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Zastosowanie metody odlewania
z mas lejnych do formowania elementéw
z weglika krzemu

Stowa kluczowe: masy lejne, potencjat zeta, reologia, weglik krzemu, wy-
trzymatos¢ na zginanie.

W pracy przedstawiono wyniki badan nad otrzymywaniem elementéw z we-
glika krzemu metodg odlewania z mas lejnych w porowatych formach gip-
sowych. Do badan wybrano dwa rodzaje proszkéw SiC roznigce sie akty-
watorami spiekania. Pierwszy z nich zawierat dodatek tlenku glinu i tlenku
itru, a drugi dodatki nietlenkowe — bor i wegiel. Oba rodzaje proszkéw, mimo
réznigcego sie sktadu, miaty zblizong morfologie oraz przebieg zmiennosci
potencjatu zeta w funkcji pH.

Badano wiasciwosci reologiczne zawiesin o stezeniu fazy statej 40, 45
[ 5O%0bj. Dla spiekéw wyznaczono wybrane wtasciwosci fizyczne (gestosc,
porowatosc) oraz mechaniczne (wytrzymatos¢ na zginanie, twardosc).

Na podstawie badan stwierdzono, ze prébki otrzymane z weglika krzemu
z dodatkami tlenkowymi po spiekaniu majg gesto$¢ wzgledng ok. 92% i za-
chowujg porowatos¢ otwartg na poziomie ok. 6%. Ich wytrzymato$¢ na zgi-
nanie nie przekracza 210 MPa, natomiast twardo$s¢ miesci sie w zakresie
H, = 17,2-18,5 GPa. Ceramika weglikowa spiekana w obecnosci aktywa-
torow nietlenkowych charakteryzuje sie lepszymi parametrami. Takie mate-
riaty w wyniku spiekania zageszczajq sie powyzej 97% gestosci wzglednej,
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przy znikomej porowatosci otwartej. Twardo$c¢ tak otrzymanych materiatow,
mieszczaca sie w zakresie H,, = 20,0-25,2 GPa, jest zblizona do wartosci
wyznaczonych przez inne zespoty badawcze (ok. 26 GPa [1]).

1. Wprowadzenie

Ze wzgledu na swoje unikalne wiasciwosci, takie jak: wysoka twardosS¢, od-
pornoS¢ chemiczna 1 temperaturowa, niska gestoS¢ 1 wysokie przewodnictwo
cieplne, wyroby z weglika krzemu znajduja szerokie zastosowanie w réznych
dziedzinach przemystu. Weglik krzemu moze by¢ wykorzystywany m.in. do
produkcji materialow balistycznych, dysz rakietowych, tygli ogniotrwatych,
filtrow goracych gazow, wysokotemperaturowych topatek turbinowych [1-4].
Waznym aspektem w produkcji elementu ceramicznego, w tym z weglika krze-
mu, jest proces formowania. Wysokie i jednorodne zageszczenie materialu
w stanie surowym wptywa bardzo na jako$¢ konsolidacji podczas obrobki wy-
sokotemperaturowej. Z tego wzgledu coraz wigcej uwagi poSwiegca si¢ metodom
wykorzystujacym ceramiczne masy lejne [5-7]. Ta technika formowania jest
takze podwalina nowoczesnych metod formowania. W literaturze mozna zna-
lez¢ przyklady zastosowania metody gelcasting (odlewanie zelowe) [5] 1 metody
direct coagulation casting (formowanie z mas lejnych z zastosowaniem reak-
cji enzymatycznych) [8] do formowania materialow z weglika krzemu. Jednak
w wiekszoSci prac stezenie fazy stalej w otrzymywanych masach lejnych nie
przekraczato 40%0bj_ (68,2%Wag.) [6-9].

W niniejszej pracy podjeto probe otrzymania i zastosowania mas lejnych na
bazie weglika krzemu o wysokim st¢zeniu fazy stalej w celu otrzymania materia-
tow o wysokim wstepnym zageszczeniu. Jako$¢ odlewow moze by¢ kontrolowa-
na poprzez wlasciwosci mas lejnych, ktére sa wynikiem wielu czynnikéw m.in:
wlasciwosci elektrokinetycznych ziaren obecnych w zawiesinie, morfologii ziar-
na - zdolnosSci do upakowania w przestrzeni (czynnik ksztattu ziarna) [10] oraz
iloSci kontaktow miedzyziarnowych w okreSlonej objetoSci (st¢zenie proszku
w zawiesinie, czynnik rozmiaru ziarna) [11]. Stad, aby zrozumie¢ makroskopo-
we (reologiczne) wlasciwosci zawiesin, nalezy zanalizowa¢ mikroskopowa bu-
dowe proszkOw ceramicznych. Doglebny opis wtasciwosci reologicznych zostat
wykorzystany do interpretacji zdolnoSci do zageszczenia odlewow.

2. Materiatly i metody

Do badan zastosowano proszki weglika krzemu typu Sintex 13C firmy Saint-
-Gobain rozniace si¢ aktywatorem spiekania. Pierwszy z nich (Sika Densitec-L;
LP-SiC) zawieral tlenek glinu 1 tlenek itru odpowiednio w iloSciach: 5,5
13,5 %Wag., natomiast drugi (Sika Densitec 13H; S-SiC) zawieral wegiel 1 weglik
boru. Proszki byty w postaci granulatow, ktore przed rozpoczeciem wlasciwych
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badan wygrzano w temperaturze do 600°C w celu usunigcia spoiw technicznych
i innych dodatkéw organicznych. Temperatura prazenia zostata ustalona na pod-
stawie badan termograwimetrycznych.

Badania potencjatu zeta i wielkoSci czastek przeprowadzono przy pomocy ana-
lizatora (Zetasizer Nano ZS, Malvern Instruments). W celu wykonania pomiaru
przygotowano zawiesiny o niskim st¢zeniu proszkow (< 1 g/1). Pomiary prowa-
dzono w roztworze 10° M NaCl. Do przygotowania zawiesin korzystano z wody
dejonizowanej. Wyznaczono warto$¢ potencjatu w zaleznoSci od pH roztworu.
Do zmiany pH roztworu stosowano 0,2 M roztwér HCl lub NaOH. W celu
wykonania pomiarOw rozktadu wielkoSci czastek przygotowano zawiesiny o ni-
skim stezeniu proszkow ok. 0,1 g/1 w wodzie dejonizowanej. Podczas pomiarow
zawiesiny byly termostatowane w temperaturze 25°C.

Do badani przygotowano masy lejne o stezeniu fazy statej 40, 45 i 50%_ .
W sklad masy wchodzity takze nastgpujace odczynniki: uplynniacz pohakryla-
nowy BYK-LP C 22134 (Krahn Chemie, Niemcy), spoiwo na bazie poliakry-
lanow BYK-LP C 22346 (Krahn Chemie, Niemcy) oraz oktanol w roli §rodka
przeciwpiennego. Masy lejne mieszano w miynie kulowym z kulami korundo-
wymi w mlynku planetarnym firmy Retsch przez 1 godzing. Przed pomiarami
reologicznymi oraz formowaniem masy odpowietrzano przy obnizonym ci$nie-
niu przez ok. 15 min.

Badania wlaSciwosci reologicznych przeprowadzono przy zastosowaniu reome-
tru rotacyjnego (Kinexus Pro, Malvern Instruments Ltd., Anglia), ktory umoz-
liwia pomiar i rejestracje zarOwno naprezen Scinajacych, jak i normalnych, co
pozwala na wyznaczenie sprezystolepkich wiasciwosci ptynow. Badania wyko-
nywano w ukladzie cylinder-wrzeciono w temperaturze 25°C. Przy pomocy
tego urzadzenia wykonywano pomiary w nastepujacej kolejnosci:

- wyznaczenie zakresu sprezystolepkosci liniowej przy kontrolowanym odksztat-
ceniu. Pomiar polega na wyznaczeniu modutu sprezystoSci (G’) 1 modutu lep-
koSci (G”) przy wzrastajacej amplitudzie odksztalcen przy statej czestotliwosci
odksztatcen rownej 1 Hz;

- wyznaczenie lepkosprezystych wlasciwosci ptynu w zaleznosci od czestotliwo-
Sci odksztalcen (G’, G”); badania oscylacyjne polegaja na badaniu ptynu przy si-
nusoidalnie zmieniajacym si¢ odksztalceniu. Odpowiedzia na zadane odksztalce-
nie jest sinusoidalnie zmieniajace si¢ naprezenie w probece [12]. Celem pomiaru
bylo wyznaczenie modutu sprezystosci (G’) 1 modutu lepkoSci (G”) w zaleznoSci
od czestotliwosci odksztalcenia. Poprzez poréwnanie wartosSci modutow G’ 1 G”
mozna wyznaczyC jaki charakter - sprezysty czy lepki — dominuje w reakcji
plynu na zadana szybkoS$¢ odksztalcen. Badania oscylacyjne prowadzono w za-
kresie od 0,1 do 10 Hz przy odksztalceniu mieszczacym si¢ w zakresie sprezy-
stolepkoSci liniowej;
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- wyznaczenie granicy plyniecia (t,) przy wzrastajacych naprezeniach Scina-
jacych;
- pomiary lepko$ci dynamicznej prowadzone przy kontrolowanej szybkoSci Sci-

nania w zakresie od 0,01 do 100 s?. Do opisu krzywych ptynigcia zastosowano
model Ostwalda-de Waele’a:

o=k (M

gdzie:

o - naprezenie Scinajace [Pa],

/. — szybko$¢ $cinania [s],

k - wspotczynnik konsystencji [N-s"/m?],

n - wskaznik charakterystyczny ptynigcia (bezwymiarowy), ktéry dla plynéw newto-

nowskich przybiera warto$¢ n = 1, natomiast dla ptynéw nienewtonowskich rozrzedza-
nych Scinaniem - n < 1.

Do dalszych badan formowano cylindryczne ksztaltki o Srednicy ok. 16 mm
1 wysokosci ok. 2,5 mm metoda odlewania z mas lejnych z uzyciem form gipso-
wych. Probki spiekano w piecu grafitowym w przeptywie argonu. W przypadku
probek przygotowanych z weglika krzemu z dodatkami tlenkowymi (LP-SiC)
temperatura spiekania wynosita 1930°C, natomiast proszek z beztlenkowymi
dodatkami (S-SiC) spiekano w temperaturze 2180°C.

GestoS€ 1 porowato$¢ otrzymanych spiekOw wyznaczano metoda hydrostatyczna
na wadze analitycznej.

TwardoS$¢ otrzymanych materiatlOw wyznaczono metoda Vickersa przy zastoso-
waniu twardoSciomierza LECO LV800. Odciski piramidka Vickersa zostaty wy-
konane przy zastosowaniu sily 3 kgf na powierzchni wypolerowanych probek.
Szybkos¢ przesuwu piramidki wynosit 0,2 mm/min. Po osiagnieciu zatozonej
sily, obciazenie bylo utrzymywane przez 15 s.

W celu wyznaczenia wytrzymalosci na zginanie zastosowano metode pierscien—
—czasza, polegajaca na pomiarze maksymalnej sity powodujacej zniszczenie pro-
bek o ksztalcie walca utozonych plasko na podstawce w ksztalcie pierScienia i ob-
ciazanych osiowo. Badania wykonano przy uzyciu maszyny wytrzymalosciowe;j
H10-KS firmy Tinius Olsen. WskaZnik wytrzymatoSci na zginanie metoda ob-
ciazania dwuosiowego wyznaczono z réwnania Kirsteina i Wooley’a [13-14]:

3P(1-v) 2Ina (1-v) b | a
Gmax:—z. 1+ + 1——2 ey (2)
A ¢ b 1+v) 2a” | R
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gdzie:

P — obciazenie niszczace [N],

t — grubos¢ dysku,

a - promien podpierajacego pierScienia (12 mm),

b - promien jednolitego obciazenia (b ~ t/3),

R - promien dysku,

v - liczba Poissona dla SiC (do obliczen przyjeto wartoSC vy, . = 0,14),
In - logarytm naturalny.

3. Omoéwienie wynikéw badan

Na rycinie 1 przedstawiono rozklad rozmiaréw czastek stosowanych proszkow
weglika krzemu, natomiast na rycinie 2 widoczna jest ich morfologia.

20 -
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G 15 eeeeep i
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c H '
$ 10 - !
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E °
0 f |
10 100 1000 10000
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Zr6dto: Ryc. 1-3, 5-9 opracowanie wlasne.

Ryc. 1. Rozktad rozmiaru czastek wyprazonego
proszku weglika krzemu z dodatkami tlenkowymi (LP-SiC - a)
i nietlenkowymi (S-SiC - b)

Srednia skumulowana, czyli §rednia zakresu rozmiaru wykrytych w probce cza-

stek (Z-ave), dla proszku z dodatkami tlenkowymi 1 nietlenkowymi wynosi od-

powiednio: 425 i 488 nm, natomiast mediana rozmiaru czastek (D) wynosi:
5191701 nm.

Ryc. 2. Mikrografie stosowanych wyprazonych proszkéw weglika krzemu z dodatkami
tlenkowymi (LP-SiC - a) i nietlenkowymi (S-SiC - b)
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Analiza mikrostruktury przy uzyciu skaningowego mikroskopu optycznego (ryc.
2) ujawnila, ze oba rodzaje proszkOw stosowanych w badaniach maja nieregu-
larny, ostrokrawedzisty ksztalt ziarna. Tego typu morfologia jest typowa dla
weglika krzemu, jednak nie jest korzystna dla zastosowan do formowania z mas
lejnych. Ziarna o nieregularnym ksztalcie wykazuja gorsza zdolno$¢ do upako-
wania - ziarna swobodnie poruszajace si¢ w zawiesinie beda silnie oddziatywac
na siebie w sposOb mechaniczny, stawiajac opdr przeplywom, zmieniajac ma-
kroskopowe wiasciwosci interpretowane poprzez wlasciwosci reologiczne.
Na rycinie 3 przedstawiono trend potencjalu zeta SiC (bez dodatkéw) oraz
proszkoéw stosowanych w roli aktywatoréw spiekania (weglik boru, tlenek glinu
i tlenek itru).

60

40 -
20 . .. .
Ryc. 3. Potencjat zeta w funkcji pH SiC
(Sintex 13C, Saint Gobain Ceramic Materials,
Francja) i proszkdw ceramicznych stosowanych
w roli aktywatoréw spiekania: B,C

(ABCR GmbH & Co, Niemcy), Y,0,

0

20 4

zeta potencjat, mV

40

o LB A9 (proszek mikrometryczny, magazyn ICiMB),
2 a 6 3 10 Al O, (TM-DAR Taimicron Taimei Chemicals
pH Co., Japonia)

Weglik krzemu ma punkt zerowego ladunku (Pszc) przy pH ok. 3. Taki prze-
bieg potencjatu zeta jest charakterystyczny dla S10,, stad mozna wnioskowac,
ze ziarna SiC w Srodowisku wodnym pokrywaja si¢ pasywacyjna warstwa tlen-
ku [7, 9, 15-17]. Punkt zerowego tadunku pozostalych proszkOw wystepuje
przy znacznie wyzszych wartoSciach pH: pH_,[B,C] =72, pH_[Y,O,] =85,
pH  [ALO,] = 9,2. Konsekwencja takiej rozbieznoSci we wlaSciwoSciach elek-
trokinetycznych moze byC silna aglomeracja powodowana oddzialywaniami
elektrostatycznymi miedzy czastkami o przeciwnie naladowanej warstwie po-
dwdjnej [7, 18-19].

10000 W celu oszacowania wplywu

——pH=4,45 : Lo

1000 - s potencjatu zeta na wilaSciwosci
L R I pR=5, . . .
T s O oH=7,71 uzytkowe mas lejnych z SiC
© ’ i A
§ 10 —_—_—" e pH=881 Yvykonano .serlel badan lepkg-
: N — —_pH-1063 Sci dynamicznej dla zawiesin
> s .
3 o1 I8 o r6znym pH (ryc. 4).
;8‘ ’ b -5.!‘ -‘}.\:\12‘_3_,_ _ .
S 001 - g ~ I Ryc. 4. Lepko$¢ dynamiczna

0.001 w funkcji szybkos$ci Scinania

' ' ' w zakresie pH od 4,45 do 10,63,

0,1 1 10 100

dla zawiesiny czystego proszku SiC
(30%o0bj.) [20]

szybkos¢ Scinania, s™*
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Przyjmuje si¢, ze minimalna wartoScia bezwzgledna potencjatu zeta dla czastek
w zawiesinie gwarantujaca stabilno$¢ jest 20 mV. Wtedy struktura podwdjne;j
warstwy elektrycznej wokol czastek bedzie powodowac réznice potencjatu po-
miedzy potencjalem powierzchni czastki a potencjatem glebi roztworu, zapobie-
gajaca zblizaniu si¢ czastek do siebie i aglomeracje wynikajaca z oddziatywan
van der Waalsa [21]. To zalozenie jest zgodne z wynikami doSwiadczalnymi.
Zawiesiny SiC o niskim pH (4,5; 5,5 - ryc. 4) wykazuja bardzo wysoka lepkosc.
Przy takich pH czastki weglika krzemu charakteryzuja sie niska wartoScia bez-
wzgledna potencjalu zeta wynoszaca < |20 mV| (ryc. 3). Przy wyzszych pH,
gdzie weglik krzemu ma potencjat zeta powyzej |20 mV |, zawiesina wykazuje
znacznie nizsze lepkoSci dynamiczne, ktore nie zmieniaja si¢ w przebadanym
zakresie pH 7,7-10,6.

Na rycinie 5 przedstawiono potencjal zeta w funkcji pH stosowanych proszkow
weglika krzemu z dodatkami tlenkowymi (LP-SiC) i nietlenkowymi (S-SiC).

50 20 -
o a
E 0 Q Ny | | 2 0 8y | | |
g R g R e
g \\ N g N .
£ 20 | o & g -20 - A
2 O B g "0--a0,
s N TR o oc.g- -
N -40 | --@--LPSIC  Og. l‘%. % .40 | -—@--5-SiC ™
i O, Ve-g ---0--- 5-SiC+add °‘0~o -0
---0--- LP-SiC+add QG- Ry iC+a 'b{?'.
-60 -60 .
2 4 6 8 10 9 4 6 8 10
pH

pH

Ryc. 5. Potencjal zeta w funkcji pH proszku weglika krzemu z dodatkami tlenkowymi
(LP-SiC - a) i nietlenkowymi (S-SiC - b); na wykresach zamieszczono pomiary dla zawiesin
samych proszkéw (koétko petne) i proszku z dodatkiem uplynniacza (kétko puste)

Przebieg krzywej potencjalu zeta weglika krzemu z dodatkami nietlenkowymi
(S-SiC) jest zblizona do tej wyznaczonej dla czystego weglika krzemu (ryc. 5 b).
Obecnos¢ boru 1 weglika boru nie wptywa znacznie na wlasciwosci elektrolitycz-
ne mieszaniny (pH, [ASSiC] = 3,2). Natomiast wptyw dodatkéw tlenkowych jest
duzo bardziej znaczacy 1 powoduje przesunigcie punktu zerowego tadunku mie-
szaniny proszkOw o ponad jedna jednostke pH (pHpZC[LP81C] = 4,4 -ryc. 5 a).

Dodatek uplynniacza adsorbuje si¢ na powierzchni ziaren, obnizajac sumaryczny
tadunek zgromadzony w warstwie podwdjnej. Konsekwencja tego jest widoczne
przesunigcie si¢ punktu zerowego fadunku w stron¢ nizszych pH: pHpZC[LP-SiC]
= 2,9, pH_[SSIC] = 2,7 (ryc. 5).

Przygotowano masy lejne o pH > 7,0 z obu rodzajow proszku i zbadano ich
wlasciwosci reologiczne, w tym granicg ptynigcia (ryc. 6), lepkoS¢ dynamiczna
w funkcji szybkoSci Scinania (ryc. 7 a i ¢) oraz krzywe plynigcia (ryc. 7 b i d).
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Ryc. 6. Wyniki pomiaru granicy plynigcia przy kontrolowanym wzroScie naprezen $cinajacych
mas lejnych o stezeniach 40, 45 i 50%0bj_ weglika krzemu z dodatkami
tlenkowymi (LP-SiC - a) i nietlenkowymi (S-SiC - b)
Masy lejne o stezeniu fazy stalej 40 i1 45 %Obj. nie wykazuja granicy plynigcia,
pod wplywem przylozonych naprezen Scinajacych zaczynaja pltyna¢. Masy lejne
0 stezeniu fazy sta.lej .50%9@-. maja granice plymcma. OdeVYlCdIllO przy r0.=.91
1 575 Pa dla LP-SiC 1 S-SiC (ryc. 6). Wystepowanie granicy plyniecia nie jest
korzystne dla uzytkowych wlaSciwosci mas lejnych do odlewania bezci$nienio-
wego, poniewaz moze ona utrudni¢ wypelnienie detali form.

» 1000 » 1000
© ©
2 100 Dﬂ} 100
S 3
o 10 ‘é 10
& g
S 1 S 1
b E © 40 vol%
3 3 | .
S 01 0450 % 0,1 045 vol%
& A 50 vol% 3 A 50 vol%
- 0,01 + T T T 1 0,01 T T T
0,01 0,1 1 10 100 0,01 0,1 1 10 10C
szybkos¢ Scinania, s~ szybkos¢ scinania, s
100
©
g o d
05 “))J“‘ d
o WYY o
.g uuuuuuuu»uuud‘ |||l||ll|. -% 10 1]
£ ||IIIIIIII O £ 1 l_l.lv;
o gt 3/ O
}7) TILLL el B %)
Q A ¢0“ )
g ‘“«“““ 40 vol% GE 1 © 40 vol%
o ‘ o
g_y «««“«““‘ 045 vol% %’_‘ 0 45 vol%
g A50 vol% s A 50 vol%
T T T 0,1 T T T
0,1 1 10 100 0,01 0,1 1 10 10
szybkos¢ $cinania, s™* szybkos¢ scinania, s

Ryc. 7. Wyniki pomiaréw lepkoSci dynamicznej i naprezen $cinajacych przy rosnacych
szybkoS$ciach Scinania mas lejnych o stezeniach 40, 45 i 50%0bj_ weglika krzemu z dodatkami
tlenkowymi (LP-SiC - a, b) i nietlenkowymi (S-SiC - c, d)
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Na podstawie badan lepkoSci dynamicznej i naprezen Scinajacych w funkcji szyb-
koSci §cinania otrzymanych mas lejnych (ryc. 6) mozna stwierdzié, ze sa one
rozrzedzane $Scinaniem. Krzywe ptynigcia (ryc. 7 b i d) wykorzystano do dopa-
sowania do modelu Ostwalda-de Waele’a (wzor 1), skad wyznaczono wskaznik
charakterystyczny plyniecia n. Dla wszystkich mas jest on mniejszy od jedno-
Sci, co potwierdza rozrzedzany Scinaniem charakter badanych plynow. Warto
podkresli¢, ze wspoOlczynnik ten maleje wraz ze wzrostem stezenia fazy stalej
w masach lejnych 1 wynosi odpowiednio dla proszku SiC z dodatkami tlenko-
wymi (LP-SiC): n, = 0,40, n = 0,26, n = 0,16 i dla proszku SiC

) 40 %oby. ; 45 %obj. 50%obj.
z dodatkami me‘tlenko.wyml (S-,SllC): Wogon, = 0,24., sy, = 0,20, Dsogzon. =
0,14. Masy o wiekszej zawartoSci proszku sa bardziej podatne na rozrzedzanie

pod wptywem zadanych sit Scinajacych.

Na rycinie 8 przedstawiono badania oscylacyjne wtasciwoSci sprezystolepkich
w zaleznoSci od czestotliwoSci (szybkosci) odksztalcen.

90 90
& 40 vol% a O % 40 vol% b
0O 45 vol% o 0 45 vol%
.| A50v0l% © B 50 vol%
o« GO ° . 45
o000 N

OOOOPONR u

||
mm ]
T L LLL] A
rEvTuuuunnuﬁ VAYA

czestotliwos¢ oscylacji, Hz

czestotliwosc¢ oscylacji, Hz

Ryc. 8. Zalezno$¢ przesunigcia miedzyfazowego (8) od czestotliwoSci oscylacji mas lejnych
o stezeniach 40, 45 1 50%0}33: weglika krzemu z dodatkami tlenkowymi
(LP-SiC - a) i nietlenkowymi (S-SiC - b)

Wyniki (ryc. 8) przedstawiono w postaci zaleznoSci przesunigcia migdzyfazo-
wego (0), ktory to parametr mowi o opdZnieniu odpowiedzi badanego ptynu
(mierzonego naprezenia) na sinusoidalnie zadane odksztalcenie. Cialo idealnie
sprezyste odpowiada bez opdznienia na zadane odksztalcenie (6 = 0°) 1 przyj-
muje sie, ze odpowiedz cial o przewazajacym charakterze sprezystym (sprezy-
stolepkie) miesci sie w zakresie 0° < & < 45°. Natomiast ciala o przewazaja-
cym charakterze lepkim (lepkosprezyste) — 45° < & < 90°.

Otrzymane zawiesiny sa w wigkszoSci sprezystolepkie. Jedynie zawiesiny o0 niz-
szym stezeniu fazy stalej LP-SiC (40%0bj.) przy szybszych odksztalceniach maja
charakter lepkosprezysty.

Wiasciwosci reologiczne zawiesin przekladaja sie na efektywnoS¢ dalszych eta-
pow technologicznych. Wysoka lepkoS¢ 1 obecna granica plyniecia mas lejnych
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o stezeniu fazy statej 50% . (ryc 6-7) powoduje, ze masy bardzo trudno odpo-
wietrzy¢. SzybkoS¢ § scmama ptynu wokoét tworzacych sie¢ w podciSnieniu peche-
rzykOw powietrza jest za mata, aby w ich obszarze wywotac ptynigcie i utatwic
ruch do powierzchni masy. Efektem jest mniejsze zaggszczenie w stanie suro-
wym ksztaltek otrzymanych z mas lejnych o stezeniu fazy statej SO%Obj. W po-
rOwnaniu do probek otrzymanych z mas o mniejszym stezeniu (tab. 1).

Tabela 1l
Wizgledna gestosc surowa (d ) i wybrane wtasciwosci fizyczne spiekéw
(S, - skurczliwosc liniowa spiekania, d, - wzgledna gestosc, P, - porowatosc otwarta)
probek otrzymanych z mas le]nych 0 stezeniach 40, 45 i 50% ;. weglika krzemu
z dodatkami tlenkowymi (LP-SiC) i metlenkowymz (SSZC)

) d, S, d, P
Seria .

LP-SiC 40 %, 58,2 15,3 92,0 6,5
LP-SiC 45 % . 59,9 15,2 92,9 5,9
LP-SiC 50 %, 58,1 15,2 92,1 6,5
SSiC 40 % . 58,2 15,4 97,5 0,2
SSiC 45 %, 58,1 14,8 97,3 0,3
SSiC 50 %, 54,4 15,5 97,1 0,1

Z 1t 6 d I o: Opracowanie wilasne.

Jednoczes$nie, przy mniejszym stezeniu fazy stalej w masie lejnej istnieje niebez-
pieczenstwo, ze probki beda gorzej zageszczone. Jest to widoczne w przypad-
ku mas lejnych z proszku LPSiC - prébki otrzymane z mas lejnych o st¢zeniu
40%0ij charakteryzuja si¢ gestoScia wzgledna 58,2% w stanie surowym, nato-
miast przy zastosowaniu mas lejnych o stezeniu fazy statej 45% . mozna otrzy-
mac ksztattki o gestosSci wzglednej rownej 59,9% (tab. 1). W przypadku mas
lejnych na bazie S-SiC gestoS¢ ksztaltek w stanie surowym jest zblizona dla mas
40145% , ; (tab. 1). Po spieczeniu zageszczenie probek otrzymanych z LP-SiC

wynosi ok '92%, natomiast dla S-SiC - ok. 97% bez wzgledu na stezenie fazy
stalej w wyjSciowej masie lejne;.

W tabeli 2 zamieszczono wyniki badan wytrzymatosci na zginanie i twardosci
otrzymanych materiatow.
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Tabela 2
Wuytrzymatosc na zginanie (W, ) i twardosc Vickersa (Hv3k w
spiekow otrzymanych z mas lejnych o stezeniach 40, 451 50%,,
weglika krzemu z dodatkami tlenkowymi (LP-SiC) i metlenkowyml (SSIC)

Serie WZg [MPa] V3kgt [GPa]
LP-SiC 40 %, 194,2 17,7
LP-SiC 45 %, 209,5 17,2
LP-SiC 50 %, 162,7 18,5
SSiC 40 %, 293,1 22,5
SSiC 45 %, 266,9 25,2
SSiC 50 %, 213,3 20,0

Z 1 6 d 1 o: Opracowanie wlasne.

Zgodnie z przewidywaniami, weglik krzemu spiekany w obecnoSci fazy cieklej
(tlenkéw; LPSiC) ma mniejsza wytrzymalo$¢ na zginanie i twardoS¢ niz we-
glik krzemu spiekany przy uzyciu nietlenkowych aktywatorow spiekania (SSiC).
Prébki wykonane z mas lejnych o stezeniu fazy stalej SO%Obj. maja najnizsza wy-
trzymato$¢ w kazdej z serii, co moze wynikaé z gorszego zageszczenia wstepne-
go. Najlepsze wlasciwosci wykazuja materialy otrzymane z SSiC z mas lejnych
o stezeniu fazy statej 45 %Obj.: wytrzymatos$¢ na zginanie jest nieco nizsza od lite-
raturowej [22] 1 wynosi 267 MPa, natomiast twardoS¢ jest zblizona do wartosci
teoretycznej [22] 1 wynosi 25,2 GPa. Na rycinie 9 przedstawiono przykladowe
elementy z mas lejnych na bazie weglika krzemu.

Ryc. 9. Przyktadowe elementy formowane z mas lejnych
na bazie weglika krzemu LP-SiC
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4. Podsumowanie

Na wiasciwosci mas lejnych i formowanych z nich wyrobéw bardzo duzy wptyw
ma m.in. ksztatt ziarna [10, 23]. Najbardziej korzystny jest ksztalt kuli, po-
niewaz takie ziarno ma najwigksze upakowanie, a powierzchnia oddziatywan
miedzy kulami jest punktowa. Ksztalt ziarna proszkOw weglika krzemu znacznie
odbiega od ksztaltu kuli. Ich nieregularna i ostrokrawedzista geometria powo-
duje, ze otrzymanie mas lejnych o wysokim stezeniu fazy stalej jest utrudnione.
Plaskie powierzchnie ziaren moga oddzialywac na siebie sitami van der Waalsa,
tworzac trudne do rozbicia aglomeraty. Natomiast swobodny ruch czastki w za-
wiesinie moze byC utrudniony przez blokowanie na krawedziach i ze wzgledu
na nieregularnoSci sasiednich ziaren. Dlatego trzeba zadbac, aby oddzialywania
wynikajace z obecnosci podwojnej warstwy elektrycznej wokot czastek byty jak
najbardziej korzystne - potencjal zeta proszku zawieszonego w roztworze wod-
nym powinien mie¢ wysoka warto$¢ bezwzgledna (> |20 mV|), co minimali-
zuje aglomeracje wynikajaca z oddzialywan van der Waalsa. Mozna to zapewnic
poprzez utrzymywanie pH masy (pH > 7) i1 zastosowanie odpowiednich uplyn-
niaczy, ktdre, adsorbujac si¢ na powierzchni czastek, modyfikuja wlasciwosci
elektrokinetyczne czastek.

Po przekroczeniu pewnego stezenia w masie lejnej, dochodzi jednak do czest-
szych oddzialywan miedzy ziarnami zawieszonymi w medium ciektym, co skutku-
je powstaniem niekorzystnych dla technologii zjawisk i zmian we wlaSciwosciach
reologicznych. W masach lejnych na bazie proszkow SiC o st¢zeniu fazy stalej
SO%Obj. wystepuje granica plynigcia, ktora wynika z oddzialywan miedzy ziarna-
mi i tworzenia struktury wewnetrznej. Struktura ta ulega zniszczeniu dopiero po
przekroczeniu danego naprezenia Scinajacego (7, = 91 Pait . = 575 Pa)
1 masa zaczyna ,,ptyna¢”. Zmniejszajac stezenie proszku w masie lejnej, zwiek-
szaja si¢ odleglosci miedzy zawieszonymi czastkami, przez co moga si¢ one Swo-
bodniej poruszac 1 zmniejsza si¢ ,,mechaniczne” oddziatywanie miedzy ziarnami.

Efektem tego jest zanik granicy plynigcia i nizsza lepkoS¢ dynamiczna.

Metode odlewania z mas lejnych pomySlnie zastosowano do formowania wyro-
bow z weglika krzemu. Probki o najkorzystniejszych wiasciwoSciach (wysokiej
gestosci wzglednej — > 97% 1 korzystnych wilasciwosciach mechanicznych -
H, = 25,2 GPa, Wzg = 267 MPa) otrzymano z mas lejnych na bazie weglika
krzemu z nietlenkowymi dodatkami spiekalniczymi (S-SiC) o st¢zeniu fazy stalej
45 %Obj_ (712,4%,,.) .
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In the work results considering obtaining silicon carbide elements made from
ceramic slurries by casting in plaster molds were presented. In the resear-
ches two kinds of silicone carbide powders differing with sintering activa-
tors were used. First one included alumina and yttrium oxide and the se-
cond one had additive of non-oxides component such as boron and carbon.
Nevertheless different composition, powders have a similar morphology and
zeta potential values in the pH function. To prepare ceramic slurries poly-
acrylic dispersing agents were used.

The rheological properties were tested for slurries of volume concentration
of powder as follow 40, 45, 50%. For sintered samples physical parameters
(density, porosity) and mechanical parameters (flexural strength, hardness)
were determined.

Basing on the results of the following, obtained ceramics samples made
from silicon carbide with oxides additives after sintering showed average
relative density around 92%, open porosity approx. 6%, flexural strength
was not higher than 210 MPa and hardness H, in the range of 17,2-18,5
GPa. Better parameters were noticed for silicon carbide ceramics obtained
from slurries with non-oxides additives. Sintered samples showed better



