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wysokoogniotrwatego TiB2-AlsC3-AlB2-TiAls sktadajgcego sie wagowo z 30 do 70% TiBz2, 5 do 30% Al4Cs, 5 do
40% AIB2 oraz 0,1 do 1,5% TiAls, a wydajnosc¢ procesu wynosi co najmniej 99%.
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Sposob wytwarzania kompozytu wysokoogniotrwalego z weglika boru i fazy
mi¢dzymetalicznej z ukladu Ti-Al

Opis
Dziedzina wynalazku

Przedmiotem wynalazku jest sposob wytwarzania kompozytu wysokoogniotrwatego
zweglika boru i fazy miedzymetalicznej z uktadu Ti-Al, przeznaczonego na elementy turbin
gazowych, elementy silnikow rakietowych i1 elementy konstrukcyjne pojazdéw latajacych,
eksploatowane w wysokich temperaturach. Taki kompozyt, nalezacy do grupy
ultrawysokotemperaturowych materialoéw ceramicznych (z ang. Ultra High Temperature
Ceramics, UHTC) charakteryzuje si¢ duza odpornoscia chemiczng, odpornoscia na korozje
i szokiem termicznym. Ze wzgledu na duza dyfuzje termiczng mozliwe jest zastosowanie
kompozytow wysokoogniotrwatych jako elementy pokry¢ samolotow lub warstwy ochronne
narzedzi 1 czesci pracujacych w wysokich temperaturach. Charakterystyczna duza
odporno$¢ na korozje 1 szok termiczny umozliwia takze ich wykorzystanie na elementy
skrawajace narzedzi tnacych, czesci maszyn odpornych na $cieranie, elektrod do obrobki

elektroerozyjnej, czy tez materialow na pancerze.

Tlo wynalazku

Ultrawysokotemperaturowe kompozyty ceramiczne (z ang. Ultra High Temperature
Ceramic Composites, UHTC composites), to klasa materiatow o niskiej gestosci 1 wysokiej
temperaturze topnienia, bliskiej 3000°C lub wyzszej, ktére mogg by¢ stosowane przez
dtuzszy czas w temperaturach powyzej 1650°C, zachowujac wysoka twardos¢ i sztywnose,
a przede wszystkim odpornos¢ chemiczng. Pod wzgledem chemicznym kompozyty UHTC
to materiaty zawierajace dwie lub wiecej faz, w ktérych taczy sie bor B, wegiel C lub azot
N z jednym z metali przejsciowych, takich jak np. cyrkon Zr, hafn Hf, tytan Ti, niob Nb i
tantal Ta, (np. fazy: HfB2, ZrB., TiB2, NbB2, TaBa, TiC, SiC, B4C, BN).

Najpowszechniej] do wytwarzania kompozytow UHTC sa stosowane znane techniki:
prasowanie na goraco (z ang. Hot-pressing) i spiekanie impulsowo plazmowe (z ang. Spark
Plasma Sintering, SPS).

Obecnie materiaty z grupy UHTC sa zwykle syntezowane poprzez wspodlne spiekanie
mieszaniny proszkow faz sktadajacych sie na kompozyt z ewentualnym dodatkiem wegla w

réznych postaciach (grafit, sadza, nanorurki) jako fazy intensyfikujacej procesy dyfuzyjne
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podczas spiekania. Ograniczeniem tej metody syntezy jest konieczno$¢ stosowania

wysokich temperatur, ktore powoduja rozrost ziaren w spieku kompozytowym.

Opis stanu techniki

Ze zgloszenia PL425041 Al znany jest kompozyt ceramiczny z grupy materialow
UHTC na osnowie dwuborku hafnu HfB> oraz sposob jego wytwarzania, w ktérym do
proszku z dwuborkiem hafnu HfB2 w ilosci od 76% obj. do 92% obj. wprowadza si¢ dodatki
w postaci weglika krzemu SiC i/lub weglika boru B4C w ilosci od 8% obj. do 20% obj. oraz
nano ptatki grafenu o sredniej wielkosci ziarna <4 nm od 2% obj. do 4% obj. 1 mieszaning
wyjsciowa poddaje si¢ spiekaniu wysokocisnieniowemu metoda HPHT (z ang. High
Pressure, High Temperature) pod ci$nieniem 7,2 GPa w temperaturze 1700+50°C.

Z opisu patentowego EP2021302 B1 znany jest sposob wytwarzania kompozytow
UHTC o duzej gestosci w uktadzie ZrB»2-SiC-ZrC, w ktérym proszki cyrkonu o czystosci
wyzszej niz 98,5% 1 wielkos$ci ziarna mniejszej niz 44 um miesza si¢ na sucho z proszkiem
weglika boru o czystosci wyzsze) niz 99,0% i wielkosci ziarna mniejszej niz 44 pm, a
nastepnie miesza si¢ z proszkiem grafitu o wielkosci ziaren z przedziatu 1 — 2 um. Tak
uzyskang mieszaning poddaje si¢ syntezie metoda samorozwijajace] sie syntezy
wysokotemperaturowej (z ang. Self-propagating High-temperature Synthesis, SHS), a
nastgpnie spieka metoda aktywowang pradem elektrycznym (z ang. Electric Current
Activated Sintering, ECAS) w temperaturach z przedzialu od 1600 do 1900°C z
przetrzymaniem w maksymalnej temperaturze od 10 do 20 minut.

Z opisu patentowego CN108484171B znany jest sposéb wytwarzania kompozytow
UHTC z ukladu B4C-ZrB2, w ktorym proszek kompozytowy jest wytwarzany w procesie
spiekania mieszaniny proszkéw B4C, ZrB», sadzy oraz metalicznego krzemu. Mieszaning
proszkow prasuje si¢ izostatycznie w zakresie cisnien od 100 do 500 MPa, a nastepnie spieka
swobodnie, w zakresie temperatur od 1900 do 2300°C z przetrzymaniem w temperaturze
maksymalnej przez 0,5 do 3 godzin.

W opisie patentowym PL243571 Bl opisano sposob otrzymywania kompozytu
wysokoogniotrwatego z weglika boru i zwigzku miedzymetalicznego z uktadu Ti-Si, w
ktorym do proszku weglika boru B4C dodaje si¢ krzemek tytanu TisSiz oraz wegiel C w
stosunku molowym B4C:TisSi3:C 5:2:1, a nastepnie catlos¢ miesza si¢ w Srodowisku
alkoholu izopropylowego przez 20 do 60 minut i suszy do calkowitego odparowania
alkoholu przez 20 do 120 minut, po czym wstepnie formuje si¢ ksztattki 1 poddaje je
prasowaniu izostatycznemu pod ci$nieniem od 100 do 200 MPa, a uzyskane wypraski

poddaje sie procesowi spiekania swobodnego w atmosferze argonu, w temperaturze od 1650
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do 1750°C, z przyrostem temperatury wynoszacym 2 do 10°C/minute oraz czasem
przetrzymania w temperaturze maksymalnej wynoszacym od 5 do 30 minut, uzyskujac
kompozyt TiB»-TiC-SiC-TisSis, sktadajacy si¢ wagowo z 70,0 do 75,0% TiB2, 0,5 do 2,5%
TiC, 20,0 do 27,5% SiC oraz 0,2 do 1,0% TisSi3, a wydajno$¢ procesu wynosi co najmniej
99%. Otrzymany kompozyt charakteryzuje sie wysokg zawartoscig TiB2 i SiC w swoim
sktadzie, jednakze temperatura syntezy kompozytu jest wysoka, tj. od 1650 do 1750°C. W
przedstawionym rozwiazaniu jedynie faza TiB> odpowiadata za zwigkszenie odpornosci
termicznej otrzymanego kompozytu.

Perspektywiczng grupa kompozytow wysokoogniotrwalych sa materialty z uktadu
B4C-Ti-Al, ktore wykazuja bardzo korzystng kombinacje¢ niskiej gestosci z bardzo wysoka
twardoscig i ogniotrwatoscia.

Sposoby wytwarzania kompozytow UHTC z uktadu TiAl/B4C zostaty opisane w
publikacjach naukowych. Przyktadowo, w publikacji Zhang, W; Gao, L; Lei, Y. et al.
TiAl/B4C composite fabricated by high energy ball milling and hot press. Mater. Sci. Eng.
2010, 527 (27-28), 74367441, doi: 10.1016/j.msea.2010.08.041, opisano sposob syntezy
kompozytu z uktadu B4C-Ti-Al, w ktorym surowcami wyjsciowymi byty proszki glinu Al,
tytanu Ti i weglika boru B4C. Proszki mieszane byty w stosunku 10 do 40% wag. Ti i Al
oraz 90 do 40% wag. B4C. Zmieszane proszki poddano mieleniu na sucho przez okres do
30h przy predkosci 380 obr./min w planetarnym mtynie kulowym o wysokiej energii z 1,2%
wag. kwasu stearynowego jako $rodkiem kontrolujacym proces. Proszki otrzymane w
wyniku mielenia w mtynie planetarnym o zmiennym stosunku wagowym tytanu i glinu
przesiano 1 spiekano w matrycy grafitowe.

Z kolei w publikacji Shu, S.; Qiu, F.; Lin, Y. et al. Effect of B4C size on the fabrication
and compression properties of in situ TiB2—Ti2AIC/TiAl composites. J. Alloys Compd. 2013,
551, 88-91, doi: 10.1016/j.jallcom.2012.09.123, opisano sposob syntezy kompozytu TiBa—
Ti2AIC/TiAl, w ktérym materiatami wyjsciowymi byly proszki: tytanu (Ti, czystos¢ 99,5%),
glinu (Al, czystos¢ 99%) oraz trzy rodzaje weglika boru (B4C, czystos¢ 99,5%). Szybkos¢
grzania pieca wynosita okoto 30 K/min, a temperatur¢ mierzono za pomocg termopary Ni—
Cr/Ni-Si.

W publikacji Dong, L.; Zhang, W.; Li, J. et al. Fabrication of TiAl/B4C Composites
from an Al-Ti-B4C System Reinforced by TiC, TiB2 In-situ. Adv. Mater. Res. (Durnten-
Zurich, Switz.) 2009, 79-82, 477-480, doi: 10.4028/www.scientific.net/ AMR.79-82.477,
przedstawiono sposob wytwarzania kompozytow TiAl/B4C, w ktorym jako materialy
wyj$ciowe wykorzystano proszki tytanu (Ti, czysto$¢ 99,5%) i glinu (Al, czystos¢ 99,5%).

Synteze proszkow prowadzono metoda mechanicznego stapiania w miynie planetarnym
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przy uzyciu mielnikow cyrkonowych o stosunku masy kulki do proszku wynoszacym 10:1
w temperaturze pokojowe]. Wewnetrzna wysciotka naczynia 1 kulki (o $rednicy 8 mm) byly
wykonane z tlenku cyrkonu. Po mieleniu przez 30 godzin dodano proszek B4C i dalej
mielono przy uzyciu kulek ZrO> przez 12 godzin. Wysuszone mieszaniny proszkow
prasowano na goraco 1 spiekano w temperaturze 1700 ~ 1750°C przez 1 godzine pod
cisnieniem 20 MPa w atmosferze prozni.

Z kolei we wspomnianym powyzej artykule Shu, S.; Qiu, F.; Lin, Y. et al. Effect of
B4C size on the fabrication and compression properties of in situ TiB>-TixAIC/TiAl
composites, okreslono, ze rozmiar czastek B4C odgrywa wazna rol¢ w procesie wytwarzania
kompozytow TiB>-Ti2AIC/TiAl in situ i znaczgco wpltywa na wihasciwosci Sciskajace i
twardos¢.

W artykule Song, Q.; Zhang, Z.; Yin, S. et al. Microstructure and mechanical
properties of B4C matrix composites sintered with (TiB2+Al). J. Phys.: Conf. Ser. 2020,
1676, 012046, doi: 10.1088/1742-6596/1676/1/012046, przedstawiono synteze
kompozytow TiB2-Al-B4C, gdzie do syntezy wykorzystano komercyjne proszki B4C o
sredniej wielkosci 1 um, TiB2 o $redniej wielkosci 1 um 1 Al o sredniej wielkosci S0 nm.
Proszki zmieszano w proporcji 73,5% wag. B4C, 24,5% wag. TiB2 1 2% wag. Al i mielono
przez 3 godziny przy predkosci obrotowej 300 rpm. Otrzymang zawiesing odparowano i
wysuszono w temperaturze 70°C. Wykorzystano technologie SPS do spiekania kompozytu
B4C-TiB2-Al do 1650°C pod ci$nieniem 80 MPa w komorze prozniowej 0,5 Pa przez 5
minut. Do poréwnania wynikow proponowanego kompozytu uzyto komercyjnie czystego
weglika boru przygotowanego i spiekanego w ten sam sposob jak kompozyt. Srednia

szybkos¢ ogrzewania wynosita w obu przypadkach okoto 100°C/min.

Cel wynalazku

Jak wynika z przedstawionego powyze] stanu techniki, dla catkowitego
przereagowania, a nastepnie zaggszczenia stalych sktadnikéw uktadu reakcyjnego czesto
wymagana jest wysoka temperatura, zwykle przekraczajaca 2000°C 1 wykorzystanie do
wypalania specjalistycznych urzadzen, tj. piecéw prozniowych lub z atmosfera ochronng
oraz aparatury kontrolno-pomiarowej, co generuje wysokie koszty decydujace o ekonomice
procesow technologicznych.

W znanych dotychczas rozwigzaniach do syntezy kompozytow wysokoogniotrwalych
zweglika boru i fazy miedzymetalicznej z uktadu Ti-Al stosuje si¢ proszki metaliczne tytanu
i glinu, co wptywa niekorzystnie zar6wno na temperature syntezy kompozytu, ktora jest

wysoka, jak i na homogenizacje stosowanych proszkow oraz wystepowanie w wytwarzanym
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kompozycie swobodnego wegla, ktory obniza wytrzymatos¢ kompozytow. Dlatego
problemem do rozwigzania za pomoca wynalazku byto opracowanie sposobu wytwarzania
kompozytu wysokoogniotrwalego z weglika boru i fazy miedzymetalicznej z uktadu Ti-Al
zapewniajacego w wytwarzanych kompozytach zwigkszenie faz, ktore jednoczesnie
zwigkszaja mozliwos¢ wylapywania wolnego wegla w trakcie syntezy, umozliwiajg
powstawanie wiekszej ilosci faz o zwigkszonej odpornosci termicznej oraz pozwalaja na
znaczace obnizenie temperatury syntezy kompozytow.

Zatem celem sposobu wedtug niniejszego wynalazku bylo wyeliminowanie ze sktadu
koncowego kompozytu nieprzereagowanego wegla C, powstajacego w wyniku rozktadu
weglika boru B4C, a wptywajgcego negatywnie na wytrzymatos¢ uzyskanych materiatow.
Ponadto celem proponowanego rozwigzania byto uzyskanie jak najwyzszej zawartosci fazy
TiB2 o najwyzszej wsrod sktadnikéw kompozytu temperaturze topnienia (T=3325°C), co
poprawia ogniotrwalo$¢ wytworzonego kompozytu. Dodatkowo celem wynalazku byto
obnizenie temperatury procesu wytwarzania kompozytu wysokoogniotrwalego z weglika
boru i fazy miedzymetalicznej z uktadu Ti-Al, co zredukuje koszty jego wytwarzania, ktére
w znanych obecnie metodach sa wysokie.

Wspomniane powyzej cele zrealizowano przy pomocy rozwigzania przedstawionego
w zalaczonych zastrzezeniach patentowych. Zastosowanie zgodnie z wynalazkiem
okreslonych faz miedzymetalicznych z uktadu Ti-Al w postaci TiAl, TizAl i TiAl3 oraz ich
wlasciwych proporcji pozwala na obnizenie temperatury syntezy kompozytow oraz
zwigkszenie fazy cieklej w trakcie spiekania, co jednoczesnie zwigksza homogenicznosé

otrzymanych kompozytow.

Istota wynalazku

Przedmiotem niniejszego wynalazku jest sposob wytwarzania kompozytu
wysokoogniotrwatego z weglika boru B4C 1 fazy miedzymetalicznej z uktadu Ti-Al,
polegajacy na tym, ze do proszku weglika boru B4C dodaje si¢ proszek fazy
miedzymetalicznej z uktadu Ti-Al i ewentualnie boru B, a nastgpnie catlos¢ miesza si¢ w
srodowisku alkoholu izopropylowego przez 1 do 60 minut i suszy do catkowitego
odparowania alkoholu przez 20 do 120 minut, po czym otrzymany proszek granuluje sie, a
nastepnie wstepnie formuje si¢ ksztaltki 1 poddaje je prasowaniu izostatycznemu pod
cisnieniem od 100 do 200 MPa, a uzyskane wypraski poddaje si¢ procesowi spiekania
swobodnego w atmosferze argonu lub azotu, w temperaturze od 1050 do 1750°C, z

przyrostem temperatury wynoszacym od 2 do 10°C/minute oraz czasem przetrzymania w

6/22



PL 450556 A1

temperaturze maksymalnej wynoszacym od 5 do 30 minut, uzyskujac kompozyt
wysokoogniotrwaly,
przy czym jako faze miedzymetaliczng z uktadu Ti-Al stosuje sie:

a) TiAl w stosunku molowym B4C:TiAl:B wynoszacym 1:2:1, z uzyskaniem
kompozytu wysokoogniotrwatego TiB2-AlC-AlB2-TiAl sktadajacego si¢ wagowo z 40 do
70% TiB2, 2 do 25% AIC, 5 do 40% AlB21 0,2 do 1,0% TiAl, albo

b) TizAl w stosunku molowym B4C:TizAl wynoszacym 4:3, z uzyskaniem
kompozytu wysokoogniotrwatego TiB2-TiC-AlIB2-TizAl sktadajacego si¢ wagowo z 30 do
70% TiB2, 10 do 30% TiC, 5 do 40% AlB21 0,1 do 1,0% TisAl, albo

c¢) TiAlz w stosunku molowym B4C:TiAls wynoszacym 6:5, z uzyskaniem
kompozytu wysokoogniotrwatego TiB2-Al4Cs-AlB2-TiAl; sktadajacego si¢ wagowo z 30 do
70% TiB2, 5 do 30% AlsCs, 5 do 40% AlB: oraz 0,1 do 1,5% TiAls,

a wydajnos¢ procesu wynosi co najmniej 99%.
Korzystnie, mieszanie proszkow prowadzi si¢ przez 20 do 60 minut w milynie

obrotowo-wibracyjnym lub przez 1 do 40 minut w mtynie planetarnym.

Korzystne skutki i zalety wynalazku

Opracowany przez tworcoOw niniejszego wynalazku sposob wytwarzania kompozytu
wysokoogniotrwatego z weglika boru B4C i fazy miedzymetalicznej z uktadu Ti-Al
polegajacy na zmieszaniu proszkéw wyjsciowych w postaci weglika boru B4C, fazy
miedzymetalicznej z uktadu Ti-Al wybranej sposrod TiAl, TizAl i TiAl; oraz ewentualnie
boru B w srodowisku alkoholu, uformowaniu z mieszaniny proszkéow ksztattek 1 poddaniu
ich spiekaniu, umozliwia, w zaleznos$ci od rodzaju uzytej fazy migedzymetalicznej, tj. TiAl
TizAl i TiAls, sterowanie sktadem fazowym otrzymanych kompozytéw, ich parametrami
termicznymi, mikrostruktura oraz wlasciwosciami termicznymi.

Zastosowanie w sposobie wedlug wynalazku zestawu substratow, zawierajacych
proszek weglika boru B4C w potaczeniu z faza miedzymetaliczng z uktadu Ti-Al, pozwolito
na uzycie nizszej niz dotychczas temperatury spiekania, a mianowicie w zakresie od 1050
do 1750°C. Nie jest rowniez wymagane zastosowanie energochtonnych i wymagajacych
specjalistycznej aparatury metod spiekania, takich jak SPS, czy prasowanie na goraco.
Wynika to z zachodzenia pomiedzy substratami reakcji chemicznej ulatwiajace]
zageszczanie podczas spiekania. W praktyce mozliwe sa sposoby wytwarzania kompozytéw
UHTC zawierajacych proszek B4C w polaczeniu z faza miedzymetaliczng wybrang z uktadu
Ti-Al, przy zastosowaniu roznych faz miedzymetalicznych, tj. TiAl, TizAl i TiAl.

Mechanizm reakcji zwigzany jest z rodzajem zastosowane] fazy miedzymetaliczne] i
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nieoczekiwanie okazato si¢, ze prosty 1 zachodzacy w nizszej temperaturze sposob wedtug
wynalazku, jest mozliwy wytacznie dzigki uzyciu faz w postaci TiAl, TizAl i TiAlz w
potaczeniu z wlasciwymi proporcjami molowymi uzytych substratow. Proces prowadzi do
powstania nowych faz, takich jak AIC i AIB2 oraz wyeliminowania wegla ze skiadu
otrzymanego kompozytu. Jest to efekt nieoczekiwany, zwltaszcza w przypadku stosowania
jako substratu komercyjnego weglika boru B4C, zawierajacego zwykle dodatek wegla w
postaci grafitu. Dzigki temu uzyskany kompozyt wysokoogniotrwaly wykazuje wyzsza
wytrzymatos$¢ mechaniczna i odpornos¢ na kruche pekanie, oraz charakteryzuje si¢ lepszymi
parametrami mechanicznymi, co wykazano w badaniach przeprowadzonych przez twércow,
w ktorych otrzymane zgodnie z wynalazkiem kompozyty zostaly poddane testowi ablacji
termiczne] w plomieniu acetylenowo-tlenowym w temperaturze od 1750 do 1800°C.

Uzyskany sposobem wedlug wynalazku kompozyt wysokoogniotrwaty,
charakteryzuje si¢ ponadto bardzo dobra jednorodnoscia rozmieszczenia faz skladowych w
mikrostrukturze, co pozwala na uzyskanie duzego zageszczenia i czystosci chemicznej
kompozytu, w ktorym ilo$¢ fazy nieprzereagowane] z wyjsciowych reagentow stanowi
ponizej 1%. Ogromna zaleta jest w zaleznosci od uzytej fazy miedzymetalicznej i
wystepowania spiekania reakcyjnego w trakcie syntezy obnizenie temperatury syntezy
kompozytu do 1000 °C.

Zaleta kompozytu wysokoogniotrwatego wytworzonego wedtug wynalazku jest
réwniez niska gestos¢ materialu. Korzystny sktad fazowy kompozytu, tj. wysoka zawartos¢
fazy TiB> w poréwnaniu do znanych ze stanu techniki kompozytéw wytworzonych z
weglika boru 1 fazy miedzymetalicznej z uktadu Ti-Al, umozliwia prace uzyskanego
kompozytu w wysokich temperaturach przez dluzszy czas z zachowaniem korzystnych

wlasciwosci mechanicznych.

Krotki opis rysunkow
Sposéb wytwarzania kompozytu wysokoogniotrwatego z weglika boru 1 fazy
miedzymetalicznej z uktadu Ti-Al wedlug wynalazku objasniono ponizej w praktycznych

przyktadach realizacji oraz na rysunkach, na ktérych:

FIG. 1 przedstawia dyfraktogram sktadu fazowego kompozytu wysokoogniotrwatego

wytworzonego wedtug wynalazku z dodatkiem fazy migdzymetalicznej TiAl,

FIG. 2 przedstawia obraz z mikroskopu skaningowego (pow. 500x) mikrostruktury
powierzchni spieczonego kompozytu wysokoogniotrwalego wytworzonego wedtug

wynalazku z dodatkiem fazy miedzymetalicznej TiAl,
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FIG. 3 przedstawia obraz z mikroskopu scanningowego (pow. 10000x) mikrostruktury
przetamu kompozytu wysokoogniotrwatego wytworzonego wedtug wynalazku z dodatkiem

fazy miedzymetalicznej TiAl,

FIG. 4 przedstawia powierzchni¢ probki otrzymana w wyniku ablacji termicznej
kompozytu wysokoogniotrwatego wytworzonego wedlug wynalazku, w temperaturze

1750°C, w plomieniu acetylenowo-tlenowym przez czas 10s,

FIG. 5 przedstawia powierzchnie probki otrzymana w wyniku ablacji termicznej
kompozytu wysokoogniotrwalego wytworzonego wedlug wynalazku, w temperaturze

1800°C, w plomieniu acetylenowo-tlenowym przez czas 5 minut.

Przyklady wykonania wynalazku
Ponizej, opisano szczegdtowo przedmiot niniejszego wynalazku w odniesieniu do
zalaczonych figur 1 przyktadéw wykonania. Niniejszy wynalazek nie ogranicza si¢ jedynie

do szczegotowych przyktadow wykonania tutaj opisanych.

Przyklad 1

Przygotowano nastepujace proszki: weglik boru B4C, faza miedzymetaliczna TiAl
oraz bor B. Uzyto komercyjnego proszku weglika boru B4C (Boron carbide B4C GRADE
HS firmy Hoganis), zwierajacego fazy: B13C2 (99%) 1 grafit (1%). Do wytworzenia proszku
TiAl zastosowano proces samorozwijajacej si¢ syntezy wysokotemperaturowej SHS. Uzyto
proszkow Ti 1 Al w proporcji molowej 1:1,2. Mieszanina proszkow umieszczona zostata w
reaktorze z atmosferg argonu w nadci$nieniu 1,5 atm. Reakcja syntezy SHS zostata
zainicjowana lokalnie cieptem wydzielonym podczas przeptywu pradu przez umieszczong
w mieszaninie proszkow folie grafitowa. Natezenie pradu wynosito 200 A, a czas przeptywu
1 minute.

Do proszku weglika boru B4C dodano faze miedzymetaliczng TiAl oraz bor B, w
stosunku molowym B4C:TiAl:B wynoszacym 1:2:1, a nastgpnie cato$¢ mieszano w mtynie
obrotowo-wibracyjnym w srodowisku alkoholu izopropylowego przez 30 minut, po czym
suszono do calkowitego odparowania alkoholu przez 30 minut. Otrzymane proszki
uformowano wstepnie w dyski o srednicy 20 mm i wysokosci 10 mm i poddano prasowaniu
izostatycznemu pod ci$nieniem 200 MPa. Uzyskane wypraski poddano procesowi spiekania
swobodnego w atmosferze argonu w temperaturze 1750°C, z przyrostem temperatury
wynoszacym 10°/minute oraz czasem przetrzymania w temperaturze maksymalnej

wynoszacym 5 minut.
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Otrzymano kompozyt TiB2-AIC-AlB2-TiAl sktadajacy si¢ wagowo z 63,2% TiBa,
11,6% AIC, 24,9% AlB; oraz 0,4% TiAl. Wydajnos¢ procesu wynosita 99,6%.

Jak wynika z dyfraktogramu sktadu fazowego wytworzonego kompozytu
wysokoogniotrwatego (Fig. 1), uzyskany kompozyt charakteryzuje si¢ wysoka zawartoscig
fazy TiB», a ponadto nie zawiera wolnego wegla C. Gestos¢ pozorna kompozytu TiB»-AlC-
AlIB»-TiAl wynosi 3,0 g/cm?, co odpowiada 90% gestosci teoretycznej materialu o takim
sktadzie fazowym. Otrzymany kompozyt charakteryzuje si¢ jednorodnym rozmieszczeniem
faz i wielko$ci ziaren w kompozycie, czego dowodza obrazy powierzchni (Fig. 2) 1 przetamu

(Fig. 3) kompozytu.

Przyklad 2

Przygotowano nastepujace proszki: weglik boru B4C, faza miedzymetaliczna TiAl
oraz bor B. Uzyto komercyjnego proszku weglika boru B4C (Boron carbide B4C GRADE
HS firmy Hoganis), zwierajacego fazy: B13C2 (99%) i grafit (1%). Do wytworzenia proszku
TiAl zastosowano proces samorozwijajacej sie syntezy wysokotemperaturowej SHS. Uzyto
proszkow Ti 1 Al w proporcji molowej 1:1,2. Mieszanina proszkow umieszczona zostata w
reaktorze z atmosferg argonu w nadcisnieniu 1,5 atm. Reakcja syntezy SHS zostata
zainicjowana lokalnie cieptem wydzielonym podczas przeptywu pradu przez umieszczong
w mieszaninie proszkow folig grafitowa. Natezenie pradu wynosito 200 A, a czas przeptywu
1 minute.

Do proszku weglika boru B4C dodano faze miedzymetaliczng TiAl oraz bor B, w
stosunku molowym B4C:TiAl:B wynoszacym 1:2:1, a nastgpnie cato$¢ mieszano w miynie
obrotowo-wibracyjnym w $rodowisku alkoholu izopropylowego przez 30 minut, po czym
suszono do catkowitego odparowania alkoholu przez 30 minut. Otrzymane proszki
uformowano wstepnie w dyski o srednicy 20 mm 1 wysokosci 10 mm i poddano prasowaniu
izostatycznemu pod cisnieniem 200 MPa. Uzyskane wypraski poddano procesowi spiekania
swobodnego w atmosferze argonu w temperaturze 1100°C, z przyrostem temperatury
wynoszacym 10°/minute oraz czasem przetrzymania w temperaturze maksymalnej
wynoszacym 5 minut.

Otrzymano kompozyt TiB2-AlC-AlIB2-TiAl sktadajacy si¢ wagowo z 40% TiBa2, 25%
AlC, 34% AlB; oraz 1% TiAl. Wydajnos¢ procesu wynosita 99,0%.

Przyklad 3

Przygotowano nastepujace proszki: weglik boru B4C, faza miedzymetaliczna TiAl
oraz bor B. Uzyto komercyjnego proszku weglika boru B4C (Boron carbide B4C GRADE
HS firmy Hoganis), zwierajacego fazy: B13C2 (99%) i grafit (1%). Do wytworzenia proszku

10/22



PL 450556 A1

TiAl zastosowano proces samorozwijajacej si¢ syntezy wysokotemperaturowej SHS. Uzyto
proszkow Ti 1 Al w proporcji molowej 1:1,2. Mieszanina proszkow umieszczona zostata w
reaktorze z atmosferg argonu w nadcisnieniu 1,5 atm. Reakcja syntezy SHS zostata
zainicjowana lokalnie cieptem wydzielonym podczas przeptywu pradu przez umieszczong
w mieszaninie proszkow folig grafitowa. Natezenie pradu wynosito 200 A, a czas przeptywu
1 minute.

Do proszku weglika boru B4C dodano faze miedzymetaliczng TiAl oraz bor B, w
stosunku molowym B4C:TiAl:B wynoszacym 1:2:1, a nastgpnie catos¢ mieszano w mlynie
obrotowo-wibracyjnym w Srodowisku alkoholu izopropylowego przez 30 minut, po czym
suszono do catkowitego odparowania alkoholu przez 30 minut. Otrzymane proszki
uformowano wstepnie w dyski o §rednicy 20 mm 1 wysokosci 10 mm i poddano prasowaniu
izostatycznemu pod cisnieniem 200 MPa. Uzyskane wypraski poddano procesowi spiekania
swobodnego w atmosferze argonu w temperaturze 1400°C, z przyrostem temperatury
wynoszacym 10°/minute oraz czasem przetrzymania w temperaturze maksymalnej
wynoszacym 5 minut.

Otrzymano kompozyt TiB2-AIC-AlB»-TiAl sktadajacy si¢ wagowo z 59,2% TiBa,
25% AIC, 15% AlB; oraz 0,8% TiAl. Wydajnos¢ procesu wynosita 99,0%.

Przyklad 4

Przygotowano nastepujace proszki: weglik boru B4C, faza miedzymetaliczna TiAl
oraz bor B. Uzyto komercyjnego proszku weglika boru B4C (Boron carbide B4C GRADE
HS firmy Hoganés), zwierajacego fazy: B13C2 (99%) i grafit (1%). Do wytworzenia proszku
TiAl zastosowano proces samorozwijajacej si¢ syntezy wysokotemperaturowej SHS. Uzyto
proszkow Ti 1 Al w proporcji molowej 1:1,2. Mieszanina proszkow umieszczona zostata w
reaktorze z atmosferg argonu w nadcisnieniu 1,5 atm. Reakcja syntezy SHS zostata
zainicjowana lokalnie cieptem wydzielonym podczas przeptywu pradu przez umieszczong
w mieszaninie proszkow folig grafitowa. Natezenie pradu wynosito 200 A, a czas przeptywu
1 minute.

Do proszku weglika boru B4C dodano faze miedzymetaliczng TiAl oraz bor B, w
stosunku molowym B4C:TiAl:B wynoszacym 1:2:1, a nastgpnie cato$¢ mieszano w mtynie
obrotowo-wibracyjnym w $rodowisku alkoholu izopropylowego przez 30 minut, po czym
suszono do calkowitego odparowania alkoholu przez 30 minut. Otrzymane proszki
uformowano wstepnie w dyski o $rednicy 20 mm 1 wysokosci 10 mm 1 poddano prasowaniu
izostatycznemu pod cisnieniem 200 MPa. Uzyskane wypraski poddano procesowi spiekania

swobodnego w atmosferze argonu w temperaturze 1600°C, z przyrostem temperatury
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wynoszacym 10°/minute oraz czasem przetrzymania w temperaturze maksymalnej
wynoszacym 5 minut.

Otrzymano kompozyt TiB2-AlC-AlIB2-TiAl sktadajacy si¢ wagowo z 70% TiBa2, 2%
AlC, 14,8% AlB2 oraz 0,2% TiAl. Wydajnos¢ procesu wynosita 99,0%.

Przyklad §

Przygotowano nastepujace proszki: weglik boru B4C, faza miedzymetaliczna TiAl
oraz bor B. Uzyto komercyjnego proszku weglika boru B4C (Boron carbide B4C GRADE
HS firmy Hoganis), zwierajacego fazy: B13C2 (99%) i grafit (1%). Do wytworzenia proszku
TiAl zastosowano proces samorozwijajacej si¢ syntezy wysokotemperaturowej SHS. Uzyto
proszkow Ti 1 Al w proporcji molowej 1:1,2. Mieszanina proszkéw umieszczona zostata w
reaktorze z atmosferg argonu w nadci$nieniu 1,5 atm. Reakcja syntezy SHS zostata
zainicjowana lokalnie cieptem wydzielonym podczas przeptywu pradu przez umieszczong
w mieszaninie proszkow folie grafitowa. Natezenie pradu wynosito 200 A, a czas przeplywu
1 minute.

Do proszku weglika boru B4C dodano faze miedzymetaliczng TiAl oraz bor B, w
stosunku molowym B4C:TiAl:B wynoszacym 1:2:1, a nastgpnie cato$¢ mieszano w mlynie
obrotowo-wibracyjnym w $rodowisku alkoholu izopropylowego przez 30 minut, po czym
suszono do catkowitego odparowania alkoholu przez 30 minut. Otrzymane proszki
uformowano wstepnie w dyski o $rednicy 20 mm 1 wysokosci 10 mm i poddano prasowaniu
izostatycznemu pod cisnieniem 200 MPa. Uzyskane wypraski poddano procesowi spiekania
swobodnego w atmosferze argonu w temperaturze 1050°C, z przyrostem temperatury
wynoszacym 10°/minute oraz czasem przetrzymania w temperaturze maksymalnej
wynoszacym S5 minut.

Otrzymano kompozyt TiB2-AlC-AlIB2-TiAl sktadajacy sie¢ wagowo z 70% TiBa2, 2%
AlC, 27% AlB; oraz 1% TiAl. Wydajno$¢ procesu wynosita 99,0%.

Przyklad 6

Przygotowano nastepujace proszki: weglik boru B4C, faza miedzymetaliczna TiAl
oraz bor B. Uzyto komercyjnego proszku weglika boru B4C (Boron carbide B4C GRADE
HS firmy Hoganis), zwierajacego fazy: B13C2 (99%) i grafit (1%). Do wytworzenia proszku
TiAl zastosowano proces samorozwijajacej sie syntezy wysokotemperaturowej SHS. Uzyto
proszkéw Ti 1 Al w proporcji molowej 1:1,2. Mieszanina proszkow umieszczona zostata w
reaktorze z atmosferg argonu w nadcisnieniu 1,5 atm. Reakcja syntezy SHS zostala

zainicjowana lokalnie cieptem wydzielonym podczas przeptywu pradu przez umieszczong
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w mieszaninie proszkow folie grafitowa. Natezenie pradu wynosito 200 A, a czas przeplywu
1 minute.

Do proszku weglika boru B4C dodano faze miedzymetaliczng TiAl oraz bor B, w
stosunku molowym B4C:TiAl:B wynoszacym 1:2:1, a nastepnie calos¢ mieszano w miynie
obrotowo-wibracyjnym w $rodowisku alkoholu izopropylowego przez 30 minut, po czym
suszono do catkowitego odparowania alkoholu przez 30 minut. Otrzymane proszki
uformowano wstepnie w dyski o srednicy 20 mm 1 wysokosci 10 mm i poddano prasowaniu
izostatycznemu pod cisnieniem 200 MPa. Uzyskane wypraski poddano procesowi spiekania
swobodnego w atmosferze argonu w temperaturze 1700°C, z przyrostem temperatury
wynoszacym 10°/minute oraz czasem przetrzymania w temperaturze maksymalnej
wynoszacym 5 minut.

Otrzymano kompozyt TiB2-AIC-AlIB>-TiAl sktadajacy si¢ wagowo z 57,8% TiB2, 2%
AlC, 40% AlB; oraz 0,2% TiAl. Wydajnos¢ procesu wynosita 99,0%.

Przyklad 7

Przygotowano nastepujace proszki: weglik boru B4C, faza miedzymetaliczna TizAl.
Uzyto komercyjnego proszku weglika boru B4C (Boron carbide B4C GRADE HS firmy
Hoganas), zwierajacego fazy: B13Cz (99%) i grafit (1%). Do wytworzenia proszku TizAl
zastosowano proces samorozwijajace] si¢ syntezy wysokotemperaturowej SHS. Uzyto
proszkow Ti 1 Al w proporcji molowej 3:1,05. Mieszanina proszkow umieszczona zostata w
reaktorze z atmosferg argonu w nadcisnieniu 1,5 atm. Reakcja syntezy SHS zostata
zainicjowana lokalnie cieplem wydzielonym podczas przeptywu pradu przez umieszczong
w mieszaninie proszkow folie grafitowa. Natezenie pradu wynosito 200 A, a czas przeplywu
1 minute.

Do proszku weglika boru B4C dodano faze miedzymetaliczng TizAl, w stosunku
molowym B4C:Ti3Al wynoszacym 4:3, a nastgpnie calos¢ mieszano w mtynie obrotowo-
wibracyjnym w srodowisku alkoholu izopropylowego przez 30 minut, po czym suszono do
calkowitego odparowania alkoholu przez 30 minut. Otrzymane proszki uformowano
wstepnie w dyski o $rednicy 20 mm 1 wysokosci 10 mm 1 poddano prasowaniu
izostatycznemu pod cisnieniem 200 MPa. Uzyskane wypraski poddano procesowi spiekania
swobodnego w atmosferze argonu w temperaturze 1750°C, z przyrostem temperatury
wynoszacym 10°/minute oraz czasem przetrzymania w temperaturze maksymalnej
wynoszacym 5 minut.

Otrzymano kompozyt TiB»-TiC-AlIB2-TisAl sktadajacy si¢ wagowo z 70% TiB2, 10%
TiC, 19,2% AlB» oraz 0,4% TizAl. Wydajnos¢ procesu wynosita 99,6%.
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Przyklad 8

Przygotowano nastepujace proszki: weglik boru B4C, faza migdzymetaliczna TizAl.
Uzyto komercyjnego proszku weglika boru B4C (Boron carbide B4C GRADE HS firmy
Hoganas), zwierajacego fazy: B13Cz (99%) i grafit (1%). Do wytworzenia proszku TizAl
zastosowano proces samorozwijajacej si¢ syntezy wysokotemperaturowej SHS. Uzyto
proszkow Ti 1 Al w proporcji molowej 3:1,05. Mieszanina proszkow umieszczona zostata w
reaktorze z atmosferg argonu w nadci$nieniu 1,5 atm. Reakcja syntezy SHS zostata
zainicjowana lokalnie cieptem wydzielonym podczas przeptywu pradu przez umieszczong
w mieszaninie proszkow foli¢ grafitowa. Natezenie pradu wynosito 200 A, a czas przeplywu
1 minute.

Do proszku weglika boru B4C dodano faze miedzymetaliczng TizAl, w stosunku
molowym B4C:TizAl wynoszacym 4:3, a nastgpnie cato$¢ mieszano w mtynie obrotowo-
wibracyjnym w srodowisku alkoholu izopropylowego przez 30 minut, po czym suszono do
catkowitego odparowania alkoholu przez 30 minut. Otrzymane proszki uformowano
wstepnie w dyski o $rednicy 20 mm 1 wysokosci 10 mm 1 poddano prasowaniu
izostatycznemu pod cisnieniem 200 MPa. Uzyskane wypraski poddano procesowi spiekania
swobodnego w atmosferze argonu w temperaturze 1100°C, z przyrostem temperatury
wynoszacym 10°/minute oraz czasem przetrzymania w temperaturze maksymalnej
wynoszacym S minut.

Otrzymano kompozyt TiB2-TiC-AlB2-TizAl sktadajacy si¢ wagowo z 30% TiB2, 30%
TiC, 39,4% AlB; oraz 0,6% TizAl. Wydajno$¢ procesu wynosita 99,2%.

Przyklad 9

Przygotowano nastepujace proszki: weglik boru B4C, faza migdzymetaliczna TizAl.
Uzyto komercyjnego proszku weglika boru B4C (Boron carbide B4C GRADE HS firmy
Hoganis), zwierajacego fazy: B13Cz (99%) i grafit (1%). Do wytworzenia proszku TizAl
zastosowano proces samorozwijajace] si¢ syntezy wysokotemperaturowej SHS. Uzyto
proszkow Ti 1 Al w proporcji molowej 3:1,05. Mieszanina proszkow umieszczona zostata w
reaktorze z atmosferg argonu w nadcisnieniu 1,5 atm. Reakcja syntezy SHS zostata
zainicjowana lokalnie cieptem wydzielonym podczas przeptywu pradu przez umieszczong
w mieszaninie proszkow folig grafitowa. Natezenie pradu wynosito 200 A, a czas przeptywu
1 minute.

Do proszku weglika boru B4C dodano faze miedzymetaliczng TizAl, w stosunku
molowym B4C:Ti3Al wynoszacym 4:3, a nastgpnie calos¢ mieszano w mtynie obrotowo-

wibracyjnym w srodowisku alkoholu izopropylowego przez 30 minut, po czym suszono do

14/22



PL 450556 A1

catkowitego odparowania alkoholu przez 30 minut. Otrzymane proszki uformowano
wstepnie w dyski o Srednicy 20 mm 1 wysokosci 10 mm i1 poddano prasowaniu
izostatycznemu pod cisnieniem 200 MPa. Uzyskane wypraski poddano procesowi spiekania
swobodnego w atmosferze argonu w temperaturze 1700°C, z przyrostem temperatury
wynoszacym 10°/minute oraz czasem przetrzymania w temperaturze maksymalnej
wynoszacym 5 minut.

Otrzymano kompozyt TiB»-TiC-AlIB2-TisAl sktadajacy si¢ wagowo z 35% TiB2, 25%
TiC, 39,6% AlB; oraz 0,4% TizAl. Wydajno$¢ procesu wynosita 99,2%.

Przyklad 10

Przygotowano nastepujace proszki: weglik boru B4C, faza migdzymetaliczna TizAl.
Uzyto komercyjnego proszku weglika boru B4C (Boron carbide B4C GRADE HS firmy
Hoganis), zwierajacego fazy: B13Cz (99%) 1 grafit (1%). Do wytworzenia proszku TizAl
zastosowano proces samorozwijajacej sie¢ syntezy wysokotemperaturowej SHS. Uzyto
proszkéw Ti 1 Al w proporcji molowej 3:1,05. Mieszanina proszkow umieszczona zostata w
reaktorze z atmosferg argonu w nadcisnieniu 1,5 atm. Reakcja syntezy SHS zostata
zainicjowana lokalnie cieptem wydzielonym podczas przeptywu pradu przez umieszczong
w mieszaninie proszkow folie grafitowa. Natezenie pradu wynosito 200 A, a czas przeplywu
1 minute.

Do proszku weglika boru B4C dodano faz¢ migedzymetaliczng TizAl, w stosunku
molowym B4C:TizAl wynoszacym 4:3, a nastgpnie catos¢ mieszano w mtynie obrotowo-
wibracyjnym w srodowisku alkoholu izopropylowego przez 30 minut, po czym suszono do
catkowitego odparowania alkoholu przez 30 minut. Otrzymane proszki uformowano
wstepnie w dyski o $rednicy 20 mm 1 wysokosci 10 mm 1 poddano prasowaniu
izostatycznemu pod cisnieniem 200 MPa. Uzyskane wypraski poddano procesowi spiekania
swobodnego w atmosferze argonu w temperaturze 1300°C, z przyrostem temperatury
wynoszacym 10°/minute oraz czasem przetrzymania w temperaturze maksymalne]
wynoszacym 5 minut.

Otrzymano kompozyt TiB2-TiC-AlB2-TizAl sktadajacy si¢ wagowo z 30% TiB2, 10%
TiC, 40% AlB; oraz 0,1% TisAl. Wydajnos¢ procesu wynosita 99,2%.

Przyklad 11

Przygotowano nastepujace proszki: weglik boru B4C, faza miedzymetaliczna TizAl
Uzyto komercyjnego proszku weglika boru B4C (Boron carbide B4C GRADE HS firmy
Hoganas), zwierajacego fazy: B13Cz (99%) i grafit (1%). Do wytworzenia proszku TizAl

zastosowano proces samorozwijajace] si¢ syntezy wysokotemperaturowej SHS. Uzyto
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proszkow Ti 1 Al w proporcji molowej 3:1,05. Mieszanina proszkow umieszczona zostata w
reaktorze z atmosferg argonu w nadci$nieniu 1,5 atm. Reakcja syntezy SHS zostata
zainicjowana lokalnie cieptem wydzielonym podczas przeptywu pradu przez umieszczong
w mieszaninie proszkow folie grafitowa. Natezenie pradu wynosito 200 A, a czas przeptywu
1 minute.

Do proszku weglika boru B4C dodano faze miedzymetaliczng TizAl, w stosunku
molowym B4C:Ti3Al wynoszacym 4:3, a nastgpnie cato$¢ mieszano w mtynie obrotowo-
wibracyjnym w srodowisku alkoholu izopropylowego przez 30 minut, po czym suszono do
catkowitego odparowania alkoholu przez 30 minut. Otrzymane proszki uformowano
wstepnie w dyski o $rednicy 20 mm 1 wysokosci 10 mm i poddano prasowaniu
izostatycznemu pod cisnieniem 200 MPa. Uzyskane wypraski poddano procesowi spiekania
swobodnego w atmosferze azotu w temperaturze 1400°C, z przyrostem temperatury
wynoszacym 10°/minute oraz czasem przetrzymania w temperaturze maksymalnej
wynoszacym 5 minut.

Otrzymano kompozyt TiB2-TiC-AlB»2-TizAl skladajacy sie wagowo z 50% TiBa,
25,4% TiC, 23,6% AlB: oraz 1% TizAl. Wydajno$¢ procesu wynosita 99,2%.

Przyklad 12

Przygotowano nastepujace proszki: weglik boru B4C, faza migdzymetaliczna TiAls.
Uzyto komercyjnego proszku weglika boru B4C (Boron carbide B4C GRADE HS firmy
Hoganas), zwierajacego fazy: B13Cz (99%) i grafit (1%). Do wytworzenia proszku TiAls
zastosowano proces samorozwijajacej si¢ syntezy wysokotemperaturowej SHS. Uzyto
proszkow Ti 1 Al w proporcji molowej 1:3. Mieszanina proszkOw umieszczona zostala w
reaktorze z atmosferg argonu w nadcisnieniu 1,5 atm. Reakcja syntezy SHS zostata
zainicjowana lokalnie cieplem wydzielonym podczas przeptywu pradu przez umieszczong
w mieszaninie proszkow folie grafitowa. Natezenie pradu wynosito 200 A, a czas przeplywu
1 minute.

Do proszku weglika boru B4C dodano faze miedzymetaliczng TiAl3, w stosunku
molowym B4C:TiAlz wynoszacym 6:5, a nastgpnie cato$¢ mieszano w mtynie obrotowo-
wibracyjnym w srodowisku alkoholu izopropylowego przez 30 minut, po czym suszono do
catkowitego odparowania alkoholu przez 30 minut. Otrzymane proszki uformowano
wstepnie w dyski o $rednicy 20 mm 1 wysokosci 10 mm 1 poddano prasowaniu
izostatycznemu pod cisnieniem 200 MPa. Uzyskane wypraski poddano procesowi spiekania

swobodnego w atmosferze argonu w temperaturze 1750°C, z przyrostem temperatury
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wynoszacym 10°/minute oraz czasem przetrzymania w temperaturze maksymalnej
wynoszacym 5 minut.

Otrzymano kompozyt TiB2-Al4Cs-AlB»-TiAl; sktadajacy si¢ wagowo z 40% TiBa,
30% Al4Cs, 19,2% AlB; oraz 0,1% TiAlz. Wydajnos¢ procesu wynosita 99,9%.

Przyklad 13

Przygotowano nastepujace proszki: weglik boru B4C, faza miedzymetaliczna TiAls.
Uzyto komercyjnego proszku weglika boru B4C (Boron carbide B4C GRADE HS firmy
Hoganas), zwierajacego fazy: B13Cz (99%) i grafit (1%). Do wytworzenia proszku TiAl3
zastosowano proces samorozwijajace] si¢ syntezy wysokotemperaturowej SHS. Uzyto
proszkow Ti 1 Al w proporcji molowej 1:3. Mieszanina proszkow umieszczona zostala w
reaktorze z atmosferg argonu w nadci$nieniu 1,5 atm. Reakcja syntezy SHS zostata
zainicjowana lokalnie cieptem wydzielonym podczas przeptywu pradu przez umieszczong
w mieszaninie proszkow folie grafitowa. Natezenie pradu wynosito 200 A, a czas przeplywu
1 minute.

Do proszku weglika boru B4C dodano faze miedzymetaliczng TiAl3, w stosunku
molowym B4C:TiAlz wynoszacym 6:5, a nastgpnie cato$¢ mieszano w mtynie obrotowo-
wibracyjnym w $rodowisku alkoholu izopropylowego przez 30 minut, po czym suszono do
catkowitego odparowania alkoholu przez 30 minut. Otrzymane proszki uformowano
wstepnie w dyski o Srednicy 20 mm 1 wysokosci 10 mm 1 poddano prasowaniu
izostatycznemu pod cisnieniem 200 MPa. Uzyskane wypraski poddano procesowi spiekania
swobodnego w atmosferze argonu w temperaturze 1050°C, z przyrostem temperatury
wynoszacym 10°/minute oraz czasem przetrzymania w temperaturze maksymalnej
wynoszacym 5 minut.

Otrzymano kompozyt TiB2-Al4Cs-AlB2-TiAls sktadajacy sig¢ wagowo z 30% TiBa,
29,9% AlsCs, 40% AlB; oraz 0,1% TiAl3. Wydajnos¢ procesu wynosita 99,9%.

Przyklad 14

Przygotowano nastepujace proszki: weglik boru B4C, faza migdzymetaliczna TiAls.
Uzyto komercyjnego proszku weglika boru B4C (Boron carbide B4C GRADE HS firmy
Hoganis), zwierajacego fazy: B13Cz (99%) 1 grafit (1%). Do wytworzenia proszku TiAlsz
zastosowano proces samorozwijajacej sie¢ syntezy wysokotemperaturowej SHS. Uzyto
proszkéw Ti 1 Al w proporcji molowej 1:3. Mieszanina proszkow umieszczona zostala w
reaktorze z atmosferg argonu w nadcisnieniu 1,5 atm. Reakcja syntezy SHS zostata

zainicjowana lokalnie cieptem wydzielonym podczas przeptywu pradu przez umieszczong
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w mieszaninie proszkow folie grafitowa. Natezenie pradu wynosito 200 A, a czas przeplywu
1 minute.

Do proszku weglika boru B4C dodano faze miedzymetaliczng TiAl3, w stosunku
molowym B4C:TiAls wynoszacym 6:5, a nastepnie calos¢ mieszano w miynie obrotowo-
wibracyjnym w srodowisku alkoholu izopropylowego przez 30 minut, po czym suszono do
catkowitego odparowania alkoholu przez 30 minut. Otrzymane proszki uformowano
wstepnie w dyski o $rednicy 20 mm 1 wysokosci 10 mm 1 poddano prasowaniu
izostatycznemu pod cisnieniem 200 MPa. Uzyskane wypraski poddano procesowi spiekania
swobodnego w atmosferze azotu w temperaturze 1400°C, z przyrostem temperatury
wynoszacym 10°/minute oraz czasem przetrzymania w temperaturze maksymalnej
wynoszacym 5 minut.

Otrzymano kompozyt TiB2-Al4Cs-AlB2-TiAls sktadajacy si¢ wagowo z 60% TiBa,
30% AlsCs, 8,5% AlB2 oraz 1,5% TiAlz. Wydajnos¢ procesu wynosita 99,9%.

Przyklad 15

Otrzymane kompozyty (z Przykladow 1 do 14) zostaly poddane testowi ablacji
termicznej w ptomieniu acetylenowo-tlenowym, w temperaturze 1750 1 1800 °C, z réznym
czasem przetrzymania wynoszacym od 1s do 5 minut. W przeprowadzonym tescie okreslono
zmian¢ powierzchniowa probek badanych kompozytéw w celu okreslenia wplywu
temperatury na strukture 1 parametry mechaniczne kompozytéw wytwarzanych zgodnie z
wynalazkiem. W wyniku testu stwierdzono, ze kompozyty wytworzone wedtug wynalazku
charakteryzuja si¢ duza odpornoscia termiczna, tj. nie pekaja jak w przypadku komercyjnych
materiatlow na bazie weglika boru, ktore w wyniku wysokich temperatur i zlego
odprowadzania ciepta, pekaja w zakresie temperatur od 1400 do 1600°C i nie zachowujg juz
swojego ksztattu. W przypadku zastosowania kompozytow wytwarzanych zgodnie z
wynalazkiem parametry mechaniczne nie ulegaja pogorszeniu wraz ze wzrostem
temperatury i pozostaja takie same jak bez udzialu ablacji termicznej. Wyniki
przeprowadzonej ablacji w temperaturze 1750 1 1800°C przedstawiono odpowiednio na
Fig. 41 Fig. 5.

Kompozyty otrzymane zgodnie z wynalazkiem (w roznych temperaturach syntezy)

zostaty poddane obrobce mechanicznej w celu uzyskania elementéw na turbiny gazowe.
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Zastrzezenia patentowe

1. Sposéb wytwarzania kompozytu wysokoogniotrwalego z weglika boru B4C i fazy
miedzymetalicznej z uktadu Ti-Al, znamienny tym, ze do proszku weglika boru B4C dodaje si¢
proszek fazy miedzymetalicznej z uktadu Ti-Al i ewentualnie boru B, a nastgpnie calos¢ miesza
si¢ w srodowisku alkoholu izopropylowego przez 1 do 60 minut i suszy do catkowitego
odparowania alkoholu przez 20 do 120 minut, po czym otrzymany proszek granuluje si¢, a
nastepnie wstepnie formuje sie¢ ksztattki i poddaje je prasowaniu izostatycznemu pod
cisnieniem od 100 do 200 MPa, a uzyskane wypraski poddaje si¢ procesowi spickania
swobodnego w atmosferze argonu lub azotu, w temperaturze od 1050 do 1750°C, z przyrostem
temperatury wynoszacym od 2 do 10°C/minute oraz czasem przetrzymania w temperaturze
maksymalnej wynoszacym od 5 do 30 minut, uzyskujac kompozyt wysokoogniotrwaty,
przy czym jako faze miedzymetaliczng z uktadu Ti-Al stosuje sie:

a) TiAl w stosunku molowym B4C:TiAl:B wynoszacym 1:2:1, z uzyskaniem
kompozytu wysokoogniotrwatego TiB2-AlC-AlB>-TiAl sktadajacego si¢ wagowo z 40 do 70%
TiB2, 2 do 25% AIC, 5 do 40% AlB21i 0,2 do 1,0% TiAl, albo

b) TisAl w stosunku molowym B4C:TizAl wynoszacym 4:3, z uzyskaniem kompozytu
wysokoogniotrwatego TiB>-TiC-AlB2-TizAl sktadajacego si¢ wagowo z 30 do 70% TiB2, 10
do 30% TiC, 5 do 40% AlB21 0,1 do 1,0% TiszAl, albo

¢) TiAl; w stosunku molowym B4C:TiAlz wynoszacym 6:5, z uzyskaniem kompozytu
wysokoogniotrwatego TiB2-Al4C3-AlB2-TiAls sktadajacego si¢ wagowo z 30 do 70% TiB2, 5
do 30% Al4Cs, 5 do 40% AlB; oraz 0,1 do 1,5% TiAls,

a wydajnos¢ procesu wynosi co najmniej 99%.

2. Sposob wedlug zastrz. 1, znamienny tym, ze mieszanie proszkéw prowadzi si¢ przez

20 do 60 minut w mlynie obrotowo-wibracyjnym lub przez 1 do 40 minut w mtynie

planetarnym.
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