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Opis wynalazku

Przedmiotem wynalazku jest sposob otrzymywania spieku weglika wolframu w postaci jednofa-
zowych gestych polikrysztatdw drogg spiekania, znajdujgcy zastosowanie jako materiat konstrukcyjny
pracujgcy w podwyzszonych temperaturach oraz w silne erozyjnym i korozyjnym srodowisku.

W opisie patentowym US 6 617 271 B1 ujawniono sposéb otrzymywania na drodze spiekania
z uzyciem plazmy lub mikrofal polikrystalicznego weglika wolframu o porowatosci mniejszej od 1,0%,
rozmiarze ziaren w spiekach od 0,2 do 0,5 um, twardosci Vickersa 23-25 GPa i odpornosci na kruche
pekanie od 8 do 10 MPa-m®5 z czystego proszku WC lub zawierajgcego dodatek weglika chromu CrsCa
lub weglika wanadu VC. Wytworzone polikrysztaty weglika wolframu sg stosowane jako narzedzia skra-
wajgce oraz elementy stuzgce do toczenia, mielenia, gtadzenia i wiercenia szerokiej gamy materiatow:
metalicznych, plastikowych, ceramicznych a nawet drewnianych.

W zgtoszeniu patentowym US 4 828 584 przedstawiono sposéb wytwarzania narzedzi skrawaja-
cych i elementéw ciernych z weglika wolframu o udziale objetosciowym fazy WC wiekszym od 98,5%,
0 gestosci wzglednej wiekszej od 95% i o $redniej wielkosci ziaren w spiekach mniejszej od 15 um
technikg spiekania pod cisnieniem lub spiekania pod cisnieniem izostatycznym. Polikrysztaty wyka-
zujg twardosc¢ Vickersa w granicach 14—17 GPa i odpornos$¢ na kruche pekanie w granicach 6,87—
7,21 MPa-m®®. Przed spiekaniem proszek WC poddaje sie przez okres 24 godzin intensywnemu mie-
leniu przy pomocy mielnikéw ze spiekdw WC-Co. W celu kontroli wielkosci ziaren do proszku mozna
wprowadzi¢ tlenki (Al203, ZrOz), wegliki (SiC, TiC), borki (ZrBz, TiB2) lub azotki (ZrN, TiN, BN) w ilosci
mniejszej od 1% objetosciowych.

Celem wynalazku jest opracowanie sposobu otrzymywania gestych polikrysztatow weglika wol-
framu na drodze spiekania pod cisnieniem, ktére powinny cechowac sie pozadanymi wtasciwosciami
mechanicznymi — wysokg twardoscia, wysokg odpornoscig na kruche pekanie i dobrg wytrzymatoscig
na zginanie, cieplnymi — wysokim przewodnictwem cieplnym i chemicznymi — dobrg odpornoscig na
utlenianie.

Sposoéb otrzymywania spieku weglika wolframu, wedtug wynalazku, polega na tym, ze do proszku
weglika wolframu o powierzchni wiasciwej 13 m?/g wprowadza sie wegiel i/lub wolfram w ilosci od 0,1
do 1,0% masowych, przy czym wolfram stosuje sie w postaci proszku o uziarnieniu nie wigkszym niz
50 um i o minimalnej czystosci chemicznej 99%. Zestawione surowce poddaje sie homogenizaciji
w mitynku kulowym w zawiesinie alkoholu etylowego, po czym ujednorodniong mieszanine poddaje sie
suszeniu, granulacji, a nastepnie granulat umieszcza sie w matrycy prasy do spiekania pod cisnieniem,
przy czym spiekanie prowadzi sie w temperaturze 1950 — 2050°C w atmosferze argonu, pod staltym
cis$nieniem 25 MPa.

Wegiel i/lub wolfram wprowadza sie do weglika wolframu w celu aktywacji spiekania, a gtéwnym
zadaniem wegla jest redukcja pasywacyjnych warstw tlenkowych obecnych na ziarnach weglika.

Sposoéb przedstawiony w wynalazku pozwala na wytworzenie gestych, jednofazowych polikrysz-
tatdw WC o pozgdanych wtasciwosciach fizykochemicznych, bez stosowania aktywatoréw metalicz-
nych, takich jak: kobalt, nikiel lub zelazo, ktére sg powszechnie stosowane do wytwarzania weglikow
spiekanych. Polikrysztaty te przeznaczone sg na materiaty konstrukcyjne do stosowania w wysokich
temperaturach, w silnie erozyjnym i korozyjnym srodowisku, a takze na narzedzia skrawajgce.

Przyktad |

Do odwazonej porcji proszku weglika wolframu w ilosci 100 gramow firmy ABCR GmbH & Co.
KG, nr katalogowy AB17307, o powierzchni wtasciwej 13 m?/g i zanieczyszczeniu tlenem w ilosci 0,2—
0,4% masowych dodano proszek zywicy fenolowo-formaldehydowej typu Nowolak, zawierajgcej 0,43%
masowych wegla, ktdrego ilos¢ obliczono na postawie $redniego stezenia tlenu w proszku weglika wol-
framu i na podstawie reakcji karbotermicznej redukcji tlenkéw wolframu (V1) i (IV): WO3+4C=WC+3CO
i WO2+3C=2CO. Na podstawie przeprowadzonych pomiaréw termograwimetrycznych przyjeto, ze po
pirolizie 50% masowych zywicy fenolowo-formaldehydowej pozostato w formie amorficznego wegla,
dlatego do proszku WC wprowadzono 0,86% masowych zywicy. Zestawione surowce homogenizowano
w miynku kulowym w zawiesinie alkoholu etylowego, a po ujednorodnieniu mieszaning poddano susze-
niu, granulowaniu, a nastepnie umieszczono jg w matrycy grafitowej, ktoérg usytuowano w prasie do
spiekania pod cisnieniem. Spiekanie prowadzono w temperaturze 1950°C w atmosferze argonu, pod
statym cidnieniem wynoszgcym 25 MPa, przy czym w koncowej temperaturze mieszanine przetrzymy-
wano przez 0,5 godziny. Prébke po ostudzeniu poddano oczyszczeniu i oznaczono gesto$¢ pozorng
metodg Archimedesa, ktdra wyniosta 15,47+0,01 g/cm3. Nastepnie wykonano analize sktadu fazowego
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probki metodg dyfrakcji promieniowania rentgenowskiego XRD, a wynik wykazat, ze probka sklada sie
wytgcznie z weglika wolframu, za$ obliczona gestos¢ wzgledna wynosi 97,9%. Nastepnie fragmenty
prébki poddano szlifowaniu i polerowaniu na traczach oraz suknach polerskich o uziarnieniu diamento-
wym, po czym na zgtadach metalograficznych wykonano: analize mikrostruktury (mikroskop optyczny
i skaningowy) oraz pomiar twardo$ci Vickersa pod obcigzeniem 3 kg, co odpowiada sile 29,43 N. Na
podstawie analizy mikrostruktury stwierdzono, ze ziarna w spieku sg izometryczne o wielkosci 2—6 pum,
a twardos¢ Vickersa wynosi 17,17+1,87 GPa. Ze spieku przy pomocy pilarki diamentowej wycieto
ksztattki do pomiaréw: wytrzymato$ci na zginanie metodg tréjpunktowego zginania, odpornosci na kru-
che pekanie metodg SENB, modutu Younga metodg ultradZzwiekowg i wspdtczynnika przewodzenia cie-
pta w zakresie temperatur 20—800°C metodg LFA, przy czym wyniki pomiaréw przedstawiono w tabeli.
Uzyskane parametry pozwalajg na zastosowanie uzyskanego spieku weglika wolframu WC w wysokich
temperaturach, w silnie korozyjnym i erozyjnym srodowisku lub jako narzedzie skrawajgce.

Przyktad Il

Do odwazonej porcji proszku weglika wolframu w ilosci 100 graméw firmy ABCR GmbH & Co.
KG, nr kat. AB173079, o powierzchni wtasciwej 13 m?g i zanieczyszczeniu tlenem w ilosci 0,2-0,4%
masowych dodano proszek zywicy fenolowo-formaldehydowej typu Nowolak, zawierajgcej wegiel w ilo-
Sci obliczonej jak w przykftadzie | i odwazong porcje proszku wolframu o czystosci chemicznej nie mniej-
szej niz 99% i uziarnieniu nie wigkszym niz 50 um w ilosci 0,5% masowych. Dalszy sposdb otrzymywa-
nia spieku oraz oznaczanie gestosci pozornej, sktadu fazowego, obliczanie gestosci pozornej jest iden-
tyczny jak w przyktadzie |, ktére przedstawiajg sie nastepujgco:

gestos¢ pozorna — 15,24+0,05 g/cm?,

spiek sktada sie tylko z weglika wolframu WC,

gestos¢ wzgledna — 96,5%.

Nastepnie na wykonanych zgtadach metalograficznych wykonano obserwacje mikrostruktury
i przeprowadzono pomiary twardo$ci Vickersa pod obcigzeniem 3 kg, ktéra wynosi 15,19+0,58 GPa,
a uzyskana wielkos$c¢ i ksztatt ziaren w spieku jest identyczna jak w przykiadzie |. Ze spieku za pomocg
pilarki diamentowej wycieto ksztattki do pomiaréw wtasciwosci takich jak podano w przyktadzie |, ktérych
zmierzone wartosci podano w tabeli. Réwniez i w tym przypadku okreslone parametry pretendujg otrzy-
many spiek do stosowania w wysokich temperaturach, w silnie korozyjnym i erozyjnym srodowisku lub
jako narzedzie skrawajgce.

Przyktad Il

Do odwazonej porcji proszku weglika wolframu w ilosci 100 graméw firmy ABCR GmbH & Co.
KG, nr kat. AB17307, o powierzchni wiasciwej 13 m?/g i zanieczyszczeniach tlenem w ilosci 0,2-0,4%
masowych dodano odwazong porcje proszku wolframu o czystosci chemicznej nie mniejszej od 99%
i uziarnieniu nie wiekszym od 50 um w ilosci 0,5% masowych. Zestawione surowce homogenizowano
w miynku kulowym w zawiesinie alkoholu etylowego, a po ujednorodnieniu mieszanine poddano susze-
niu, granulowaniu, a nastepnie umieszczono jg w matrycy grafitowej, ktérg usytuowano w prasie do
spiekania pod cisnieniem. Spiekanie prowadzono w temperaturze 2050°C w atmosferze argonu, pod
statym cisnieniem wynoszacym 25 MPa, przy czym w koncowej temperaturze mieszanine przetrzymy-
wano przez 0,5 godziny. Prébke po ostudzeniu poddano oczyszczeniu i oznaczono gestos¢ pozorng
i sktad fazowy oraz obliczono gestos¢ pozorng w identyczny sposéb jak w przyktadzie |, a wyniki przed-
stawiajg sie nastepujgco:

gesto$¢ pozorna — 15,62+0,11 g/cm?,

spiek skfada sie z weglikéw wolframu: WC w ilosci 94,6% masowych oraz W2C w ilosci 5,4%
masowych,

gestos¢ wzgledna — 98,4%.

Nastepnie na wykonanych zgtadach metalograficznych wykonano obserwacje mikrostruktury
i przeprowadzono pomiary twardosci Vickersa pod obcigzeniem 3 kg, ktéra wynosi 24,84+0,54 GPa,
a ziarna w spieku sg bardzo drobne o wielkosci mniejszej od 1 um. Ze spieku za pomocg pilarki dia-
mentowej wycieto ksztattki do pomiaréw wtasciwosci takich, jak podano w przyktadzie |, ktérych zmie-
rzone wartosci podano w tabeli. Réwniez i w tym przypadku okreslone parametry pretendujg otrzymany
spiek do stosowania w wysokich temperaturach, w silnie korozyjnym i erozyjnym srodowisku lub jako
narzedzie skrawajgce.
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Tabela
Wspolczynnik
Twardosé Odpornos¢ Wytrzymalosé przewodzenia
na kruche : Modul Younga
Przykiad |  Vickersa can na zginanie ciepla (GPa]
anie
[GPa] peran [MPa] Wim-deg)
[MPa-m"*]
20°C | 800°C
110,34 | 53,42
]! 24,84+0,54 | 7,42+1,12 | 795,001£65,51 692,49+9,09
+0,24 | 0,23
201,23 | 64,98
I 15,19+0,58 | 9,54+0,20 | 825,00+71,90 699,24+6,02
+5,09 | +0,47
189,97 | 62,32
| 17,17+1,87 | 7,49+0,77 | 836,67151,54 699,1146,29
+3,31 | 0,68

1. Sposoéb otrzymywania spieku weglika wolframu na drodze prasowania na gorgco, znamienny
tym, ze do proszku weglika wolframu o powierzchni wtasciwej 13 m?/g wprowadzono wegiel
i/lub wolfram w ilosci od 0,1 do 1,0% masowych, przy czym wolfram stosowano w postaci
proszku o uziarnieniu nie wiekszym niz 50 pum i o minimalnej czystosci chemicznej 99%,
a zestawione surowce poddano homogenizaciji w mtynku kulowym w zawiesinie alkoholu ety-
lowego, po czym ujednorodniong mieszanine poddano suszeniu, granulowaniu, a nastepnie
granulat umieszczono w matrycy prasy do spiekania pod cisnieniem, przy czym spiekanie
prowadzono w temperaturze 1950-2050°C w atmosferze argonu, pod statym cisnieniem

25 MPa.

Zastrzezenie patentowe
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