraju regeneracja réznego typu czeéci oraz rozwojem pro-
cesOw nanoszenia warstw metslicznych sedzimy, Ze w najblizszej przysz-
toéci nalezy prowadzi¢ badanie réwniez z innymi proszkami.

Rezultatem ostatnich prac prowadzonych w Zakladzie Metalurgii
i Spoiw jest proszek z pseudostopu Ag-Ni, ktéry moze w znacznym stop-
niu wpiynaé na usprawnienie procesu wytwarzania i poprawienia wtasno-
$ci materialéw stykowydh

Na podstawie danych o osiggnieciach metalurgii proszkéw na $wiecie
sadzimy, Ze réwniez w Polsce zainteresowanie tg dziedzing techniki
i technologii musi w najbliZzszym czasie wzrosngé, a to stworzy zapo-
trzebowanie ne inne materialy w postaci proszkéw, do wytwarzania kté-
rych jestesmy przygotowani,

4. WLASNOSCI OTRZYMYWANYCH PROSZKOW I NIEKTORE WSKAZNIKI
TECHNICZNO~-EKONOMICZNE ICH PRODUKCJI

4.1, Proszki stopéw SnPb /spoiwa miekkie/

Wiasnoéci i wskazniki przedstawiono na przykiadzie proszku stopu
Sn63Pb /LC63 wg PN-78/M-69400/,

Podstawowe parametry proszkéw spoiw miekkich, przeznaczonych do
wytwarzania past lutowniczych to ksztelt ziarna, ziarnisto$é¢ proszku
i stopien utleniania.

Ziarna powinny byé maksymalnie kuliste, przewazajaca wiekszo$é
frakcji powinna miescic¢ sie miedzy 10 a 15 um, a zawartoscé tlenu nie
powinna przekraczaé¢ 0,05% 0,.

Ksztatt ziarn badano na mikroskopie skanningowym. Fotografia na
rys., 6 przedstawia proszek spoiwa LC63,

Ziarnistos¢ proszku mierzono na urzedzeniu Coulter Connter typ
TA-II, prod, USA,

Ziarnisto$¢ proszku w funkcji ciénienia gazu rozpylajacego przeds-
tawiono na rys., 7.

Pomiar zawartosci tlenu w rozpylanych azotem proszkach wykonano
na urzgdzeniu Exhalograph EA0-202 firmy Balzers, Pomiary wykazaly, ze
zawartosc¢ tlenu utrzymuje sie na poziomie 0,02% 02.
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Rys. 7. Zalezno$¢ ziarnistosci proszku od cisénienia gazu rozpylajacego;
1-0,6 MPa, 2-0,8 MPa, 3-1,0.MPa

Podstawowe wskazniki techniczno-ekonomiczne przy produkcii prosz-
kéw s@ nastgpujace:
- $rednia wydajnos¢ dyszy - 1 kg/min,
- zuzycie azotu - 0,8-1,0 ms/kn proszku,
- zuzycie energii elektrycznej - 0,4 kith/kg proszku.

4,2, Erosz&i ﬂg}ali o _temperaturze topnienia powyzej 723 K

Wymagania stawiane proszkom uzaleznione sa od ich zastosowania.
Najczeéciej badanymi parametrami proszkéw metali sa ksztait ziarna,
ilos$é okreslonej frakcji, sypko$é, gestosc nasypowa, zawartosc wegla
i tlenu. Wiekszo$é otrzymanych metoda rozpylania proszkéw ma ksztalt
kulistv lub zblizony do niego i jest to korzystne w wielu zastosowa-

niach lecz nie zawsze jest warunkiem koniecznvm dobrej jakosci proszku.
Czesto podstawowym parametrem jest maksvmalna $rednica ziarna i ilosc

okreslonej frakcji. Wyniki anali-v sitowej wybranych proszkéw przeds-
tawiono w tabeli 1.

~ Nalezv podkreslié, ze ilo$é poszczegéinych frakeii mozna zmieniac
stosujac odpowiednie parametry roznylania, a zastosowanie kaoieli -
wodnej do wychwytywania proszku pozwala na zmniejszenie strat naidrob-

niejszych frakciji.
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Rys. 8. Proszek miedzi; pow. 600x, mikroskop skaninngeowy



Tabela 1. Wyniki analizy sitowej wybranych proszkéw

Ui Ougha : prbdehs Srednia iloéé proszku frakecji /%/
75 pm 75=120 pym| 120-200 um ?00-500 um | 500 pym
p | Cu 18,5 S5 48,5 13,5 14,0
2 Ag 12,0 16,0 36,0 28,0 8,0
3 CuP6Sn5Sb2 23,0 10,0 33,0 12,0 22,0
4 CuP7Nil10Sn6 31,0 16,0 27,0 75,0 19,0
5 AgNi20 23,2 20,8 29,7 14,3 12.0
6 LMF8 14,0 10,5 _ 40,5 10,0 25,0

Tabela 2. Sypkos$é i gestos¢ nasypowa wybranych proszkéw

ps Cecha proszku Sypkoséc /S/. Gestosé¢ nasypowa

40 pm 2,98 3,92

1 Cu 75 2,34 4,18
120-200 2,99 4,17

75 pm 11,16 5,21

2 AgNi20 75-120 11,16 4,59
120-200 B 17,11 4,07

200-300 24,55 3,38

75 pm j 4,85 3,48

3 LMF8 75-120 2,51 3,76
120-200 2,62 3,73

Tabela 3. Zawartosc¢ C i 0, w wybranych proszkach

Lp. Cecha proszku C /%/ 02 /%/
b
1 Cu X 0,428
r 4 CuP6Sn5Sb2 X 0,025
3 CuP7Nil10Sn6 x 0,012
4 AgNi20 0,18 0,330
5 LMF8 X 0,016

x - nie badano

Przydatnymi w metalurgii proszkéw parametrami sa sypkoé¢Z i agstose
nasypowa.

Wyniki pomiardéw =ypkosci - na przepiywomierzu Halla /PN-82/H-04935/
i gestosci nasypowej na wolumetrze Scotta /PN~75/H-04930/ przedstawio-
no w tabeli 2,

Analize proszkéw na zawartos* C i 02 wykonywano na nrzadzeniu Leco.
Zaviartosc¢ tlenu waha sig /tab, 3/ od dziesiatych do setnych cz¢sci
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procenta i zalezna jest od wlasnosci metalu /przydatnosci na utlenia-
nie, rozpuszczalnosci tlenu w metalu/ oraz warunkéw rozpylania i chio~
dzenia proszku, \/ stopach zawierajacych aktywny odtleniacz zawartosci
02 nie przekracza 0,03% 02.
Zawarto$¢ wegla uzalezniona jest od materiatu tvgla.

Podstawowe wskazniki techniczno-ekonomiczne orzy produkciji prosz-

kéw sa nastgpujace:

- wydajnosé dyszv - 30 kg/min,

- zuzycie azotu - 0,6-1,0 m3/kg proszku,
+ zuzycie energii elektrycznej - 0,8 kwh/kg proszku,

- uzysk - 95%.

Wskazniki te powinny ulec poprawie, zwlaszcza zuZzycie azotu i ener-
gii elektrycznej, przy podjeciu produkcji wigekszych partii proszku,
rzedu kilkudziesigciu kg jednego rodzaju proszku.

Tekst dostarczono 1988,03.08
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