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Wstep

Technika odlewania precyzyjnego stosowana we wspot-
czesnym lotnictwie daje mozliwos¢ wytwarzania detali
o skomplikowanych ksztattach. Jest to metoda skom-
plikowana, sktadajgca sie z wielu etapow. Pierwszym
Z nich jest zaprojektowanie i wytworzenie modeli wosko-
wych, ktére ksztattem i wymiarami bedg odzwierciedlaty
otrzymany detal [1-2]. Nastepnie, modele woskowe fa-
czone sg z belka oraz misg wlewowg w zestaw mode-
lowy. Rownolegle przygotowane zostaja dwie lejne masy
formierskie: na warstwe przymodelowg oraz na warstwy
konstrukcyjne. W tych ostatnich zostanie zanurzony ze-
staw modelowy i potraktowany posypka proszkowa o gra-
dacji wiekszej niz materiat fazy statej masy lejnej. Forma
ceramiczna w zaleznosci od procesu technologicznego
i zastosowania, sktada sie z kilku warstw mieszanki oraz
posypki [3-4]. Ostatnim procesem wytwarzania formy sg
procesy wytapiania, wygrzewania i wypalania. Zestaw zo-
staje wtozony do autoklawu, gdzie pod wptywem tempe-
ratury wosk zostaje wytopiony. Wyjetg z autoklawu forme
poddaje sie nastepnie wygrzewaniu. Proces ten zazwy-
czaj prowadzony jest w temperaturach 700-900°C, co
powoduje zespolenie czastek proszku ceramicznego oraz
usuniecie dodatkow organicznych zawartych w masie lej-
nej. Ostatnim procesem obrdbki termicznej jest spieka-
nie w temperaturze 1000-1500°C, co ksztattuje kon-
cowe wiasciwosci formy [5-6].

Nastepnym krokiem jest zalewanie formy cie-
ktym metalem. Zalewanie odbywa sie metodg grawi-
tacyjng lub pod niskim ciSnieniem. Wprowadzony do
formy metal zaczyna poczatkowo krystalizowaé od Scia-
nek, szybkosé krystalizacji zalezy w glownej mierze od
przewodnosci cieplnej formy. Gdy caty uktad uzyska tem-
perature pokojowa, forma zostaje rozbita, a powstaty
wyréb (odlew) trafia do badania i na linie obrobki wy-
kanczajacej. Na efekt koncowy ma wptyw:
¢ dokfadnosé wytworzenia modelu woskowego;

e skfad chemiczny, wiasciwosci i sposéb przygotowa-
nia mas lejnych;

* zastosowanie proszku posypki o odpowiedniej wiel-
kosci czgstek;

logig oraz eksploatacjg zt6z gazu tupkowego.
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STRESZCZENIE

W artykule przedstawiono wyniki badan wtasciwosci mas
formierskich z weglika krzemu przeznaczonych do otrzy-
mywania elementéw silnikéw lotniczych metoda odlewa-
nia precyzyjnego. Catkowite stezenie fazy statej w ceramicz-
nych masach lejnych z SiC wynosito 60% wag. Spoiwem kon-
strukcyjnym byta nanodyspersja polimerowo-ceramiczna za-
wierajaca koloidalny Al,O,. Jako spoiwa modyfikujace za-
stosowano wodne roztwory glikolu polietylenowego (PGE)
o ciezarach czasteczkowych 6000, 10000 i 20000 g/mol,
ktére dodawano w ilosciach 5%, 10% i 15% wagowych w
stosunku do proszku. Proszek SiC charakteryzowano pod
wzgledem: wielkoSci czastek metoda dyfrakcji laserowej i za
pomoca skaningowego mikroskopu elektronowego (SEM)
oraz sktadu fazowego i chemicznego za pomoca dyfrakto-
metréw rentgenowskich XRD i XRF. Masy formierskie cha-
rakteryzowano pod wzgledem: lepkosci dynamicznej, czasu
wyptywu oraz adhezji do piyty (tzw. test piyty) i grubosci war-
stwy. Pomiary te przeprowadzano przez 96 h w warunkach
laboratoryjnych w temperaturze 21°C. Otrzymane wyniki po-
kazaty, ze masy lejne z SiC zawierajgce nanodyspersje oraz
PGE charakteryzuja sie obiecujgcymi wtasciwosciami i majg
szanse zosta¢ zastosowane w odlewnictwie precyzyjnym.

SUMMARY

Effect of molecular weight and amount of PGE on SiC-based
slurries

In the present paper properties of silicon carbide slurries in
manufacturing shell moulds for investment casting of air-
craft turbine elements were studied. Ceramic SiC slurries
with a solid concentration of 60 wt. % were applied. As a
structural binder nanodispersion containing colloidal AL,O,
was used. The poly(ethylene glycol) (PGE) with molecular
weight 6000, 10000 and 20000 g/mol as a rheological
modificators were added at different amount: 5, 10, 15 wt.
%. Characterization of SiC powder were made by: grain size
by laser diffraction, Scanning Electron Microscopy (SEM)
and X-Ray diffraction (XRD, XRF) methods. The properties
of ceramic slurries such as: relative and dynamic viscosity,
plate (plate weight test) and wax adhesion were studied by
a range of techniques. These measurements were taken
in laboratory conditions by 96 hours at temperature 21°C.
The results shows that SiC-based slurries, nanodispersion
binder and PGE meet the investment casting requirements
of aircraft turbine parts and had promising properties.
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e odpowiednia obrébka termiczna form;
* parametry zalewania i stygniecia formy;
e obrobka koncowa [6].

Wptywajac odpowiednio na parametry wytwarzania, wptywamy na
strukture wytworzonego elementu, co przektada sie na jego wtasci-
wosci uzytkowe.

W niniejszej pracy jako gtdwnego surowca uzyto weglika krzemu
z uwagi na jego interesujgce wasciwosci termiczne i mechaniczne,
tj. wysoka przewodnos$¢ cieplng, duzg twardosé i wytrzymatoSé me-
chaniczna, jak rowniez odpornos¢ na szoki cieplne [7]. Ponadto,
jako rozcienczalnik i spoiwo konstrukcyjne wykorzystano wodne spo-
iwo zawierajgce nanoczastki AI203. Jako spoiwo dodatkowe - mody-
fikujace wtasciwosci reologiczne i technologiczne mas lejnych zasto-
sowano tatwo dostepny, tani i rozpuszczalny w wodzie glikol poliety-
lenowy (PGE) o réznym ciezarze czgsteczkowym [8]. W odlewnictwie
precyzyjnym uwage posSwieca sie m. in. materialom o wysokiej prze-
wodnosci cieplnej przy jednoczesnym zachowaniu stabilno$ci che-
micznej i wiasciwosci mechanicznych w podwyzszonych temperatu-
rach. SiC spetnia te zatozenia, wiec moze by¢ interesujgcym rozwia-
zaniem w wytwarzaniu czesci silnikéw lotniczych [9-10].

Celem pracy byto odpowiednie dobranie sktadu mas, a nastep-
nie zbadanie wptywu rodzaju i ilosci spoiwa polimerowego na sta-
bilnos¢é, wtasciwosci fizykochemiczne oraz reologiczne zawiesin.
Wyniki przeprowadzonych pomiaréw pozwolg na wyselekcjonowa-
nie mas lejnych, ktore spetnig zatozone funkcje i beda mogly zna-
lezé zastosowanie na warstwy konstrukcyjne form odlewniczych.

Materiaty i metodyka
Do badan zastosowano proszek SiC F400 99C (Stanchem Polska),
spoiwo konstrukcyjne zawierajgce koloidalny tlenek glinu ozn. (WX)
(Evonik, Niemcy) o okreslonej Sredniej wielkoSci czastek wynoszace;j
16 nm, a takze dodatki: antypieniacz i zwilzacz. Spoiwami modyfiku-
jacym byty wodne roztwory glikolu polietylenowego (PGE) o ciezarach
czasteczkowych 6000, 10000 i 20000 g/mol (Carl Roth, Polska) do-
dane w ilosciach 5%, 10% i 15% wagowych. llos¢ fazy statej w ma-
sach formierskich wynosita 60% wagowych. Masy lejne przygotowy-
wano w mieszadle mechanicznym i mieszano przez 96 h w tempera-
turze 21°C. Do okreslenia czasu wyptywu masy z kubka Zahna oraz
do testu ptyty co 24 h pobierano prébki mas formierskich.
Wielko$é czastek SiC zmierzono metoda dyfrakcji laserowej
(Horiba LA-950, Japonia). Dokonano takze obserwacji mikrostruk-
tury w mikroskopie skaningowym Hitachi SU70. Zastosowano napie-
cie przyspieszajace 5 kV oraz detektor elektronéw wtérnych. Analize
sktadu fazowego weglika krzemu przeprowadzono z wykorzystaniem
rentgenowskiego dyfraktometru proszkowego firmy Bruker typ D8
Advance z systemem automatycznego rozpoznawania komponen-
tow uktadu Da Vinci. Identyfikacji faz dokonano przy uzyciu kom-
puterowej bazy danych ICDD PDF-2 Release 2010. Badanie sktadu
chemicznego SiC FA400 99C przeprowadzono z wykorzystaniem flu-
orescencyjnego spektrometru rentgenowskiego Bruker S4 Explorer.
Spektrometr byt wyposazony w lampe rentgenowska Rh z anoda
miedziang, filtrami Cu, Pb oraz Al, kolimatory 0,23°, 0,46°, 1°
oraz 2°, krysztaty LiF200, Ge, PET oraz XS-55. Do oceny wtasci-
wosci adhezyjnych badanych mas lejnych uzyto mosieznej ptyty o
wymiarach 75x75 mm, wadze 75,46 g i grubosci 1,50 mm. Test
odbywat sie z wykorzystaniem procedury opracowanej na podsta-
wie poprzednich badan doswiadczalnych [11-12]. Plyte zanurzano
w masie lejnej przez 3 s, odnotowywano obciekanie gestwy z ptyty
przez 180 s, a wyniki czgstkowe notowano co 15 s. Badanie umoz-
liwito rowniez obliczenie grubosci warstwy, jaka zostata osadzona
na plycie. Pomiar lepkoSci dynamicznej przeprowadzono w reome-
trze Anton Paar MC 102 (Niemcy) metoda cylindrow wspétosiowych
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w zakresach szybkoSci Scinania 1,3-260 i 260-1,3 1/s. Do ba-
dania czasu wyptywu masy zastosowano czerpalny kubek Zahna 4
(Elcometer) o Srednicy dyszy ¢ = 4,3 mm. Czas wyptywu zbadano za
pomocy stopera cyfrowego od momentu catkowitego napetnienia
kubka poprzez jego zanurzenie w masie lejnej i okreslenie swobod-
nego wyptywu gestwy do chwili przerwania strumienia.

Wyniki i dyskusja

Zastosowany do badan weglik krzemu o Sredniej wielkoSci cza-
stek 21,8+1,1 um zmierzonej w analizatorze wielkoSci czgstek
jest proszkiem wysokiej czystosci, zawierajagcym 99,41% SiC.
Zanieczyszczeniami byly P,0_ (0,32%) i CaO (0,28%), co zostato
okreslone w analizie XRD. Z przeprowadzonych badan XRD wynika,
Ze jest to materiat jednofazowy i zgodny z kartami PDF 731664 oraz
291128. Byto to réwniez zgodne z wczesniejszymi pracami [7].

Rys. 1. Obrazy SEM badanego proszku SiC: a) powiekszenie 300x.
b) powiekszenie 1500x.

Na rysunku 1 przedstawiono przyktadowe zdjecia proszku SiC,
wykonane przy uzyciu mikroskopu skaningowego. Charakteryzuje
sie on ostrymi krawedziami, nieregularnym ksztattem czastek, ktore
sg pozgdane w procesach odlewniczych z uwagi na wyzszy stopien
zageszczenia niz miatoby miejsce w przypadku proszkéw o ksztatcie
zblizonym do kulistego w masie formierskiej. Sprzyja to takze gest-
szemu upakowaniu ziaren w przysztej formie odlewniczej [9].

Najistotniejszymi parametrami charakteryzujgcymi masy for-
mierskie sg lepkoS¢ oraz ilo§¢é masy lejnej zaadsorbowanej na pty-
cie. Na rysunkach 2-7 przedstawiono wyniki wptywu ilosci i cie-
zaru czasteczkowego PGE na lepkos¢ wzgledng i dynamiczng do-
Swiadczalnych mas formierskich z SiC. Na rysunkach 2-3 pokazano
wplyw ilosci PGE 6000 na lepkoSé mas lejnych.

Z rysunku 2 wida¢, ze wraz ze zwiekszeniem ilosci PGE 6000
nieznacznie maleje lepkos¢é mas lejnych z SiC, co moze Swiadczy¢
o uptynniajgcym charakterze glikolu polietylenowego o cigzarze cza-
steczkowym 6000 g/mol. Zostato to potwierdzone w badaniach re-
ologicznych wykonanych w reometrze. Z rysunku 3 wida¢, ze naj-
mniejszg lepko$¢é ma zawiesina zawierajaca 15% wag. PGE 6000
w catym zakresie pomiarowym. Z wykonanych badan wynika, ze wraz
z czasem mieszania lepko$¢ mas lejnych zmniejsza sie o ok. 30-
40%. Lepkos¢ dynamiczna mas lejnych zawiera sie w zakresach:
1,720 - 0,235 Pa*s (z 5% PGE 6000); 2,100 - 0,219 Paes (z 10%
PGE 6000) oraz 1,530 - 0,183 Pa s (z 15% PGE 6000).

Na rysunkach 4-5 pokazano wptyw ilosci PGE 10000 na lep-
kos¢ mas lejnych.

W przypadku zastosowania spoiwa o wiekszym ciezarze czg-
steczkowym o 4000 g/mol otrzymano odmienne wyniki niz dla mas
z dodatkiem PGE 6000 g/mol. Z przeprowadzonych badan wynika,
ze wraz ze zwiekszeniem udziatu PGE 10000 zwieksza sie lepko$é
wzgledna mas lejnych z SiC (rysunek 4). Wyjatek stanowi masa za-
wierajgca 10% wag. spoiwa, co moze Swiadczy¢ o dtuzszym procesie
jej stabilizacji. Analogicznie jak poprzednio, lepkoSé wzgledna mie-
szanek zmniejszyta sie wraz z czasem mieszania. Czwartego dnia po-
miaru wzrost lepkosci wzglednej mas ceramicznych miat tendencje
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Rys. 2. Wptyw ilosci PGE 6000 na czas wyplywu mas w pierwszej i ostatniej
dobie pomiaréw.
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Rys. 3. Wplyw ilosci PGE 6000 na lepkosé dynamiczng mas w ostatnim dniu
pomiardéw.
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Rys. 4. Wptyw ilosci PGE 10000 na czas wyptywu mas w pierwszej i ostatniej
dobie pomiaréw.
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Rys. 5. Wptyw ilosci PGE 10000 na lepko$¢ dynamiczng mas w ostatnim dniu
pomiardow.

rosngca. Uzyskane wyniki korespondowaty z wynikami lepkosci dyna-
micznej mas lejnych z SiC przeprowadzonych ostatniego dnia pomia-
réow (rysunek 5). Najmniejsza lepkoscig charakteryzowata sie zawie-
sina zawierajgca 10% wag. PGE 10000, a najwieksza 15% wag. PGE
10000. Lepkos¢ dynamiczna mas lejnych zawiera sie w zakresach:
2,120 - 0,176 Pa*s (5% PGE 10000); 1,520 - 0,231 Pa*s (10%
PGE 10000) oraz 2,120 - 0,325 Pa*s (15% PGE 10000).

Na rysunkach 6-7 pokazano wptyw ilosci PGE 20000 na
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Rys. 6. Wptyw iloSci PGE 20000 na lepko$¢ wzgledng mas w pierwszej
i ostatniej doby pomiardw.
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Rys. 7. Wptyw iloSci PGE 20000 na lepko$¢ dynamicznag mas w ostatnim dniu
pomiardéw.

lepkosé mas lejnych. Wyniki byly analogiczne, jak dla mas z dodat-
kiem PGE 10000.

Otrzymane wartosci lepkosci wzglednej pierwszego dnia po-
miaru byty podobne jak dla mas z udziatem glikolu o dwukrotnie
mniejszym ciezarze czasteczkowym. W przypadku masy z 10% wag.
dodatkiem PGE 20000 jej lepko$¢ wzgledna byta 0 5,3 s wieksza
niz z 10% wag. dodatkiem PGE 10000. Ostatniego dnia pomiaréw
lepkoS¢ wzgledna mas zmniejszyta sie, z zachowaniem tendencji
wiasciwosci odnotowanych pierwszego dnia pomiaréw. Potwierdzity
to wyniki badan lepkosci dynamicznej (rysunek 7). Najmniejsza lep-
koscia charakteryzowata sie zawiesina zawierajgca 10% wag. PGE
20000, a najwieksza 5% wag. PGE 10000. LepkoS¢ dynamiczna
mas lejnych zawiera sie w zakresach: 2,28 - 0,252 Pa s (5% PGE
20000); 1,760 - 0,244 Paes (10% PGE 20000) oraz 2,100 -
0,272 Pae+s (15% PGE 20000).

Nalezy rowniez zauwazy¢, iz wszystkie otrzymane i badane
masy lejne miaty wtasSciwosci tiksotropowe i niepetna petle histe-
rezy, co jest charakterystyczne dla mas formierskich sktadajgcych
sie z proszkow o podobnej wielkosci czgstek [11-12].

JTest ptyty” pozwala na oszacowanie grubosci warstwy masy for-
mierskiej, jaka pozostaje na ptycie, jak rowniez na modelu wosko-
wym. To szybkie i proste badanie stosowane w przemysle lotniczym,
pozwala na sprawdzenie pokrycia powierzchni i krawedzi ptyty oraz
ocene nieciggtosci, wysychania i zapowietrzenie. Przy wykorzysta-
niu ,testu ptyty” oraz gestosci mas lejnych mozna obliczy¢ grubosé
powtoki jaka powstata w wyniku natozenia masy. Warto$¢ te oblicza
sie z zaleznosci (1):

= Wa= Wp) @
DS

gazie:

H - grubosé powtoki;

Wp - masa plyty przed zanurzeniem w gestwie;

W, - masa plyty po zanurzeniu w gestwie;

D - gestoS¢ masy lejnej;

S - powierzchnia catkowita ptyty.

Grubos¢ warstwy wptywa szczegblnie na takie wtasciwosci jak
wytrzymato§é mechaniczna, chropowatosé powierzchni oraz
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gazo-przepuszczalno$é formy odlewniczej. Wyniki adhezji mas
przedstawiono na rysunkach 7-9.

Na rysunku 8 przedstawiono wyniki grubosci warstw mas lejnych
z SiC i PGE 6000. Widaé, ze ilos¢ 5-10% wag. wplywa na zwiekszenie
grubosci osadzonej warstwy na plycie mosieznej. Rowniez czas stabi-
lizacji (i mieszania) wplywa na zwiekszenie grubosci masy zaadsorbo-
wanej na powierzchni ptyty. Niekorzystny jest dodatek 15% wag. PGE
6000, ktory wptywa na zmniejszenie grubosci warstwy. Ma to zwia-
zek z mniejszg lepkoscia masy lejnej SiC z dodatkiem 15% wag. PGE
6000. Nieco inne wyniki uzyskano dla mieszanek otrzymanych z PGE
10000 (rysunek 9). O ile korelacja pomiedzy 1 a 4 dniem pomiaréw
jest analogiczna, to ilos¢ dodanego glikolu polietylenowego 10000 g/
mol nie wptywa liniowo na grubosé warstwy. Najwieksze grubosci maja
warstwy otrzymane z udziatem 5 i 15% wag. PGE 10000. Ma to réw-
niez zwigzek z lepkoscia wzgledna i dynamiczna.

Na rysunku 10 przedstawiono wyniki grubosci warstw mas lej-
nych z SiC i PGE 20000. Podobnie jak poprzednio ilos¢ 5 i 10% wag.
PGE wptywa na zwiekszenie grubosci warstwy ceramicznej zaad-
sorbowanej na ptycie. Zwiekszenie czasu mieszania do 4 dni wpty-

SiC + Imerys + 5% PGE600O M SiC + Imerys + 10% PGE6000 SiC + Imerys + 15% PGEG000O
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Rys. 8. Wptyw iloSci PGE 6000 na grubos¢ warstwy dla pierwszej i ostatniej doby
pomiarow.

neto na zwiekszenie grubosci warstwy masy lejnej, co byto szczeg6l-
nie widoczne dla masy z 5% wag. dodatkiem PGE 20000. W przy-
padku dodatku 10% wag. PGE, wzrost jest niewielki, natomiast dla
masy z 15% wag. PGE 20000 zaobserwowano zmniejszenie grubo-
Sci warstwy.

Podsumowanie

Jednym z celéw pracy byto otrzymanie i przebadanie mas formier-
skich z SiC o stosunkowo duzej zawartosci fazy statej, akceptowal-
nej lepkosci i grubosci warstwy z wykorzystaniem spoiw modyfikuja-
cych o roznym ciezarze czasteczkowym 6000, 10000 oraz 20000
g/mol i w réznej ilosci (5%, 10% i 15% wag. w stosunku do proszku).
Spoiwo konstrukcyjne i zarazem rozcienczalnik stanowi dyspersja

SiC + Imerys + 5% PGE10000 W SiC + Imerys + 10% PGE10000

SiC + Imerys + 15% PGE10000
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Rys. 9. Wptyw iloSci PGE 10000 na grubos$¢ warstwy dla pierwszej i ostatniej
doby pomiaréw.
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Rys. 10. Wptyw ilosci PGE 20000 na grubosé warstwy dla pierwszej i ostatniej
doby pomiaréw.

zawierajgca nano-Al,0,. W badaniach wykorzystano wodorozpusz-
czalne spoiwo: glikol polietylenowy jako modyfikator wtasciwosci re-
ologicznych. Wykazano wplyw ciezaru czgsteczkowego na wiasciwo-
Sci mas z SiC. Glikol polietylenowy, zwtaszcza PGE 6000, oprécz
charakteru spoiwa posiada rowniez wiasciwosci uptynniajgce; a PGE
10000 réwniez je posiada, lecz w mniejszym stopniu. Z kolei PGE
20000 petni role wytacznie spoiwa polimerowego.

Wykazano réwniez, ze dodatek 15% wag. PGE w masach
(zwtaszcza 10000 i 20000 g/mol) jest niecelowy i zapewne nieeko-
nomiczny. Uzyskane masy ceramiczne z najwiekszym przebadanym
dodatkiem PGE nie charakteryzowaty sie przetomowymi i oczekiwa-
nymi parametrami.

Otrzymane masy lejne spetniaty podstawowe wymagania sta-
wiane masom formierskim mogacym znalezé potencjalne zasto-
sowanie w przemysle lotniczym i w odlewnictwie precyzyjnym.
Natomiast SiC wcigz stanowi interesujgcy materiat w odlewnictwie
precyzyjnym, alternatywny dla tlenku glinu, glinokrzemianoéw czy
krzemionki [13-14].
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