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WPLYW DYSPERSYJNEJ FAZY MgO NA PRZEBIEG SPIEKANIA
MATERIALU AgNi20

Badano wplyw wlasnos$ci proszkéw wyjsciowych srebra i niklu oraz oddziatywanie fazy tlenkowej MgO na przebieg procesu
spiekania materialu AgNi20, AgNi20 z dodatkiem 0,5; 1,0; 2,0 i 4,0% objetosciowych MgO do srebra. Stosowano rézniace sie
wilasno$ciami proszki: srebra wytworzonego metoda elektrolizy oraz metoda chemicznego wspolstracania i redukeji (tabele 11 2,
rys. 1).

Do proszku srebra wprowadzano MgO poprzez:

— chemiczne osadzenie MgO na powierzchni elektrolitycznego proszku srebra,
— osadzenie MgO w calej objetoSci czastek srebra dzigki rownoczesnemu wspélstracaniu i redukeji.

Wypraski o gestosciach wzglednych 60, 70, 80, 90% spiekano w atmosferze wodoru w temperaturze 1200 K w czasie 0,25;
0,5; 1; 4 i 8 godzin. Na podstawie pomiaré6w gestosci oraz wielkoSci ziarn srebra ustalono, jaki byl charakter zmian
gestosci i struktury spiekow (rys. rys. 2-4).

Dodatek MgO osadzonego na powierzchni czastek elektrolitycznego proszku srebra utrudnial ich wzajemny kontakt i:

— wplywal na zmniejszenie lub zanik p¢cznienia wystgpujacego w pierwszym etapie spiekania,
— powodowal zmiang intensywnosci i wielko$ci skurczu,
— wplywal hamujaco na rozrost ziarn srebra (rys. rys. 2-4).

MgO rozmieszczony réwnomiernie w osnowie srebra, spiekow otrzymanych z mieszanek wspolstracanych:

— utrudnial przebieg spiekania,
— powodowal zmniejszenie intensywnoS$ci zaréwno pecznienia, jak i skurczu w pierwszym etapie spiekania,
— dzialal hamujaco na rozrost ziarn srebra (rys. rys. 2-4).

Stowa kluczowe: styki elektryczne, spiekanie AgNi, czastki MgO, mikrostruktura

THE IMPACT OF A DISPERSED PHASE OF MgO ON THE COURSE
OF SINTERING A MATERIAL MADE OF AgNi20

This paper deals with the impact exerted by initial substances of Ag and Ni powders owing to their specific properties,
as well as of an oxide phase of MgO on the course of sintering a material made of AgNi20 and of AgNi20 with some MgO
quantities added to silver, their rates being 0.5, 1.0, 2.0, and 4.0% by volume. The silver powders used in the investigations
differed by their properties: one silver powder was manufactured using electrolysis, and the other one during a process
of chemical co-precipitation and reduction (Tables 1, 2; Fig. 1).

MgO was incorporated into the Ag powder by:

— chemical settling MgO on the surface of the electrolytic Ag powder,
— settling MgO within the entire volume of Ag particles and by simultaneous co-precipitation and reduction.

The compacts showing relative density values of 60, 70, 80, and 90% were sintered in the hydrogen atmosphere, at
1200 K, during 0,25; 0,5; 1; 4; 8 hrs. The density values and sizes of Ag grains were measured, and the measurement results al-
lowed for the determination of the nature of changes occurring in the density and structure of sinters (Figs 2-4).

MgO added to the Ag powder and settled on the particle surfaces of electrolytic powder made the mutual contact among the
particles more difficult, and caused the following:

— the swelling process of sinters during its first phase was either reduced or it totally vanished,
— the intensity and magnitude of shrinkage was changed,
— the silver grain growth was retarded (Figs 2-4).

In case the magnesium oxide was uniformly distributed and arranged in the silver matrix of the sinters obtained from the

co-precipitated mixes, then, it caused the following phenomena:

— the entire sintering process progressed more difficult,

— the intensity of both the swelling and the contraction was reduced during the first sintering phase,
— the silver grain growth was retarded (Figs 2-4).

Key words: electrical contact, sintered AgNi, particles MgO, microstructure

WPROWADZENIE

Materiaty stykowe srebro-nikiel sa wytwarzane tech-  wystepuje zjawisko pecznienia. Srebro i nikiel to metale,
nologia metalurgii proszkow. Podczas spiekania wypra-  ktore nie tworza roztwordéw statych. W technice sa sto-
sek wykonanych z mieszanin proszkéw srebra i niklu  sowane materiaty srebro-nikiel zawierajace do 60% ni-

"drinz., ? inz.



Wplyw dyspersyjnej fazy MgO na przebieg spiekania materiatu AgNi20

255

klu [1,2,7]. Zwigkszenie zawartosci niklu pogarsza
przewodnictwo elektryczne, zwigksza twardo$¢ i odpor-
nos¢ na utlenianie stykow elektrycznych [2, 4, 7].

Strukturg 1 wlasno$ci pseudostopéw wytwarzanych
technologia metalurgii proszkow ksztattuje sig¢ w calym
procesie wytwarzania, poczynajac od doboru sktadu
chemicznego, ksztattu i wielkosci czastek proszkow
wyj$ciowych, doktadnoscia ich wymieszania oraz para-
metrow procesu technologicznego. Bardzo wazna rolg
odgrywaja wlasno$ci proszkéw wyjsciowych [4, 5].

W materiatach stykowych zawierajacych powyzej
70% srebra sg stosowane dodatki fazy tlenkowej [6], ta-
kie jak CdO, SnO,, MgO. Dodatek MgO powoduje nie-
znaczne zmiany wlasnosci srebra [1, 3].

MATERIALY STOSOWANE DO BADAN

Celem pracy bylto zbadanie wptywu wilasnosci prosz-
kow wyjsciowych oraz oddziatywanie dyspersyjnej fazy
tlenkowej MgO na przebieg procesu spieckania materia-
tow srebro-nikiel.

Badania przeprowadzono dla materialu AgNi20 z
do-
datkiem 0; 0,5; 1,0; 2,0 i 4,0% obj. MgO do srebra.
W badaniach stosowano karbonylkowy proszek niklu
o wielkos$ci czastek ponizej 10 um, proszek srebra wy-
tworzony metoda elektrolizy o wielko$ci czastek ponizej
55 um - Ag-E oraz proszek srebra wytworzony me-toda
chemicznego stracania i redukeji (Ag-S) (rys. 1).

Zastosowanie dwoch roznych proszkow srebra stwa-
rzato mozliwos$¢ §ledzenia odmiennie przebiegajacych
procesow spiekania. Ponadto pozwalalo na rézne roz-
mieszczenie czastek fazy umacniajacej wprowadzanej
przez: osadzenie czastek MgO na powierzchniach cza-
stek elektrolitycznego proszku srebra lub osadzenie cza-
stek MgO w calej objetosci czastek srebra dzigki row-
noczesnemu chemicznemu wspotstracaniu i redukc;ji.

WLASNOSCI PROSZKOW

Stosowane w badaniach proszki srebra znacznie roz-
nily si¢ ksztattem (rys. 1) i wielkoscia czastek (tab. 1),
powierzchniag wilasciwag (tab. 2), wlasnosciami fizycz-
nymi i technologicznymi.

Na podstawie przeprowadzonych pomiaré6w po-
wierzchni whasciwej oraz badan na replikach obliczono:
— w przypadku MgO na powierzchni czastek elektroli-

tycznego proszku srebra:

$rednia $rednica czastek MgO byta okoto 0,4 pm,
a $rednia wielko$¢ powierzchni srebra, na ktéra przy-
pada 1 czastka MgO to okoto 7; 5; 2; 1 um’ odpo-
wiednia dla zawartosci 0,5; 1,0; 2,0; 4,0% obj. MgO
w mieszance koncowe;j.

W drugiej serii mieszanek wytwarzanych metoda
chemicznego wspolstracania i redukeji czastki MgO by-

ty réwnomiernie rozmieszczone w calej objetosci srebra.
W wyniku badan na replikach przyjgto $rednia wielko$¢
czastek MgO 0,05 pm.

Wedhug wzoru Ashby’ego [3], okreslono $rednig od-
leglo§¢ migdzy czastkami fazy umacniajacej srebra na
okoto 0,3; 0,2; 0,15; 0,1 um odpowiednio dla zawarto$ci
0,5; 1,0; 2,0; 4,0% obj. w mieszance.

Czastki srebra, otrzymane metoda chemicznego
wspolstracania, byly znacznie drobniejsze w poréwna-
niu z czastkami elektrolitycznego proszku, a ponadto
charakteryzowaty si¢ bardzo duzym stopniem rozwinig-
cia powierzchni (tabele 11 2).

TABELA 1. Rozklad wielkosci czastek proszkéw srebra
TABLE 1. Particle size of startings powders

Udziat czastek, %
Proszek o wielko$ci, pm

0+5 5+10 | 10+15 | 15+20 | 2025 | >25
Ag-E 2,5 4,0 6,5 8,0 8,0 71,0
Ag-S 6,0 21,0 27,0 13,0 8,0 25,0
Ag0,5MgO 7,0 29,0 30,5 11,5 7,5 14,5
Agl,0MgO 15,0 46,5 12,5 7,5 4,0 14,5
Ag2,0MgO 32,5 50,0 6,5 4,5 2,0 4,5
Ag4,0MgO 22,5 55,0 8,0 5,5 4,5 4,5

TABELA 2. Powierzchnia wlasciwa
TABLE 2. Specifis surface of starting powders

Srebro elektrolityczne Ag-E Srebro stracane Ag-S

S, mz/g S, mz/g

Ag-E 0,469 Ag-S 0,775
Ag0,5MgO 0,485 Ag0,5MgO 1,108
Agl,0MgO 0,489 Agl,0MgO 1,112
Ag2,0MgO 0,517 Ag2,0MgO 1,660
Ag4,0MgO 0,571 Ag4,0MgO 1,370
Ni 0,763 MgO 3,640
AgNi20-4MgO 0,673 AgNi20-4MgO 1,166
AgNi20-0,5MgO 0,986

PRASOWANIE

Do przygotowanych proszkéw srebra i proszkéw
srebra z dodatkiem MgO dodano po 20% cigzaro-
wych niklu. Proszki ujednorodniano w obrotowym
mieszalniku typu ,,pijana beczka” przez 1 godzing.
Nastegpnie wykonano wstgpne proby prasowania, ma-
jace na celu ustalenie zalezno$ci gestosci od ci$nienia
prasowania. Na podstawie tych zalezno$ci wyznaczo-
no cisnienia prasowania konieczne do uzyskania
ksztattek o zatozonych porowatosciach: 40, 30, 20 i
10% (ggstosciach wzglednych 60, 70, 80, 90%). Z
kazdej mieszanki prasowano ksztalttki cylindryczne o
$rednicy 10 mm i wysoko$ci 6 mm.
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Rys. 1. Morfologia czastek proszkow wyjsciowych: a, b) nikiel karbonylkowy, c, d) srebro elektrolityczne Ag-E, e, f) srebro stracane Ag-S

Fig. 1. Microphotographs of the particles of sintering powders: a, b) carbonyl nickel powders, c, d) electrolytical silver powder Ag-E, e, f) precipitated and

reduced silver powder Ag-S

TABELA 3. Porowato$¢ wyprasek
TABLE 3. Porosity of the green compacts

% MgO

Porowatos¢, %

P - catkowita, p, - otwarta; p. - zamknigta

Ppe 10%

Pe20%

Pe30%

Pe40%

Do> V0| Pz, Yo

Po, %o

p= %

Po, %0

Pz %

Po, %0

p= %

0,0

1,0
2,0
4,0

Elektrolityczny Ag-E | Proszek srebra

3,176,779
3,83 16,17
3,741 6,23
3,30 | 6,70
3,2416,72

11.36
10,90
9,45
8,97
8,91

8,65
9,09
10,54
11,00
11,07

12,29
19,76
19,04
17,55
16,18

10,70
10,25
10,93
12,40
13,85

29,34
27,95
26,23
21,89
20,73

10,65
12,00
13,75
18,10
19,25

0,0
0,5
1,0
2,0
4,0

Stracany Ag-S

3,04 6,93
4,5515,39
4,54 15,48
3,271 6,75
1,55 8,43

10,86
12,90
10,82
10,52
5,06

9,14
7,10
9,15
9,50
14,95

17,19
21,92
20,48
18,87
12,25

12,83
8,08
9,49
11,14
17,75

33,84
28,50
29,88
26,00
27,63

6,07
10,56
10,00
14,00
12,40

Opierajac si¢ na wynikach pomiaréw wyznaczo-
no gestosc, gestos¢ wzgledna, porowatos¢ catkowita,
otwarta i zamknigta wytypowanych ksztattek (tab. 3).
Pomiary porowatosci wykazaty, ze dodatek tlenku ma-
gnezu powodowal zmniejszenie udzialu porow otwar-
tych, a wigc zwigkszenie udziatu poréw zamknigtych
w ksztaltkach po prasowaniu.

SPIEKANIE

Przeznaczone do badan ksztattki spiekano w silito-
wym piecu rurowym w atmosferze wodoru. Do prze-
dmuchiwania pieca stosowano azot. Probki spiekano
w najwyzszej, dopuszczalnej dla tego typu materiatow
[1] temperaturze 1200 K (930°C).

Wykonane badania gestosci wyprasek i spiekéw po-
zwolity na uzyskanie petnego obrazu przebiegu spicka-
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nia materialow AgNi20 oraz wptywu fazy dyspersyjnej MgO.
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Rys. 2. Zmiany gestosci wzglednej od ggstosci wyjsciowej i czasu spieka-
nia: a) AgNi20 - Ag-E, b) AgNi20 - Ag-S, c) AgNi20MgO 2% -

Czas spiekania [godz.]

Ag-E, d) AgNi20MgO 2% - Ag-S

Fig. 2. The dependence of relative density on the starting density and
on time of sintering: a) AgNi20 - Ag-E, b) AgNi20 - Ag-S,

c) AgNi20MgO 2% - Ag-E, d) AgNi20MgO 2% - Ag-S
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Rys. 3. Zmiany wielko$ci ziarn srebra w spiekach od ggstosci wyjsciowej i
spiekania: a) AgNi20 - Ag-E, b) AgNi20 - Ag-S,

c) AgNi20MgO 2% - Ag-E, d) AgNi20MgO 2% - Ag-S

The
ting

Fig. 3.

dependence of mean grain size of silver matrix on the star-
density and on time of sintering: a) AgNi20 - Ag-E,
b) AgNi20 - Ag-S, c) AgNi20MgO 2% - Ag-E, d) AgNi20MgO 2%

- Ag-S
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Fig. 4. The structure of sintered compacts (1200 K, 4 godz.): a) AgNi20 - Ag-E, b) AgNi20MgO 2% - Ag-E, c) AgNi20 - Ag-S, d) AgNi20MgO 2% - Ag-S

Wyodrgbniono charakterystyczne typy przebiegu
zmian ggstosci podezas spiekania (rys. 2):

— w spiekach zawierajacych elektrolityczny proszek
srebra:

e 7ze zmniejszeniem ggstosci intensywnym w poczat-
kowym okresie i niewielkim w dalszym etapie spie-
kania,

e 7ze zmniejszeniem gestosci w poczatkowym etapie, a
nast¢pnie wzrostem gesto§ci w miarg przedtuzania
czasu spiekania;

— w spiekach z mieszanek zawierajacych drobny straca-

ny proszek srebra (rys. 2):

e 7 gwaltownym zmniejszeniem ggsto§ci w poczat-
kowym okresie i dalszym nieznacznym jej obniza-
niem w miar¢ przedhuzania czasu spiekania,

¢ 7 ciaglym zmniejszaniem si¢ gestosci,

¢ 7 poczatkowym wzrostem ggstosci w krotkim czasie
spiekania i nast¢pnym jej zmniejszaniu,

e 7z gwaltownym wzrostem w poczatkowym etapie
i dalszym powolnym wzrostem w nastgpnym etapie
spiekania.

Parametrem decydujacym o charakterze przebiegu
zmian ggsto$ci byta porowato$¢ poczatkowa wyprasek.
Obnizenie tej porowatosci wplywato na zwigkszenie
sktonnosci do pecznienia spiekow.

Dodatek tlenku magnezu osadzonego na powierzchni
czastek elektrolitycznego proszku srebra utrudniat ich
wzajemny kontakt i:

— wplywal na zmniejszenie lub zanik pgcznienia, wyste-
pujacego w pierwszym etapie spickania,

— powodowal zmiang intensywnosci i wielkosci skurczu,

— wplywal hamujaco na rozrost ziarn srebra [5] (rys.
rys. 2-4).

Tlenek magnezu rozmieszczony roéwnomiernie
w osnowie srebra spiekow otrzymanych z mieszanek
wspotstracanych:

— utrudniat przebieg spickania,

— powodowal zmniejszenie intensywnos$ci zaréwno
pecznienia, jak i skurczu w poczatkowym okresie
spiekania, dzialat hamujaco na rozrost ziarn srebra [§]
(rys. rys. 2-4).

Badania mikroskopowe spiekow wskazuja, ze pod-
czas spiekania srebra z niklem nie tworzyty si¢ granice
migdzyfazowe, migdzy soba spiekaly si¢ jedynie styka-
jace si¢ ze soba jednoimienne czastki metali srebra ze
srebrem, niklu z niklem.

Dodatek tlenku magnezu na przebieg spiekania moz-
na wigza¢ z utrudnieniem proceséw dyfuzyjnych oraz
umocnieniem 0SNOWY zmniejszajacym zarOwno procesy
skurczu, jak 1 pgcznienia.

Praca finansowana przez KBN w ramach dziatalno-
Sci statutowej, umowa nr 11.11.110.491.
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