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Jedng z glownych przeszkod w skutecznym zastosowaniu czg-
stek wegla do umocnienia kompozytéw na osnowie metali jest
ich niedostateczna dyspersja w samej osnowie. Szczegdlne
trudnosci dyspersyjne obserwuje si¢ w kompozytach na osno-
wie srebra stosowanych na naktadki stykowe w tgcznikach
niskonapieciowych, poniewaz srebro i wegiel nie reagujg ze
soba. W artykule przedstawiono badania struktury proszkow
otrzymanych podczas procesu mechanicznej syntezy (MS)
czystego Ag o roznych ksztattach oraz mieszaniny Ag z do-
datkami 0,1 % wag. i 3 % wag. wegla. Stwierdzono, Ze proces
formowania czastek w wyniku zgrzewania na zimno, dzigki
wysokiej energii zderzen pomig¢dzy kulami i czastkami srebra,
ma rozny przebieg i zalezy od ksztattu proszku wyjéciowego.
W wyniku procesu MS mieszaniny sferycznego proszku Ag
i C zaobserwowano zmniejszenie wielkosci czastek oraz
zmiang ich ksztaltu. Ponadto, badania przeprowadzone na
mikroskopie skaningowym wykazaty, ze juz po 30 minutach
procesu w przypadku obu rodzajow proszkow Ag i kulistego
proszku C tworzy si¢ proszek kompozytowy Ag-C. Badania
potwierdzity istotng zalezno$¢ pomigdzy energia procesu MS
a strukturg proszkow kompozytowych. Otrzymane rezultaty
sg spojne z wnioskami zaprezentowanymi przez autorow
w publikacji [11]. Uwazamy, ze zastosowanie procesu me-
chanicznej syntezy do otrzymywania kompozytow Ag-C
stosowanych na styki w tgcznikach niskonapieciowych moze
by¢ w przysztosci dobrym rozwigzaniem.

Stowa kluczowe: mechaniczna synteza, mieszanina proszkow
Ag-C, rozdrobnienie, analiza granulometryczna

1. WPROWADZENIE

Wspolczesng inzynieri¢ materiatows charaktery-
zuje nieustanne dgzenie do pozyskiwania materialow,
ktore stajg si¢ coraz nowoczesniejsze, bardziej wytrzy-
mate, odporne i lekkie (hotter, stronger, stiffer, and
lighter [1]). Inzynieria materialowa zawdziecza postep
stale doskonalonym procesom plazmowym, osadzania
z fazy gazowej czy mechanicznej syntezie, zachodza-
cej w trakcie wysokoenergetycznego mielenia.

Metoda wysokoenergetycznego mielenia jest od
dawna stosowana do rozdrabniania i homogenizowa-
nia materialow. J. S. Benjamin i T. E. Volin [2] jako

pierwsi zastosowali ja do otrzymywania umacnianych
dyspersyjnie stopéw na bazie niklu. Zapoczatkowany
w latach 80-tych XX wieku rozwoj badan prowa-
dzonych w ramach tej metody umozliwit poznanie
jej elementarnych proceséw i mozliwo$ci. Spowo-
dowat tez, ze w odniesieniu do wysokoenergetycz-
nego mielenia (WM) zaczegto powszechnie stosowac
nazw¢ — mechaniczna synteza (MS) (Mechanical
Alloying (MA)) [1]. MS jest procesem prowadzonym
w stanie statym i umozliwia nie tylko rozdrabnia-
nie i homogenizacj¢ materialow wyjsciowych, ale
takze otrzymywanie: nanoproszkow, amorficznych
proszkow stopowych, proszkéw zawierajacych
fazy migdzymetaliczne i kompozytowych proszkow
ceramiczno-metalowych. Dzigki tej metodzie uzy-
skuje sie roztwory faz ciata statego o duzym stopniu
rozdrobienia (supersaturated solid solutions - SSS)
oraz stopy umacniane dyspersyjnie (0xide dispersion
strengthened alloys - ODS) [1 - 4]. Pozwala tez na
wytwarzanie mieszanin proszkow, ktore ze wzgledu
na duzg segregacje fazowa w stanie ciektym i statym,
wysokg temperature topnienia sktadnikow lub duza
reaktywno$¢ chemiczng, bytyby niemozliwe do otrzy-
mania metodami konwencjonalnymi [1 - 5].
Zjawiska zachodzace podczas mechanicznej syn-
tezy sa przedmiotem wielu badan, ale nie wszystkie
sa do konca wyjasnione. Przewaza opinia [6 - 7], ze
decydujaca role w procesie MS odgrywa dynamika
zderzen migdzy mielonymi obiektami, natomiast zja-
wiska dyfuzji czy potencjaty chemiczne sktadnikow
majg wktad drugorzedny. W tej sytuacji procesy MS
opisuje klasyczny potencjat termodynamiczny wyra-
zony przez energi¢ wewnetrzng. Ogolnie, dynamike
MS okresla charakterystyczna dawka energii, ktorg
funkcyjnie wyrazaja parametry procesu: $rednica kul
mielgcych, stosunek masy kul do masy proszku (ball
to powder ratio — bpr), predkos¢ obrotowa mieszania
(rounds per minute - rpm), wiasnosci sprezyste kul
i wyktadziny mtynka. Dawka ta energii jest charakte-
rystyczna ze wzgledu na podziat MS na dwa elemen-
tarne procesy: proste mielenie zmniejszajace wielko$¢
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czastek 1 proces prowadzacy do powstania mieszaniny
o cechach amorficznych Iub typu SSS czy ODS.
Dominujgca w procesie MS jest energia kinetyczna
kul przekazywana do uktadu jaki stanowi proszek
czy mieszanina proszkow. W uktadzie tym, energia
kinetyczna zostaje zamieniona na cieplo oraz pracg
mechaniczng zwigzang ze zmniejszeniem objetosci
proszku. Wzajemne proporcje wyzwolonego ciepta [6]
1 pracy mechanicznej zaleza od sktadu chemicznego
proszkow, ich granulacji oraz ksztattu czastek proszku.
Dla identycznych sktadéw chemicznych mniejszym
objetosciowo czastkom proszkow odpowiadaja wick-
sze energie. Natomiast, z dwoch czastek proszku o tej
samej objetosci energie minimalng posiada ten, ktdre-
go ksztalt jest zblizony do kulistego; energi¢ dazaca
do maksymalnej - forma wioknista.

Proces wytwarzania proszkow kompozytowych
metodg MS jest bardzo ztozony. Schematycznie pre-
zentuje si¢ go tak jak na Rys. 1, wyrazajac jedynie
0golng ideg nie uwzgledniajaca sekwencji procesow
posrednich towarzyszacych formowaniu proszkowe-
go materialu kompozytowego.

Rys. 1. Ogoélny schemat tworzenia proszku kompozyto-
wego podczas procesu MS [1].

Fig. 1. The general diagram for composite powder formed
by MA method [1].

Metoda MS znajduje praktyczne zastosowanie
przy otrzymywaniu materiatdw kompozytowych. Od
niedawna podejmowane sg takze proby jej zastoso-
wania do otrzymywania kompozytow przeznaczo-
nych na styki elektryczne [8 - 9].

Materiaty stykowe powszechnie stosowane w tacz-
nikach niskonapieciowych sg czgsto kompozytami na
osnowie srebra z dodatkiem drugiej fazy: wegla, tlen-
kow metali lub innych metali (np. Ag-C, Ag-ZnO,
Ag-Sn0O,, Ag-Fe,O,, Ag-Ni, Ag-Fe). Praca elemen-
tow stykowych w warunkach tuku elektrycznego
wymaga homogenicznych struktur materiatowych
o gestosciach na poziomie teoretycznym. Powaznym
problemem w formowaniu elementéow stykowych
metoda spiekania jest brak zwilzalnosci na granicach
faz w kompozytach wytwarzanych metodg konwen-
cjonalnego mieszania. W ekstremalnych przypadkach
efekt ten catkowicie blokuje spiekanie. Istnieje uza-
sadniona hipoteza, w mysl ktorej zastosowanie prosz-
kow kompozytowych do otrzymywania materiatow
stykowych moze poprawi¢ ich wlasciwosci fizyczne.
Przewiduje si¢ wzrost gestosci 1 twardosci materia-
tow stykowych, a ponadto, wigksza jednorodnosé¢
objetosciowa, proporcjonalng do malejacej dyspersji
rozktadu wielko$ci czastek tkwiacych w srebrnej
osnowie. Spodziewany efekt zmian koncentruje si¢
na poprawie wilasciwosci tagczeniowych materiatow
stykowych, przede wszystkim odpornos$ci na erozje
tukowa i odpornosci na sczepianie. Badania wstgpne
kompozytow typu Ag-WC-C, Ag-W-C wykonanych
z mieszanin otrzymanych na drodze mechanicznej
syntezy wykazaty wzrost odpornosci tych materiatow
na erozj¢ tukowa, w poréwnaniu do kompozytow
o tych samych sktadach chemicznych, ale otrzyma-
nych z mieszanin klasycznych [8].

2. BADANIA WLASNE

Do badan modelowych MS wytypowano dwa ro-
dzaje proszkéw srebra, ktore mialy stanowi¢ osnowe
przysztego kompozytu: sferyczny, ktoérego $rednia
wielkos¢ czastek wynosita 16,7 = 0,6 um oraz ptyt-
kowy o granulacji 4,0+ 0,1 um. Jako druga faze wy-
typowano sferyczny proszek wegla, o wielkosciach

Rys. 2. Morfologia proszkow wyjsciowych: a) kulisty proszek srebra, b) ptytkowy proszek srebra, c¢) proszek wegla.
Fig. 2. Morphology of starting powders: a) spherical silver powder, b) flat shape silver powder, c) spherical carbon powder.
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czastek 2,9 = 0,1 um. Obrazy SEM wszystkich trzech
rodzajow proszkow przedstawiono na Rys. 2.
Teoretycznie, proszki srebra roznity si¢ energia
wewngtrzng. Ze wzgledu na wielkos¢ czastek i ksztatt
rozny od kulistego, wyzszy stopien energii posiadat
ptytkowy proszek srebra. Nalezalo spodziewac sig,
ze w eksperymentach MS przeprowadzonych na czy-
stych proszkach srebra, posiadajacy wigkszy zaséb
energii wewnetrznej proszek ptytkowy, gwattow-
niej zareaguje na energi¢ mechaniczng dostarczong
w czasie mielenia. Sprawdzajac te hipoteze oba
rodzaje proszkéw mielono w identycznych warun-

kach, w wysokoenergetycznym mtynku Pulverisette
firmy Fritsch, stosujac kule mielace o $rednicy 5 mm,
bpr - 4:1 1 predkos¢ obrotowa - 500 obr/min.

Pobrane po kazdym czasowym cyklu MS probki
proszkéw mieszano z zywica epoksydowa, tworzac
preparat do wykonania zgtadéw. Zglady przygoto-
wano szlifujac i polerujac inkludowane w zywicy
czastki proszkow na szlifierko-polerce laboratoryjne;j
LaboPol2 firmy Struers. Na Rys. 3 przedstawiono
obrazy zgladow obu rodzajow proszkow srebra
uzyskane dla wzrastajacych czasow wysokoenerge-
tycznego mielenia.

Rys. 3. Obrazy zgtadow czystych proszkow srebra sferycznego i ptytkowego pochodzacych z réznych czasowo faz

wysokoenergetycznego mielenia. Pow. x50.

Fig. 3. Images of intersection for spherical and flat shape silver powder coming from different times of high-energy

milling. Mag. x50.

Kinetyke procesu obrazujacg przyrost Sredniej
wielkosci czastek proszkéw w funkcji czasu mielenia
t pokazano na Rys. 4a. Charakter obu eksponencjal-
nych krzywych z Rys. 4a wskazuje na istotne roznice
w kinetyce formowania metoda MS czastek czystych
proszkow srebra. Predko$¢ ewolucji rozmiaru czastek
sferycznego Ag asymptotycznie dazy do stalej war-
tosci. W ptytkowym proszku Ag, w ostatniej fazie
mielenia, obserwowany jest szczeg6lnie gwattowny
wzrost wielkosci czastek.

Interesujgca jest obserwacja zmian $redniego
ksztattu czgstek przedstawiona na Rys. 4b. Wykresy
na tym rysunku zostaly przedstawione we wspolrzed-

nych czasowych zmian dlugosci wektora ksztattu H
Wektor H (K;W) ma dwie sktadowe o nastgpujacych

, . A D_. . .,
wartosciach K=4n — oraz W =-F ~min Wielko$é

K jest Wspélczynnikieczm ksztaltu Wyrg%)(onym przez
iloraz pola A obiektu zamknigtego i kwadratu jego
obwodu wypuktego P.. Sktadowa zwana W jest
wydluzeniem wzglednym obiektu, a reprezentuje ja
stosunek ekstremalnych $rednic D Feret’a. Wartosci
obu sktadowych nalezg do przedziatu K:W <(0;1].
Dla czastek kolistych i przekrojow kul K =W =1,
dla obiektow wydtuzonych np. elipsy, wtokna
K;W — 0. Ostatecznie, warto$¢ reprezentowanej na
Rys.4b wspotrzednej H wyznaczano z normy wektora
Lﬁ|:wl K2+W? . Wartoéci pomiarowe zmiennych

; Pt £ Do max UZyskano badajac granulometri¢
proszkow metoda komputerowej analizy obrazu
z oprogramowaniem firmy CLEMEX.
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Zmiany ksztattu kulistych czastek proszkow
przedstawione na Rys. 4b wskazuja na cyklicznos$¢
zjawiska. Wyjsciowo, czastki proszku sa prawie
sferyczne. Stad, wartos¢ H (t = 0) = 1. Z uptywem
czasu mielenia czgstki stajg si¢ wydtuzone — elip-
tyczne, zeby w koncowej fazie mielenia, po czasie
t = 30 min wréci¢ do ksztaltu prawie kulistego.
Ewolucja ksztattu czastek kulistego proszku srebra
przedstawiona na Rys. 4b jest intuicyjnie zgodna
z obserwacjg obrazoéw zgtadow czastek tego proszku
przedstawionych na Rys. 3. Rezultaty analizy ksztat-
tu dla proszku o czastkach ptytkowych wskazuja
na cigglte wydluzanie jego obiektow. W ostatniej
fazie mielenia w obrazie zgladow zamieszczonych
na Rys. 3 pojawiajg si¢ nieliczne obiekty kuliste.
Jednak w przewadze obserwuje si¢ duze czastki
eliptyczne.

Obserwacje roznic zmian wielkosci czastek obu
mielonych proszkow srebra (Rys. 4a) oraz rézne

Rys. 4. a) Czasowe szeregi wzrostu predkosci V $redniej
$rednicy czastek czystych proszkow Ag podczas MS;
b) $rednie, czasowe zmiany ksztattu H czastek czystych
proszkéw Ag obserwowane w procesie MS.

Fig. 4. a) Velocities time series V of the average particles
diameter growing from pure Ag powders; b) average,
timing changing of H-type particles shape observed for
pure Ag powders after MA processes.
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obrazy ewolucji ksztaltu (Rys. 4b), sktaniajg do
przyjecia nastgpujacej hipotezy:

W analizowanych czasach mielenia proszku kuli-
stego, energia kinetyczna uwolniona w procesie MS
podzielona jest na dwie wyrazne czesci. Jedna skie-
rowana jest na wyprowadzenie sferycznych czastek
proszku ze stanu minimum energii powierzchniowej
— odksztatcenie do form eliptycznych, a dalej cykl
odwrotny. Druga cze$¢ energii wykorzystywana
jest w procesach spajania na zimno. W przypadku
plytkowego proszku srebra, w rejestrowanym czasie
procesu MS, praktycznie cata energia kinetyczna
skierowana byla na spajanie czastek.

W dalszej fazie eksperymentu przeprowadzone
zostaty procesy wysokoenergetycznego mielenia ku-
listego proszku srebra z dodatkami wegla: 3% wag.
(Ag-C3) 1 0,1% (Ag-CO0,1). Wartos¢ procentowego
udzialu wegla w Ag-C3 wynikata z dotychczasowych
doswiadczen z materialami stykowymi. W mate-
riatach stykowych typu Ag-C stosuje si¢ zwykle
zawarto$¢ wegla w ilosci 2-5% wag. [10]. Wartos¢
0,1% wag. domieszki C ustalono przyjmujac hipote-
z¢ o istotnej roli kolizji w partycji energii proceséw
MS [6]. Proste obliczenia pokazuja, ze w mieszaninie
Ag-C3 liczba n czastek proszku wegla jest dominu-
jaca. Istotnie, niech m oznacza mas¢ proszku, a p;
V odpowiednio gestos¢ i srednig objetos¢ czastki
proszku. Dla analizowanej mieszaniny, w ktorej

Pag 5 otrzymujemy:

Pc
Mo _003 = TePele _go3 e o ()
mAg nAg PagV Ag nAg

Wynik ten oznacza, ze na jedna czastke srebra
przypada 28 czastek wegla. W typowym, statystycz-
nym obrazie 1000 obiektéw mieszaniny istnieje
— w przyblizeniu 35 czastek srebra i 965 czastek
wegla. W procesie MS wydatek energetyczny jest
suma po czestosciach zderzen kul mtynka z czast-
kami proszkéw. Mozna przyjaé, ze w mieszaninie
Ag-C3 czastek sferycznych, w poczatkowym etapie
mielenia ~ 30 razy cze$ciej dochodzi do kolizji kul
z czastkami wegla niz srebra. Dluzszy czas mielenia
zwigksza te czestos¢ na korzysc¢ rozdrabnianego we-
gla. Stad statystyczny obraz mieszaniny wynikajacy
z pomiaru granulometrycznego swobodnych czastek
proszku mieszaniny Ag-C3 musi by¢ zdominowany
przez zmiany S$redniej $rednicy czastek wegla. Re-
zultatem takiej dominacji powinien by¢ obserwo-
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wany do$wiadczalnie, nadmiarowy procent wegla
niewbudowanego w strukture srebra. Wynika to
z eksponencjalnego charakteru krzywych szybkosci
wzrostu $rednicy czastek z Rys. 4a, szczeg6lnie ich
asymptotycznych form. W przypadku mieszaniny
zawierajacej 0,1%wag. C relacja (1) przyjmuje war-
to$¢ = 1. Oznacza to identyczne prawdopodobienstwo
kolizji czgstek tak Ag jak i C. W tym przypadku, po

procesie MS ilo$¢ niewbudowanego w srebro wegla
powinna by¢ niezauwazalna.

Zaplanowane zostaly trzy podstawowe grupy eks-
perymentow wysokoenergetycznego mielenia mie-
szanin proszkow srebra z weglem, ktorych warunki
prezentuje Tab. 1. Do$§wiadczenia z grupy A r6znig
si¢ od podobnych z grupy B $rednicami kul uzytych
w procesie mielenia. Procesy grupy C sa najbardziej

Tabela 1. Charakterystyczne, fizyczne parametry procesow A, B, i C mechanicznej syntezy.
Table 1. Characteristics, physical parmeters for A, B and C type MA process.

Stosunek
Oznaczenic Srednica kul Predkosé masy kul do Cyas mieszania
typu procesu mielacych mieszania masy prosz- t [min]
@, [mm] [rpm] ku
[bpr]
A 3 150/300 1:1/4:1 15, 30, 60, 90
B 5 150/300 1:1/4:1 15, 30, 60, 90
C 5 500 4:1 5,15, 30
Schemat A . 150 A{1:1} {150} = A1l
oznaczeh  PROCES B bpr rpm 300 np.  B{l:1} {300} = BI3
; 4:1
procesow MS c 500 C{4:1} {500} = C45

wydajne energetycznie, na co majg wptyw maksy-
malne $rednice kul, najwickszy stosunek masy kul
do proszku i bliska maksymalnej predkos¢ obrotowa
mtynka. Z kazdego cyklu mielenia pobierano probki
mieszaniny proszkéw do badan granulometrycznych.
Wszystkie analizy granulometryczne wykonywano
wspomniang technika cyfrowej analizy obrazow,

wykorzystujac oprogramowanie firmy CLEMEX.
W pierwszej kolejnosci badano rozktady wielko$ci
swobodnych czgstek mieszaniny proszkow srebra
i wegla.

Na Rys.5 przedstawiono mapy, ktore sg rzutami
ptaskimi wynikéw eksperymentalnych reprezento-

Rys. 5. Mapy reprezentujace zaleznosci $redniej $rednicy czastek (poziomnice) mieszaniny sferycznych proszkow Ag
i C od czasu wysokoenergetycznego mielenia i predkosci obrotowej mtynka, przy ustalonych warto$ciach bpr.
Fig. 5. Maps representation of average objects size for spherical Ag and C particles mixture as a function of time and

rpm milling with bpr fixed ratio.
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_ A eonst
wanych w postaci funkcyjnej 720 =

Jitrom),
gdzie F‘D jest $rednig $rednicg czastek mieszaniny
proszkow. Poziomnice reprezentuja na mapach roz-
miar Fﬁ czgstek. Z przebiegu poziomnic wynika,
ze w obu rodzajach A i B procesow wysokoener-
getycznego mielenia kulistych proszkow srebra
z weglem dominuje efekt rozdrobnienia czastek.
Stopien rozdrobnienia jest wprost proporcjonalny
do czasu i predkosci obrotowej mielenia oraz $red-
nicy kul uzytych w procesie. Szybkos¢ defragmen-
tacji czastek kulistych w badanych mieszaninach
Ag-C3 zalezy gtownie od $rednicy uzytych kul
i predkosci obrotowej miynka. Doktadniej efekt
ten mozna zaobserwowaé pordéwnujac potozenie
krzywych z Rys. 6, reprezentujagcych zmiany wiel-
kosci czastek proszkow mieszanin w funkcji czasu
mielenia. Procesy A i B z Rys. 6 roznig si¢ jedynie
srednicg uzytych kul mielacych - 4(® = 3 mm);
B(® =5 mm). Natomiast procesy B i C charaktery-
zujg rézne predkosci obrotowe mtynka B(300 rpm);
C(500 rpm). Ze zstepujacego potozenia krzywych na
Rys. 6 wynika, ze predkos$¢ defragmentacji czastek
w mieszaninie Ag-C3 byta wprost proporcjonalna
do srednicy kul mtynka, jego predkosci obrotowej
1 czasu mielenia. Badanie granulometryczne mie-
szaniny Ag-C3 swobodnych czastek proszkow nie
w peti weryfikuje hipotezg o roli kolizji w proce-
sach MS. W uktadzie dwusktadnikowej mieszaniny
proszkow, jednoznaczne wyjasnienie postgpujacego z
czasem rozdrobnienia mozliwe jest wowczas, kiedy
znana jest historia granulometryczna jednego ze
sktadnikow. Z tego powodu, kolejny etap badan
mieszaniny kulistych proszkow Ag-C3 dotyczyt

Rys. 6. Zmiany wielko$ci czastek mieszaniny Ag-C3
w funkcji czasu mielenia dla wybranych proceséw A, B
iC.

Fig. 6. The size changing of particles Ag-C3 mixture for
some A,B and C processes vs. milling time.
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analizy wielkos$ci i ksztattu przekrojow czastek.
Mikroskopowe obrazy zgtadow czastek mieszanin
przedstawiono na Rys. 7.

Rys. 7. Obrazy zgltadéw badanych mieszanin kulistych
proszkow srebra i wegla, obserwowane w mikroskopie
optycznym przy powigkszeniu 50x.

Fig. 7. The optical microscope images of intersection for
spherical Ag and C particles mixture. Magnification 50x.

Uzyskane optyczne obrazy mikroskopowe pozwa-
laty na detekcje¢ i1 analiz¢ granulometryczng czgstek
srebra. Na obrazach zgltadow z Rys. 7 czastki Ag
stanowi kontrastowa, jasna faza. Czastki wegla prak-
tycznie nie wyrdzniaja si¢ z tta zywicy. Widoczne
na obrazach z Rys. 7 czarne, sferyczne obiekty sa
porami powstalymi z powietrza wprowadzonego do
Zywicy w czasie jej mieszania z proszkami. Analiza
granulometryczna czgstek srebra prowadzona ze
zgladow mieszanin Ag-C3 kulistych czastek srebra
wykazata, ze w badanych warunkach procesow MS
srednia wielko$¢ czastek srebra pozostaje w niezmie-
nionym, lekko poszerzonym przedziale wielkosci
wyjsciowych — 16,7+ 2,8 um. Natomiast, obser-
wowany jest efekt odksztatcen kulistych czastek
proszku srebra. Fakt ten ilustrujg wykresy rozrzutu
wynikow analizy ksztattu we wspotrzgdnych [K;W]
przedstawione na Rys. 8.

Dla poréwnania na wykresach z Rys. 8 pokazano
rozrzuty wynikow analizy ksztattu dla niskoener-
getycznego procesu A oraz wysokoenergetycznego
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typu C. Porownujac oba wykresy tatwo dostrzec silne
zgrupowanie czastek kulistych w procesie A, ktory
praktycznie nie zmienit wyjsciowych struktur czgstek
proszkéw srebra. W procesie C uwidacznia si¢ silne
rozproszenie ksztattu, Swiadczgce o osiggnigciu fazy
minimum w omawianym, cyklicznym procesie prze-
mian ksztaltu kulistych struktur proszku srebra.

Rys. 8. Wykresy rozrzutu zmiennych analizy ksztaltu
zgladow czastek kulistego proszku srebra obserwowane
w procesach typu A i C.

Fig. 8. The dispersion plots of shape variables for intersec-
tions of spherical Ag particles observed after processes
ATl and C45 type.

Reasumujac granulometryczne badania mieszani-
ny Ag-C3 proszkow sferycznych nalezy stwierdzic,
ze w zakresie opisanych warunkéw ich mechanicznej
syntezy dominuje efekt rozdrabniania, ktorego inten-
sywno$¢ ma scisty zwiazek z prawdopodobienstwem
kolizji. Postgpujacy w czasie ciagly wzrost stopnia
rozdrobnienia mieszaniny Ag-C3, przy statej wielko-
$ci czastek srebra, wynika z wigkszej o rzad liczby
czastek wegla w mielonym materiale.

Spektakularnym, dodatkowym dowodem po-
twierdzajacym powyzszy wniosek byly nieudane
proby prasowania ksztattek z mieszanin Ag-C3
proszkéw sferycznych. Swobodne, nadmiarowe
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Rys. 9. Obrazy SEM: a) i b) struktury kompozytowe ku-
listych proszkéw Ag-CO0,1 bezposrednio po procesie typu
C45 mechanicznej syntezy; c) i d) struktury kompozytowe
kulistych proszkow Ag-C3 po procesie typu C45 mecha-
nicznej syntezy i odmyciu nadmiarowego, swobodnego
wegla. e) i f) struktury kompozytowe Ag-C3 plytkowego
proszku Ag i kulistego C, bezposrednio po MS prowadzo-
nej w warunkach procesu C45.

Fig. 9. SEM images: a) and b) composite structures
Ag-C0,1 of spherical Ag and C powders directly MA type
C45 process after; ¢) and d) composite structures Ag-C3
of spherical Ag and C powders MA process after cleaning
at free C particles being in excess. ¢) and f) composite
structures Ag-C3 of flat shape Ag and spherical C powders
directly MA process after, following C45 process.

czastki wegla uniemozliwiaty formowanie trwatych
wyprasek. Kolorem dominujagcym mieszaniny byta
czern, charakterystyczna dla czastek wegla liczbowo
dominujacych w mieszaninie. Radykalne zmniejsze-
nie poziomu liczby czgstek wegla w mieszaninie
proszkow sferycznych Ag-CO,1 spowodowalo, ze
otrzymany w procesie MS typu C45 (Tab. 1) materiat
charakteryzowat si¢ barwg metaliczna wskazujacg na
pelne wbudowanie sferycznego wegla w strukture
czgstek srebra. Na Rys. 9a,b prezentowane sg ob-
razy SEM powierzchni swobodnych czastek srebra
pochodzacych z wyjSciowej mieszaniny proszkow

10

sferycznych — Ag-C0,1. Obrazy uzyskano z mate-
riatu bezposrednio po procesie MS typu C45 (Tab.
1). Na Rys. 9¢,d przedstawiono obrazy swobodnych
czastek srebra wyekstrahowanych z mieszaniny
Ag-C3 droga wielokrotnego, wspomaganego ul-
tradzwickowo wyptukiwania nadmiarowego wegla
alkoholem izopropylowym. Na obrazach SEM z
Rys. 9e, f widoczne sag struktury ziaren mieszani-
ny Ag-C3 ptytkowego proszku srebra i kulistego
proszku wegla. W tym przypadku szczegdlna
uwagg nalezy zwroci¢ na fakt, ze prezentujg one
material utworzony bezposrednio w procesiec MS
typu C45. Wyjsciowa mieszanina zawierata proszki
Ag i C zblizonej granulacji, rownej odpowiednio
- FD4=40x0,lum; rDc=2,920,/um. Tym
samym energie proszkdw zwigzane z ich rozmiarem
oraz prawdopodobienstwa kolizji byty zblizone.
Natomiast, oba proszki r6znily si¢ energig zwigzang
z ich ksztattem. Proszki srebra ptytkowego; miaty
znacznie wigksza energi¢ niz sferyczne proszki we-
gla. W tym przypadku, energia kinetyczna wyzwolo-
na w procesie MS w znaczgcej czgsci zostata zuzyta
na jednoczesne procesy wttaczania wegla w osnowe
srebrng i spajanie na zimno srebra w wicksze czastki.
Efekt ten jest szczegolnie dobrze zauwazalny przy
poréwnaniu obrazow SEM czystego proszku srebra
plytkowego (Rys. 2b) z czastkami mieszaniny Ag-C3
widocznymi na Rys. 9e. W przypadku mieszanin
o czastkach kulistych, energie procesow MS dzielone
byly na niesprezyste odksztalcenia sfer i wprasowy-
wanie wegla w srebrng osnowe. Efekt ten ilustruja
Rys. 9a, c, na ktorych brak jest zauwazalnych symp-
tomow zwickszania wyjsciowych rozmiardw czastek
srebrnej osnowy widocznych na Rys. 2a.

Wszystkie obrazy zgromadzone w Rys. 9 — szcze-
go6lnie Rys. 9b, d, f — prezentuja powierzchnie
proszkow Ag z wbudowanymi czgstkami wegla.
Jednak, obrazy te nie stanowia dostatecznego do-
wodu $wiadczacego o rozproszeniu wegla w catej
objetosci osnowy Ag. Z tego wzgledu analizowane
byly zgtady wyprasek uzyskanych z czastek srebra
odmytych z kulistych mieszanin Ag-C3.

Na Rys. 10a, b przedstawiono, w réznych po-
wickszeniach przyktadowe obrazy $wiadczace
o wbudowaniu czastek wegla we wnetrza osnowy
Ag. Zwraca uwage fakt silnego polaczenia niezde-
formowanej fazy wegla sferycznego z osnowg Ag,
co jest szczegblnie dobrze widoczne na Rys. 10b.
Natomiast w obszarach usytuowania zdeformowa-
nych, rozbitych czastek weglowych wystepuja pory,
ktorych obecno$¢ w materiale przeznaczonym na
niskonapigciowe styki elektryczne jest niepozadana.
Dowody potwierdzajace jakosciowo obecnos¢ fazy
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Rys.10. a) i b) Obrazy SEM zgtadow proszkoéw kompozy-
towych Ag-C3 uzyskanych ze sferycznych proszkow Ag
i C metoda MS w procesie typu C45.

Fig. 10. a) and b) SEM images of intersection for compo-
sitie Ag-C3 powders created by MA process C45 type.

weglowej wewnatrz osnowy Ag wynikaty z analizy
rozproszonego promieniowania rentgenowskiego
wzbudzonego wiazka elektronow (Energy Di-
spersive X-ray Spectroscopy) — EDS. Na Rys. 11a
pokazano rzeczywisty obraz SEM czastki srebra
z wbudowanym weglem. Rys. 11b prezentuje mape
rozktadu wegla w tym samym obszarze skanowa-
nej powierzchni. Jasne centra mapy przypisane sa
jakosciowo do umocnien weglowych. Analiza EDS
ostatecznie domyka zbiér przedstawionych etapow
badan, prowadzacych do zasadniczej, ogolnej kon-
kluzji: metoda mechanicznej syntezy mozliwe jest
otrzymanie kompozytowego proszku z osnowg
srebrng z wbudowanymi czastkami wegla.
Spostrzezenia poczynione w trakcie badan oraz
elementy wnioskowania zbiezne sa z sugestiami
K.Morsi 1 A.Esawi [11] dotyczacymi analizy procesow
otrzymywania materialu kompozytowego CNT-Al
(CNT - carbon nanotube), formowanego metoda
mechanicznej syntezy czystych proszkow Al z
dodatkiem 2% 1 5% wag. wegla w postaci nanorurek

Rys.11. a) Rzeczywisty obraz SEM sferycznej czastki
proszku C wprasowangj w osnow¢ Ag; b) mapa rozktadu
wegla wykonana technika EDS w obszarze ilustrowanym
W ujeciu rzeczywistym.

Fig. 11. a) Real SEM image of C spherical particle press in
Ag matrix; b) distribution of C element have got by EDS
technique on the same palace as real image a).

3. PODSUMOWANIE

W pracy przeprowadzono modelowe badania
morfologii mieszanin proszkow Ag-C otrzymanych
metodg mechanicznej syntezy. Badania prowadzono
dla sferycznego i ptytkowego proszku srebra oraz
sferycznego proszku wegla, dla roznych parametrow
procesu wysokoenergetycznego mielenia. Analiza
granulometryczna wykazata, ze najwigksze rozdrob-
nienie czgstek uzyskano dla procesu o najwyzszych
parametrach (bpr - 4:1, rpm - 500). Wydtuzenie
czasu mielenia powyzej badanych wartosci nie
wplywa w istotny sposob na rozdrobnienie ziarna,
ale prawdopodobnie bedzie konieczne ze wzglgdu na
eliminacj¢ poréow obecnych w powstatych czastkach
kompozytowych.

Na podstawie analizy strukturalnej stwierdzono,
ze w warunkach wysokoenergetycznego mielenia
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mozliwe jest wytworzenie kompozytowego proszku
Ag-C. Przewidywana jest kontynuacja badan dla
ptytkowego proszku srebra i grafitu, uwzglgdnia-
jaca warunki procesu prasowania. Zaprezentowane
rezultaty badan procesdOw mechanicznej syntezy
modelowych mieszanin proszkéw srebra sferycz-
nego 1 plytkowego z weglem sferycznym, stanowia
podstawe dla opracowania warunkow otrzymywa-
nia konkretnego materialu kompozytowego typu
Ag-C, przeznaczonego na niskonapieciowe styki
elektryczne.

Praca realizowana byta w ramach projektu ba-
dawczego nr N N510 3061 33
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WYKAZ SYMBOLI

A - pole obiektu ptaskiego np. rzutu lub przekroju
czastki proszku
P - obwod obiektu wypuktego
K - bezwymiarowy wspolczynnik ksztattu
K€ (0,1]
- $rednica Feret’a obiektu ptaskiego!
- minimalna (maksymalna) $rednica Feret’a
- bezwymiarowe wydtuzenie wzgledne
We (0.1]
H - wektor przestrzeni ksztattow ptaskich
H = Ki + Wj; [H|e (0; V2]
m - masa
P - cigzar wlasciwy
\
n

mini(max)

- objetosé

- liczba czastek proszku
17 def. $rednica Feret’a jest rzutem konturu czastki na dowolnie
wybrany kierunek w ptaskiej przestrzeni euklidesowej.

MODELLING INVESTIGATION OF
MORPHOLOGY FOR Ag-C POWDERS
MIXTURES CREATED BY MECHANI-
CALALLOYING PROCESS

One of the major obstacles to the effective use of
carbon particles as reinforcements in metal matrix
composites is their poor dispersion within metallic
matrix. Especially, within silver matrix using on low
voltage electrical contact tips for reason that no nuclear
phases for Ag and C elements. This paper studies the
milling structures of pure, different in shape silver
powders and mixtures 0,1% wt. and 3% wt. C in it,
formatted during mechanical alloying (MA) processes.
It was found that high energy collisions between balls
and pure Ag powders cold welded particles together
in different ways depending to particles shapes. Two
effects: size decreasing and shape particles changing
were observed for spherical powders Ag-C3 mixture,
MA processes after. Moreover, SEM investigations
appeared composite Ag-C structure for both shapes Ag
and spherical C in powders milling 30 minutes only.
The strongly compositing effects were observed for
Ag flat in shape and round C particles. The investiga-
tions confirmed essential relation between MA energy
and structure of composite powders. Our results and
conclusions are convergent to suggestions expressed
by Morsi K. and Esawi A. in publication [11]. Authors
hope so mechanical alloying is good way to get Ag-C
material for low voltage electrical contact tips, in the
future.

Keywords: mechanical alloying, composit Ag-C, powders
mixture



