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Badania procesu sferoidyzacji proszku wolframu
i molibdenu w strumieniu plazmy

TOMASZ MAJEWSKI, ANDRZE] DEBSKI

Wojskowa Akademia Techniczna, Wydzial Mechatroniki,
00-908 Warszawa, ul. S. Kaliskiego 2

Streszczenie. W artykule przedstawiono wyniki badan sferoidyzacji proszkéw wolframu i molibdenu
w strumieniu plazmy niskotemperaturowej. Okreslono wplyw zastosowanych parametréw sferoidyzacji
na $rednig $rednice czastek proszkéw i jej rozklad statystyczny. Na tej podstawie dokonano wstepnej
optymalizacji mocy plazmy (mocy elektrycznej dostarczonej do palnika plazmowego) oraz dlugosci
drogi lotu czastek proszku. Wykazano, ze zmiana mocy plazmy nie wpltywa w zasadniczy sposob na
wielkos¢ czastek wolframu, natomiast (w przypadku proszku molibdenu) jej zwiekszanie powoduje
poczatkowo wzrost, a nastepnie spadek $redniej $rednicy czastek. Z kolei zwiekszanie dtugosci drogi
lotu czastek w obu przypadkach spowodowato ubytek drobnej frakeji proszku.

Stowa kluczowe: wolfram, sferoidyzacja proszku, metalizacja plazmowa

Symbole UKD: 621.762

1. Wstep

Bardzo duzy wplyw na wlasciwosci czgsci wytwarzanych metoda metalurgii
proszkow majq ksztalt, wymiary, struktura i wtasciwosci proszku [1]. Wiele metod
wytwarzania proszkow (np. metoda redukcji tlenkéw, parowania i kondensacji)
pozwala na uzyskanie proszkéw o bardzo skomplikowanym ksztalcie i rozwinigtej
powierzchni. Taki material charakteryzuje si¢ niska gestoscia nasypowsa i zagesz-
czalno$cia, co moze powodowac obnizenie gestosci ostatecznej spieku. Wykonanie
proszku o sferycznym ksztalcie czastek w wielu przypadkach poprawia te parametry.
Metody, ktore umozliwiaja wytwarzanie proszku o regularnym ksztalcie czastek
(np. rozpylanie strumieniem cieczy lub gazu) sprawdzaja si¢ dla materiatéw o sred-
niej i niskiej temperaturze topnienia.
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W ostatnich latach rozpoczeto badania nad sferoidyzacja i stopowaniem
proszkow poprzez dzialanie na nie plazmy niskotemperaturowej. Ta metoda pro-
dukuje sie proszki z nastgpujacych materiatéw: Ni, Co, Cu, Zr, Al, SiO,, ZrO,,
AL O;, WC, WC-Coiin. [2-9]. Ten sposdb moze by¢ zastosowany do sferoidyzacji
i stopowania proszkow o wysokiej temperaturze topnienia, takich jak wolfram,
molibden i inne.

W trakcie procesu nagrzewania w strumieniu plazmy, a nastepnie stygniecia

zachodza charakterystyczne zjawiska, do ktorych naleza: topienie, parowanie
poszczegolnych ziaren proszku, a takze sferoidyzacja uprzednio stopionych cza-
stek. Moze przy tym nastepowac ich faczenie oraz kondensacja, ktorej towarzyszy
tworzenie sie bardzo drobnych czastek. W wyniku zachodzenia tych proceséow
obserwuje si¢ znaczne zmniejszenie (nawet 100-krotne!) zawarto$ci zanieczyszczen
(np. tlenu) w wyniku ich odparowania [2].

Oprocz tego w trakcie gwaltownego stygniecia proszku (np. podczas chfodzenia
w wodzie), nastepuje generowanie duzych naprezen wewnetrznych, co jest bardzo
korzystne przy zastosowaniu takiego materiatlu do wytwarzania wyrobéw z proszkéw
spiekanych. Czastki proszku stajg si¢ aktywne pod wzgledem termodynamicznym,
dzigki czemu mozna skrocié czas spiekania wyprasek, obnizy¢ temperature procesu
i uzyska¢ wyréb o duzej gestosci [2].

Zaobserwowano rowniez zjawisko: przy odpowiednim doborze parametrow
technologicznych mozna uzyska¢ czastki proszki puste w srodku. Takie proszki
odznaczajg si¢ bardzo malg gestoscia pozorng poszczegdlnych czastek, co jest nie-
zwykle istotne przy wytwarzaniu wyrobéw z mieszanin proszkowych zawierajacych
sktadniki znacznie réznigce si¢ gestoscia (np. material stykowy W-Cu). Wplywa to
na zmniejszenie niekorzystnego zjawiska, zwiagzanego z segregacja sktadnikow.

Z uwagi na wystepowanie przedstawionych powyzej zjawisk, sferoidyzacja
proszkéw metodg plazmowa charakteryzuje sie nastepujacymi zaletami [2, 9]:

1. Zwigkszona zdolno$¢ proszkéw do przemieszczania sie np. podczas ich

prasowania, co powoduje podwyzszenie ich zageszczalnosci.

2. Zwigkszona rozpietos¢ frakeji proszku (zwlaszcza obecnos¢ drobnych

czastek), co powoduje zwigkszenie jego gestosci nasypowe;.

3. Zmniejszona zawarto$¢ zanieczyszczen proszku.

4. Mozliwos¢ uzyskania czastek pustych w srodku.

Proszki przetworzone w ten sposob s stosowane w roéznych obszarach technolo-
gii wytwarzania. Przede wszystkim stosuje si¢ je jako produkt wyjsciowy w metalurgii
proszkow, co umozliwia uzyskanie wyrobow o duzej gestosci i wytrzymatosci.

W wielu publikacjach mozna znalez¢ informacje o korzysciach, jakie daje
zastosowanie takich proszkéw w nowoczesnych technologiach, do ktérych nalezy
formowanie wtryskowe (ang. MIM) — przede wszystkim ze wzgledu na tatwos¢
ich przemieszczania przez dysze o matych przekrojach [4]. Poza tym jest to bardzo
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dobry produkt wyjsciowy do réznych metod natryskiwania cieplnego, m.in. z po-
wodu mozliwosci uzyskiwania powlok o wigkszej gestosci niz przy zastosowaniu
proszkéw o ksztalcie nieregularnym oraz tatwosci ich podawania do palnika [9].
Oprocz tego istnieje mozliwo$¢ wytworzenia ta metodg proszkéw o bardzo malej
$rednicy (nanoproszki) [2].

2. Metodyka badan

2.1. Charakterystyka urzadzenia do natryskiwania plazmowego PN-200

Prébki byly otrzymywane przy wykorzystaniu stanowiska do natryskiwania
plazmowego PN-200 prod. Instytutu Badan Jadrowych w Swierku. Badania prze-
prowadzono w Zakladzie Wspomagania Projektowania, Wytwarzania i Eksploatacji
Wydzialu Mechatroniki Wojskowej Akademii Techniczne;j.

Parametry urzadzenia:

— moc: 90 kW,

— zastosowany palnik plazmowy: PN-200,

— zastosowany podajnik proszku: DW-200,

— zastosowane gazy plazmotwdrcze: argon i wodor,

— gaz transportujacy proszek: argon,

— maksymalne nat¢zenie pradu 750 A,

— maksymalne napigcie tuku elektrycznego 60 V.

Na rysunku 1 przedstawiono sposéb zamocowania palnika plazmowego w spo-
s6b umozliwiajacy kierowanie strumienia rozgrzanego w strumieniu plazmy proszku
do pojemnika z wodg destylowang. Palnik zostal umieszczony ukosnie, odchylony

Rys. 1. Fragment stanowiska z pistoletem plazmowym i pojemnikiem z woda
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o ok. 30° od pionu. Konstrukeja urzadzenia umozliwiata zmiane odleglosci czota
palnika od lustra wody (dlugo$¢ drogi lotu czastek proszku).

Proszek po sferoidyzacji byt gromadzony w pojemniku z woda destylowana,
a nastepnie umieszczany w suszarce KC-65 w temperaturze 150°C, gdzie nastepo-
walo odparowanie wody.

2.2. Charakterystyka materialéw zastosowanych w badaniach

Do przeprowadzenia badan zastosowano nastepujace materialy proszkowe:
— proszek wolframu,
— proszek molibdenu.

Badania metalografii ilo§ciowej wykonano przy zastosowaniu specjalistyczne-
go oprogramowania LUCIA 3.52A/95 prod. Laboratory Imaging na mikroskopie
optycznym Neophot 21. Pozwolily one okregli¢ srednig srednice czastek badanych
proszkow i ich rozklad wedtug przyjetych klas (tab. 1).

TABELA 1

Zestawienie przyjetych klas $rednic obliczeniowych czastek proszku
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Obrazy morfologii proszkéw wykonano na mikroskopie skaningowym JEOL
5400.

2.2.1. Proszek wolframu o czystosci 99,9% produkcji firmy Baildonit

Sktad chemiczny zastosowanego proszku przedstawiono w tabeli 2.
Srednia $rednica ziaren proszku wolframu, okreslona metoda metalografii
ilosciowej, wynosi 2,9 um.
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TABELA 2
Sktad chemiczny proszku wolframu

Skiad chemiczny (% wag.)
Fe | Si| S |[Mg|Ca|Ni |[Mo|l K|Na| Al [O,| C |[Mn|Cr |Co|Cul| W

e
=] o = =) — = — o =) =) Q — o o o o s
=|l3a|a|alglalgl|lalala|lg|lgslala|a]a]|F
= =) =) =) = =} = =) =) =) o = =) =) =) =) 4
v v v v v v v 2" v v v v =

Na rysunku 2 przedstawiono zdjecie proszku wolframu w stanie dostawy.
Ziarna maja ksztalt wielo$cienny, zblizony do globularnego i sg potaczone w duze
konglomeraty.

25kUV X2,000 18pm 181285

Rys. 2. Proszek wolframu w stanie wyj$ciowym — pow. 2000x

Na rysunku 3 pokazano masowy rozklad granulometryczny ziaren proszku
wolframu. Rozklad ten w przyblizeniu odpowiada krzywej Gaussa, a jego maksi-
mum przypada na klase 10.
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Rys. 3. Rozklad granulometryczny ziaren proszku wolframu
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2.2.2. Proszek molibdenu przeznaczony do natryskiwania produkgji firmy Plasma
Technik AG (Szwajcaria) o nazwie handlowej KM20
Na rysunku 4 przedstawiono zdjgcie proszku molibdenu w stanie dostawy.
Wielkos¢ ziaren tego proszku jest wyraznie wieksza od proszku wolframu, nie
tworzg one konglomeratéw i majg ksztalt nieregularnych wieloscianéw.

X588

Rys. 4. Proszek molibdenu w stanie wyjsciowym — pow. 500x

Na rysunku 5 przedstawiono rozktad udzialu masowego czastek proszku mo-
libdenu. Wykres ten wskazuje na znacznie wieksza srednice czastek molibdenu niz
wolframu, a jego maksimum przypada na klasy 18-19.
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Rys. 5. Rozklad granulometryczny ziaren proszku molibdenu
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3. Przebieg i wyniki badan

3.1. Badania wplywu mocy plazmy na wielko$¢ czastek proszku

Parametrem w zasadniczym stopniu wplywajacym na zjawiska zachodzace
przy przemieszczaniu si¢ proszku w strumieniu plazmy jest jego moc cieplna.
Odpowiednig jej wartos¢ uzyskuje sie poprzez regulacje napigcia pomiedzy anoda
i katoda palnika plazmowego oraz wartosci plyngcego przez niego pradu. Pierwszy
z tych parametréw zalezy od wydajnosci i rodzaju gazéw plazmotworczych, zmiane
drugiego umozliwia odpowiedni uklad elektrycznej regulacji urzadzenia.

W pierwszej fazie badan okreslono wplyw tego parametru na $rednig wielkos¢
czgstek proszkéw po sferoidyzacji i na ich rozklad granulometryczny. Zastosowano
moc plazmy w zakresie 9-30 kW. Badania byly przeprowadzone przy zastosowaniu
odlegtosci czota palnika od powierzchni osrodka chlodzacego (ktérym byta woda
destylowana) réwnej 150 mm. Na rysunkach 6-8 przedstawiono wyniki ekspery-

Rys. 6. Proszek wolframu po sferoidyzacji w strumieniu plazmy — moc plazmy: a) 9 kW; b) 27,5 kW
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Rys. 7. Rozklad granulometryczny ziaren proszku wolframu: a) 9 kW; b) 27,5 kW
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mentéw dotyczacych proszku wolframu. Dla lepszego poréwnania pokazano wyniki
otrzymane przy minimalnej i maksymalnej zastosowanej mocy plazmy.

Czastki proszku po przejéciu przez strumien plazmy uzyskuja prawie ideal-
ny okragly ksztalt. Stwierdzono, ze nawet przy zastosowaniu minimalnej mocy
strumienia plazmy uzyskano przetopienie wszystkich czastek wolframu. Byto
to spowodowane malg $rednicg czastek i przez to — nawet przy krétkim czasie
przebywania ich w strumieniu plazmy — powodowalo nagrzanie ich na wskros
powyzej temperatury topnienia. Wykres na rysunku 8 wskazuje na niewielki
wplyw mocy plazmy na $rednia $rednice czastek wolframu, jednak ich rozklady
granulometryczne wskazuja na wystepowanie nieznacznej przewagi wiekszej
frakeji przy zastosowaniu wyzszej mocy, co spowodowane jest prawdopodobnie
odparowaniem matlych czastek. Por6wnanie z parametrami proszku wyj$ciowego
wskazuje na zwigkszenie $rednicy czastek w trakcie sferoidyzacji, czego przyczyna
moze by¢ faczenie poszczegdlnych czastek w czasie ich lotu, kiedy pozostawaly
w stanie cieklym. Jednak dominujacym oddzialywaniem na czastki proszku
w trakcie lotu jest, przy tak matej ich $rednicy, napiecie powierzchniowe. Dlatego
nie zaobserwowano ich rozdrabniania. Ogélniejszym wnioskiem z tej czesci badan
jest to, ze sferoidyzacja drobnego proszku wolframu moze by¢ dokonywana przy
minimalnej mocy plazmy.

Srednia $rednica czastek [um]

10 15 20 25 30 35
Moc plazmy [kW]

Rys. 8. Wplyw mocy doprowadzonej do palnika plazmowego na $rednig $rednice czastek proszku
wolframu

Rysunki 9-11 przedstawiaja wplyw mocy plazmy na $rednig wielko$¢ czastek
proszku molibdenu po sferoidyzacji i na ich rozklad granulometryczny. Zaprezento-
wano tu wyniki badan dla przykladowych wartosci zastosowanej mocy plazmy.
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Rys. 9. Proszek molibdenu po sferoidyzacji w strumieniu plazmy — moc plazmy: a) 9 kW; b) 20 kW
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Rys. 10. Rozktad granulometryczny ziaren proszku molibdenu: a) 9 kW; b) 20 kW
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Rys. 11. Wptyw mocy doprowadzonej do palnika plazmowego na érednig $rednice czastek proszku
molibdenu
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W przypadku zastosowanej malej mocy plazmy (9 kW) zaobserwowano wyste-
powanie niezupelnie przetopionych czastek proszku (rys. 9). Sferoidyzacja spowodo-
wala rozdrobnienie proszku molibdenu, jednak wptyw zastosowanej mocy plazmy
na $rednig $rednice czastek molibdenu nie jest monotoniczny (rys. 11). Najwieksza
wartos¢ tego parametru otrzymano dla mocy 20 kW, natomiast dalsze jej zwigkszanie
prawdopodobnie powoduje rozbijanie duzych czastek w wyniku oporu powietrza.

3.2. Badania wplywu dlugosci drogi lotu czastek proszkow
na $rednig srednice czastek proszku

Nastepny etap badan polegal na okresleniu wplywu dlugosci drogi lotu cza-
stek proszkéw na parametry ich mikrostruktury. Badania byly przeprowadzone
przy zastosowaniu odleglosci czota palnika od powierzchni osrodka chtodzacego
w przedziale 80-350 mm. Wyniki sferoidyzacji proszku wolframu dla odleglosci
od powierzchni wody 80 i 350 mm przedstawiono na rysunkach 12i 13, a przebieg
badanej zalezno$ci pokazany jest na rysunku 14.

25kU X1,@080 PY e 25kU X1,000 16pm 118185

Rys. 12. Proszek wolframu po sferoidyzacji w strumieniu plazmy — moc plazmy 20 kW, odlegtos¢
od powierzchni wody: a) 80 mm; b) 350 mm — pow. 1000x
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Rys. 13. Rozktad granulometryczny ziaren proszku wolframu — moc plazmy 20 kW, odlegto$¢
od powierzchni wody: a) 80 mm; b) 350 mm
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Rys. 14. Wplyw diugosci drogi lotu czastek proszku na $rednig $rednice czastek proszku wolframu

Mozna stwierdzi¢, ze wystepuje tutaj znaczny ubytek drobnych frakcji proszku
przy oddaleniu palnika na odleglo$¢ powyzej 250 mm, spowodowany prawdopo-
dobnie gwaltownym wytracaniem predkosci przez drobne czgstki i ich rozprasza-
niem w trakcie lotu.

Odpowiednie badania wykonano réwniez dla proszku molibdenu. Przyktado-
we wyniki dla odlegtosci 300 mm przedstawiono na rysunkach 15 i 16, a badana
zalezno$¢ na rysunku 17.

25kV X1.8688 118185

Rys. 15. Proszek molibdenu po sferoidyzacji w strumieniu plazmy — moc plazmy 25 kW, odleglos¢
od powierzchni wody: a) 80 mm; b) 350 mm — pow. 1000x

Mozna tutaj zauwazy¢ nieco mniejszy wplyw dlugosci drogi lotu czastek
proszku na ich wielko$¢ niz w przypadku wolframu, co wynika przede wszystkim
z wigkszej energii kinetycznej czastek molibdenu i przez to mniejszej sklonnosci
do rozpraszania si¢. Jednak, podobnie jak poprzednio, jest to zalezno$¢ rosnaca.
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Rys. 16. Rozklad granulometryczny ziaren proszku molibdenu — moc plazmy 25 kW, odlegto$¢
od powierzchni wody — 350 mm
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Rys. 17. Wplyw diugosci drogi lotu czastek proszku na $rednia $rednice czastek proszku molibdenu

4. Podsumowanie

Celem niniejszej pracy bylo opracowanie ogdlnych zaleznosci dotyczacych
technologii sferoidyzacji proszkéw wolframu i molibdenu, modyfikowanych me-
toda plazmowa. Dokonano analizy wptywu poszczegélnych parametréw procesu
sferoidyzacji plazmowej, takich jak moc plazmy oraz wielko$¢ drogi lotu czastek
proszku na morfologie czastek proszku. Wyniki badan wskazuja, ze przeptyw
proszku przez strumien plazmy powoduje zmiane $rednicy jego czastek (oprdécz
zmiany jego ksztaltu na sferoidalny). Jak pokazuja rysunki 18 i 19, w przypadku
drobnego proszku wolframu nastapito przemieszczenie rozkladu granulometrycz-
nego w strone czastek o wiekszej srednicy, natomiast znacznie grubszy proszek
molibdenu ulegt rozdrobnieniu.
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Proszek wyjsciowy
=== Droszek po sferoidyzacji
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Rys. 18. Rozklad granulometryczny ziaren proszku wolframu dla proszku w stanie wyjsciowym
i po sferoidyzacji (moc plazmy 12 kW)
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Rys. 19. Rozklad granulometryczny ziaren proszku molibdenu dla proszku w stanie wyjsciowym
i po sferoidyzacji (moc plazmy 9 kW)

Badania wykazaly réwniez, ze przy tak zdyspergowanym materiale, jakim byt
proszek wolframu, nalezy zastosowa¢ minimalng moc palnika plazmowego (uzy-
skuje si¢ przy tym przetopienie calego proszku). W przypadku proszku o wiekszej
granulacji (molibdenu), nalezy zastosowa¢ moc powyzej 10 kW. Oprocz tego
nalezy prowadzi¢ proces sferoidyzacji przy matej odleglosci palnika od osrodka
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chtodzacego, co pozwala zwiekszy¢ uzysk, a jednoczesnie zachowac drobne czastki
proszku, ktére wypetniajac pustki w wypraskach, moga w rezultacie polepszy¢
gesto$¢ wyrobu spiekanego.

5. Whnioski

1. W przypadku obu badanych proszkéw uzyskano zmiane ksztaltu czastek
na sferoidalny.

2. Przeplyw proszku przez strumien plazmy powodowat zwigkszenie $redniej

$rednicy czastek drobnego proszku.

3. Regulacja mocy plazmy nie wplywa na $rednig srednice drobnego proszku

wolframu.

4. Wydluzenie drogi lotu czastek proszku powoduje ubytek drobnych frakcji.

Praca naukowa finansowana ze srodkéw na nauke w latach 2006-2009 jako projekt badawczy roz-
wojowy nr R 00 024 02.

Artykut wplyngt do redakcji 30.07.2007 r. Zweryfikowang wersje po recenzji otrzymano we wrzesniu
2007 r.

(1]
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Investigations of spheroidisation of tungsten and molybdenum powders
in a plasma jet

Abstract. Investigation results of tungsten and molybdenum powders which were modified in
the plasma flame are presented in this paper. The influence of basic parameters applied during
spheroidisation on a mean diameter of powders and its statistical distribution was estimated. Plasma
power and a distance of powder particles flight were optimised. It was found that a change of plasma
power did not influence on a diameter of particles. Moreover increase in the distance of powder
particles flight caused the decrease in a fine fraction of powders.

Keywords: tungsten, spheroidisation of powders, metal spraying
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