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Procesi atomizacije kovinskih gradiv in konsolidacije
kovinskih prahov—II. del

Preparation of Metal Powders by Atomization and their
Consolidation

B. Sustarsi¢, M. Torkar, M. Jenko, B. Breskvar, F. Vodopivec, /nstitut za kovinske materiale in
tehnologije, Lepi pot 11, Ljubljana

Materiali izdelani na osnovi uprasevanja kovinskih talin imajo v primerjavi s konvencionalnimi
postopki vrsto prednosti, saj imajo lastnosti, ki jih prej prakticno ni bilo mogode doseéi. Kot primer
vzemimo hitrorezna in orodna jekla, super Zzlitine, itd. DoseZene lasnosti PM izdelkov so predvsem
posledica hitrega strjevanja med postopkom izdelave prahu.

Na Institutu za Kovinske Materiale in Tehnologije (IMT) v Ljubljani smo laboratorij za metalurgijo
prahov in hitro strjevanje opremili s pilotno napravo za vodno atomizacijo in napravo za ulivanje
amorfnih in mikrokristalini¢nih trakov. Ta oprema omogoda vkijucevanje IMT Ljubljana v razvojno
raziskovalno delo na trenutno tudi v svetu zelo aktualnem podrodju priprave razliénih vrst kovinskih
materialov.

V pretekiem obdobju smo imeli tako vrsto aktivnosti v okviru nasega RR programa. V prvi fazi
naloge smo izvrsili relativno zahtevno namestitev in preizkusni zagon opreme. Priéeli smo tudi Ze s
pripravo razlicnih vrst vodno atomiziranih prahov z namenom, da osvojimo tehnologijo postopka. V
drugi fazi smo priceli s sistematiéno pripravo prahov hitroreznega jekla in njihovega zgoséevanja. V
tej fazi smo dolodili glavne vplivne parametre vodne atomizacije (Se posebej tlaka vode) na lastnosti
izdelanih prahov. Prav tako smo dolodili stisljivost prahov in vsebnost kisika v izdelanih vodno
atomiziranih prahovih, tako v atomiziranem, kot tudi toplotno obdelanem stanju Pri¢eli smo tudi s
preizkusi priprave popolnoma zgoséenih PM preizkusancev iz domacih in tujih vzorcev vodno
atomiziranih prahov tip M-2 in T-15.

Materials produced by powder metallurgy (PM) in comparison with those produced by conventional
procedures have many advantages. The most important fact is that the PM materials (e.g.: tool
steels, high speed steels, super alloys, etc.) have much better mechanical and other physical
properties. Firstly these properties are the result of rapid solidification (RSTechnology) during the
powder preparation.

The Institute of Metals and Technologies in Ljubljana has started up a new pilot water atomizer and
new laboratory equipment (Melt-Spinner) for RST ribbons and powders preparation in the last two
years. The equipment completed with other recently installed R&D equipment (furnace for vacuum
heat treatment and equipment for hot isostatic pressing-HIP), made it possible to start R&D work at
this new very actual field of material preparation.

Therefore we had many activities on this field in the last two years. In the first stage of our work we
installed and started up the equipment. The purpose of our work on the preparation of different
water atomized powders is to become acquainted with the technology of water atomization and to
establish the applicability of water atomization for the preparation of different complex metal
powders. In the second stage of our work we started systematically on the preparation of high
speed steel powders and their consolidation. In this stage we determined the main influent
parameters of water atomization on the properties of HSS M-2 type powder. We determined oxygen
content in water atomized condition and also in heat treated (in vacuum or hydrogen) conditions. In
this stage we determined CIP compressibility of water atomized and heat treated HSS powders. We
started also with experiments to prepare full dense PM samples from HSS M-2 and T-15 types of
water atomized powders.

1 Uvod izdelana po postopkih metalurgije prahov (PM), ki imajo

1zredno kemijsko homogeno in drobno zrmato mikrostruk-
Materiali, 1zdelani na osnovi upradevanjs Kovinskih talin,  turo z enakomemo porazdelitvijo drobnih karbidov pravil-
imajo v primerjavi s konvencionalnimi postopki vrsto pred-  nih oblik. TakSna jekla so zato dimenzijsko stabilna med
nosti, saj imajo lastnosti, Ki ph prej prakticno ni bilo  toplotno obdelavo in se tudi laZze mehansko obdelujejo. PM
mogoce doseci'. Kot primer vzemimo hitrorezna jekla  jekla imajo vedje Zilavosti pri ohranjeni ali celo viji trdoti
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in s0 zato bolj odporna proti obrabi®. Najbolj pomembno
pa je, da nekatere vrste materialov po postopkih konven-
cionalne metalurike prakse ni moZno izdelati”. Nas Koncni
cilj je osvajanje tehnologije izdelave razliénih vrst zahtevnih
kovinskih materialov (kot so na primer: hitrorezna jekla,
super zlitine, psevdo zlitine itd.) v obliki palic ali lamel
namenjenih za preizkuse ali nadaljno predelavo. S tem bi
lahko postopno prenadali na InStitutu za Kovinske materi-
ale in tehnologije v Ljubljani (IMT) osvojene tehnologije
v redno proizvodnjo slovenskih Zelezarn in drugih pod-
jetij metalurdke ali strojno predelovalne stroke. Ne smemo
pa pozabiti, da s¢ Kovinski prahovi ne uporabljajo samo
za zgoifevanje in s tem izdelavo PM izdelkov koncnih
oblik in lastnosti. Pogosto se namre¢ uporabljajo tudi
neposredno, v svoji osnovni obliki, Kot kovinski prah (do-
datki barvam in ¢milom, goriva, vZigala, eksplozivi, pra-
hovi za navarjanje, spajkan‘jc in lotanje, plamensko in
plazemsko naprievanje itd)' . Eno najpomembnejiih po-
drodij neposredne uporabe Kovinskih prahov je plamensko
in plazemsko naprievanje oziroma nanaSanje korozijsko ali
obrabno obstojnih plasti. Postopek je razsirjen na mnogih
podrocjih, predvsem pa v avtomobilski industriji za navar-
janje trdih, pri povisanih temperaturah obrabno odpomih
plasti na sesalne in 1zpusne ventile (Stelliti oziroma zlitine
na osnovi Co-Cr-Ni-W)", Razvojno raziskovaino delo pri
izdelavi kovinskih prahov naj bi omogocalo bododim proiz-
vajalcem prahov ali njihovim odjemalcem izbiro najboljSe
tehnologije izdelave oziroma vrste prahu.

Izdelava prahov s plinsko atomizacijo in njihova kon-
solidacija ima pred vodno atomizacijo sicer dolo¢ene
prednosti’, vendar je cenovno v celoti gledano mnogo
drazja. Postopek vodne atomizacije omogoca tudi vedje
hitrosti ohlajanja in zato izdelavo specialnih zlitin, Ki pa naj
bi praviloma bile sestavljene iz elementov z mzjo afiniteto
do kisika. V vedini primerov so vodno atomizirani pra-
hovi nepravilne oblike, zato se lazje stiskajo v Kompak-
tne surovee in zgoséujejo s sintranjem ali vrofim ekstrudi-
ranjem. Plinsko atomizirani prahovi imajo delce kroghcne
oblike in se obi¢ajno konsolidirajo neposredno z vrocim
izostatskim stiskanjem™.

2 Procesi atomizacije kovinskih gradiv

V drugi fazi naloge’ smo osnovni opremi za vodno atom-
izacijo dogradili nagibno indukcijsko talilno pec. S tem smo
lahko v nadaljevanju pristopili h sistematiCnemu razvojno
raziskovalnemu (RR) delu na podrocju izdelave Kovinskih
prahov z atomizacijo.

2.1 Osvajanje tehnologije izdelave prahov hitroreznih
Jjekel = vodno atonizacijo

V okviru osvajanja tehnologije 1zdelave hitroreznih jekel
po postopkih PM smo pri¢eli s sistematiénim ugotavljan-
jem vpliva procesnih parametrov vodne atomizacije na mor-
folo3ke lastnosti izdelanih prahov. Poleg tega smo priceli
tdi z RR delom na pripravi prahov nekaterih posebnih
zlitin (super zlitina NIMONIC 80A, spajke na osnovi Cu
in Ag, prahovi—zlitine za .navarjanje na osnovi Co in
Ni, magnetni materiali na osnovi AI-Ni-Co itd.). Na tem
mestu s¢ bomo omejili predvsem na rezultate dela priprave
prahu hitroreznega jekla C.7680 (BRM-2; oznaka Zelezame
Ravne).

V tabeli 1 so zbranmi vsi tehnoloski parametri, Ki
smo jih zasledovali med posameznimi preizkusi.  Tlak
razprievalnega sredstva smo sprenunjali med 100 in 275
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bari, to je skoraj v celotnem delovnem obmocju vi-
sokotlaéne Erpalke (0 do 275 bar).

2.2 Analiza dobljenih rezultatov izdelanth kovinskih pra-
hov hitroreznega jekla BRM-2

Kemijska analiza vzorcev

Vzorce hitroreznih jekel smo analizirali na IMT s pomocjo
klasi¢ne kemijske analitike in ARL kvantometra (tip 3460
Metal Analyzer). Zaenkrat nismo izvajali sistematicne
kemijske analize izdelanih prahov po velikostnih razredih,
temved smo samo rutinsko preverjali, ali je preizkusani ma
terial v okviru predpisanih meja. Analize KaZejo, da smo
sicer odstopali od nominalne sestave, Ki jo navajajo special-
izirani proizvajalci’’. To odstopanje pa na dobljene rezul-
tate nima odloCilnega vpliva, saj smo vse preizkuse izvajali
pri podani (konstantni) kemicni sestavi, ker je bil za vse
preizkuse vioZek vzet iz iste SarZe. Pomeni le, da dobljene
vrednosti za povpreéno velikost delcev in velikostno po-
razdelitev ne veljajo toéno za nazivno Kemijsko sestavo
BRM-2 jekla.

2.3 Mikroskopija vzorcey

Vzorce prahov smo metalografsko preiskali z opticnim
in rasterskim  elektronskim  mikroskopom (REM) po
posameznih velikostnih razredih. lzdelani prah je izrazito
nepravilne oblike z oksidirano poviSino, zaradi prisolnost
elementov z veliko afiniteto do kisika. Med posameznimi
delci opazimo tudi delno nagnjenost h sferoidizacij delcev,
ki pa je zavrta z veliko hitrostjo ohlajanja in prisotnostjo el-
ementov, ki tvorijo okside z visokim talis¢em. Z naknadno
toplotno obdelavo izdelanih prahov smo povecali njthovo
stisljivost in zniZali vsebnost Kisika (z 22000 na 2 100 ppm
;). Na sliki 1 je prikazan posnetek prahu hitroreznega
jekla BRM-2, na sliki 2 pa posnetek prahu nerjavnega jekla
19Cr-9Ni NC (angl.: Stainless Steel-SS). Obe vrsti prahov
sta bili izdelani na nadi laboratorijsko pilotni napravi za
vodno atoniizacijo.

24 Doloditev velikostne porazdelitve delcev prahos

NajenostavnejSa metoda dolo¢anja velikostne porazdelitve
delcev je scjalna analiza”. V okviru raziskav smo naredili
standardne sejalne analize vseh izdelanih prahov. Na sliki
3 je prikazana, na osnovi preizkusov, praktiéno dobijena
odvisnost med povpreéno velikostjo deleev (dy) izdelanega
prahu hitroreznega jekla in tlakom vode. Regresijska anal-
iza in dobljena eksponencialna Krivulja odvisnost KaZe, da
smo dobili relativno dobro odvisnost, s Katero je moZno
vsak trenutek napovedati okvimo povpredno velikost i po-
razdelitveno krivuljo vodno atomiziranih prahov hitroreznih
jekel.  Na sliki 4 pa je prikazana sejalna analiza oz
stolpicasti diagram velikostne porazdelitve delcev prahov
hitroreznega jekla za posamezne tlake razprievalnega sred-
stva, Vidimo, da v vsch primerih predstavija glavni dele?
frakcija pod 63 pm.

Prakticne meritve velikoste porazdelitve deleey kazejo,
da imamo tudi pri atomizaciji 2 naSo napravo dva lodena
stadija dezintegracije. Na to kaze bimodalna velikostna po-
razdelitev delcev. V primerih plinske in vodne atonmizacije
razli¢ni avtorji®® omenjajo praviloma taksno velikostno po-
razdelitev. Le v primerih nadzvocnih hitrosti razprievalnega
sredstva (ultrazvoéna atomizacija-angl.: ultra sonic gas at-
omization) aviorji porodajo o cnostopenjski dezintegraciji
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Tabela 1. Procesni parametn izvedenih preizkusov izdelave prahov hitroreznega jekla BRM-2 (IMT Ljubljana).

Procesni parameter

Temperatura pregretja
taline* (°C)

1580 (£20°C)

Opomba
merjeno z
opliénim pirometrom

Temperatura pregretja
vmesne posode (°C)

1230 (£20°C)

merjeno s
termoel. Pt-PtRh13

Premer Sobe vmes.,

Tlak vode (bar)

4.5 taljeni kremen
posode (mm)
Premer vodnih glavne 1.20x 1,05 tip 1503
Sob (mm) pomoZne 1.10x0.85 tip 1502
Kot r.;;in‘icv;m}.a glavne 50 T 'Am'i'g'inaln;!
Sob (v stopinjah) | pomoine 40 razdelilna glava

100 do 275

v stopnjah po 50 bar

Zasini phn

dusik 0.8 m°/mh

mer. rolametriéno

*Temperatura taliséa BRM-2 je 1, = 1445°C; kar pomeni, da je bila temperatura pregretja priblizno 135°C nad
temperaturo taliséa in v okviru predpisov za pregretje taline (100 do 150°C nad 73.)

Shika 1. REM. prah BRM-2. Frakcya: 75 do 90 gm. Tlak vode: 275

baroy

Figure 1, SEM micrograph of water atommized M-2 type powder. 275

bars, fraction: 7590 m

(angl.: one-step fragmentation).  Prvi stadij dezintegracije
tvori delee velikosti priblizno 100 pm, drugi pa drobnejse
{priblizno 40 um).

25 Dolodttev nasiphie tn stresane gostote ter tekocnost
praho

Teko¢nost in nasipne gostote prahov smo dolocevali s
pomo¢jo Hall-ovega merdmka”, Na sliki § je prikazana
tekocnost vodno atomiziranega jekla BRM-2 v primerjavi
z vadnoatomiziranim prahom nerjavnega jekla z 19% Cr
in 9% Ni. Prah nerjavnega jekla teCe bolje kot prah

T
et

; g: 2%
i L R

Slika 2. REM, prah 19Cr9Ni. Frakeija: 63 do 75 um. Tlak vode:
200 barov

Figure 2. SEM micrograph of water atomized 19CAN1 SS powder.
200 bars, fraction: 63-75 um

hitroreznega jekla. To pomeni, da ima nerjavno jeklo pravil-
nejso obliko delcev kot hitrorezno jeklo. To se vidi tudi iz
posnetkov na raster elektronskem mikroskopu (sliki 1 in 2).
Na sliki 6 pa so podane nasipne in stresane gostote izde-
lanih prahov hitroreznega jekla BRM-2 pri tlaku 275 bar po
posamezmh frakcijah.

3 Ilzdelava PM materialov s tehnologijo hitrega strje-
vanja

Poleg naprave za vodno atomizacijo nam na IMT Ljubl-
jana omogoca izdelavo kovinskih prahov tudi nova lab-
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Slika 3. Povprecna  velikost delcev v odvisnosti od  tlaka

razpricvalnega sredstva za hitrorezno jeklo BRM-2 (IMT Ljubl-

Jana—vodmi atonnzer D52 Davy Mc Kee),

Figure 3. The vanation of the median particle size with atomizing
pressure for HSS type M-2 powder (Davy Mc Kee D5/2 water atomizer,
IMT ljubljana).
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Slika 4.  Histogram velikostne porazdelitve deleey prahu v odvis-

nosti od tlaka razprievalnega sredsiva 2a hitrorezno jeklo BRM-2 (IMT

Ljubljana—vodni atomizer D572 Davy Mc Kee) dobljen na osnovi se-

jalne analize.

Figure 4. The histogram of particle size distnbution based on the
sereening analysis data of water atomized powders for different atom-
izing pressures (HSS, M-2 type matenal, Davy Mc Kee D5/2 water
atomizer—IMT Ljubljana).

oratorijska naprava za ulivanje amorfnih trakov Melt-
Spinner (Marko Materials Inc.: 7ZDA), s pripadajoim
drobilcem za upraSevanje amorfnib trakov model 10 M
Ribbon Pulverizer.  Prednost te naprave je v tem, da
omogoca delo v varovalmi atmosferi ali vakuumu pri zelo
velikih hitrostih ohlajanja (10"°C/s—RST—angl.: Rapid
Solidification Technology). Poleg izdelave mikrokristal-
iménih in amorfnih prahov pa naprava omogoca tudi
izdelavo litih, tankih, amorfnih trakov iz mehkomagnet-
nih materialov, uporabnih predvsem v elekironiki in elek-
trotehniki. V okviru nafega RR dela na podro¢ju amorfnih
in mikrokristaliniénih materialov smo imeli vrsto aktivnosti.
Obseg teh aktivnosti je bil podan na simpoziju o c¢lek-
tronskih sestavnih delih in materialih, SD-90 v obliki pre-
cej obSirnega referata in ga zato na tem mesiu ne bi
ponavljali'”. Preiskusni zagon in zadetne preizkuse smo
izvajali z znano mehkomagnetno zlitino nazivne sestave
FeqnS1<Bys. V poizkusni fazi smo Ze izdelali prve lastne
amorfne trakove Sirine 0.5 mm in debeline 20 g, primerne
za uprasevanje.
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Shika 5. Tekofnost vodno atomiziranih prahov po posameznih ve-
likostnih razredih (primerjava BRM-2 in nerjavno jeklo 19CAN: NC
pri tlaku vode 200 bar, IMT Ljubljana—vodni atomizer D5/2 Davy Mc
Kee),

Figure 5. Flowability of water atonuzed powders versus panicie
size (fractions) for 200 bars water pressure (HSS, M-2 type and SS,
19Cr-9Ni type matenals, Davy Mc Kee DS2 water atomizer, [MT
ljubljana).

75/90 180/250

4  Zgodtevanje kovinskih prahoy

Naslednja stopnja izdelave kontnega PM i1zdelka je konsol-
idacija oziroma zgoievanje izdelanega Kovinskega prahu.
Popolna zgostitev je pogosto pogoj za doseganje poseb-
nih lastnosti modernih materialov. V okviru praktiCnega
dela na zgos€evanju kovinskih prahov smo poleg pripravi-
jalnih del za vroto ckstruzijo hitroreznih jekel, izvajali
preizkuse hladnega izostatskega stiskanja (CIP), sintranja
v vakuumu in vodiku ter vro¢ega Kovanja in vrofega
izostatskega stiskanja (HIP). V natan¢nejsi opis opravl-
jencga dela in rezultatov s podro¢ja zgoStevanja kovin-
skih prahov se zaradi omejenega prostora ne bomo poglabl-
jali. Delo opravljeno v preteklem obdobju lahko zainteresir-
ani najde v obseZnejSem zakljuénem poroilu’ in Kratkem
priloZzenem slikovnem gradivu. Na sliki 7 je tako prikazana
stisljivost izdelanih vodno atomiziranih prahov v primerjavi
s tjo literaturo''. Na sliki 8 so prikazane stopnje hlad-
nega izostatskega stiskanja, na slikah 9 in 10 pa mikrostruk-
ture na IMT Ljubljana sintramh vzorcev predhodno hladno
izostatsko stisnjenih vodno atomiziranih prahov,

5 Zakljucki

V drugi fazi naSe RR naloge smo opravili v okviru zastavl-
jenega programa sledece delo:

1) Dodatno smo opremili laboratorijsko pilotno napravo za
vodno atonnzacijo z induktivoim talilnim sistemom, ki sedaj
omogoda sistematiéno delo na pripravi razliénih vrst poseb-
nih kovinskih prahov.

2) Priceli smo s sistematicnim  dolocevanjem  vpliv
nih parametrov vodne atomizacije na lastnosti prahov
hitroreznih jekel. Tako smo dolotili za hitrorezno jeklo
C.7680 vpliv tlaka razprievalnega sredstva na glavne mor-
foloSke lastnosti prabu. Na osnovi preizkusov je postavl-
jena empiri‘cna enacba odvisnosti povprecne velikosti del-
cev prahu od tlaka razprievalnega sredsiva. Ta omogoda
za dane parametre naprave okvimo napoved povprecne ve-
likosti delcev in tudi ostalih morfoloskih lastnosti izbranega
hitroreznega jekla. Priceli smo z natancnejSo anahizo vseb-
nosti kisika v prahovih. Vsebnost Kisika v izdelanih pra-
hovih je po primerjavi s tujo literaturo v okviru tehnoloskih
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Slika 6. Nasipne in stresane gostote vodno atomiziranega prahu po
posameznith velikostnih razredih (BRM-2 pn tlaku vode 275 bar, IMT
Ljubljana—vodni atomizer DS/2 Davy Mc Kee)
Figure 6. Apparent and tap densities of water atomized powders for
different fractions at 275 bars water pressure (HSS M2 type matenal,
Davy McKee D52 water atomizer, IMT 1)
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Slika 7. Stislpvost oziroma odvisnost zelene gostote od tlaka stiskanga
vodno stomiziranega troreznega pekla BRM-2, Vzorcr so il hladno
tzostatsko stiskani v polivretanskih modelih na S Ljubljana

Figure 7. Compressibility of water atomized HSS M-2 type matenal

(water atonuzanion at IMT and CIP a1 1S Ljubljana)

moznosti vodne atonuzacije.

i) Dobljene rezultate preizkusov smo povezali z obstojeéinu
teoreticninn modeli in prakti¢nimi izZKkusnjami tujih razisko-
valcev.  Bimodalna velikosina porazdelitev delecev Kaze
na to, da na nasi napravi v primamem stadiju dezinte-
gracije previaduje hidrodinamicéni mehanizem. Predstavl
jeni so tudi moZzni mehanizmi seckundame dezintegracije
med vodno atonizacijo.

4) Poleg prahov hitroreznih jekel smo preizkusno izdelali
in analizirali tudi nekaj drugih vrst kovinskih prahov zan-
mivih za naso industrijo in druge uporabnike.

S) V laboratorij za metalurgijo prahov in hitro sirjevanje
smo namestili novo lzboratorijsko napravo za izdelavo
mikrokristaliniémib in amorfnih matenalov ter priceli 2
njenim preizkusning zagonom.

6) lzdelali smo vitalne dele ckstruzijskega orodja, ki naj bi
v nadaljevanju omogocalo preizkusno vroce ekstrudiranje
kovinskih prahov na industrijski stiskalnici.

75 Osvopli smao fastno 1zdelavo polivretanskih modelov za
hladno izostatsko stiskanje.  To nam omogoéa pripravo
stiskancev 1z kovinskih prahov dimenzij ¢ 25x80 mm
primernih za nadaljne zgoScevanje s sintranjem.

Slika 8.  Stopnje izdelave hladno izostatsko stisnjenih surovcev
hitroreznega jekla in drugih vest kovinskih prahov: (1) kovinski model,
{2) poliuretanski model, (3) stisnjenec po CIP v poliuretanskem modelu
in (4) stisnjenec 1z hitrorezmega BRM-2 pekla.

Figure 8. CIP steps for the preparation of green powder compacts:
(1) metal mould, (2) polyurethane bag. (3) green compact in the
polyurethane bag after CIP and (4) green compaat.

Slika 9. Mikrostruktura v vakuumu sintrancga vzorca BRM-2 (vod.
atomiz, /CIP) REM, 2000 x

Figure 9. SEM micrograph of vacuum sintered M-2 type powder
(water atomiz/CIP),

8) Dolodili smo stisljivost izdelanih prahov hitroreznega
jekla v surovem in toplotno obdelanem stanju.

9) Preliminarni preizkusi sintranja tujih in na IMT izde-
lanth vzorcev KaZejo na relativno slabo sinterabilnost pra-
hov hitroreznih jekel. Popolna zgostitev bo moZna le z
nadaljno vroco ekstruzijo ali vrocim 1zostatskim stiskanjem.
Sintranje do popolne zgostitve bi bilo moZno le s primemn-
im dodatks, ki tvorijo tekoco fazo.

10) Na podro¢ju vroCega izostatskega stiskanja smo priceli
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Stika 10. Mikrostruktura v vakuumu sintranega tujega vzorca vodno
atomiz. prahu. REM (BR jeklo np TIS).

Figure 10. SEM micrograph of vacuum sintered T-15 type water
atomized powder

s pripravo sistema za zgosCevanje prahu s stresanjem ter
sistema za evakuiranje z varjenje kontejnerjev pred HIP,
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