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Streszczenie

Iskrowe spiekanie plazmowe (SPS) jest nowoczesng metodg prasowania na goraco
bazujacg na szybkim nagrzewaniu oporowym. Aktualnie SPS znajduje si¢ w fazie
przejéciowej pomiedzy pracami badawczo-rozwojowymi a produkcja masowa czesci
z proszkéw metalicznych i ceramicznych. Kluczowym elementem tej metody jest
zrozumienie i kontrolowanie rozkladu temperatury wewnatrz narzedzi, w szczegdlnosci
w wyprasce. Zagadnienie to jest szczegolnie wazne przy spiekaniu czesci wielkogaba-
rytowych, czedci o zlozonej geometrii oraz przy spiekaniu materialéw gradientowych
i ogniotrwatych. Wiedza w zakresie pola termicznego pozwala na opracowanie kons-
trukeji matryc oraz przebiegu procesu spiekania, umozliwiajac jednorodny, zdefinio-
wany rozktad temperatury zalezny od aplikacji. W rezultacie, jednorodna lub gradien-
towa struktura i wladciwosci moga zosta¢ osiagniete. Temperatura nie moze by¢ mie-
rzona bezpo$rednio wewnatrz wypraski. Dlatego zastosowano metode elementéw
skonczonych (MES) do numerycznego modelowania rozktadu temperatury. W niniej-
szym artykule przedstawiono szczegétowo teoretyczne podstawy modelowania. Pod-
kre$lono wzajemne oddzialywanie pola elektrycznego, cieplnego i mechanicznego
podczas SPS. Przedyskutowano metodologie rozwiazania tego zlozonego problemu
multifizycznego oraz jego ewentualnego wdrozenia poprzez komercyjne kody MES.
Przedstawiono przyktad modelowania. Sformulowano perspektywe dla dalszego mo-
delowania. Szczegélnie, pole magnetyczne musi by¢ poza tym rozwazane podczas mo-
delowania SPS z nagrzewaniem hybrydowym np. z dodatkowym zewnetrznym na-
grzewaniem indukcyjnym (nowa hybrydowa koncepcja nagrzewania).
Stowa kluczowe: iskrowe spiekanie plazmowe, spiekanie aktywowane polem elektrycz-
nym, multifizyka, modelowanie metodami elementéw skonczonych,
rozklad temperatury

Abstract

Spark Plasma Sintering (SPS) is a new hot pressing technique based on the rapid resistive
heating. Currently, SPS is in a transition from the R&D phase to the mass production of
metallic and ceramic powder parts. The critical point of this technique is understanding
and control of temperature field inside the tool and especially in the powder preform.
This issue is particularly important at sintering of large-sized parts, parts with a complex
geometry and at sintering of functionally graded and refractory materials. The know-
ledge of temperature field allows the elaboration of die design and sintering cycle profile
enabling homogeneous or predefined temperature distribution depending on application.
As a result, homogeneous or functionally graded structure and properties can be achieved.
The temperature cannot be directly measured inside the powder preform. Therefore, the
Finite Element Method (FEM) is used for numerical modeling of the temperature field.
In the present paper the theoretical background of modeling is presented in detail. The
interaction of electrical, thermal and mechanical fields during SPS is highlighted. The solu-
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tion methodology for this complex problem of Multiphysics and its possible implemen-
tation by commercial FEM codes are discussed. An example on sintering modeling of
tungsten-based powder composite is presented. The outlook for further modeling is for-
mulated. Particularly, magnetic field has to be besides considered during the modeling
SPS with the hybrid heating i.e. with an additional external inductive heating (new

hybrid heating concept).

Keywords: spark plasma sintering, field assisted sintering, multiphysics, finite element
modeling, temperature distribution

1. WPROWADZENIE

Metoda iskrowego spiekania plazmowego
(SPS) (ang. Spark Plasma Sintering) znana takze
jako spiekanie wspomagane polem elektrycznym
(FAST) (ang. Field Assisted Sintering Technique)
przyciaga dzi§ uwage zaréwno Srodowiska nauko-
wego, jak i przemystu. Metoda ta stuzy do szyb-
kiego spiekania ceramiki technicznej, metali,
kompozytdw i funkcjonalnych materialéw gra-
dientowych (FGM) [1]. W przeciwienstwie do
tradycyjnego spiekania, temperatura podczas
FAST/SPS jest uzyskiwana dzieki oporowemu
nagrzewaniu cieplem Joule’a (bezposrednie ogrze-
wanie) wynikajgcemu z przeplywu pradu elek-
trycznego przez material spiekany i/lub poprzez
narzedzia przewodzace prad elektryczny. Spie-
kanie jest dodatkowo wspierane przez ci$nienie
zewnetrzne, zwykle prowadzace do pelnego za-
geszczenia proszku.

Prasowanie izostatyczne na gorgco (HIP)
oraz prasowanie na goraco (HP) stanowig inne
dobrze znane techniki spiekania czesci prosz-
kowych o pelnym zageszczeniu. Jednakze, wy-
magajg one znacznie dtuzszego czasu spiekania
w poréwnaniu z FAST/SPS z powodu powol-
nego przenoszenia ciepta poprzez promieniowa-
nie i konwekcje z elementéw grzewczych do
powierzchni czesci spiekanej (ogrzewanie po-
srednie). Gwaltowne ogrzewanie w trakcie
FAST/SPS wplywa na skrocenie czasu trwania
procesu, zmniejszenie rozrostu ziarn i potencjal-
nie lepsze wlasciwosci, pomimo duzych gradien-
tow termicznych wystepujacych w zestawie na-
rzedzi wraz z wypraska. Najwieksze gradienty
termiczne powstaja podczas nagrzewania i po-
zostaja wysokie podczas wygrzewania w tempe-
raturze spiekania. Powodem tego jest skompli-
kowane, wzajemne oddzialywanie zjawisk elek-

1. INTRODUCTION

Spark Plasma Sintering technique (SPS) also
known as Field Assisted Sintering Technique
(FAST) attracts today the attention of both
scientific community and industry. This techni-
que is used for rapid sintering of technical
ceramics, metals, composites and functionally
graded materials (FGM) [1]. In contrast to the
conventional sintering, the working temperature
during FAST/SPS is achieved due to resistive
Joule heating (direct heating) resulting from
electrical current flow through the sintered ma-
terial and/or through the electrically conductive
tool. The sintering is additionally supported by
an external pressure usually leading to full
densification of starting powder.

Hot Isostatic Pressing (HIP) and Hot Press-
ing (HP) are other well established techniques
for sintering of fully dense powder parts. How-
ever, they need much longer sintering time com-
paring to FAST/SPS due to the slow heat trans-
fer by radiation and/or by convection from
heating elements to surface of sintered part
(indirect heating). The rapid heating during
FAST/SPS results in short processing time, re-
duced grain growth and potentially better pro-
perties, but, besides, in the large thermal gra-
dients inside whole setup including powder pre-
form. The largest thermal gradients arise during
the heating, but they are still essentially high
during the following dwell. The reason for that
is the complex interaction of electrical, thermal
and mechanical phenomena, which will be dis-
cussed in detail later. The thermal gradients
grow with increase in size and shape complexity
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trycznych, termicznych i mechanicznych, ktére
zostang omowione szczegélowo w dalszej czesci.
Gradienty cieplne wzrastajg wraz ze zwieksze-
niem zlozonosci ksztattu spiekanych czgsci, co
stanowi glowny trend wspoélczesnych badan
nad technologia FAST/SPS [2-4].

Gradienty temperatury prowadza do nie-
jednorodnosci w zageszczeniu, mikrostrukturze
i wlasciwosciach. Moga one nawet uniemozli-
wic¢ spiekanie wewnetrznej czesci duzych wy-
prasek. Z drugiej strony, gradienty termiczne
moga by¢ wykorzystane do wytwarzania mate-
riatéw gradientowych o wstepnie okreslonej
strukturze, wlasciwosciach, rozktadzie porowa-
tosci lub do spiekania materialéw o réznych
temperaturach spiekania [5-7]. Zrozumienie
i kontrola rozkladu temperatury wewnatrz na-
rzedzia oraz wypraski ma znaczenie krytyczne
dla produkcji wysokiej jakosci materiatéw prosz-
kowych w technologii FAST/SPS. Rozklad tem-
peratury nie moze by¢ zmierzony bezposrednio
wewnatrz wypraski. Do tego celu stosuje sie
modelowanie stanowigce jeden ze sposobow
wyznaczenia rozkladu temperatury podczas pro-
cesu FAST/SPS. Wyniki modelowania mozna
wykorzysta¢ do osiagniecia pozadanego rozkla-
du temperatury (w tym rozkladu jednorodnego)
poprzez optymalizacje materialu narzedzi, geo-
metrii, pozycji elementéw narzedzi oraz cyklu
spiekania.

Celem niniejszego artykulu jest wyjasnie-
nie podstaw modelowania, przeglad stosowa-
nych modeli matematycznych, dyskusja wtas-
nych obliczert numerycznych oraz zilustrowa-
nie modelowania na podstawie praktycznego
przykladu. Na zakonczenie przedstawiono per-
spektywy zastosowania modelowania FAST/SPS.

2. MULTIFIZYKA FAST/SPS
2.1. Pole termiczne

Dla zrozumienia modelu FAST/SPS, nie-
zbedne jest przeanalizowanie konstrukcji ze-
stawu narzedzi. Typowe narzedzia FAST/SPS
przedstawiono schematycznie na rys 1. Narze-
dzia generalnie skladajg si¢ z dwoch stempli,
dwdch stozkowych elementéw zabezpieczajacych

of sintered parts, which is the main trend of the
modern development of FAST/SPS technology
[2-4].

The temperature gradients lead to inhomo-
geneity in densification, microstructure and pro-
perties. They can even prevent the sintering of
internal part of large powder preforms. On the
other hand, thermal gradients can be used for
production of functionally graded materials
with prescribed structure, properties or porosity
distribution or for co-sintering materials with
different sintering temperatures [5-7]. Thus, the
understanding and the control of temperature
distribution inside tool and preform is critically
important for manufacturing of high-quality
powder products by FAST/SPS. The tempera-
ture distribution cannot be directly measured
inside the powder preform. Therefore, the mo-
deling is the only way for determination of tem-
perature field during FAST/SPS cycle. The mo-
deling results can be used for achievement of
desirable temperature distribution (including
homogeneous) by optimization of tool material,
geometry, tool elements position and sintering
cycle.

The aim of the present paper is to explain
the background of the modeling, to overview the
used mathematical model, to discuss its nume-
rical realization and to illustrate the modeling
by a practical example. At the end, the outlook
for the future of FAST/SPS modeling is pre-
sented.

2. FAST/SPS MULTIPHYSICS

2.1. Thermal field

For understanding of FAST/SPS model the
design of tool setup must be firstly considered.
The typical FAST/SPS tool is presented schema-
tically in Fig 1. The tool generally consists of two
punches, two conical protection plates and the die.
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oraz matrycy. Elementy te s3 zwykle wytwarza-
ne z izostatycznie prasowanych blokéw grafi-
towych. Moga one by¢ rowniez wytwarzane ze
stali do pracy na goraco, weglikéw spiekanych,
stopdw na bazie molibdenu i ceramiki przewo-
dzacej [1].

Prad staly (w wielu przypadkach impulsowy)
przeplywa od gornej chtodzonej wodg elektrody
poprzez gorny element zabezpieczajacy, gorny
stempel, matryce, a nastepnie przez dolny stem-
pel, dolny element zabezpieczajacy do dolnej
elektrody chtodzonej woda.

Material proszkowy moze by¢ elektrycznie
przewodzacy, nieprzewodzacy lub pétprzewo-
dzacy. W pierwszym przypadku, czes¢ pradu
przeplywa przez proszek, podczas gdy w dru-
gim przypadki prad nie jest przewodzony. Opor-
no$¢ elektryczna proszku poétprzewodzacego
moze ulec drastycznemu obnizeniu w podwyz-
szonej temperaturze od bardzo wysokiej do
umiarkowanej lub nawet niskiej wartosci, skut-
kujacej odpowiednia zmiang $ciezki pradowe;.

Folie (glownie folie grafitowe) s umiesz-
czane pomiedzy stemplami oraz proszkiem
(pozycja pozioma) oraz pomiedzy matryce, stem-
plami i proszkiem (pozycja pionowa) w celu
zmniejszenia oporéw w miejscu ich wzajemne-
go polaczenia oraz zapobiezenia przywieraniu
stempli do spieczonego materiatu. Zewnetrzna
$cianka matrycy jest zwykle izolowana filcem
grafitowym w celu obnizenia strat ciepta z po-
wodu promieniowania z powierzchni goracej

matrycy.

These elements are usually fabricated from iso-
statically pressed graphite blocs, but can be ma-
nufactured from hot-working steel, cemented car-
bide, molybdenum based alloys and conductive
ceramics [1].

The DC current (in many cases pulsed) flows
from the upper water-cooled electrode through
the upper protection plate, upper punch, die and
then through the lower punch, lower protection
plate to the lower water-cooled electrode.

The material of powder preform can be elec-
trically conductive, non-conductive or semi-con-
ductive. In the first case, part of the current
flows through the powder, while in the second
case does not. The electrical resistance of semi-
conductive powder can be drastically reduced at
elevated temperature from the very high to the
moderate or even to the low magnitude result-
ing in corresponding change of the current path.

The foils (mostly graphite foils) are placed
between punches and powder (horizontal posi-
tion) and between die, punches and powder (ver-
tical position) to reduce contact resistances and
to prevent sticking of punches and sintered ma-
terial. The outer die wall is usually insulated by
the graphite felt to diminish the heat loss due to
radiation from the hot die surface.

Chtodzenie wodne / Water cooling

Folia grafitowa / Graphite foil
Proszek / Powder
Folia grafitowa / Graphite foil

Folia grafitowa / Graphite foil
Gorny stempel / Upper punch
Matryca / Die

Izolacja / Isolation

Dolny stempel / Lower punch

Element zabezpieczajacy / Protection plate

Chiodzenie wodne / Water cooling

Rys. 1. Schemat prezentujacy konfiguracje narzedzi FAST/SPS
Fig. 1. Schematic presentation of FAST/SPS tool setup

Cieplo jest generowane wewnatrz wszystkich
elektrycznie przewodzacych narzedzi wskutek

The heat is generated inside all electrically
conductive components of setup due to the Joule
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generowania ciepla Joule’a. Folia grafitowa ma
wiekszg opornos¢ niz opornos¢ narzedzia z gra-
fitu. Dlatego wraz z oporami wystepujacymi
w miejscu ich polaczenia, odgrywaja one role
dodatkowych lokalnych zrddet ciepla, ktore sta-
nowia jeden z powoddw niejednorodnosci tem-
peraturowej. Przenoszenie ciepta wskutek prze-
wodnictwa cieplnego wptywa na ujednorodnie-
nie temperatury. Tym niemniej, przewodnictwo
cieplne folii jest znacznie mniejsze niz przewod-
nictwo narzedzia z grafitu. Wraz z opornoscia-
mi wystepujacymi w miejscu ich potaczenia mo-
ga wystepowac duze, lokalne gradienty tempe-
ratury. Innymi powodami pojawiania si¢ gra-
dientéw termicznych sg intensywny przepltyw
ciepta w kierunku elektrod chfodzonych woda
oraz promieniowanie ze swobodnych powierz-
chni narzedzi do otoczenia. Ogdlne réwnanie
bilansu energetycznego dla jednostkowej obje-
tosci V otoczonej powierzchnig S opisano nas-
tepujaco [8]:

Jpﬁt%[ﬁV:JD(A )@V + [ d Y + [ (A, + A+, + ) 6S

1)
gdzie p, ¢, A to gestosé, ciepto wlasciwe i prze-
wodnictwo cieplne; T oraz t to temperatura
i czas; g, to moc wlasciwa zrodta ciepta Joule’a
w materiale proszkowym; ¢, to strumien cieplny
spowodowany przewodzeniem z sasiadujacych
objetosci; Gy, G, G to strumienie cieplne od-
powiadajace przenoszeniu ciepta przez konwekgje,
promieniowanie i efekty nagrzewania kontakto-
wego. Wiekszos¢ zjawisk opisanych réwnaniem
(1) sg wyrazone ilosciowo przez réwnania termo-
fizyki. Przenoszenie ciepta poprzez przewodze-
nie w materiale proszkowym jest okreslone przez
prawo Fouriera.

P(T) (0,4 T) B%{ = AP )T +4, (2)

Nalezy zauwazy¢, ze gestos¢, ciepto wlasci-
we oraz przewodnictwo cieplne sg zalezne od
gestosci wzglednej pr i temperatury T. Zalez-
no$¢ wlasciwosci od gestosci wzglednej jest
szczegolnie istotna dla wyprasek, poniewaz ich
gestos¢ wzgledna zmienia sie podczas spiekania.
Strumien cieplny wynikajacy z promieniowa-
nia jest opisany prawem Stefana-Boltzmanna.

heating. The graphite foils have much larger re-
sistivity then the resistivity of the bulk graphite.
Therefore, together with contact resistances they
play the role of additional local heat sources
which are one of the reasons of temperature in-
homogeneity. Heat transfer due to the thermal
conductivity contributes to temperature homo-
genization. However, thermal conductivity of foils
is much lower than conductivity of the bulk gra-
phite. Together with contact resistances they can
cause the large local gradients of temperature.
Other reasons for appearance of thermal gra-
dients are intensive heat transfer towards the
water-cooled electrodes and radiation from free
tool surfaces to the ambient medium. The gene-
ral energy balance equation for the elemental
volume V surrounded by the surface S is descri-

bed as follows [8]:

[precllav =[O mT)av + 4, v + [(6 +dun +4, +a.) S
v \%

v : "

Here p, ¢, A are the density, the specific heat and
the thermal conductivity; T and t are the tem-
perature and the time; q, is the specific power
of Joule’s heat source in the bulk material; ¢, is
the heat flux due to conduction from the neigh-
boring volumes; Gy, 0., Qs are heat fluxes cor-
responding to the heat transfer by convection,
by radiation and contact heating effects. Most of
the phenomena described by Eq. (1) are quan-
tified by equations of thermal physics. The heat
transfer due to conduction in the bulk material
is determined by the Fourier’s law.

P(T) (0,4 T) B’% = AP )T +4, (2)

It is worthy of note, that density, specific heat
and thermal conductivity are relative density pra
and/or temperature T dependent. The dependence
of properties on relative density is particularly
important for powder preform, because its rela-
tive density varies during sintering. The heat flux
resulted from radiation is described by the Stefan-
Boltzmann law.
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G =05 EM AT -T,) (3)

Tutaj os jest stalg Stefana-Boltzmanna; (7T)

to emisyjnos¢, ktora jest zalezna od temperatury;

T. to temperatura powierzchni emitujacej pro-

mieniowanie oraz T, to temperatura powierz-

chni pochtaniajgcej lub temperatura otoczenia.

Oddziatywanie wzajemne elementu zabezpiecza-

jacego z elektroda chtodzong wodg jest czgsto

opisywane przez zwigzek przenikania ciepta
konwekcyjnego:

Oeony = N(TM) T, -T,) (4)
gdzie h(T) to wspolczynnik konwekgji zalezny
od temperatury; T, i T, to odpowiednio tempe-
ratura elementow zabezpieczajacych w poblizu
powierzchni styku oraz temperatura wody chlo-
dzacej.

2.2. Pole elektryczne

Pole elektryczne podczas spiekania FAST/SPS
réwniez silnie oddzialuje na rozklad tempera-
tury. W szczegolnosci $ciezka przeptywu pradu
elektrycznego jest wyznaczana przez przekroj
oraz przewodnictwo elektryczne zestawu narze-
dzi FAST/SPS oraz wypraski. Rozklad gestosci
pradu jest wyznaczony z prawa Oma:

j=0(pg.T) [E (5)
gdzie ] to gesto$¢ pradu; E to pole elektryczne;
0(p..T) to przewodnictwo elektryczne, ktore
jest uzaleznione od temperatury oraz gestosci
wzglednej. Przeptyw pradu skutkuje generowa-
niem ciepta zgodnie z prawem Joule’a:

4, = | [E=0(pq.T)E? (6)

Odpowiednio do rozktadu gestosci pradu,
moc wlasciwa zrodla Joule'a ¢, zmienia sie wew-
natrz instalacji, prowadzac do gradientéw tem-
peratury.

2.3. Pole mechaniczne

Mechanika FAST/SPS obejmuje ruch na-
rzedzi (stemple i elementy zabezpieczajace), ich
odksztalcenia sprezyste oraz odksztalcania plas-
tyczne proszku wewnatrz matrycy. Geometria
zestawu zmienia si¢ wraz z ruchem stempli.
Powoduje to redystrybucje gestosci pradu i zro-
del generowania ciepta. Odksztalcenie plastyczne
nie wplywa znaczaco na rozklad temperatury, ale
zwykle musi by¢ brane pod uwage, gdy obliczane

G =05 EMATS -T,) 3)
Here os is the Stefan-Boltzmann constant;
e(T) is the emissivity, which is temperature-
dependent; T. is the temperature of emitting sur-
face and T, is the temperature of absorbing sur-
face or ambient temperature. The interaction of
protection plate with water-cooled electrode is fre-
quently described by the convection heat trans-
fer relationship:

qconv =h(T) mp _Tw) (4)

Here h(T) is the temperature-depended con-

vection coefficient; T, and T, are the tempera-

ture of the protection plates near the contact

surfaces and the temperature of the cooling wa-
ter, respectively.

2.2. Electrical field

Electrical field applied during FAST/SPS
sintering also strongly affects the temperature
distribution. Particularly, electrical current path
is determined by cross-section and electrical con-
ductivity of FAST/SPS setup elements including
powder preform. The current density distribu-
tion is determined by the Ohm’s law:

j=0(pa T)E (5)

Here | is the current density; E is the elec-
tric field; o(p,y,T) is the electrical conductivity,
which depends on temperature and relative den-
sity. The current flow results in the heat genera-
tion in accordance with the Joule’s law:

4, = J[E=0(pq,T) (E? (6)

Corresponding to the distribution of current
density, the specific power of Joule’s source g,
varies inside of setup leading to temperature
gradients.

2.3. Mechanical field

FAST/SPS mechanics includes motion of set-
up elements (punches and protection plates), their
elastic deformation and plastic deformation of
powder inside the die. The setup geometry chan-
ges with the motion of punches. This results in
redistribution of current density and heat gene-
ration sources. The elastic deformation does not
influence remarkable the temperature field, but
usually must be taken into account when plastic
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jest odksztalcenie plastyczne wypraski. Do mo-
delowania odksztalcenia sprezystego stosowane
jest prawo Hooke’a. Odpowiadajacy zwigzek w pos-
taci tensorowej moze by¢ zapisany nastepujaco:
Tt ()

3K mprel 'T) ° 2G |llorel ’T)
gdzie TS jest to tensor odksztalcenia sprezys-

tego; T, , D, to tensor naprezenia hydrostatycz-
nego oraz dewiatorowy tensor naprezen; K(po,4,T),
G(p.4,T) to moduly sprezystosci objetosciowej
i $cinania. Obydwa moduly stanowig funkcje
temperatury i gestosci wzglednej. Modelowanie
odksztalcen niesprezystych podczas spiekania
proszkow jest najbardziej skomplikowang i naj-
bardziej kontrowersyjng cze¢scig modelu mecha-
nicznego. Model lepkosprezysty moze wzgled-
nie opisywa¢ odksztalcenie i zageszczenie prosz-
ku podczas FAST/SPS z najlepsza doktadnoscig.
Roéwnanie konstytutywne oparte na modelu lepko-
sprezystym ma nastepujacg ogolna postac:

T =11, 0q4:T) (8)
gdzie T, to tensor predkosci odksztalcenia lep-
kosprezystego. Nalezy rowniez zastosowac pra-
wo potegowe wigzace rzeczywista predkos¢ od-
ksztalcenia &, oraz rzeczywiste naprezenie o,
dla materiatu proszkowego. W przypadku ideal-
nym, wplyw wielkosci ziarn d na przeplyw lep-
ki nalezy wlaczy¢ w sposob jak pokazano na
przykiad w artykule [9]:

. _ . Og Q
Eat =P E’dipf@)(p[_ﬁ] 9)

Tutaj n i p to wykladniki potegowe napre-
zenia i wielko$ci ziarn, Q to energia aktywacji
pelzania, R to stala gazowa, natomiast A, to
stala materialowa. Gléwnym wyzwaniem przy
modelowaniu zageszczenia proszkow to zdefi-
niowanie réwnania konstytutywnego (8) i jego
wlaczenie w komercyjne kody elementéw skon-
czonych. W tym kierunku prowadzono jedynie
kilka badan. A. Zavaliangos oraz B. Mc.Williams
zintegrowali swobodny model spiekania D. Bouvard
w kodzie elementow skonczonych wykorzysty-
wanym w oprogramowaniu ABAQUS FEM po-
przez podprocedure uzytkownika dla pelzania
[10, 11]. W dalszej kolejnosci uwzgledniono od-
dzialywania ci$nienia i rozrostu ziarn poprzez

deformation of powder preform is computed. For
modeling of elastic strain the Hooke’s law is used.
Corresponding relationship in the tensor form can
be written as:
. 1 1
Ts = D—UO + DDU (7)
3K mpre! 'T) 2G mprd ’T)

Here T/ is the elastic strain tensor; T, , D, are

the hydrostatic stress tensor and the deviatoric
stress tensor; K(0,4,T), G(p4.T) are the bulk and
the shear modulus. Both moduli are function of
temperature and relative density. The modeling
of inelastic deformation during powder sinter-
ing is the most complicated and the most con-
troversial part of the mechanical model. The
model of vicsoplasticity can apparently describe
deformation and densification of powder during
FAST/SPS with the best accuracy. The constitu-
tive equation based on the model of vicsoplasti-
city has following general form:

T =1(,.04.T) (8)

Here T, is the viscosity strain rate tensor.
The power law relating effective strain rate &,
and effective stress o4 for powder material must
be additionally used. In ideal case the influence
of the grain size d on viscous flow should be
incorporated as presented, for instance, in the

paper [9]:

. _ . U4 Q
Eat =Py E’dipf@)(p[_ﬁ] )

Here n and p are stress and grain size ex-
ponents, Q is the creep activation energy, R is the
gas constant and A, is a material constant. The
main challenge in modeling of powder densifi-
cation is definition of the constitutive equation
(8) and its incorporation into commercial Finite
Element code. Only few studies were conducted
in this direction. A. Zavaliangos and B. Mc. Williams
integrated the free sintering model of D. Bouvard
in the ABAQUS FEM code by the creep user
subroutine [10, 11]. Influences of pressure and
grain growth were further taken into account by
using M. Abouaf’s model of viscous flow of com-
pressible porous media by P. Mondalek, L. Silva
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wykorzystanie modelu M. Abouafa lepkiego
przeplywu $cisliwego porowatego medium wg
P. Mondalek, L. Silva i M. Bellet [14, 15]. Do
zrealizowania tego modelowania wykorzystano
specjalistyczne oprogramowanie CimLib. C. Ma-
niére wraz ze wspotpracownikami zastosowal
teorie ,,continuum” spiekania opracowang przez
E. Olevsky’ego do modelowania zageszczania
elementu o zfozonym ksztalcie podczas FAST/SPS
[16, 17]. Obliczenia wykonano, wykorzystujac
komercyjny pakiet COMSOL FEM. Alternatyw-
nym sposobem uwzglednienia zachowania me-
chanicznego proszku w modelu FAST/SPS jest
wyznaczenie zageszczenia z bezposredniego eks-
perymentu we wstepnie ustalonym procesie
FAST/SPS. Metoda ta ma zastosowanie do czgs-
ci spiekanych o prostym ksztalcie takich, jak
tarcze, gdzie rozklad gestosci jest sprawa mniej
istotng. Czesci o takiej geometrii s3 w wiekszosci
wytwarzane z wykorzystaniem FAST/SPS. Takie
podejscie nie wymaga absorbujacych czasowo
eksperymentow dla wyznaczenia wiasciwosci
mechanicznych. Jednoczesnie, do modelowania
FAST/SPS moze by¢ wykorzystane najczesciej
uzywane w praktyce inzynierskiej oprogramo-
wanie ANSYS i ABAQUS.

2.4. Fizyka kontaktu

Jak stwierdzono powyzej, folie oddzielajace
narzedzia od wypraski, jak rowniez zwigzane
z tym polaczenia majg zasadniczy wpltyw zarow-
no na pole elektryczne, jak i cieplne. Trudnym
jest rozdzielenie opornosci folii i zwigzanych
z tym polaczen. Dlatego sa one zwykle dyskuto-
wane, jako jedno polaczenie. Strumien pradu
elektrycznego przez odpowiednia powierzchnie
polaczenia j, opisano wzorem:

jo=0.(T,F)U, -U)) (10)
gdzie U, -U, to spadek napiecia na powierzchni
styku; o, to konduktancja elektryczna jednost-
kowej powierzchni styku. Indeksy 1 i 2 oznacza-
ja dwie czesci w styku. Strumien cieplny przez
powierzchnig styku ¢,, wyrazono podobng zalez-
nosciy:

Oe =A(T,F)UT, -T)) (11)
gdzie A, to przewodnictwo cieplne szczeliny
jednostkowej powierzchni, natomiast T,-T, to
spadek temperatury na powierzchni styku. Obie

and M. Bellet [14, 15]. The special software
CimLib was used to realize this modeling. C.
Maniére and co-workers applied continuum
theory of sintering developed by E. Olevsky to
model densification of complex-shaped part du-
ring FAST/SPS [16, 17]. The calculation was per-
formed by commercial COMSOL FEM package.
The alternative way to include mechanical be-
havior of powder into FAST/SPS model is deter-
mination of its densification from direct experi-
ment at predetermined FAST/SPS cycle. This
method is applicable for sintered parts of a sim-
ple shape such as disc, when the density distri-
bution is the matter of a minor importance. The
parts of such geometries compose the majority
of products manufactured by the FAST/SPS.
This approach does not require time-consuming
experiments for determination of mechanical pro-
perties. At the same time, the most used in engi-
neering practice ANSYS and ABAQUS software
can be directly applied for the FAST/SPS mo-
deling.

2.4. Contact physics

As stated above, the foils dividing tool ele-
ments and powder preform as well as related
contacts have an essential influence on both elec-
tric and thermal field. It is difficult to separate
resistance of foil and associated contacts. There-
fore, they both usually discussed as a single con-
tact. The electrical current flux through the cor-
responding contact area |, is described by for-
mula:

e =0 (T,F)lU, -U)) (10)
Here U, -U, is voltage drop over contact surface;
o, is the electrical conductance of unit contact
area. The subscripts 1 and 2 denote the two
parts in contact. The thermal flux across a con-
tact surface Q,, is expressed by similar relation-
ship:

Oe = A(T,F)UT, -T)) (11)
Here A, is the gap thermal conductance of a unit
area and T,-T, is temperature drop over contact
surface. Both electrical and thermal contact con-
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konduktancje styku elektrycznego i termicznego
sg zalezne od temperatury i przylozonego cisnie-
nia F [18, 19]. Cieplo generowane na jednostke
pola styku ¢, wyznaczone jest nastepujacym
wzorem:
G = 0,(T) MU, -U,)? (12)
Interakcja mechaniczna pomiedzy laczacy-
mi si¢ powierzchniami jest opisana rownaniem
tarcia Kulomba:

T, =ulo, (13)
gdzie 7, to naprezenie tarcia; o, to naprezenie
normalne na powierzchni styku; u to wspét-
czynnik tarcia.

2.5. Interakcja pdl

Jak pokazano powyzej, trzy zjawiska fizyczne
wplywaja na caly proces FAST/SPS, a zwlasz-
cza powstajace gradienty temperatury. Dlatego
modelowanie procesu FAST/SPS moze by¢ roz-
patrywane, jako problem multifizyczny. Pola elek-
tryczne, termiczne i mechaniczne oddzialuja ze
soba, jak pokazano schematycznie na rys. 2. Prze-
plywajacy prad elektryczny wytwarza ciepto,
ktdre jest proporcjonalne do oporu wlasciwego
materialu, z ktérego wykonane s narzedzia oraz
materialu proszkowego. Rosngca temperatura
wplywa odwrotnie na oporno$¢ elektryczng tych
materialow. Wlasciwosci mechaniczne wypras-
ki zmieniajg si¢ wraz ze wzrostem temperatury.
Efektem tego jest ruch stempli i zaggszczanie
wypraski. Zmiana geometrii inicjuje redystry-
bucje gestosci pradu i temperatury w wewnatrz
zestawu narzedzi. Poza tym, zageszczanie silnie
wplywa na wlasciwosci cieplne i elektryczne
wypraski i wynikowo pole cieplne i elektryczne.
Z kolei pole elektryczne wplywa na pole me-
chaniczne poprzez intensyfikacje przenikania
i plastyczne odksztalcenia na skutek zjawiska
elektroplastycznodci i elektromigracji [20]. Tak
wiec trzy gléwne pola fizyczne sg catkowicie
sprzezone ze sobg, w skutek czego odpowiedni
problem staje sie trudny do rozwigzania.

ductances depend on temperature and applied
pressure F [18, 19]. The heat generation per unit
of contact area d, is determined by formula:

Gee = 0(T) MU, -U,)* (12)
Mechanical interaction between contacting
surfaces is described by Coulomb’s friction law:

Tf = Iu |jj-n (1 3)
Here 1, is friction stress; o, is normal stress on the
contact surface; p is the coefficient of friction.

2.5. Interaction of fields

As shown above, three physical phenomena
effect the whole FAST/SPS process and particu-
larly arising temperature gradients. Therefore,
modeling of FAST/SPS process can be discussed
as a Multiphysics problem. Electric, thermal and
mechanical fields interact with each other as
schematically shown in Fig. 2. The flowing elec-
tric current produces heat, which is proportio-
nal to resistivity of the tool and powder mate-
rials. The arising temperature inverse influences
the electrical resistivity of these materials. Me-
chanical properties of powder preform are varied
with the rise in temperature. This results in mo-
tion of punches and in densification of the pow-
der preform. The transformation in geometry
initiates the redistribution of current density
and temperature within setup. Besides, densifi-
cation strongly affects thermal and electrical pro-
perties of powder preform and as a result ther-
mal and electric field. In turn, the electric field
influences the mechanical field by intensifica-
tion of diffusion and plastic deformation due to
electromigration and electroplasticity phenome-
na [20]. Thus, three main physical fields are
fully coupled with each other making the corres-
ponding problem difficult to solve.
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Zalezno$¢ temperaturowa
opornosci elektrycznej
Temperature dependence
of electrical resistivity

A

Pole elektryczne
Electric field

Pole cieplne
Thermal field

S
7>

Ciepto Joule’a / Joule heating

Wptyw pradu na dyfuzje

i odksztaicenie plastyczne
Current influence on diffusion
and plastic deformation

Zalezno$¢ gestosci od przewodnictwa elektrycznego i ciepta
wiasciwego. Wzajemne przemieszczenie stempel/matryca
Density dependence of electrical conductivity and specific heat.
Mutual punch/die displacement

Temperaturowa zaleznosc
wiasciwosci mechanicznych
Temperature dependence
of mechanical properties,

Zalezno$¢ gestosci od przewodnictwa cieplnego i ciepfa
wiasciwego. Wzajemne przemieszczenie stempel/matryca
Density dependence of thermal conductivity and specific heat.
Mutual punch/die displacement

Pole mechaniczne
Mechanical field

Rys. 2. Interakcja pét fizycznych podczas procesu FAST/SPS
Fig. 2. Interaction of physical fields during FAST/SPS process

3. MODELOWANIE Z WYKORZYSTANIEM
ELEMENTOW SKONCZONYCH

3.1. Dane wyjsciowe

Wiarygodne dane wejsciowe sg bardzo waz-
ne dla prawidlowego modelowania FAST/SPS.
Sa to wlasciwosci materiatéw, wlasciwosci po-
taczenia, warunki brzegowe i warunki poczat-
kowe. Zbiér danych materialowych do wyko-
rzystania na FAST/SPS modelowania przedsta-
wiono w tab. 1.

3. FINITE ELEMENT MODELING

3.1. Input data

The reliable input data are very important
for the adequate modeling of FAST/SPS. They
include materials properties, contact properties,
boundary conditions and initial conditions. The
set of material data to be used at FAST/SPS
modeling is presented in the Tab. 1.

Tab. 1. Wlasciwosci wymagane dla modelowania FAST/SPS
Tab. 1. Properties required for FAST/SPS modeling

Wiasciwos¢ Narzedzie Cze$¢ proszkowa Polaczenie Izolacja
Property Tool Powder part Contact Insulation
Przewodnictwo elektryczne, o
Electrical conductivity, o * + * *
Przewodnictwo cieplne, A
Thermal conductivity, A * + * *
Wrtasciwa pojemnos¢ cieplna, ¢ . + i .
Specific heat capacity, ¢
Wspotczynnik promieniowania, & . ) : .
Radiation coefficient, ¢
Wspdlczynnik rozszerzalnoéci cieplnej, . + i i
Thermal expansion coefficient, o
Modut sprezystosci objetosciowy , K . . i )
Bulk elastic modulus, K
Modut sprezystosci $cinania, G . + i i
Shear elastic modulus, G
Stala materialowa, Ao
Material constant, Ao ) * ) )
Wykladnik naprezenia, n i . i i
Stress exponent, n
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Whasciwos¢
Property Tool

Narzedzie

Cze$¢ proszkowa
Powder part

Polgczenie
Contact

Izolacja
Insulation

Energia aktywacji, Q
Activation energy, Q
Wykladnik wielkosci ziarna, p
Grain size exponent, p
Wspélczynnik tarcia, y
Friction coefficient, y

+

+

+ - wymagany; — niewymagany do modelowania
+ - required; — not required for modeling

Wigkszos¢ wlasciwosci powinno by¢ okres-
lone w zaleznosci od temperatury. Niektore wtas-
ciwosci czesci proszkowej powinny zosta¢ wy-
znaczone dodatkowo w funkcji gestosci wzgled-
nej lub porowatosci (patrz odpowiednie row-
nania powyzej). Wtasciwosci materiatu narze-
dzia (na przyktad grafit), wlasciwosci potacze-
nia i grafitowego filcu izolacyjnego moga by¢
stosowane w réznych przypadkach badania. Zbior
wlasciwosci grafitu i polgczen przedstawiono
w jednym z naszych poprzednich artykuléw
[21, 22]. Dla wielu powszechnie stosowanych
materialéw proszkowych wlasciwosci mozna zna-
lez¢ w literaturze. W tym samym czasie, reali-
zowano wiele badan nad znanymi lub nowymi
materialtami spiekanymi metodg FAST/SPS.
Okreslenie wlasciwoséci dla takich materiatow
wymaga czasochfonnych doswiadczen. Szczegdl-
ny przypadek stanowig kompozyty proszkowe.
Ich wlasciwosci mozna okresli¢ doswiadczalnie
lub za pomocy obliczen. W szczegélnosci, do
oceny ich przewodnosci elektrycznej i termicz-
nej moze by¢ stosowana regula mieszaniny prze-
saczania Polder-Van Santen [23, 24]. Wplyw
porowatosci (gesto$¢ wzgledna) na wlasciwosci
mozna réwniez okresli¢ z doswiadczen lub teo-
retycznie. Nalezy tu wymienic¢ prace C. Argento
i D. Bouvard, jak rowniez J. M. Montes i wspol-
pracownikéw [25, 26]. Temperatura poczatko-
wa zestawu narzedzi FAST/SPS jest zwykle
tylko jednym warunkiem poczatkowym. Wspot-
czynnik konwekcji reprezentuje warunki brze-
gowe. Znajomos$¢ tego wspolczynnika jest bar-
dzo wazna dla modelowania rozktadu tempera-
tury i optymalizacji konstrukcji narzedzi
FAST/SPS. Wspdtczynnik konwekgji zalezy od
mocy ukladu chlodzenia i jest indywidualny
dla kazdego urzadzenia FAST / SPS.

The most of the properties should be deter-
mined in dependence on temperature. Some pro-
perties of powder part should be established ad-
ditionally as function of relative density or po-
rosity (see corresponding equations above). The
properties of the tool material (for instance gra-
phite), properties of contacts and insulating gra-
phite felt can be used in various cases of study.
The collection of graphite and contact properties
is presented in our previous papers [21, 22]. For
many widely used powder materials the proper-
ties can be found in literature. At the same time,
a number of materials sintered by FAST/SPS
are hardly studied or newly developed. The de-
termination of properties for such materials needs
time-consuming experiments. The special case
comprises powder composites. Their properties
can be determined experimentally or by calcula-
tion. Particularly, for estimation of their electri-
cal and thermal conductivities the Polder-Van
Santen percolation mixture rule can be used
[23, 24]. The influence of porosity (relative den-
sity) on properties also can be determined from
experiments or theoretically. Here works of C.
Argento and D. Bouvard as well as J. M. Montes
and co-workers should be mentioned [25, 26].
The starting temperature of FAST/SPS setup is
usually only one initial condition. The convec-
tion coefficient represents boundary conditions.
The knowledge of this coefficient is very impor-
tant for modeling of temperature distribution
and optimization of FAST/SPS tool design. The
convection coefficient depends on power of
the cooling system and is individual for each
FAST/SPS machine.
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3.2. Oprogramowanie

Do modelowania rozkladu temperatury pod-
czas FAST/SPS wykorzystano kilka komercyj-
nych kodéw MES. Najczesciej stosowano kody
ANSYS, ABAQUS i COMSOL. Ostatnie wersje
ANSYS i ABAQUS obejmujg skonczone ele-
menty ze stopniami swobody elektrycznymi,
cieplnymi i strukturalnymi. To otwiera mozli-
wosci do pelnego, sprzezonego modelowania
FAST/SPS. Jednoczesnie, kody te nie zapewnia-
ja modelu w pelni odzwierciedlajacego zlozone
zachowanie proszkéw metalowych i ceramicz-
nych podczas spiekania. Z pewnymi ogranicze-
niami, do tego celu mozna stosowaé¢ modele
geomechaniczne, takie jak rozszerzony model
pelzania Drucker-Prager [27, 28]. Jednak kalib-
racja tego modelu wymaga badania zachowa-
nia proszku pod obcigzeniem izostatycznym
w réznych temperaturach. Do$wiadczenia te s3
czasochlonne i zakladajg stosowanie specjalnych
urzadzen, takich jak prasy do prasowania izo-
statycznego na gorace, wyposazone w dylatometr
[29]. Alternatywnie, eksperymenty te moga by¢
zastagpione przez modelowanie zageszczenia
oparte na teorii spiekania E. Olevsky’ego lub
teorii M. Abouafa opracowanej dla prasowania
izostatycznego na goraco [14, 16]. Przy czym
nalezy przyjac¢ identyczny wplyw porowatosci
(lub gestosci wzglednej) na szybko$¢ zageszcza-
nia réznych materiatéw. Jednakze, nasze wczes-
niejsze doswiadczenia wykazaly, ze funkcje po-
rowato$ci sg indywidualne dla kazdego mate-
riatu proszkowego [29]. Ponadto, takie podejscie
nie bierze pod uwage rozrostu ziarn podczas
FAST/SPS, co moze drastycznie zmniejszy¢
szybkos¢ pelzania i zageszczania podczas spie-
kania [9]. W tym celu, konieczne jest opraco-
wanie modelu materialu definiowanego przez
uzytkownika oraz dodatkowe doswiadczenia do-
tyczace rozwoju wielkosci ziarn podczas spie-
kania. Jak wskazano powyzej, innym sposobem
wlaczenia mechanicznego zachowania proszku
w model FAST/SPS jest okreélenie jego zagesz-
czania bezposrednio z eksperymentu we wstep-
nie okreslonym procesie FAST/SPS. Komercyj-
ne kody MES ANSYS i ABAQUS moga by¢
wowczas bezposrednio zastosowane do modelo-
wania FAST/SPS z pomoca uzyskanych danych.

3.2. Software

Several commercial FEM codes have been
used for modeling of temperature distribution
during FAST/SPS. The most often applied codes
are ANSYS, ABAQUS and COMSOL. The last
versions of ANSYS and ABAQUS include finite
elements with electrical, thermal and structural
degrees of freedom. This opens the possibility of
fully-coupled FAST/SPS modeling. At the same
time, these codes do not provide a model fully
reflecting a complex behavior of metallic and
ceramic powders during sintering. With some
restriction geomechanics models such as the ex-
tended Drucker-Prager cap creep model can be
used for this goal [27, 28]. However, the calibra-
tion of this model requires the investigation of
powder behavior under isostatic loading at va-
rious temperatures. These experiments are time-
consuming and suppose the application of spe-
cial facilities such as a hot isostatic press equip-
ped with dilatometer [29]. Alternatively, these
experiments can be replaced by the densifica-
tion modeling based on E. Olevsky’s sintering
theory or M. Abouaf’s theory developed for hot
isostatic pressing [14, 16]. Thereat, the identical
influence of porosity (or relative density) on
densification rate of different materials must be
assumed. However, our previous experiments
have shown that porosity functions are indivi-
dual for each powder material [29]. In addition,
this approach does not take into account the
grain growth during FAST/SPS, which can dras-
tically reduce creep and densification rate dur-
ing sintering [9]. To do that the development of
user-defined material model and additional ex-
periments on grain size development during sin-
tering are required. As stated above, other way
to include mechanical behavior of powder into
FAST/SPS model is determination of its densifi-
cation direct from experiment at predetermined
FAST/SPS cycle. The commercial FEM codes
ANSYS and ABAQUS can be then directly ap-
plied for the FAST/SPS modeling by using ob-
tained data.
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3.3. Przyklad

Przyktadem z naszej praktyki modelowa-
nia MES jest optymalizacja projektu narzedzi
FAST/SPS do spiekania kompozytu proszkowe-
go W-5%Y,0s, ktdry moze by¢ potencjalnie za-
stosowany jako material majgcy kontakt z plaz-
ma w reaktorze syntezy jadrowej. Jednorodnos¢
drobnoziarnistej mikrostruktury jest dla tego
zastosowania wazna. Mozna ja osiaggnac przy
réwnomiernym rozkladzie temperatury. Wew-
netrzna $rednica matrycy 150 mm przyjeta
zostala dla kazdego przypadku modelowania.
Badano wplyw grubosci $cian i izolacji na
gradient temperatury. Modelowano rozklad
temperatury w matrycach o grubosci $cianki
90 i 30 mm. Przyjeto dwa rodzaje izolacji mat-
rycy: pionowa izolacja z filcu grafitowego o gru-
bosci 20 mm i izolacja pozioma o grubosci od
10 mm. Wigcej szczegolow o modelowanych
konfiguracji przedstawiono na rys. 3 i w tab. 2.
Temperatura spiekania wynosita zawsze 1700°C.

3.3. Example

An example from our FEM modeling prac-
tice is optimization of FAST/SPS tool design us-
ed for sintering of W-5%Y,0s powder composite
for potential application as a plasma-facing ma-
terial in the nuclear fusion reactor. The homo-
geneity of the fine-grained microstructure is im-
portant for this application. This can be achieved
at uniform temperature distribution. The inter-
nal die diameter of 150 mm was fixed in all ca-
ses of modeling. The influence of wall thickness
and insulation on temperature gradient was
investigated. The temperature distribution in the
dies with the wall thickness of 90 and 30 mm
were modeled. Two type of the die insulation
were considered: vertical graphite felt insulation
with the thickness of 20 mm and horizontal in-
sulation with the thickness of 10 mm. More de-
tails of modeled setups are presented in Fig. 3
and in Tab. 2. The sintering temperature was
always 1700°C.

Rys. 3. Schemat przedstawiajacy analizowane konfiguracje

Fig. 3. Schematic presentation of analyzed setups

Modelowanie wykazalo, Ze zmniejszenie gru-
bosci $cianki matrycy od 90 mm do 30 mm wply-
wa na zmniejszanie spadku temperatury pomie-
dzy $rodkiem, a krawedzig wypraski od 334°C
do 263°C dla matrycy nieizolowanej (rys. 3a),
Przy zastosowaniu pionowej izolacje matrycy,
spadek obnizono z 327°C do 200°C (rys. 3b).
Interesujacym odkryciem bylo dalsze zmniej-
szenie spadku temperatury do 50°C, po zasto-
sowaniu dodatkowej izolacji poziomej (rys. 3c).
Zatem zoptymalizowana konstrukcja narzedzi
FAST/SPS zostala teoretycznie zaplanowana.

The modeling has shown that decrease in the
die wall thickness from 90 mm to 30 mm results
in diminishing of temperature drop between the
center and the edge of the powder compact from
334°C till 263°C for non-insulating die (Fig. 3a).
If the vertical die insulation was used, the drop
was reduced from 327°C to 200°C (Fig. 3b).
Interesting finding was the further decrease of
temperature drop to 50°C when additional ho-
rizontal insulation was applied (Fig. 3c). Thus the
optimized design of FAST/SPS tool was theore-
tically found.
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Tab. 2. Wplyw grubosci $cianki i izolacji matrycy na gradient temperatury (srodek-krawedz)
podczas wygrzewania przy spiekaniu FAST/SPS kompozytu proszkowego W-5%Y,0;

Tab. 2. Influence of die wall thickness and insulation on temperature gradient (center-edge)
during dwell at FAST/SPS sintering of W-5%Y,0s powder composite

Scianka matrycy Izolacja pionowa Izolacja pozioma Temperatura spiekania | Roznica temperatury
Die wall Vertical insulation | Horizontal insulation | Sintering temperature | Temperature difference

[mm] (mm] [mm] [°Cl [°Cl

90 - — 1700 334

90 20 — 1700 327

30 - — 1700 263

30 20 — 1700 200

30 20 10 1700 53

Ksztaltowanie si¢ réznicy temperatury po-
miedzy srodkiem a krawedzig probki W-5%Y,05
podczas calego cyklu spiekania w zoptymalizo-
wanej matrycy pokazano na rys. 4. Gradient
temperatury wzrasta podczas nagrzewania (szyb-
ko$¢ nagrzewania wynosi okoto 100°C/min)
i zmniejsza si¢ do wartosci ustalonej w czasie
wygrzewania. Podobne zmiany temperatury za-
obserwowano przy modelowaniu innych kon-
tiguracji FAST/SPS.

The development of temperature difference
between the center and the edge of W-5%Y,0s
sample during whole sintering cycle in the opti-
mized die is shown in Fig. 4. The temperature
gradient grows during the heating stage (heat-
ing rate of ca. 100°C/min) and reduces to the
steady value during the dwell time. Similar tem-

perature change was observed at modeling of
other FAST/SPS setups.
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Fig. 4. Ksztaltowanie si¢ réznicy temperatury pomiedzy srodkiem, a krawedziag prébki W-5%Y,0;
podczas spiekania FAST/SPS w zoptymalizowanej matrycy

Fig. 4. Development of temperature difference between the center and the edge of W-5%Y,0s sample
during FAST/SPS sintering in the optimized die

3.4. Perspektywy

Wynik modelowania podkresla efektyw-
no$¢ odpowiedniej izolacji cieplnej dla zmniej-
szenia gradientéw cieplnych powstajacych
w wyniku promieniowania. W produkgji na du-
z3 skale i w produkcji wielkogabarytowych
elementéw bardziej skuteczne jest zastosowanie
dodatkowego zewnetrznego nagrzewania induk-
cyjnego matrycy FAST/SPS. Ten typ nagrzewa-

3.4. Outlook

The modeling result in the previous section
highlights the efficiency of an appropriate ther-
mal insulation for reduction of thermal gradients
arising due to radiation. In the large-scale pro-
duction and in manufacturing of large-sized
parts even more effective is application of an
additional external inductive heating of the
FAST/SPS die. This type of heating is known in
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nia jest znany jako nagrzewanie hybrydowe.
Odpowiednie wyposazenie zostalo opracowane
i wprowadzone na rynek [30]. Modelowanie roz-
ktadu temperatury podczas nagrzewania hybry-
dowego jest trudnym zadaniem. W takim przy-
padku w modelu FAST/SPS dodatkowo nalezy
uwzgledni¢ pole magnetyczne. Innym trendem
w opracowywaniu technologii FAST/SPS jest
stosowanie wielu narzedzi do spiekania kilku
czesci w jednym procesie [30]. Ewidentnie,
rozklad temperatury w takiej konfiguracji jest
silnie niejednorodny i musi by¢ modelowany.
Wplyw konstrukcji matrycy na rozklad tem-
peratury oraz jej optymalizacja to kolejny cie-
kawy temat do modelowania. Do chwili obecnej
opublikowano tylko kilka prac w tej waznej
dziedzinie [31].

4. PODSUMOWANIE

FAST/SPS jest technika szybkiego spieka-
nia z bezposrednim nagrzewaniem narzedzi
i przewodzacych wyprasek. Rozklad tempera-
tury podczas procesu FAST/SPS jest w wielu
przypadkach niejednorodny. To prowadzi do
niejednorodnej mikrostruktury i wtasciwosci,
zwlaszcza w wielkogabarytowych czedciach spie-
kanych o skomplikowanych ksztalcie. Z drugiej
strony, kontrolowane gradienty temperatury
mozna stosowaé przy wytwarzaniu materialow
gradientowych. Dlatego zrozumienie i kontrola
rozkladu temperatury w czasie FAST/SPS jest
waznym zadaniem inzynierii. Temperatura nie
moze by¢ mierzone bezposrednio wewnatrz
wypraski. Alternatywnym sposobem okresla-
nia rozkladu temperatury jest modelowanie
oparte na MES. Modelowanie wymaga rozwia-
zania ztozonego problemu multifizycznego przy
wzajemnie oddzialujacych polach elektrycznym,
termicznym i mechanicznym. Dodatkowo po-
trzebne sg liczne dane wejsciowe. Mozliwe jest
wykorzystanie nowoczesnych kodéw MES do
calkowicie sprzezonego rozwiazania elektryczno-
-termiczno-mechanicznego problemu wlasci-
wego dla FAST/SPS. Gtéwnym problemem jest
wdrozenie kompleksowego, reologicznego za-
chowania proszku do kodu MES. Tutaj mozna
stosowac do pewnego stopnia modele geotech-

FAST/SPS community as the hybrid heating. The
corresponding equipment was developed and
brought to market [30]. The modeling of the tem-
perature distribution during hybrid heating is
a challenging task. In that case the magnetic
field should be additionally considered in the
FAST/SPS model. Another trend in development
of FAST/SPS technology is application of multi-
ple tools for sintering of several parts in a single
cycle [30]. Evidently, that temperature distribu-
tion in such multiple setup is strongly inhomo-
geneous and has to be modeled. Influence of the
die design on temperature field and its optimi-
zation is another interesting topic of modeling.
Until present, only a few papers were published
in this important area [31].

4. SUMMARY

FAST/SPS is the rapid sintering technique
with the direct resistive heating of tool and
conductive powder preform. The temperature
field during FAST/SPS is in many cases inho-
mogeneous. This leads to heterogeneous micro-
structure and properties distribution especially
in the large-sized and complex-shaped sintered
parts. On the other hand, the controlled tempe-
rature gradients can be used at production of
functionally graded materials. Therefore, under-
standing and control of temperature distribu-
tion during FAST/SPS is important engineering
task. The temperature cannot be directly measured
inside the powder compact. The alternative way
for determination of temperature distribution is
the FEM-based modeling. This modeling requires
solution of a complex Multiphysics problem
with interacting electrical, thermal and mecha-
nical fields. Additionally, numerous input data
are needed. The modern FEM codes can be used
for fully-coupled solution of electric-thermal-
mechanical problem inherent FAST/SPS. The
main problem is the implementation of complex
rheological behavior of powder into FEM code.
Here to same extent the geotechnical models can
be used. Alternatively, the densification behavior
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niczne. Alternatywnie, zachowanie proszku przy
zageszczaniu mozna okresli¢c bezposrednio
z eksperymentéow FAST/SPS, a nastepnie wy-
korzystywa¢ do modelowania. Podejscie to zos-
talo wykorzystane w naszej pracy nad modelo-
waniem spiekania kompozytu na bazie wolfra-
mu. W przypadku braku izolagji cieplnej stwier-
dzono duze gradienty termiczne. Konstrukcja
matrycy i izolacji termicznej zostaty zoptyma-
lizowane. Osiagni¢to zmniejszenie gradientu
temperatury od 334°C do 50°C.
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achieved.

ACKNOWLEDGEMENTS

The author thanks PhD Iana Tkachenko (Donbass
State Engineering Academy, Ukraine) for her help
with modeling of FAST/SPS of W-5%Y.0s pow-
der composites and PhD Kim Vanmeensel (KU
Leuven, Belgium) for providing the input data.

REFERENCES

[1] OrruR., R. Licheri, A.M. Locci, A. Cincotti, G. Cao.
2009. “Consolidation/synthesis of materials by electric
current activated/assisted sintering”. Materials Science
and Engineering R 63 (4-6): 127-287.

[2] Guillon O., J. Gonzalez-Julian, B. Dargatz, T. Kessel,
G. Schierning, J. Réithel, M. Herrmann. 2014. “Field-
Assisted  Sintering Technology/Spark Plasma
Sintering: mechanisms, materials, and technology
developments”. Advanced Engineering Materials
16 (7): 830-849.

[3] Voisin T., J.-P. Monchoux, L. Durand, N. Karnatak,
M. Thomas, A. Couret. 2015. “An innovative way
to produce y-TiAl blades: Spark Plasma Sintering”.
Advanced Engineering Materials 17 (10): 1408-1413.

[4] Voisin T., L. Durand, N. Karnatak, S. Le Gallet, M.
Thomas, Y. Le Berre, J.-F. Castagné, A. Couret. 2013.
“Temperature control during Spark Plasma Sintering
and application to up-scaling and complex shaping”.
Journal of Materials Processing Technology 2013 (2):
269-278.

[5] Belmonte M., J. Gonzalez-Julian, P. Miranzo, M.I.
Osendi. 2009. “Continuous in situ functionally graded
silicon nitride materials”. Acta Materialia 57 (2009):
2607-2612.

[6] Jajarmi E., L. Desogus, R. Orrt, S.A. Sajjadi, G. Cao.
2016. ,,On the fabrication of functional graded 3Y-
PSZ/316L materials by SPS: Process optimization
and characterization of the obtained products”.
Ceramics International 42 (7): 8351-8359.

Laptev Alexander. 2016. ,Modelowanie jako narzedzie do zrozumienia i udoskonalenia techniki iskrowego spiekania plazmowego”.
Obrébka Plastyczna Metali XXVII (3): 223-240.



Modeling as a tool for understanding and improvement of Spark Plasma Sintering technique

239

(7]

(10]

(11]

(12]

(13]

(14]

(15]

(16]

(17]

(18]

(19]

Suk M, S. Choi, J. Kim, Y. Kim, Y. Kwon. 2003.
»Fabrication of a porous material with a porosity
gradient by a pulsed electric current sintering
process”. Metals and Materials International 9 (6):
599-603.

Zavaliangos A., ]. Zhang, M. Krammer, J.R. Groza.
2004. ,,Temperature evolution during field activated
sintering”. Materials Science and Engineering A 379
(1-2):218-228.

Morita K., K. Hiraga. 2002. ,,Critical assessment of
high-temperature deformation and deformed
microstructure in high-purity tetragonal zirconia
containing 3 mol.% yttria”. Acta Materialia 50 (5):
1075-1085.

Gillia O., D. Bouvard. 2000. ,,Phenomenological
analysis of densification kinetics during sintering:
application to WC-Co mixture”. Materials Science
and Engineering A 279 (1-2): 185-191.
Mc.Williams B., A. Zavaliangos. 2008. ,Multi-
phenomena simulation of electric field assisted
sintering”. Journal of Materials Science 43 (14):
5031-5035.

Kim H., O. Gillia, D. Bouvard. 2003. ,A phenome-
nological constitutive model for the sintering of
alumina powder”. Journal of the European Ceramic
Society 23 (10): 1675-1685.

Mc.Williams B., J. Yu, A. Zavaliangos. 2015. ,,Fully
coupled thermal-electric-sintering simulation of elec-
tric field assisted sintering of net-shape compacts”.
Journal of Materials Science 50 (2): 519-530.
Besson J., M. Abouaf. 1992. ,Rheology of porous
alumina and simulation of hot isostatic pressing”.
Journal of the American Ceramic Society 75 (8):
2165-2172.

Mondalek P., L. Silva, M. Bellet. 2011. ,,A numerical
model for powder densification by SPS technique”.
Advanced Engineering Materials 13 (7): 587-593.
Olevsky E.A.: ,Theory of sintering: from discrete
to continuum”. Materials Science and Engineering R
23 (2): 41-100.

Maniere C., L. Durand, A. Weibel, C. Estournes.
2016. ,Spark-plasma-sintering and finite element
method: From the identification of the sintering
parameters of a submicronic a-alumina powder to
the development of complex shapes”. Acta Materialia
102: 169-175.

Maniere C., A. Pavia, L. Durand, G. Chevallier, V.
Bleyb, K. Afanga, A. Peigney, C. Estournés. 2015.
»Pulse analysis and electric contact measurements
in spark plasma sintering”. Electric Power Systems
Research 127: 307-313.

Wei X,, D. Giuntini, A.L. Maximenko, C.D. Haines,
E.A. Olevsky. 2015. ,,Experimental investigation of
electric contact resistance in spark plasma sintering
tooling setup”. Journal of the American Ceramic
Society 98 (11): 3553-3560.

(7]

(10]

(11]

(12]

(13]

(14]

(15]

(16]

(17]

(18]

(19]

Suk M, S. Choi, J. Kim, Y. Kim, Y. Kwon. 2003.
“Fabrication of a porous material with a porosity
gradient by a pulsed electric current sintering
process”. Metals and Materials International 9 (6):
599-603.

Zavaliangos A., ]. Zhang, M. Krammer, J.R. Groza.
2004. “Temperature evolution during field activated
sintering”. Materials Science and Engineering A 379
(1-2):218-228.

Morita K., K. Hiraga. 2002. “Critical assessment of
high-temperature deformation and deformed
microstructure in high-purity tetragonal zirconia
containing 3 mol.% yttria”. Acta Materialia 50 (5):
1075-1085.

Gillia O., D. Bouvard. 2000. “Phenomenological
analysis of densification kinetics during sintering:
application to WC-Co mixture”. Materials Science
and Engineering A 279 (1-2): 185-191.
Mc.Williams B., A. Zavaliangos. 2008. “Multi-
phenomena simulation of electric field assisted
sintering”. Journal of Materials Science 43 (14):
5031-5035.

Kim H., O. Gillia, D. Bouvard. 2003. “A phenome-
nological constitutive model for the sintering of
alumina powder”. Journal of the European Ceramic
Society 23 (10): 1675-1685.

Mc.Williams B., J. Yu, A. Zavaliangos. 2015. “Fully
coupled thermal-electric-sintering simulation of elec-
tric field assisted sintering of net-shape compacts”.
Journal of Materials Science 50 (2): 519-530.
Besson J., M. Abouaf. 1992. “Rheology of porous
alumina and simulation of hot isostatic pressing”.
Journal of the American Ceramic Society 75 (8):
2165-2172.

Mondalek P., L. Silva, M. Bellet. 2011. “A numerical
model for powder densification by SPS technique”.
Advanced Engineering Materials 13 (7): 587-593.
Olevsky E.A.: “Theory of sintering: from discrete
to continuum”. Materials Science and Engineering R
23 (2): 41-100.

Maniere C., L. Durand, A. Weibel, C. Estournes.
2016. “Spark-plasma-sintering and finite element
method: From the identification of the sintering
parameters of a submicronic a-alumina powder to
the development of complex shapes”. Acta Materialia
102: 169-175.

Maniere C., A. Pavia, L. Durand, G. Chevallier, V.
Bleyb, K. Afanga, A. Peigney, C. Estournés. 2015.
“Pulse analysis and electric contact measurements
in spark plasma sintering”. Electric Power Systems
Research 127: 307-313.

Wei X,, D. Giuntini, A.L. Maximenko, C.D. Haines,
E.A. Olevsky. 2015. ,,Experimental investigation of
electric contact resistance in spark plasma sintering
tooling setup”. Journal of the American Ceramic
Society 98 (11): 3553-3560.

Laptev Alexander. 2016. ,,Modeling as a tool for understanding and improvement of Spark Plasma Sintering technique”.
Obrébka Plastyczna Metali XXVII (3): 223-240.



240

Modelowanie jako narzedzie do zrozumienia i udoskonalenia techniki iskrowego spiekania plazmowego

(20]

(21]

(22]

(23]

(24]

(25]

(26]

(27]

(28]

(29]

(30]

(31]

Olevsky E., S. Kandukuri, L. Froyen. 2008. ,,Analysis
of mechanisms of spark-plasma sintering”. Key
Engineering Materials 368-372: 1580-1584.
Vanmeensel K., A. Laptev, J. Hennicke, J. Vleugels,
O. Van der Biest. 2005. ,Modelling of the temperature
distribution during field assisted sintering”. Acta
Materialia 53 (16): 4379-4388.

Vanmeensel K., A. Laptev, H. Sheng, I. Tkachenko,
O. Van der Biest, J. Vleugels. 2013. ,,Experimental
study and simulation of plastic deformation of
zirconia-based ceramics in a pulsed electric current
apparatus”. Acta Materialia 61 (7): 2376-2389.
Polder D., J.H. Van Santen. 1946. , The effective
permeability of mixtures of solids”. Physica 12 (5):
257-271.

Vanmeensel K., A. Laptev, J. Hennicke, O. Van der
Biest, J. Vleugels. 2007. ,,The influence of percola-
tion during pulsed electric current sintering of
ZrO,-TiN powder compacts with varying TiN
content”. Acta Materialia 55 (5): 1801-1811.
Argento C., D. Bouvard. 1996. ,Modeling the
effective thermal conductivity of random packing
of spheres through densification”. International
Journal of Heat Mass Transfer 39 (15): 1343-1350.
Montes J.M.,, F.G. Cuevas, J. Cintas. 2008. ,,Porosity
effect on the electrical conductivity of sintered
powder compacts”. Applied Physics A. Materials
Science and Processing 92 (2): 375-380.

ABAQUS’ Documentation, Release 6.14, Theory
guide. Dassault Systemes, Providence 2014.

ANSYS Academic Research, Release 15.0, Help System,
Theory reference. 2014. Canonsburg: ANSYS Inc.
Laptev A.M., H.P. Buchkremer, R. Vaflen. 2001.
»Investigation of input data for compaction
modelling of hot isostatic pressing”. W: Recent
development in computer modelling of powder
metallurgy processes. Zavaliangos A., Laptev A.
(eds.), Amsterdam: IOS Press. 151-159.

Hennicke J., H.U. Kessel, T. Kessel. 2010. ,,Kurz-
zeitsintern als Produktionsverfahren fiir die Pul-
vermetallurgie. Pulvermetallurgie in Wissenschaft
und Praxis“. Band 26: 181-200.

Giuntini D., J. Riathel, M. Herrmann, A. Michaelis,
E.A. Olevsky. 2015. ,, Advancement of tooling for
Spark Plasma Sintering”. Journal of the American
Ceramic Society 98 (11): 3529-3537.

(20]

(21]

(22]

(23]

(24]

(25]

(26]

(27]

(28]

(29]

(30]

(31]

Olevsky E., S. Kandukuri, L. Froyen. 2008. “Analysis
of mechanisms of spark-plasma sintering”. Key
Engineering Materials 368-372: 1580-1584.
Vanmeensel K., A. Laptev, J. Hennicke, J. Vleugels,
O. Van der Biest. 2005. “Modelling of the temperature
distribution during field assisted sintering”. Acta
Materialia 53 (16): 4379-4388.

Vanmeensel K., A. Laptev, H. Sheng, I. Tkachenko,
O. Van der Biest, J. Vleugels. 2013. “Experimental
study and simulation of plastic deformation of
zirconia-based ceramics in a pulsed electric current
apparatus”. Acta Materialia 61 (7): 2376-2389.
Polder D., J.H. Van Santen. 1946. “The effective
permeability of mixtures of solids”. Physica 12 (5):
257-271.

Vanmeensel K., A. Laptev, J. Hennicke, O. Van der
Biest, J. Vleugels. 2007. “The influence of percola-
tion during pulsed electric current sintering of
ZrO,-TiN powder compacts with varying TiN
content”. Acta Materialia 55 (5): 1801-1811.
Argento C., D. Bouvard. 1996. “Modeling the
effective thermal conductivity of random packing
of spheres through densification”. International
Journal of Heat Mass Transfer 39 (15): 1343-1350.
Montes .M., F.G. Cuevas, J. Cintas. 2008. “Porosity
effect on the electrical conductivity of sintered
powder compacts”. Applied Physics A. Materials
Science and Processing 92 (2): 375-380.

ABAQUS’ Documentation, Release 6.14, Theory
guide. Dassault Systemes, Providence 2014.

ANSYS Academic Research, Release 15.0, Help System,
Theory reference. 2014. Canonsburg: ANSYS Inc.
Laptev A.M., H.P. Buchkremer, R. Vaflen. 2001.
“Investigation of input data for compaction
modelling of hot isostatic pressing”. In: Recent
development in computer modelling of powder
metallurgy processes. Zavaliangos A., Laptev A.
(eds.), Amsterdam: IOS Press. 151-159.

Hennicke J., H.U. Kessel, T. Kessel. 2010. “Kurz-
zeitsintern als Produktionsverfahren fiir die Pul-
vermetallurgie. Pulvermetallurgie in Wissenschaft
und Praxis“. Band 26: 181-200.

Giuntini D., J. Riathel, M. Herrmann, A. Michaelis,
E.A. Olevsky. 2015. “Advancement of tooling for
Spark Plasma Sintering”. Journal of the American
Ceramic Society 98 (11): 3529-3537.

Laptev Alexander. 2016. ,Modelowanie jako narzedzie do zrozumienia i udoskonalenia techniki iskrowego spiekania plazmowego”.
Obrébka Plastyczna Metali XXVII (3): 223-240.



