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Ââåäåíèå

Ìåòîä ïîñëîéíîãî ñåëåêòèâíîãî ëàçåðíîãî
ñïåêàíèÿ (ÑËÑ) ïîðîøêîâûõ êîìïîçèöèé ïîçâîëÿåò
ñîçäàâàòü ôóíêöèîíàëüíûå îáúåìíûå èçäåëèÿ,
ôèçèêî-ìåõàíè÷åñêèå è õèìè÷åñêèå ñâîéñòâà
êîòîðûõ ìîãóò ñóùåñòâåííî îòëè÷àòüñÿ îò ñâîéñòâ
ñìåñè èñõîäíûõ ïîðîøêîâûõ ìàòåðèàëîâ [1-3].
Âîçìîæíîñòü èñïîëüçîâàíèÿ èçäåëèé ñðàçó ïîñëå
ñïåêàíèÿ áåç çíà÷èòåëüíûõ çàòðàò íà ôèíèøíóþ
îáðàáîòêó, à òàêæå ñèíòåç íîâûõ ôàç â íåðàâíî-
âåñíûõ óñëîâèÿõ ñêîðîñòíîãî ëàçåðíîãî íàãðåâà-
îõëàæäåíèÿ âûäåëÿþò ìåòîä ÑËÑ ñðåäè äðóãèõ
ïîäîáíûõ òåõíîëîãèé.

Ñîâðåìåííàÿ ýëåêòðîòåõíèêà òðåáóåò áîëüøîãî
êîëè÷åñòâà ñïåöèàëüíûõ êîíñòðóêöèîííûõ ìàòå-
ðèàëîâ, ñâîéñòâà êîòîðûõ ñòàáèëüíû â ýëåêòðîìàã-
íèòíîì ïîëå. Ñðåäè íèõ îñîáîå ìåñòî çàíèìàþò
îãíåóïîðíûå ìàòåðèàëû ñ âûñîêèìè ýëåêòðîèçîëÿ-
öèîííûìè õàðàêòåðèñòèêàìè, îáåñïå÷èâàþùèå

óñòîé÷èâóþ ðàáîòó ýëåêòðîòåõíè÷åñêèõ óñòðîéñòâ,
íàïðèìåð, ýëåêòðè÷åñêèõ ïå÷åé ïðè âûñîêèõ òåìïå-
ðàòóðàõ. Ýòè ìàòåðèàëû äîëæíû ñîõðàíÿòü ñâîè
õèìè÷åñêèå, ôèçè÷åñêèå è ìåõàíè÷åñêèå ñâîéñòâà
ïðè âûñîêèõ òåìïåðàòóðàõ, íå âçàèìîäåéñòâîâàòü ñ
ýëåêòðè÷åñêèìè íàãðåâàòåëÿìè, ãàçîâîé ñðåäîé
ïå÷åé è íàãðåâàåìûìè â íèõ ìàòåðèàëàìè � ìåòà-
ëàìè, ñïëàâàìè, øëàêàìè. Îêñèäíûå îãíåóïîðû
(êåðàìèêè) èìåþò ïðåèìóùåñòâà ïåðåä äðóãèìè
âèäàìè îãíåóïîðîâ è øèðîêî èñïîëüçóþòñÿ â ïðî-
ìûøëåííîñòè [4]. Îãíåóïîðíàÿ êåðàìèêà ïðèìå-
íÿåòñÿ êàê â âèäå ïëîòíûõ èçäåëèé, òàê è ïîðèñòîé
êåðàìè÷åñêîé ïåíû. Åå ïðîèçâîäÿò òðàäèöèîííûìè
ìåòîäàìè ïîðîøêîâîé ìåòàëëóðãèè. Èñõîäíûå
ñûðüåâûå ìàòåðèàëû òùàòåëüíî ðàçìàëûâàþò,
ïåðåìåøèâàþò, ïëàñòèôèöèðóþò, ïðåññóþò, ñïåêàþò
(îáæèãàþò) ïðè âûñîêèõ òåìïåðàòóðàõ è, íàêîíåö,
ôîðìóþò çàãîòîâêè ïóòåì ìåõàíè÷åñêîé îáðàáîòêè.
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Ìåòîäàìè îïòè÷åñêîé ìåòàëëîãðàôèè è ðåíòãåíîâñêîãî àíàëèçà èçó÷åíà ìèêðîñòðóêòóðà è
ôàçîâûé ñîñòàâ ñèíòåçèðîâàííîé ïðè ñåëåêòèâíîì ëàçåðíîì ñïåêàíèè ïîðèñòîé îãíåóïîðíîé
êåðàìèêè èç ñìåñè ïîðîøêîâ äèîêñèäà öèðêîíèÿ è àëþìèíèÿ â çàâèñèìîñòè îò óñëîâèé ëàçåðíîãî
âîçäåéñòâèÿ. Ïîêàçàíî, ÷òî ñêîðîñòíîå ëàçåðíîå ñïåêàíèå íà âîçäóõå ïîçâîëÿåò ïîëó÷èòü
äîñòàòî÷íî ïëîòíóþ ñòðóêòóðó êåðàìèêè ñ îäíîðîäíûì ðàñïðåäåëåíèåì ñòàáèëèçèðóþùèõ ôàç.

By the methods of optical metallography and X-ray analysis have been studied a microstructure and
phase composition of porous refractory ceramics synthesized during selective laser sintering from the
powder mixture of zirconium oxide and aluminum. It was shown that a high-speed laser sintering on the
air allows to get a sufficiently uniform and dense ceramic structure with stabilizing phase distribution.
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îãíåóïîðíîé êåðàìèêè èç ñìåñè ïîðîøêîâ äèîêñèäà
öèðêîíèÿ è àëþìèíèÿ. Ìåòîäàìè îïòè÷åñêîé
ìåòàëëîãðàôèè è ðåíòãåíîâñêîãî àíàëèçà èçó÷åíû
ìèêðîñòðóêòóðà è ôàçîâûé ñîñòàâ ýòîé êîíñòðóê-
öèîííîé êåðàìèêè â çàâèñèìîñòè îò óñëîâèé
ëàçåðíîãî âîçäåéñòâèÿ (ËÂ).

Ìåòîäèêà ýêñïåðèìåíòà

Â êà÷åñòâå ìàòåðèàëà äëÿ èññëåäîâàíèÿ èñïîëü-
çîâàëàñü ïðèãîòîâëåííàÿ ïóòåì ìåõàíè÷åñêîãî
ïåðåìåøèâàíèÿ ïîðîøêîâàÿ êîìïîçèöèÿ èç ZrO2
(ÒÓ 6-09-2486-77) è Al (ìàðêè ÀÑÄ-4) â âåñîâîé
ïðîïîðöèè: 4:1. Ïîðîøêè ïðåäâàðèòåëüíî ïðî-
ñåèâàëèñü íà ñèñòåìå ñèò è âûáèðàëàñü ôðàêöèÿ ñ
ðàçìåðàìè ÷àñòèö ìåíåå 63 ìêì.

Ëàçåðíîå ñïåêàíèå â îáúåìå ïîðîøêîâîé ñðåäû,
çàâåäîìî áîëüøåì, ÷åì òîëùèíà ñèíòåçèðóåìûõ
ìîíîñëîåâ êåðàìèêè, ïðîèçâîäèëîñü íà âîçäóõå è â
ñïåöèàëüíî ñêîíñòðóèðîâàííîé êàìåðå â àòìîñôåðå
çàùèòíîãî ãàçà àðãîíà íà òåõíîëîãè÷åñêîé óñòàíîâêå
ÊÂÀÍÒ-60 (YAG-Nd ëàçåð). Óñòàíîâêà ðàáîòàëà â
íåïðåðûâíîì ðåæèìå, èíòåðâàë âàðüèðóåìîé
ìîùíîñòè Ð ëàçåðíîãî èçëó÷åíèÿ (ËÈ) ñîñòàâëÿë
3-24 Âò, äèàìåòð ïÿòíà ôîêóñèðîâêè íà îáðàáàòû-
âàåìîé ïîâåðõíîñòè ïîðîøêà áûë ~50 ìêì, ñêîðîñòü
ñêàíèðîâàíèÿ ëàçåðíîãî ëó÷à v=1,5-60 ñì/ñ. Ìåòî-
äèêà ÑËÑ ïîäðîáíî îïèñàíà ðàíåå [2,5].

Ðåíòãåíîôàçîâûé àíàëèç ïîâåðõíîñòè ñïå-
÷åííûõ ìîíîñëîåâ ïðîâîäèëè íà äèôðàêòîìåòðå
ÄÐÎÍ-2 â Cu Kα-èçëó÷åíèè. Ìèêðîñòðóêòóðíûé
àíàëèç îñóùåñòâëÿëñÿ íà ìèêðîñêîïå NEOPHOT-30.

Ðåçóëüòàòû è îáñóæäåíèå

Áûëè îïðåäåëåíû çàâèñèìîñòè òîëùèíû ìîíî-
ñëîåâ Z îò ñêîðîñòè îáðàáîòêè v è ìîùíîñòè
ëàçåðíîãî èçëó÷åíèÿ Ð (ðèñ.1, 2). Èç ãðàôèêîâ âèäíà
îòìå÷àâøàÿñÿ ðàíåå íà äðóãèõ ïîðîøêîâûõ êîìïî-
çèöèÿõ [2,3] îáùàÿ òåíäåíöèÿ óâåëè÷åíèÿ òîëùèíû
ñïåêàåìîãî ìîíîñëîÿ ñ ïîâûøåíèåì ìîùíîñòè è
óìåíüøåíèåì ñêîðîñòè ñêàíèðîâàíèÿ ëàçåðíîãî
ëó÷à. Îäíîâðåìåííî ñ ýòèì íàáëþäàëîñü óâåëè÷åíèå
êîðîáëåíèÿ, êîòîðîå äîñòèãàåò êðèòè÷åñêèõ çíà÷å-
íèé ïðè áîëüøèõ ìîùíîñòÿõ, ÷òî ÿâëÿåòñÿ íåæåëà-
òåëüíûì, ïîñêîëüêó íå ïîçâîëÿåò â äàëüíåéøåì ïðè
ïîñëîéíîì ÑËÑ îáúåìíûõ èçäåëèé ýôôåêòèâíî
ïðèïåêàòü ñëîè äðóã ê äðóãó. Ñïåêàíèå íà âîçäóõå
ïðè ìîùíîñòÿõ ñâûøå 18 Âò è ñêîðîñòÿõ ñêàíè-
ðîâàíèÿ ìåíåå 3 ñì/ñ ïðîõîäèëî ïðè ñèëüíîì èñêðå-
íèè è ðàçáðàñûâàíèè ïîðîøêîâîãî ìàòåðèàëà èç
çîíû îáðàáîòêè. Îòëè÷èå ãðàôèêîâ íà ðèñ.1 è 2 ñîñ-
òîèò â òîì, ÷òî, âî-ïåðâûõ, äëÿ ëàçåðíîãî ñïåêàíèÿ

â àðãîíå òðåáóþòñÿ ñêîðîñòè ñêàíèðîâàíèÿ, ïî÷òè
íà ïîðÿäîê áîëåå íèçêèå, ÷åì ïðè ñïåêàíèè íà âîç-
äóõå, è, âî-âòîðûõ, òîëùèíà ñïåêàíèÿ â àðãîíå óâåëè-
âàåòñÿ â 1,5-2 ðàçà. Î÷åâèäíî, ÷òî òåìïåðàòóðà íà ïî-
âåðõíîñòè ñïåêàíèÿ ïðè ýòîì áûëà çàâåäîìî ìåíüøå.

Ðèñ.1. Çàâèñèìîñòü òîëùèíû ñïåêàåìûõ ìîíîñëîåâ Z îò
ñêîðîñòè ïåðåìåùåíèÿ v ëàçåðíîãî ëó÷à (âîçäóõ): 1 �
P=9,7 Âò; 2 � P=16 Âò; 3 � P=21,2 Âò; 4 � P=24,1 Âò.

Ðèñ.2. Çàâèñèìîñòü òîëùèíû ñïåêàåìûõ ìîíîñëîåâ Z îò
ñêîðîñòè ïåðåìåùåíèÿ v ëàçåðíîãî ëó÷à (àðãîí): Ðåæèìû
îáðàáîòêè àíàëîãè÷íû ïðèâåäåííûì íà ðèñ.1.
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Îáðàçöû ïîñëå ñïåêàíèÿ íà âîçäóõå èìåëè
ñâåòëî-ñåðûé öâåò, à ïðè ñïåêàíèè â àðãîíå �
÷åðíûé (ðèñ.3à, á). Ïðè ýòîì ñïåêàíèå íà âîçäóõå
äàåò ïðàêòè÷åñêè îäíîðîäíóþ è äîñòàòî÷íî ïëîòíóþ
ñòðóêòóðó. Ìîíîñëîè, ñïå÷åííûå ïðè Ð>16 Âò íà
âîçäóõå, â ïðîöåññå îõëàæäåíèÿ ðàñòðåñêèâàþòñÿ
(ðèñ.3à), ÷òî ïîäòâåðæäàåò ðåçóëüòàòû ðàáîòû [6],
ãäå ýòî ÿâëåíèå îáúÿñíÿëîñü âûñîêèìè ñêîðîñòÿìè
îõëàæäåíèÿ è äåñòàáèëèçàöèåé âûñîêîòåìïåðà-
òóðíîé òåòðàãîíàëüíîé ôàçû ZrO2 ñ ïåðåõîäîì åå â
ìîíîêëèííóþ ìîäèôèêàöèþ. Îäíàêî òàì æå
îòìå÷åëîñü, ÷òî â ñîîòâåòñòâèè ñ äèàãðàììîé
ñîñòîÿíèÿ ÷åì âûøå òåìïåðàòóðà íàãðåâà, òåì
áîëüøå âîçìîæíîñòü ïîëó÷èòü òåòðàãîíàëüíûé
äèîêñèä öèðêîíèÿ, îáëàäàþùèé ïîâûøåííîé
ïðî÷íîñòüþ è âÿçêîñòüþ ðàçðóøåíèÿ. Äëÿ ñòàáèëè-
çàöèè òåòðàãîíàëüíîé ôàçû ZrO2 ðåêîìåíäóåòñÿ
ïðîâîäèòü ñïåêàíèå ïðè íåäîñòàòêå êèñëîðîäà ëèáî
â âàêóóìå [6,7]. Ñ äðóãîé ñòîðîíû, äîáàâêà Al2O3,
êîòîðûé îáðàçóåòñÿ âî âðåìÿ ñïåêàíèÿ íà âîçäóõå,
òàêæå ïðèçâàíà ïîâûñèòü ïðî÷íîñòü êåðàìèêè. Ïðè
ËÂ â ñðåäå àðãîíà ôîðìèðóåòñÿ ðàçâèòàÿ ñèñòåìà
ïîð (ðèñ.3á), ðàçìåðû êîòîðûõ äîñòèãàþò 100 è
áîëåå ìêì è âûòÿíóòû ïî íàïðàâëåíèþ ñêàíè-
ðîâàíèÿ ëàçåðíîãî ëó÷à. Îáùèé âèä òàêîé ìèêðî-
ñòðóêòóðû ñîîòâåòñòâóåò îïèñàíèÿì, ïðèâîäèìûì â

[6,7] äëÿ ïîâåðõíîñòè êåðàìèêè ñ ìàòðèöåé èç ZrO2
è óïðî÷íÿþùèìè âêëþ÷åíèÿìè èç Al2O3. Ìåæäó
òåì, â íàøåì ñëó÷àå òàêàÿ âûñîêàÿ ïîðèñòîñòü
ñóùåñòâåííî ñíèæàåò ïðî÷íîñòíûå õàðàêòåðèñòèêè,
ïëîòíîñòü ñïåêàåìîé êåðàìèêè è ïðèïåêàåìîñòü
ìîíîñëîåâ äðóã ê äðóãó.

Áûëè ïðîâåäåíû ñðàâíèòåëüíûé ðàñ÷åò è
èäåíòèôèêàöèÿ ôàçîâîãî ñîñòàâà îãíåóïîðíîé
êåðàìèêè, ñèíòåçèðîâàííîé ìåòîäîì ÑËÑ íà âîçäóõå
è â àðãîíå ïðè Ð=24,1 Âò è v=3,1 cì/ñ. Â ðåçóëüòàòå
êà÷åñòâåííîãî ôàçîâîãî àíàëèçà ïðè ñïåêàíèè â
àðãîíå áûëî îïðåäåëåíî ïðîöåíòíîå ñîîòíîøåíèå
îñíîâíûõ ôàç: ZrO2 (áàäåëèò) ~39%; AlZr3 ~24%;
Al3Zr ~15%; ZrO2 (ïðè 1020°Ñ) ~15%; α-Al2O3 ~7%.
Ïîñëå ñïåêàíèÿ íà âîçäóõå ZrO2 ~32%; θ-Al2O3
~22%; Chi-Al2O3 (Al[111]*) ~20%, AlZr3 (Al[200]*,
ZrO2 (ïðè 1020°Ñ)*) ~14%; ZrO2 (ïðè 1020°Ñ) ~12%.
Çâåçäî÷êîé â ñêîáêàõ îòìå÷åíû ôàçû, ó êîòîðûõ
ðåíòãåíîâñêèå ëèíèè ìîãóò ñîâïàäàòü.  Êàê âèäíî,
ñîäåðæàíèå ìîíîêëèííîé (íèçêîòåìïåðàòóðíîé) è
òåòðàãîíàëüíîé (âûñîêî-òåìïåðàòóðíîé) ôàç ZrO2
îòëè÷àåòñÿ íåçíà÷èòåëüíî. Êèñëîðîä âîçäóõà
ñïîñîáñòâóåò îáðàçîâàíèþ îêñèäà àëþìèíèÿ ñ
ïîñëåäóþùèì ïðåâðàùåíèåì åãî â âûñîêîòåìïå-
ðàòóðíûå ìîäèôèêàöèè. Äàæå ïðè ñïåêàíèè â àðãîíå
Al2O3 îáðàçóåòñÿ âñëåäñòâèå ðàñïàäà äèîêñèäà
öèðêîíèÿ. Ïî äèàãðàììå ñîñòîÿíèé Zr-Al, ôàçà Al3Zr
ïðè ñïåêàíèè â Ar ìîæåò îáðàçîâûâàòüñÿ ïðè
ñîäåðæàíèè Al â ðàñòâîðå áîëåå 50 âåñ.%, ÷òî íå
ñîîòâåòñòâóåò óñëîâèÿì ïðèãîòîâëåíèÿ ïîðîøêîâîé
êîìïîçèöèè è òðåáóåò ïðîâåäåíèÿ äîïîëíèòåëüíûõ
èññëåäîâàíèé äëÿ îáúÿñíåíèÿ. Ìîæíî ïðåäïîëî-
æèòü, ÷òî çà ôàçó Al3Zr ïðèíèìàåòñÿ ýâòåêòèêà
Al3Zr5, îáðàçîâàíèå êîòîðîé ïî äèàãðàììå ñîñ-
òîÿíèé äëÿ äàííîé ïîðîøêîâîé ñìåñè âîçìîæíî â
ðåçóëüòàòå ïåðèòåêòè÷åñêîé ðåàêöèè ïðè ñêîðîñòíîì
ëàçåðíîì íàãðåâå äî Ò=1345°Ñ ñ ïîñëåäóþùèì
ðàñïàäîì Al3Zr5→Zr2Al+Zr3Al2. Äàííûå î ìåæ-
ïëîñêîñòíûõ ðàññòîÿíèÿõ äëÿ ýòèõ ôàç â ëèòåðàòóðå
îòñóòñòâóþò. Ïðè äîñòàòî÷íîì êîëè÷åñòâå ñâîáîä-
íîãî Zr èç ñìåñè ýòèõ ôàç ïðè îõëàæäåíèè âîçìîæíî
îáðàçîâàíèå AlZr3 .

Âûâîäû

Ïîêàçàíà âîçìîæíîñòü ëàçåðíîãî ñèíòåçà
îãíåóïîðíîé êîíñòðóêöèîííîé êåðàìèêè íà îñíîâå
òåòðàãîíàëüíîãî äèîêñèäà öèðêîíèÿ ñ óïðî÷-
íÿþùèìè ìèêðîâêëþ÷åíèÿìè îêñèäà àëþìèíèÿ.
Ñêîðîñòíîå ëàçåðíîå ñïåêàíèå íà âîçäóõå ïîçâîëÿåò
ïîëó÷àòü äîñòàòî÷íî îäíîðîäíóþ è ïëîòíóþ
ñòðóêòóðó êåðàìèêè ñî ñòàáèëèçèðîâàííûì ôàçîâûì
ñîñòàâîì.

à

á

Ðèñ.3. Ìîðôîëîãèÿ ïîâåðõíîñòè ñïå÷åííîé êåðàìèêè ïðè
Ð=24,1 Âò, v=3,1 ñì/ñ. à � âîçäóõ, ×50; á � àðãîí, ×20.
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