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Opis wynalazku

Przedmiotem wynalazku jest sposdb przygotowania powierzchni spiekéw ceramicznych z azot-
ku glinu zawierajgcych dodatek tlenku itru do badan fazowych, mikrostrukturalnych i mikroskopowych.

Azotek glinu jest substancjg nietoksyczng i moze by¢ otrzymywany z tanich oraz fatwo dostep-
nych substratéw. Ma zastosowanie w wielu dziedzinach techniki np. w elektronice jako podtoza pod
uktady scalone lub w przemysle zbrojeniowym jako elementy radaréw o wysokiej mocy i czestotli-
wosci. Technika prowadzenia badan mikrostrukturalnych polikrysztatow azotku glinu wymaga odp o-
wiedniego przygotowania powierzchni probek, poniewaz wynik analizy istotnie zalezy od uwidocz-
nionych granic miedzyziarnowych i miedzyfazowych. Dla drobnoziarnistego spieku azotku glinu otrzy-
manego metodami wysokocisnieniowymi, granice te sg zbyt stabo widoczne przy obserwacjach pod
mikroskopem swietlnym i powierzchnie prébek wymagajg obserwacji na mikroskopie elektronowym.
Jednak do tego typu badah materiat musi by¢ dodatkowo napylany weglem, co przy stabo wytrawio-
nej powierzchni moze zakry¢ granice. Z kolei w przypadku gruboziarnistej mikrostruktury mozliwa
jest obserwacja probek przy pomocy mikroskopu $wietinego, przy czym stabo widoczne granice
wymagajg uzycia metody DIC (z ang. Differential Interference Contrast), ktéra moze znieksztatcac
uzyskany obraz.

Tradycyjne metody przygotowania powierzchni spiekdw z azotku glinu znane miedzy innymi
Z publikacji Geng-fu Xu., Tayo Olorunyoleni, Otto C. Wilson i in., Microwave sintering of high-density,
high thermal conductivity AIN, J. Mater. Res. 17 [11] (2002), polegajg na ich polerowaniu mechanicz-
nym z uzyciem materiatu $ciernego na bazie diamentu oraz nastepujgcego po nim polerowaniu me-
chaniczno-chemicznym w obecnoéci srodkéw trawigcych np. drobnej zawiesiny tlenku glinu, czy tez
koloidalnej krzemionki.

Znany jest réwniez z amerykanskiego opisu patentowego nr US 7037838 sposéb obrébki po-
wierzchni monokrysztatu azotku glinu obejmujacy polerowanie przy uzyciu zawiesiny diamentowej,
a nastepnie trawienie chemiczne za pomocg zawiesiny sciernej sporzgdzonej z krzemionki i wodoro-
tlenku potasu lub amoniaku, o pH powyzej 10.5, przy predkosci polerowania prébki w zakresie 13 do
18 m/sek.

Inny, znany z amerykanskiego zgtoszenia wynalazku nr US 20100062601 sposdb polerowania
podtozy z azotku glinu, polega na szlifowaniu jego powierzchni przy uzyciu wodnej kompozycji o pH
okoto 10, zawierajgcej medium polerskie np. krzemionke koloidalng w ilosci 1-25% wagowych oraz
Srodek utleniajgcy np. nadtlenek wodoru w ilosci 0.1-2.5% wagowy. Kompozycja moze zawierac
dodatkowo sdl lub octan potasu. Polerowanie powierzchni spieku azotku glinu wytgcznie przy uzyciu
medium polerskiego w postaci zawiesiny diamentowej, moze powodowac zarysowania powierzchni
prébek, a takze usuwac z nich ziarna azotku glinu. Z kolei w przypadku tych spiekéw zawierajgcych
dodatek tlenku itru, tradycyjna obrébka moze powodowaé usuwanie powstajgcych faz typu
YAP(YAIO3), YAG(Y3AI50;1,) oraz YAM(Y,ALO0Al), ktére wywierajg istotny wptyw na mikrostrukture,
w szczegolnosci rozrost i ksztatt ziaren spieku, a co za tym idzie zmniejszenie iloSci granic miedzy-
ziarnowych i w konsekwencji podwyzszenie wartosci przewodnictwa cieplnego. Precyzyjna jakosciowa
identyfikacja oraz analiza iloSciowa obecnych w prdbce faz jest niezbedna do okreslenia wtasciwej
ilosci wprowadzanego tlenku itru do azotku glinu, tak aby uzyskaé korzystnie jak najwyzsze przewod-
nictwo cieplne polikrysztatu. Dodatkowe polerowanie za pomoca koloidalnej krzemionki pozwala na
uzyskanie dobrze widocznych granic miedzyziarnowych i miedzyfazowych, pod warunkiem, ze zosta-
ng zastosowane odpowiednio diugie czasy obrébki. Nalezy takze mie¢ na uwadze fakt, iz koloidalna
krzemionka szybko krystalizuje i rowniez moze powodowaé zarysowania powierzchni oraz usuwanie
z niej ziaren faz ceramicznych. Nieoczekiwanie okazato sie, ze tych probleméw mozna unikngé, pro-
wadzgc proces obrdbki powierzchni spiekéw ceramicznych z zachowaniem specjalnych warunkéw.

Sposdb przygotowania powierzchni spiekéw ceramicznych z azotku glinu zawierajgcych doda-
tek tlenku itru, wedtug wynalazku, polega na polerowaniu mechanicznym prébek z uzyciem materiatu
Sciernego na bazie diamentu oraz nastepujgcym po nim polerowaniu mechaniczno-chemicznym przy
uzyciu krzemionki koloidalnej. Istotg rozwigzania jest to, ze podczas polerowania mechanicznego,
powierzchnie probek poleruje sie z uzyciem tarczy diamentowej o gradacji od 80 do 1200, przy pred-
kosci obrotowej od 300 do 600 obr/min i nacisku od 35 do 40 N przez okres od 30 do 60 minut, az do
usuniecia widocznych gotym okiem wad, po czym poddaje mechaniczno-chemicznemu polerowaniu.
Proces prowadzi sie na pokrytej suknem polerskim tarczy, przy predkosci obrotowej od 100 do
200 obr/min i nacisku od 25 do 30 N, przez okres od 30 minut do 3 godzin, przy uzyciu koloidalnej
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krzemionki o $rednicy czastek od 0,02 do 0,15 um, z jednoczesnym nawilzaniem tarczy wodg desty-
lowang, zas w koncowym etapie wypolerowane powierzchnie co najmniej dwukrotnie oczyszcza sie
z resztek koloidalnej krzemionki, korzystnie przy pomocy ptuczki ultradzwiekowe;j.

Sposob wedtug drugiego wariantu wynalazku charakteryzuje sie tym, ze podczas polerowania
mechanicznego, powierzchnie prébek poleruje sie z uzyciem tarczy diamentowej o gradacji od 80 do
1200, przy predkosci obrotowej od 300 do 600 obr/min i nacisku od 35 do 40 N przez okres od 30 do
60 minut, po czym dociera sie zawiesing diamentowg o uziarnieniu od 0,25 do 3 um, na pokrytej suk-
nem polerskim tarczy, przy predkosci obrotowej od 150 do 300 obr/min i nacisku od 25 do 30 N, przez
okres od 10 do 30 minut, a nastepnie poddaje mechaniczno-chemicznemu polerowaniu. Proces pro-
wadzi sie na pokrytej suknem polerskim tarczy, przy predkosci obrotowej od 100 do 200 obr/min
i nacisku od 25 do 30 N, przez okres od 15 minut do 1,5 godziny, przy uzyciu koloidalnej krzemionki
o $rednicy czastek od 0,02 do 0,15 um, z jednoczesnym nawilzaniem tarczy wodg destylowang, zas
w koncowym etapie wypolerowane powierzchnie co najmniej dwukrotnie oczyszcza sie z resztek kolo-
idalnej krzemionki, korzystnie przy pomocy ptuczki ultradzwiekowe;.

Sposoéb przygotowania powierzchni wedtug niniejszego wynalazku umozliwia wykonanie wyso-
kiej jakosci badan fazowych, mikrostrukturalnych i mikroskopowych spiekédw ceramicznych z azotku
glinu zawierajgcych dodatek tlenku itru. Pozwala takze na jednoczesne przygotowanie powierzchni
wiekszej ilosci probek, nawet jezeli sg one otrzymane réznymi metodami np. bezcisnieniowego spie-
kania swobodnego, prasowania na gorgco lub spiekania impulsowo-plazmowego. Dzieki zastosowa-
niu dtugich czaséw obrébki i stabych naciskow uzyskuje sie bardzo wyrazne granice miedzyfazowe
oraz miedzyziarnowe. Ponadto podczas prowadzenia obserwacji powierzchni préobek przy pomocy
mikroskopu $wietinego nie ma potrzeby wzmacniania optycznie kontrastu polaryzacyjng metodg DIC,
ktéra moze znieksztatca¢ uzyskany obraz.

Sposoéb wedtug wynalazku ilustrujg blizej ponizsze przyktady, nie ograniczajgce jego zakresu.

Przyktad 1

Przygotowano trzy zestawy spiekanych swobodnie probek, o réznym sktadzie fazowym, po
dwie z kazdego rodzaju, a mianowicie: polikrysztat azotku glinu z dodatkiem 1% wagowego tlenku itru,
polikrysztat azotku glinu z dodatkiem 4% wagowych tlenku itru oraz polikrysztat azotku glinu z dodat-
kiem 8% wagowych tlenku itru. Nastepnie przygotowane zestawy umieszczono w uchwycie automatu
szlifiersko-polerskiego RotoForce -1 firmy Struers i jednoczesnie poddano obrébce. Najpierw, w celu
wyréwnania powierzchni probek, polerowano je mechanicznie z uzyciem tarczy diamentowej MD-
-Piano firmy Struers o gradacji 120, przy predkosci obrotowej 600 obr/min i nacisku 35 N, przez okres
7 minut. P&zniej uzyto tarczy o gradacji 600 i polerowano powierzchnie probek przez kolejne 10 min,
przy nacisku 35 N, po czym kontynuowano obrébke z uzyciem tarczy o gradacji 1200 przez 40 minut,
przy nacisku 35 N, az do usuniecia zarysowan i innych widocznych wad powierzchni. Nastepnie prob-
ki poddano mechaniczno-chemicznemu polerowaniu, na pokrytej krotkowtosym suknem MDNap po-
lerskim tarczy, przy predkosci obrotowej 150 obr/min i nacisku 25 N przez 2 godziny, przy uzyciu kolo-
idalnej krzemionki OP-U Suspension o $rednicy czastek 0,04 um, z jednoczesnym nawilzaniem tarczy
wodg destylowang, ktéra wspomaga proces trawienia. W koncowym etapie wypolerowane powierzch-
nie dwukrotnie oczyszczono z resztek koloidalnej krzemionki przy pomocy ptuczki ultradzwiekowe;j.

Efekt uzyskany w wyniku zastosowania sposobu wedtug niniejszego wynalazku zostat przed-
stawiony na rysunku, na ktérym widoczne sg wypolerowane powierzchnie polikrysztatu azotku glinu
z dodatkiem 1% wagowego tlenku itru (fig. 1a), 4% wagowych tlenku itru (fig. 1b) oraz 8% wagowych
tlenku itru (fig. 1c).

Przyktad 2

Przygotowano trzy zestawy spiekanych swobodnie probek, o réznym sktadzie fazowym, po
dwie z kazdego rodzaju, a mianowicie: polikrysztat azotku glinu z dodatkiem 1% wagowego tlenku itru,
polikrysztat azotku glinu z dodatkiem 4% wagowych tlenku itru oraz polikrysztat azotku glinu z dodat-
kiem 8% wagowych tlenku itru. Nastepnie przygotowane zestawy umieszczono w uchwycie automatu
szlifiersko-polerskiego RotoForce -1 firmy Struers i jednoczesnie poddano obrébce. Najpierw, w celu
wyréwnania powierzchni probek, polerowano je mechanicznie z uzyciem tarczy diamentowej MD-
-Piano firmy Struers o gradaciji 80, przy predkosci obrotowej 600 obr/min i nacisku 35 N, przez okres
5 minut. Pézniej uzyto tarczy o gradacji 600 i polerowano powierzchnie probek przez kolejne 10 min
przy nacisku 35 N, po czym kontynuowano obrébke z uzyciem tarczy o gradacji 1200 przez 40 minut,
przy nacisku 35N. Dalej probke polerowano zawiesing diamentowg o uziarnieniu 1 um, na pokrytej
suknem polerskim MDNap tarczy, przy predkosci obrotowej 300 obr/min i nacisku 25 N przez 20 mi-
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nut, az do usuniecia zarysowan i innych widocznych pod mikroskopem swietinym wad powierzchni.
Nastepnie probki poddano mechaniczno-chemicznemu polerowaniu, na pokrytej krotkowtosym suk-
nem polerskim MDNap tarczy, przy predkosci obrotowej 150 obr/min i nacisku 25 N przez 1 godzine,
przy uzyciu koloidalnej krzemionki OP-U Suspension o $rednicy czgstek 0,04 um, z jednoczesnym
nawilzaniem tarczy wodg destylowang, ktéra wspomaga proces trawienia. W koncowym etapie wypo-
lerowane powierzchnie dwukrotnie oczyszczono z resztek koloidalnej krzemionki przy pomocy ptuczki
ultradzwiekowej. Podobnie jak w przyktadzie 1, wypolerowane powierzchnie charakteryzujg sie dobrze
widocznymi granicami miedzyziarnowymi i miedzyfazowymi.

Przyktad 3

Przygotowano trzy prébki spiekdéw o jednakowym sktadzie fazowym, otrzymane réznymi meto-
dami, a mianowicie: polikrysztat azotku glinu z dodatkiem 10% wagowych tlenku itru otrzymany meto-
dg bezcisnieniowego spiekania swobodnego, prasowania na gorgco oraz spiekania impulsowo-plaz-
mowego. Kazda probka charakteryzowata sie inng powierzchnig. Probki umieszczono w uchwycie
automatu szlifiersko-polerskiego RotoForce -1 firmy Struers i jednoczes$nie poddano obrdbce. Naj-
pierw, w celu wyréwnania powierzchni probek polerowano je mechanicznie z uzyciem tarczy diamen-
towej MD-Piano firmy Struers o gradacji 120 przy predkosci obrotowej 600 obr/min i nacisku 35 N
przez okres 5 minut, a nastepnie przez kolejne 5 minut z uzyciem tarczy o gradacji 220 i nacisku 35 N.
Pdézniej uzyto tarczy o gradacji 600 i polerowano powierzchnie probek przez kolejne 10 min przy naci-
sku 35 N, po czym obrébke prowadzono z uzyciem tarczy o gradacji 1200 przez 20 min, przy nacisku
35 N. Dalej probke polerowano zawiesing diamentowg o uziarnieniu 1 um, na pokrytej suknem poler-
skim MDNap tarczy, przy predkosci obrotowej 300 obr/min i nacisku 25 N, przez 20 minut, az do usu-
niecia zarysowan i innych widocznych pod mikroskopem swietinym wad powierzchni. Nastepnie probki
poddano mechaniczno-chemicznemu polerowaniu, na pokrytej krotkowlosym suknem polerskim tar-
czy, przy predkosci obrotowej 150 obr/min i nacisku 25 N, przez okres 25 minut, przy uzyciu koloidal-
nej krzemionki OP-U Suspension o srednicy czgstek 0,04 um z jednoczesnym nawilzaniem tarczy
wodg destylowang, ktéra wspomaga proces trawienia. W kohcowym etapie wypolerowane powierzch-
nie dwukrotnie oczyszczono z resztek koloidalnej krzemionki przy pomocy ptuczki ultradzwiekowe;j.
Efekt uzyskany w wyniku zastosowania sposobu wedtug niniejszego wynalazku zostat przedstawiony
na rysunku, na ktérym widoczne sg wypolerowane powierzchnie probek otrzymanych metodami bez-
cisnieniowego spiekania swobodnego (fig. 2a), prasowania na goraco (fig. 2b) oraz spiekania impul-
sowo-plazmowego (fig. 2c). Bez wzgledu na zastosowang metode otrzymywania polikrysztatéw, ich
powierzchnie po obrdbce charakteryzujg sie wyraznymi granicami miedzyziarnowymi oraz miedzyfa-
zowymi i sg jednakowo dobrze przygotowane do prowadzenia badan fazowych, mikrostrukturalnych
i mikroskopowych.

Zastrzezenia patentowe

1. Sposéb przygotowania powierzchni spiekédw ceramicznych z azotku glinu zawierajgcych do-
datek tlenku itru, polegajgcy na polerowaniu mechanicznym prébek z uzyciem materiatu Sciernego na
bazie diamentu oraz nastepujgcym po nim polerowaniu mechaniczno-chemicznym przy uzyciu krze-
mionki koloidalnej, znamienny tym, Zze podczas polerowania mechanicznego, powierzchnie probek
poleruje sie z uzyciem tarczy diamentowej o gradacji od 80 do 1200, przy predkosci obrotowej od 300
do 600 obr/min i nacisku od 35 do 40 N przez okres od 30 do 60 minut, po czym poddaje mechanicz-
no-chemicznemu polerowaniu, na pokrytej suknem polerskim tarczy, przy predkosci obrotowej od 100
do 200 obr/min i nacisku od 25 do 30 N, przez okres od 30 minut do 3 godzin, przy uzyciu koloidalnej
krzemionki o $rednicy czgstek od 0,02 do 0,15 um z jednoczesnym nawilzaniem tarczy wodg destylo-
wang, zas w kohcowym etapie wypolerowane powierzchnie co najmniej dwukrotnie oczyszcza sie
z resztek koloidalnej krzemionki, korzystnie przy pomocy ptuczki ultradZzwiekowej.

2. Sposdb przygotowania powierzchni spiekdédw ceramicznych z azotku glinu zawierajgcych do-
datek tlenku itru, polegajgcy na polerowaniu mechanicznym prébek z uzyciem materiatu Sciernego na
bazie diamentu oraz nastepujgcym po nim polerowaniu mechaniczno-chemicznym przy uzyciu krze-
mionki koloidalnej, znamienny tym, Zze podczas polerowania mechanicznego, powierzchnie probek
poleruje sie z uzyciem tarczy diamentowej o gradacji od 80 do 1200, przy predkosci obrotowej od 300
do 600 obr/min i nacisku od 35 do 40 N przez okres od 30 do 60 minut, po czym dociera sie zawiesing
diamentowg o uziarnieniu od 0,25 do 3 um, na pokrytej suknem polerskim tarczy, przy predkosci obro-
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towej od 150 do 300 obr/min i nacisku od 25 do 30 N, przez okres od 10 do 30 minut, a nastepnie
poddaje mechaniczno-chemicznemu polerowaniu, na pokrytej suknem polerskim tarczy, przy predko-
$ci obrotowej od 100 do 200 obr/min i nacisku od 25 do 30 N, przez okres od 15 minut do 1,5 godziny,
przy uzyciu koloidalnej krzemionki o srednicy czagstek od 0,02 do 0,15 um z jednoczesnym nawilza-
niem tarczy wodg destylowang, zas w koncowym etapie wypolerowane powierzchnie co najmniej
dwukrotnie oczyszcza sie z resztek koloidalnej krzemionki, korzystnie przy pomocy ptuczki ultradzwie-
kowej.

Rysunki
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Fig. 1 a
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