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(54) Metslokeramicky meteridl na bdze hlinike a nitridu hlinika a sp8sob jeho vyroty

1

Vynédlez sa tyka metalokeramického materi&lu na bdze hlinfka a nitridu hlinfka a spésobtu

jeho vyroby.

Metalokeramické materidly na béze hlinika sa v sudasnosti vyrébaji vyluZne technclogiami
praskoveyj metalurgie ak neberieme do uvahy novovyvijani, no zatial nie pr{li% uspe3nd metodu
tgvnej metalurgie, kde sa keramické zloZka disperguje do hlinikovej taveniny pomocou ultrazvu-

kového pola,

Vsetky technologické varianty priprevy metalokeramického materidlu na béze hlinfka vyché-
dzaju z hlinfkovych prédkov vhodnej &istoty, ktoré ea rozmeld a zoxiduju na poZadovany stupen.
Velkost &astfc présku hlinika spravidla neprevy3uje 1 pm, pridom hribka oxida&ného filmu Je
0,3 e% 3 nm., Lisovanim hlinikového prédku za tepla sa jedrotlivé Zastice prédku difidzne spé-
jaju, #im sa vytvori kompaktny meteriél hlinfk - kysli&nik hlinity s obsshom oxidickej fézy
do 20 % otj. Intenzivnym tvérnenim tohto pclotovaru za tepla sa materidl zhusti na takmer
teoreticky hodnotu hustoty, pri&om vhodnou distribiciou oxidickej fézy sa vytvor{ dislokslnd
subdtruktirs e vyraznym efektom spevnenia. NajlastejSie sa pritom postupuje tak, Ze z préikov
potrebnej kvelity sa urobias predvylisky tlakom 2 g% 3 MPa, ktoré ga Zfhajui ne vzduchu asi
2 hodiny pri teplote 550 aZ 600 oC. Predvylisky sa dolisovévaju vo vyhrievanom ndstreji pri
V 550 oC tlakom cca 1000 MPa. Nasleduje tvérnenie za tepla, ktorym je spravidla pretlsalanie
g redukciou & %, ¢im sa ziskaju dokonalé hutné vyrobky s vynikajicimi mechanrickymi vlestnos-
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temi, predovietkym za vysokych teplét.

Spolodnou nevyhodou metod préskovej metalurgie Je nizka technologické efektivnost a vy-
sokd finandné nérodnost. Preto sa metalokeramické hlinfkové materidly pouffvajui len na pri-
pravu tepelne nérodnych detailov energetickych zariadeni, lietadiel, rakiet a pod. Cena tychto
fmateriélov je v d8sledku toho znad&ne vysoké.

Vlastnosti hlinfkovych metalokeramickych materislov su rozhodujicou mierou ovplyvnované
kvelitou vychodiskovych préskov. Tieto sa ziskavaju atomizéciou tekutého kovu, ndslednym mle-
tim a oxiddciou. Aby Ziarupevnost vysledného produktu tola dostatodne vysokd Jje éiadﬁce, aby
obsehovel viac ako 8 a% 10 % obj. kysliénfke hlinitého. Toto v¥ak kladie mimorisdne néroky na
proces pripravy vychodiskovych prédkov, ked¥e vy¥&ie ohsshy oxidickej fézy v metalokeramickom
meteriéli mo¥no dosishnut len cestou zjemnovania vychodiskovych préskov a nie zvySovanim hribe
ky oxidického povlaku na nich. Tdto neprevy3uje spravidla 3 nm, pretoZfe pri hrub3fch vrstvéch
nastévaji tazkosti pri spekani. Hlavnu pri&inu nizkej technologickej efektivnosti a vysékej
ceny spomenutych materidlov je nutné vidiet predovdetkym v zloZitom postupe pripravy vychodis-

kovych préskov.

Podstate vynélezu spodive v tom, Ze metalokeramicky materidl pozostéva zo 75 objemovych
% hliniks & 25 otjemovych % nitridu hlinfka. Tento materidl sa d& vyrobit spdsobom podlas vy-
‘nélezu, ktoreho podstata spoé¢iva v iom, Ze zliatina 94,5 aZ 95,5 hmotn. % hlinfka a 4,5 a¥"
5,5 hmotn. % hor&ika sa po predbeZnej evakudcii priestoru autoklavy ns 13,1 a% 1,31 Ps nitfi-
duje dusikom v sutokldve v pretlaku dusika 4 MPa neizotermickou metodou teplotngeh pulzov,
priZom prvy teplotny pulz sa iniciuje pri 976 °C a dalifch 8 teplotnych pulzov je indukova-
nych pri teplotsch 1055 °c, 1028 °c, 1012 °c, 978 °, 956 °c, 940 °C, 920 °C a 923 °C tak,
¥e ¢ rasticim po¥tom teplotnych pulzov sa meni vydka ich teplotnych ndbehov z 0,31 ¢ s'1
na 1,25 °c s-l, aalej sa vytvoreny metslokeramicky materidl podrobi najskdr lisovaniu za
tepls pri 550 °c @ 1768 MPa po dobu 10 minit a potom pretlddanim za tepla pri 530 % a

2900 MPa s redukciou 80 %.

Za pokrok, dosiahnuty vynédlezom, moZno povaZovat to, Ze sa pripravil novy, v technickej
praxi zatisl nepouZivany metalokeramicky materi&l a bol vyvinuty novy spésob vyroby metalo-
keramickych materidlov, ekonomicky a technologicky efektivnym procesom. Odstraﬁuje sa hlevnéd
nevyhoda pré¥kovej metalurgie -~ komplikovany proces pripravy a spracovanis préskov. V danej
metode sa vychédza z blokového vychodiskového materidlu, ktory je technickej kvality, Jje
lecny a v CSSR lahko dostupny. Pou%fvany dusik je tie% technickej kvality a nemusf sa &istit,

Odoberd sa priamo z plynovej flade.

PredloZeny vyndlez riedl spbdsob pripravy metalokeramického materié&lu hlin{k - nitrid
hlin{ks principidlne odli¥nym procesom neZ Jje préskové metalurgia. Nitridické féze nitridu
hlinfka sa vytvéra priamo v tekutom kove, nitriddciou zliatiny hlinik - hord&ik,

Zvlé3tnostou procesu je, %e za urditych podmienok nadobuda nitriddcia zliatin hlinfk -
hor&1k objemovy charakter. Produktom nitriddcie v objeme tekutého kovu je nitrid hlinfks,
ktory je vo forme skeletu rozptyleny v hlinikoveJj matrici, ¥fim vysledny produkt nadobiuda cha-
rakter metslokeramickej kompozicie. Nitriddcia zliatiny hlinfk - hor&fk v autokléve mé fron-
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t4lny priebeh, pridom vznikéd znitridované zona charakteru metelokeﬁaﬁickej kompozicie, oddele-
né od neznitridovaného zbytku kovu frontom nitridécie, ktory je spojity s dobre definOVateIny.
Tvorba nitridickej fézy v obJjeme tekutého kovu je charakterizované gilnou exotermi&nostou,

v dssledku &oho pri gsamovolnom priebehu procesu nadobida nitridécia nekontrolovatelny prie-
. beh. Bola preto vypracovansd metdoda tzv. teplotnych pulzov, prostrednictvom ktorej sa materigl

hlinik - horéik rovnomerne znitriduje v celom objeme kontrolovanjum priebehonm.

. Objemovy priebeh nitridécie zliatiny hlinik ~ hordfk daného zloZenia zalfna vZdy pri ursdi-

tych hodnotéch teploty /teplota inicidcie/ Tin a tlsku dusika P, V désledku uvolneného re-
1
ak¥ného tepla naresté teplota nitridovanej zliatiny samovolne, pridom sa nesmie prekro&it tep-
lota Tkrit‘ Tkrit predstavuje hornui teplotnu hranicu, kde proces nitriddecie zliatiny hlinfk -
horéik moZno edte termicky zvlédnut. Teplotny interval Tin - Tkrit odpovedé len relativne ma~
1 v

lej hrdbke znitridovanej zény,'a preto je nutné teplotné priebehy /tzv. teplotné pulzy/ opsko-
vat, pridom kaZdy teplotny pulz mé svoju hodnotu Tin (Tinl’ Tin2 ves)e

Vysokotlakou nitriddciou zliatiny hlinfk - hordik ziskany metalokeramicky materig£l hlinfk
- nitrid hlinika obsahuje dutiny, pretoZe bol pripraveny procesom tavnej metslurgie, charakte-
rizovanej tvorbou lunkrov. Materidl je preto nutné zhutnit, &o sa robf lisovanim za tepls
/550 °C, 1760 NPa, 10 min/. Posledrou etapou pripravy metalokeramického materiélu danou meto-
dou je pretlddanie zlisovanych materidlov za tepla /530 OC, 2900 MPa, redukcis 8C %/, &im vy-
sledny produkt nadobudne 3truktiru a vlastnosti analogické ako klésické metslokersmické mate~

ridly, pripravené spekanim hlinfkovych préskov. .

Schematicky je priebeh tepleotnych pulzov znézorneny na obrézku. V teplotnom intervale
Tin ai Tkrit sa realizuje prvy teplotny pulz. Dalsie teplotné pulzy sd situované do obtlasti
teplét pod Tkrit‘ Plné &iary na obrézku predstavujd narastanie teploty v désledku zvy3ovania
vykonu tepelného zdroja a tieZ uvolneného reakéného tepla. Prerulované &iary predstévujﬁ_po-

kles teploty v ddsledku zni%ovania vykenu tepelného zdroja.

Priklad

Priklad se vztshuje na mnoZstvo 110 g vychodiskového meteridlu zloZenia: 5,12 hmotn. %
horé&ik, 0,30 hmotn. % kremf{k, 0,20 hmotn. % Zelezo, 0,15 hmotn. % mangén a zbytok hlinfk,
Vsddzka vychodiskového materidlu sa uloif do korundového kelimku v autokléve. Vsddzka mé val-
covy tvar o priemere 36 mm a vy3ke 36 mm a na jej okraji je navrtany otvor pre zasunutie kera-
mického puzdra s termodldnkom. Autokléva sa uzavrie a pouZitim rotadnej vyvevy se v nej vytvo-
ri vékuum cca 13,1 Pa. Vyveva s; odstavi a do priestoru autoklévy sa vpust{ dusfk na tlak’

0,3 MPa, aky eavpri nébehu ne poéad;vand teplotu Tin /teplota ingfiécie/ zabrénilo prepslu
horéikas. Vsddzka vychodiskového materidlu sa zahreje induk&nym ohrevom na teplotu 1060 e
rychlostou cca 50 °C za mindtu. Po uplynut{ cca 3 mimit sa vpustd do priestoru aﬁtoklévy duefk
na tlak 4 MPa. Teplota vsédzky prechodne poklesne na Tin = 976 °C g vzap#étl zadne nitridadné
reskcia, charakterizovand rychlym narastanim teploty nitridovaného materidlu. Regulédciou
vykonu vysokofrekveniného zdroja sa udrﬁiava rychlost narastania tegioty na hodnote 0,3 a¥

0,5 % . s'l. Po dosiahnuti teploty Tkrit /teplota kriticka/ = 1115 % sa vykon vysokofrek=-
vendného zdroja zni%¥i tak, aby teplota poklesla na 1055 °c. Popisanym priebehom teplst je

charakterizovany prvy teplotny pulz, v priebehu ktorého sa vytvori znitridovana zona hribky
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cce 3 mme. Pri teplote 1055 9C ga indukuje druhy teplotny pulz, atd. Teplotny priebeh jednotli-

vjch teplotnych pulzov je na obrézku. Charakteristika jednotlivych teplotnych pulzov je na ta-
bulke. Ka?dy teplotny pulz Jje charakterizovany hodnotami Tin - teplota iniciécie teplotného

DT
pulzu /°C/, - narastanie teploty e dasom /°C e~l/ a AT - vyska teplotného pulzu /°C/.

V priebehu kafdého teplotného pulzu sa posunie nitrida&ny front o urditd vzdialenost e v prie-
behu 8 a% 9 teplotnych pulzov sa znitriduje cely objem veédzky. V priebehu procesu sa odpar{
vadsina hor&fka, pritom Jeho &ast zostane spolu s ostatnymi primesmi, obsaZenymi vo vychodis-
kovom materiéli, v kone&nom vyrobku vo forme ne&istét. Vysledny materiél pozostéve z 27,7 %
hmotrnostnych nitridu hlinike a zvydok tvor{ hlinik spolu s nedistotami, t.j. horé&fkom, krem{-

kom, %elezom a mangénom, pricom mno¥stvo nedist8t nepresshuje 0,8 % hmotnostnych.

S ragticim poétom teplotnych.pulzov klesé hodnota Tin’ ako to plynie z obtrézku a tabulky.
70 znitridovaného materidlu sa odstrénia mechaniky zbytky keramického puzdra termodlénku a nit-
ridovany materidl sa lisuje za tepla pri teplote 550 % s tlsku 1760 MPa podas 10 minut. Pre-
tlésanie lisovaného nitridovaného materi&lu sa robi zs tepls s redukciou 80 % pri teplote
530 °C a tlakom 2900 LiPas

Metzlokeramicky hlinikovy material podlas vyndlezu méZe nejst vynikajice uplatnenie na jmk

v strojérstve a v energetike, a to tek klasickej, ako i jadrovej.

Tatulka
{slo teplotného pulzu T, & I Vysks teplotného
/°c/ ot pulzu T /°c/
/% s7Y/
1 - 976 0,31 140
2 1055 0,38 35
3 1028 0,41 37
4 1003 0,46 38
5 978 0,56 42
6 956 0,70 52
7 940 0,90 52
8 920 1,25 ‘ 65

PREDMET VYNALEZU

1. Metslokeramicky materidl na bédze klinfka a nitridu hlinfke vyznsdujici sa tym, %e pczostédve
zo 71,5 8% 72,0 % hmotnostnych hlinika, 27,7 % hmotnostnych nitridu hlinika e zbytok tvoria
nedistoty ako horé&ik, kremik, Zelezo a mangén.

2. Spésot vyroby metalokeramického materidlu podla bodu 1 vyznadujici sa tym, Ze zlistina
94,5 a% 95,5 hmotn. % hlinike a 4,5 a% 5,5 hmotn., % hor&ika sa po predbefnej evakuécii
priestoru autoklévy na tlak 13,1 8% 1,31 Pa nitriduje dusikom v autckléve v pretlaku du-
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sika.4 MPa neizotermickou metddou teplotnych pulzbv, pric¢om prvy teplotny pulz sa iniciuje
pri 976 Oc & deldfch 8 teplotnych pulzov je indukovanych pri teplotdéch 1055 °C, 1028 °C,
1012 %, 978 %, 956 °C, 940 °C, 920 °C & 923 °C tek, Ze s rasticim postom teplotnych pulzov
sa men{ vy3ka ich teplotnych nébehov z 0,31 ¢ s'l na 1,25 % s’l,'éalej sa vytvoreny metalo-
keramicky materidl podrobi najskér lisovaniu za tepla pri 550 % a 1768 MPa po dobu 10 mimit

8 potom pretléfenim za tepls pri 530 °c a 2900 MPa s redukciou 80 %,

1 vykres
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