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(57) Rezumat:

Inventia se refera la tinte de pulverizare metalice pe
bazé de Ti- Al si Ti - Si cu proprietati fizico - mecanice
si functionale performante sila un procedeu de obtinere
a acestora, tintele fiind utilizate pentru realizarea acope-
ririlor dure antiuzura depuse pe componentele matritelor
si sculelor agchietoare din otel. Tintele Ti- Al si Ti - Si
conform inventiei au un continut atomic de 75% Ti si
25% Al si respectiv 75% Ti si 25% Si, sunt sub forma
de compacte cilindrice sinterizate tip disc avénd
diametrul cuprins fintre (25,4...50,8)x0,1 mm si o
grosime cuprinsa intre (3,2...6,4)£0,1 mm, au densita-
tea medie la 20°C de minim 4,16 g/cm?®, densitatea rela-
tiva de minim 98% din densitatea teoretica, duritatea
Vickers HV0,02/10 de minim 614, modulul de elasti-
citate de minim 150 GPa, conductivitatea electrica de
minim 0, 4 MS/m si conductivitatea termica la 25°C de
minim 14 W/(m.K). Procedeul conform inventiei incepe
cu dozarea stoechiometrica a pulberilor de Ti si Al res-
pectiv Ti si Si cu puritatea > 99% si dimensiunea micro-

cristalelor < 50 ym, urmaté de omogenizarea mecanica
a pulberilor Tntr-o moara planetara cu bile cu turatia
cuprinsa intre 150...200 rpm, timp de 6...8 h, folosind ca
mediu de macinare eter de petrol si bile din inox cu
diametrele de 5, 10, 12, 20, 22 si 25 mm, cu un raport
masic bile inox/pulberi compozite de 8: 1,amestecul se
usuca rapid si o cantitate de 8...62 g se introduce intr-o
matrita de grafit de inalté densitate cu diametrul interior
de 51,6 mm si utilizénd folii de grafit de 0,4 mm grosime
se preseaza uniaxial sub forma de compacte cilindrice
sinterizandu-se rapid intr-o instalatie de sinterizare in
plasma de scéanteie, in vid de 100..200 hPa, cu
presiunea de presare initiala de 2,5 MPa crescuta liniar
cu 11...19 MPa/min péna la 60 MPa care a fost men-
finutéd constantd timp de 5..10 min, dupa care se
indeparteaza foliile de grafit, se sableaza suprafetele
compactelor cilindrice sinterizate si se slefuiesc.
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TINTE DE PULVERIZARE METALICE PE BAZA DE TITAN-ALUMINIU $I TITAN-
SILICIU PENTRU ACOPERIRI DURE ANTIUZURA $1 PROCEDEU DE OBTINERE

Inventia se refera la tinte de pulverizare metalice pe baza de titan-aluminiu (Ti-Al)
si titan-siliciu (Ti-Si) cu proprietati fizico-mecanice si functionale performante si
procedeu de obtinere a acestora pentru realizarea de acoperin dure antiuzura depuse
pe diverse substraturi, componente pentru matrite si scule aschietoare din otel, prin
pulverizare reactiva cu magnetron intr-un amestec de gaz reactiv (azot) cu un gaz inert
(argon).

Tintele de pulverizare metalice pe baza de Ti-Al si Ti-Si, conform inventiei, sunt
obtinute din pulberi compozite fine de Ti-Al, respectiv de Ti-Si, cu un continut atomic de
75 % Ti si 25 % Al, respectiv 75 % Ti $i 25 % Si, care se omogenizeaza pe cale umeda
in eter de petrol, apoi se usuca si se consolideaza rapid printr-un procedeu avansat al
metalurgiei pulberilor, de sinterizare in plasma de scanteie, sub forma de compacte
cilindrice sinterizate tip disc, cu proprietati fizico-mecanice si functionale performante.

Se cunoagste faptul ca {intele de pulverizare metalice dintr-un element (Ti, Al, Si,
Cr, Ta, etc.) si din aliaje metalice pe baza de Ti (Ti-Al, Ti-Si, Ti-Cr, Ti-Ta, Ti-Mo, Ti-W,
Ti-Al-Nb, Ti-Al-Ta, Ti-Al-Mo, Ti-Al-W, etc.) sunt fabricate in general prin [1 - 8]:

- topire (topire in arc electric, topire prin inductie, topire cu fascicul de electroni,
topire in creuzet cu pereti raciti) si tumare in lingouri;

- tehnici ale metalurgiei pulberilor, si anume consolidarea pulberilor prin presare
la cald in vid sau in gaz inert, presarea izostatica la rece (CIP) sau la cald (HIP).

Tintele de pulverizare metalice realizate prin topire si turare in lingouri, cat si
cele realizate prin tehnicile metalurgiei pulberilor mentionate necesitd procesari
suplimentare de deformare plastica la cald sau la rece, cum ar fi laminarea, forjarea,
extrudarea, etc., tratamente termice si prelucrari mecanice de finisare a suprafetelor
tintelor prin rectificari, sablari, slefuin, etc.

Topirea si tumarea in lingouri si tehnicile metalurgiei pulberilor au reusit sa
produca tinte de pulverizare metalice pe baza de aliaje de Ti cu proprietati mecanice
dezirabile numai dupa o serie de etape de post-procesare, cum ar fi presarea izostatica
la cald, imbatranirea, recoacerea si prelucrarea la cald, operatii care cresc costurile de
productie. Tehnicile avansate, cum ar fi laminarea directa, formarea cu laser si
sinterizarea in plasma de scanteie (SPS) [9 - 10] au vizat reducerea etapelor de post-
procesare, deoarece aceste procese necesitd, de obicei, mai putin timp in comparatie
cu tehnicile traditionale si se pot obtine tinte de pulverizare calitative fard muita
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prelucrare ulterioara, dar dimensiunile acestora pot fi limitate de capabilitatea
tehnologica a echipamentelor de procesare.

Tintele de pulverizare metalice produse prin topire si tumare sunt in general
100 % dense (nu sunt poroase), in timp ce tintele de pulverizare fabricate prin tehnici
ale metalurgiei pulberilor pot contine porozitate reziduala datorita impuritatilor pulberilor.
Prezenta porilor in tinte poate fi in detrimentul procesului de pulverizare, deoarece
descarcarile anormale tind sa apara in regiunile cu densitate mica, care conduc la
distrugerea regiunii $i generarea de particule. Adesea, porii pot contine gaze captate in
timpul procesului de consolidare, care pot contribui la aparitia unor impuritati in
acoperirile depuse.

Majoritatea tehnicilor metalurgiei pulberilor si a celor de topire si tumare in
lingouri au ca rezultat formarea unor microstructuri cu graunti columnari grosieri
continand neomogenitati chimice gi segregari de elemente. De aceea, se folosesc
tratamente termo-mecanice de post-procesare. Lingourile sunt fie extrudate, fie forjate
sau laminate la cald la formele si dimensiunile dorite, cu tratamente temmice
suplimentare pentru a reduce eventualele tensiuni reziduale. De asemenea, in afara
tratamentelor termo-mecanice, lingourile tumate pot fi supuse presarii izostatice la cald
(HIP) pentru a imbunatati omogenitatea si microstructura, care este rafinatad prin
tratamente de imbatranire.

Microstructura materialului tintelor de pulverizare metalice poate fi influentata atat
de caracteristicile (morfologie, granulatie, puritate, etc.) materiilor prime folosite (pulberi
elementale, compozite si aliaje metalice), cat si de procesele diferite de consolidare si
densificare a tintelor. De asemenea, caracteristicile fizico-mecanice ale tintelor de
pulverizare influenteazd comportamentul functional al tintelor in timpul procesului de
pulverizare in instalatii de depuneri fizice din fazd de vapori in vid, prin pulverizare cu
magnetron, precum si calitatea depunerilor realizate pe diverse substraturi.

Prin topirea aliajelor pe baza de Ti intr-un creuzet cu pereti raciti, in conditii
controlate, se pot obtine aliaje cu structuri uniforme si reproductibile. Utilizarea acestei
metode in cazul obtinerii de aliaje pe baza de Ti-Al poate reduce segregarea Al, metoda
fiind eficienta prin reducerea impuritatilor si a variatiei acestora in volum.

Microstructura lingourilor din aliaje pe baza de Ti obtinute prin topire si turnare
este caracterizata de graunti mari columnari, cu neomogenitati chimice si segregari de
elemente datorita diferentelor dintre punctele de topire si densitatile elementelor
constituente si procesului de solidificare peritectica. imbunétét,irea omogenitatii chimice
si rafinarii microstructurii pot fi obtinute prin procese de prelucrare termo-mecanica

(laminarea la cald, forjarea, extrudarea, etc.) si prin recristalizare dinamica asociata [1].
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Reducerea impuritatilor din aliajele pe bazad de Ti se face de reguld prin procedee
suplimentare, cum ar fi retopirea cu arc in vid si topirea cu arc de plasma la rece. in
retopirea cu arc in vid, bare din aliaje pe baza de Ti sunt topite intr-un cuptor cu arc
electric in vid, tumate in lingouri, care apoi sunt retopite de doua ori pentru a imbunatati
omogenitatea chimica si a reduce segregarea. in procesul de topire cu arc de plasma la
rece, aliajul metalic este topit si turnat intr-o forma de cupru réacita cu apa.

Lingouri din aliaje pe baza de Ti-Al se pot obtine prin procedeul presarii izostatice
la cald (HIP) a compactelor de pulberi pe baza de Ti-Al agsezate intr-un container care
de reguld este realizat din Ti pur comercial. Containerul este apoi degazat la o
temperatura de circa 500 °C sub vid inalt, dupa care este etangat si supus presarii
izostatice cu presiuni de 100 - 150 MPa, la o temperatura de 1200 - 1400 °C, timp de
2 - 6 h, in functie de microstructura dorita. Ulterior, cornpactele de pulberi consolidate
prin HIP se pot extruda la cald, forja izotermic si lamina la cald pentru a se obtine
dimensiunile dorite ale produselor finale [4]. Cu ajutorul procedeului HIP, densitatea
compactelor consolidate poate creste de la 30 - 50 % pana la 96 - 100 % din densitatea
teoretica, iar microstructura este omogena, cu o segregare mica.

Prin documentul US 5863398 [5] sunt cunoscute tinte de pulverizare pe baza de
aliaje de Ti (Ti-Al si TiAls, etc.) si un procedeu de realizare a acestora prin presarea
izostatica la cald (HIP) in dublu strat a compactelor de pulberi, dintre care un strat de
pulberi de aliaj de Ti cu rol de tinta de pulverizare si unul de pulberi de Ti sau hidrura de
titan (TiH2) cu rol de placa suport, care se consolideaza si se imbina prin interdifuzie, in
vid, intr-un container, |a presiuni de presare de 20 - 35 MPa, la o temperatura de 1300 -
1500 °C, timp de 1 h.

Dezavantajul presarii izostatice la cald (HIP) este acela ca necesitd expunere la
temperaturi ridicate timp de cateva ore. Aceasta conduce la cregterea grauntilor
cristalini. Prin urmare, exista o flexibilitate limitatd in procedeul HIP pentru a controla
dimensiunea grauntilor cristalini din produsul final. Datorita contractiei semnificative a
volumului compactului de pulbere, dimensiunile initiale ale compactului de pulbere nu
pot fi reduse uniform prin tehnica HIP. Ca rezultat, presarea neuniforma a compactului
initial de pulbere conduce la distorsionarea compactului in timpul procesului HIP, in
special atunci cand raportul dintre raza si grosimea compactului este mai mare de
aproximativ 3 ori [6].

Procedeul HIP al pulberilor compactate continute intr-un container este relativ
scump, datoritd proceselor tehnologice si echipamentelor scumpe, cumulate cu
consumuri mari de gaze de lucru. in plus, datorita faptului c& procedeul HIP implica

[



RO 135723 A2

]

consolidarea pulberilor compactate intr-un container, exista riscul de a capta gaz in
tinta, care poate conduce la aparitia unor pori in produsul realizat.

Tintele de pulverizare pe baza de compusi intermetalici, realizate din doua sau
trei pulberi elementale metalice (Ti, Al, Si, Cr, etc.), pot fi produse fie prin metalurgia
pulberilor, fie prin topire si turnare.

Tintele realizate prin tehnici ale metalurgiei pulberilor au microstructura mai
uniforma@ decat cele produse prin topire si turnare, in ceea ce priveste distributia
granulometrica, care reprezinta un parametru important ce guverneaza proprietatile
straturilor subtiri depuse. in plus, datorita diferentelor mari intre temperaturile
elementelor individuale care compun materialele tintelor de pulverizare pe baza de
compusi intermetalici, tehnica topirii §i tumarii este mai putin favorabila.

Tintele de pulverizare produse prin metalurgia pulberilor pot avea fie structuri cu
faze metalice multiple, fie o structura cu faza unica de compus intermetalic, functie de
procedeul de realizare si de proprietatile elementelor individuale.

Un dezavantaj al tintelor cu structuri cu faze metalice multiple consta in faptul ca
datorita diferentei intre ratele de depunere a elementelor individuale se pot obtine
straturi subtiri cu uniformitatea inferioara celor care se obtin dintr-o tinta cu structura cu
fazd unica de compus intermetalic. De exemplu, cand se utilizeaza o tintd de Ti-Al
compusa din faze multiple de Ti si Al, Al se va pulveriza mai rapid decéat Ti, in timp ce
atunci cand se utlizeaza o tintd dintr-un compus intermetalic de TiAls, compusul
intermetalic se va depune cu o ratad constanta, care va conduce la obtinerea unei
compogzitii mai uniforme a stratului depus.

Tintele de pulverizare pe baza de compusi intermetalici produse prin metalurgia
pulberilor se obtin in general prin sinteza pulberilor metalice intr-un cuptor de tratament
termic, fara presiune, astfel incat metalele individuale reactioneazd si formeaza
conglomerate de materiale intermetalice, dupa care se realizeazd un proces de
maéacinare pentru obtinerea de pulberi fine, care apoi se preseaza sub forma de tinta. Un
dezavantaj consta in utilizarea procesului de macinare, care poate impurifica materialul
tintei, si in consecinta poate conduce la aparitia unor neuniformitati in stratul depus.

Prin documentul US 6042777 [6] sunt cunoscute tinte de pulverizare pe baza de
compusi intermetalici din doua sau mai multe elemente metalice (Ti, Al, Ni, Cr, Cu, Co,
Fe, W, Si, Mo si Ta) si un procedeu de realizare a acestora, pomind de la amestecuri de
pulberi metalice, care se sintetizeaza intr-un recipient, cum ar fi o matrita de presare din
grafit sau o capsula metalica (Ti, otel inox, Be, Co, Fe, Mo sau Ni), prin incalzirea
amestecului de pulberi (Ti-Al, Ni-Al, Cr-Al, Ta-Si, Ti-Si, Co-Si, Cr-Si, Al-Si-Ti si Al-Ni-Ti) in
vid sau in atmosfera de azot sau argon la o temperatura de aproximativ 100 - 400 °C sub
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punctul de topire cel mai scazut al pulberilor metalice, fara presiune extema, timp de
minim 1 h sau pana cand pulberea metalicd se transforma complet intr-un compus
intermetalic, dupa care pulberea intermetalica sintetizata este incélzita tmpde 1 -8 h'in
recipientul initial, la o a doua temperatura, de circa 50 - 300 °C sub punctul de topire a
compusului intermetalic, in timp ce se aplicd simultan o presiune externa asupra
compusului intermetalic (presiune uniaxiala de minim 3,5 MPa pentru pulberi aflate intr-o
matritd de presare sau presiune izostatica de minim 70 MPa pentru pulberi aflate intr-o
capsula metalica sigilatd), pentru a se forma o tintd de pulverizare cu structura
intermetalica si densitatea de minim 90 % din densitatea teoretica.

De asemenea, prin documentul US 6042777 [6] sunt cunoscute tinte de
pulverizare pe baza de Ti-Al $i un procedeu de realizare a acestora, pornind de la un
amestec de pulberi de Ti-Al format din 6 moli de Al (162 g) si 2 moli de Ti (96 g),
omogenizat anterior 3 h, care se trateaza termic intr-o matritd de grafit, in argon, la o
temperatura de 350 °C, care este cu 310 °C sub punctul de topire a Al (660 °C), timp de
2 h, fara a se aplica presiune externa, pentru formarea compusului intermetalic TiAls,
dupa care urmeaza al doilea tratament termic la 1200 °C, in care pulberea de TiAlz se
incalzeste in argon la o temperatura de 150 °C sub punctul de topire a TiAlz (1350 °C),
in timp ce se aplica simultan o presiune externa de 70 MPa, timp de 3 h, pentru a se
forma o tinta de pulverizare cu structura intermetalica cu faza unica de TiAls, care dupa
ce prelucreaza mecanic are forma de disc cu diametrul de 76,2 mm si grosimea de
6,35 mm si densitatea de minim 96 % din densitatea teoretica.

Prin documentul US 10787735 [7] sunt cunoscute tinte de pulverizare metalice in
dublu strat, compus dintr-un strat pe baza de Ti-Si $i un strat din Ti, cu tranzitie continua
intre cele doua straturi, cu formarea unei zone de imbinare, dar fara formarea unei
interfete si un procedeu de realizare a acestora, pornind de la un amestec mecanic de
pulberi de Ti si TiSi2 (precursor Ti-Si, care nu se afla intr-un raport molar de 1:1) pentru
stratul din Ti-Si si pulbere de Ti pentru stratul din Ti, utilizat ca strat de stabilizare,
deoarece stratul din Ti-Si este friabil, care se consolideaza prin sinterizare in plasma de
scanteie intr-o matrita din grafit, la temperaturi de sinterizare cuprinse in intervalul 900 -
1400 °C, fara a fi precizati parametrii de procesare, cum ar fi atmosfera de lucru,
presiunea de presare, viteza de incalzire, viteza de racire, timpul de sinterizare, schema
de impulsun, precum si dimensiunile finale ale tintelor sinterizate si prelucrate mecanic.

Prin documentul US 6713391 [8] sunt cunoscute tinte de pulverizare pe baza de
Ti-Al si Ti-Si si un procedeu de realizare a acestora prin combinarea tehnicilor de
sinterizare reactiva, sinterizare si presare la cald in vid, pomind de la un amestec de
pulberi de Ti si Al, cu un raport molar Al:Ti de 3:1, respectiv pulberi de Ti si Si
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(dimensiuni particule < 44 ym), care au fost amestecate timp de 0,5 - 1,5 h in atmosfera
de argon. Pulberile compozite pe baza de Ti-Al au fost consolidate in vid, intr-o matrita
din grafit plasata intr-o instalatie de procesare, dupa care s-a vidat incinta instalatiei la
presiunea maxima de 10™ Torr (0,013 Pa), s-a precompactat amestecul de pulberi cu
presiunea de 200 - 1000 psi (1,38 - 6,89 MPa), s-a degazat compactul de pulberi la
temperatura de 300 - 500°C, cu viteza de incalzire de 5 °C/min, s-a realizat sinterizarea
reactiva a pulberilor la temperatura de 500 - 1000 °C, timp de 1 - 4 h, dupa care s-a
aplicat o presiune uniaxiala de 1000 - 6000 psi (6,89 - 41,37 MPa), la temperatura de
sinterizare de 900 - 1500 °C, cu viteza de incalzire de 10 °C/min, apoi tinta a fost racita
lent, obtindndu-se tinte de pulverizare pe bazd de Ti-Al, cu faza unica (TiAls) si
dimensiunea medie a particulelor < 20 uym. Pulberile compozite pe baza de Ti-Si au fost
consolidate intr-un mod similar in vid, intr-o matrita din grafit plasata in instalatia de
procesare, dupa care s-a vidat incinta instalatiei la presiunea maxima de 10 Torr
(0,013 Pa), amestecul de pulberi fiind precompactat cu presiunea de 736 psi
(5,07 MPa), s-a degazat compactul de pulberi la temperatura de 315 °C, cu viteza de
incalzire de 5 °C/min, s-a presat compactul cu presiunea de 4000 psi (27,58 MPa), timp
de 3 h, s-a realizat sinterizarea reactiva a pulberilor la temperatura de 965 °C, timp de
2 h, dupa care s-a aplicat o presiune uniaxiala de 5000 psi (34,47 MPa), la ternperatura
de sinterizare de 965 °C, timp de 2 h, cu viteza de incalzire de 10 °C/min, s-a realizat a
doua degazare la 5000 psi (34,47 MPa), la temperatura de 1360 °C, timp de 1,5 h, apoi
tinta a fost racita lent, obtindndu-se tinte de pulverizare pe baza de Ti-Si cu doua faze
(TiSiz si Si) si dimensiunea medie a particulelor < 20 um.

Prin articolul [10] sunt cunoscute tinte de pulverizare pe baza de Ti-Al si un
procedeu de realizare a acestora, pomind de la pulberi compozite de Ti-Al, cu un
continut atomic de 75 % Ti si 25 % Al, cu dimensiunea particulelor pulberilor initiale de
Ti < 150 pm si Al < 100 ym, care au fost sitate (Ti < 100 um si Al < 63 pm), apoi
amestecate mecanic timp de 4 h intr-un omogenizator de joasé energie, in eter de
petrol, cu bile din otel inox, cu un raport masic de bile la pulberi de 10:1, apoi pulberile
compozite uscate au fost introduse intr-o matrita de grafit si sinterizate in plasma de
scanteie in vid, la presiunea de presare de 50 MPa si temperatura de sinterizare de
1200 °C, cu timp de mentinere pe palierul de sinterizare de 5 min, sub actiunea a
12 impulsuri de curent continuu, cu durata unui impuls de 2 ms, pauza intre impulsuri
de 1 ms si pauza suplimentara de 6 ms, cu viteza de incalzire/racire de 50 °C/min, dupa
care au fost prelucrate mecanic prin glefuire, astfel incat s-au obtinut tinte de pulverizare
cu diametrul de 50,8 mm si grosimea de 3,176 mm, cu rugozitatea suprafetei
Ra < 0,2 ym, faza unica de TizAl, densitatea de 4,16 g/cm3, densitatea relativa de 98,8 %
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din densitatea teoretica, duritatea indentata (Hir) de 5,77 + 0,14 GPa, duritatea Vickers
HV0,03 de 534 + 13, duritatea Martens HM de 4,16 + 0,10 GPa, modulul de elasticitate
(Eir) de 153 + 5 GPa, rezistivitatea electrica de 3,85 x 10° Q'm si conductivitatea electrica
de 0,26 MS/m.

Problema tehnica pe care o rezolva inventia constd in obtinerea de tinte
de pulverizare metalice pe baza de Ti-Al si Ti-Si, prin consolidarea si densificarea
rapida a pulberilor compozite fine de Ti-Al, respectiv de Ti-Si, cu un continut atomic de
75 % Ti si 25 % Al, respectiv 75 % Ti si 25 % Si, sub forméa de compacte cilindrice
sinterizate tip disc cu diametrul de (25,4 - 50,8) + 0,1 mm si grosimea de (3,2 - 6,4) +
0,1 mm, cu proprietéati fizico-mecanice si functionale performante, printr-un procedeu de
sinterizare in plasma de scanteie in vid, pentru realizarea de acoperiri dure antiuzura
depuse pe diverse substraturi, componente pentru matrite si scule aschietoare din otel,
prin pulverizare reactiva cu magnetron intr-un amestec de gaz reactiv (azot) cu un gaz
inert (argon).

Tintele de pulverizare metalice pe baza de Ti-Al si Ti-Si gi procedeul de obtinere
a acestora, conform inventiei, inlatura dezavantajele mentionate, prin aceea ca sunt
realizate din pulberi compozite fine de Ti-Al, respectiv de Ti-Si, cu un continut atomic de
75 % Ti si 25 % Al, respectiv 75 % Ti si 25 % Si, constituite din puiberi pure (> 99 %) si
microcristaline (dimensiuni particule < 50 um) de Ti si Al, respectiv de Ti si Si, care se
dozeaza in proporiia stoechiometrica doritd, apoi se omogenizeazd mecanic intr-o
moara planetara cu bile, cu turatia de 150 - 200 rpm, timp de macinare de 6 - 8 h,
folosind ca mediu de macinare eter de petrol si bile din otel inox de diametru 5 mm,
10 mm, 12 mm, 20 mm, 22 mm si 25 mm si un raport masic de bile la pulben compozite
de 8:1, dupa care pulberile compozite de Ti-Al, respectiv de Ti-Si se usuca rapid si se
introduc intr-o cantitate de 8 - 62 g intr-o matritd de grafit de inaltd densitate, cu
diametrul interior al oalei de 26,2 - 51,6 mm, utilizand folii de grafit de grosime 0,4 mm,
apoi se preseaza uniaxial sub forma de compacte cilindrice si se sinterizeaza rapid
intr-o instalatie de sinterizare in plasma de scanteie dotatd cu o sursa de putere inalta
(tensiune nominala de iegire < 8 V, curent nominal de iesire < 8 kA, putere de incalzire
< 60 kW) generatoare de impulsuri de curent continuu, in vid de 100 - 200 hPa, cu
presiunea de presare initiala de 2,5 - 10 MPa, crescuta liniar cu 11 - 19 MPa/min pana
la cea finala de 55 - 60 MPa, care se mentine constanta pe palierul de sinterizare la
temperatura de (1155 - 1185) + § °C, timp de 5 - 10 minute, sub actiunea a maxim 32
impulsuri de curent continuu generate pe segmentele de crestere $i mentinere a
temperaturii de sinterizare, cu durata unui impuls de maxim 16 ms, pauza intre

impulsuri de maxim 8 ms $i pauza suplimentara de maxim 6 ms, viteza de incélzire de
7
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80 - 100 °C/min si viteza de racire de 20 - 40 °C/min, dupa care se indeparteaza foliile de
grafit, se sableaza si se slefuiesc suprafetele compactelor cilindrice sinterizate, astfel
incat la final rezultd tinte de pulverizare sub forma de disc cu diametrul de (25,4 - 50,8) +
0,1 mm si grosimea de (3,2 - 6,4) £ 0,1 mm, cu rugozitatea suprafetei Ra < 0,16 ym,
faza unica de TisAl pentru tinte Ti-Al, respectiv faze de Ti si TisSi3 pentru tinte Ti-Si,
densitatea medie la 20 °C de minim 4,16 g/cm®, densitatea relativd de minim 98 % din
densitatea teoretica, duntatea indentata (H;r) de minim 6,7 GPa, duritatea Vickers
HV0,02/10 de minim 614, duritatea Martens HM de minim 4,5 GPa, modulul de
elasticitate (Eir) de minim 150 GPa, rezistivitatea electricd de maxim 2,5 x 10° Qm,
conductivitatea electrica de minim 0,4 MS/m si conductivitatea termica la 25 °C de minim
14 Wi(m'K), care prezintad un comportament functional bun in operarea in instalatii de
depurieri fizice din faza de vapori in vid, prin pulverizare reactiva cu magnetron intr-un
amestec de gaz reactiv (azot) cu un gaz inert (argon), la o putere maxima de 200 W si
densitati de putere de maxim 10 W/cm?, pentru realizarea de acoperiri dure antiuzura
depuse pe diverse substraturi, componente pentru matrite si scule aschietoare din otel.

Procedeul, conform inventiei prezinta urmatoarele avantaje:

- permite presarea uniforma si densificarea rapida a compactelor cilindrice de
pulberi compozite fine pe baza de Ti-Al si Ti-Si, fara a se produce distorsionarea
compactelor si fara cresteri majore ale dimensiunilor particulelor in timpul sinterizarii;

- este eficient prin reducerea consumurilor energetice, a duratei de procesare $i
a costurilor de fabricatie, comparativ cu alte procedee ale metalurgiei pulberilor si cu
cele de topire si turnare;

- permite obtinerea de tinte de pulverizare metalice pe baza de Ti-Al si Ti-Si cu
forma si dimensiuni apropiate de cele finale, fara tratamente termice post-procesare;

- permite obtinerea de tinte de pulverizare metalice pe baza de Ti-Al si Ti-Si
dense, cu structura omogena si proprietati fizico-mecanice superioare tintelor obtinute
prin alte procedee;

- permite obtinerea de {inte de pulverizare metalice pe baza de Ti-Al si Ti-Si cu
caracteristici functionale performante in operarea in instalatii de depuneri fizice din faza
de vapori in vid, prin pulverizare reactiva cu magnetron in atmosfera de azot - argon;

- permite obtinerea de tinte de pulverizare metalice pe baza de Ti-Al si Ti-Si
fiabile pentru realizarea de acoperiri dure antiuzura calitative depuse pe diverse
substraturi, componente pentru matrite si scule aschietoare din otel.

Se prezinta in continuare doua exemple de realizare a inventiei.
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Exemplul 1

Conform inventiei, pentru obtinerea de tinte de pulverizare metalice pe baza de
Ti-Al prin procedeul de sinterizare in plasma de scanteie se pomeste de la pulberi
compozite de Ti-Al, cu un continut atomic de 75 % Ti si 25 % Al, constituite din pulberi
pure (> 99 %) si microcristaline (dimensiuni particule < 50 pm) de Ti $i Al, care se
dozeaza in proportia stoechiometrica doritd, apoi se omogenizeazd mecanic intr-o
moara planetara cu bile, cu turatia de 150 mpm, timp de méacinare de 8 h, folosind ca
mediu de macinare eter de petrol si bile din otel inox de diametru 5 mm, 10 mm, 12 mm,
20 mm, 22 mm $i 25 mm si un raport masic de bile la pulberi compozite de 8:1, dupa
care pulberile compozite de Ti-Al, se usuca rapid si se introduc intr-o cantitate de 30 g
intr-o matrita de grafit de inaltd densitate, cu diametrul interior al oalei de 51,6 mm,
utilizand folii de grafit de grosime 0,4 mm, apoi se preseaza uniaxial sub forma de
compacte cilindrice si se sinterizeaza rapid intr-o instalatie de sinterizare in plasma de
scanteie dotata cu o sursa de putere inalta (tensiune nominala de iegire < 8 V, curent
nominal de iesire < 8 kA, putere de incalzire < 60 kW) generatoare de impulsuri de
curent continuu, in vid de 100 hPa, cu presiunea de presare inifiala de 2,5 MPa,
crescuta liniar cu 16 MPa/min pana la cea finala de 55 MPa, care a fost mentinuta
constanta pe palierul de sinterizare la temperatura de 1185 + 5 °C, timp de 5 minute,
sub actiunea a 24 impulsuri de curent continuu generate pe segmentele de crestere si
mentinere a temperaturii de sinterizare, cu durata unui impuls de 4 ms, pauza intre
impulsuri de 2 ms si pauza suplimentara de 4 ms, viteza de incalzire de 100 °C/min si
viteza de racire de 40 °C/min, dupa care se indeparteaza folille de grafit, se sableaza si
se slefuiesc suprafetele compactelor cilindrice sinterizate, astfel incat la final rezulta
tinte de pulverizare sub forma de disc cu diametrul de 50,8 + 0,1 mm si grosimea de
3,2 £ 0,1 mm, cu rugozitatea suprafetei Ra < 0,16 ym, faza unica de TizAl, densitatea la
20 °C de 4,17 + 0,01 g/cm?®, densitatea relativa de 99 + 0,2 % din densitatea teoretica,
duritatea indentata (H,1) de 7,44 + 0,41 GPa, duritatea Vickers HV0,02/10 de 689 x 37,
duritatea Martens HM de 5,09 £ 0,23 GPa, modulul de elasticitate de 157 + 6 GPa,
rezistivitatea electrica de (2,2 £ 0,1) x 10° O'm, conductivitatea electrica de 0,45 + 0,1
MS/m si conductivitatea termica la 25 °C de 19,5 + 0,2 W/(m'K), care prezintd un
comportament functional bun in operarea in instalatii de depunen fizice din faza de
vapori in vid, prin pulverizare reactiva cu magnetron intr-un amestec de gaz reactiv
(azot) cu un gaz inert (argon), la o putere maxima de 200 W si densitati de putere de
maxim 10 W/cm?, pentru realizarea de acoperin dure antiuzurd depuse pe diverse
substraturi, componente pentru matrite si scule aschietoare din otel.

9
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Exemplul 2

Conform inventiei, pentru obtinerea de tinte de pulverizare metalice pe baza de
Ti-Si prin procedeul de sinterizare in plasma de scanteie se pomeste de la pulberi
compozite de Ti-Si, cu un continut atomic de 75 % Ti si 25 % Si, constituite din pulberi
pure (= 99 %) si microcristaline (dimensiuni particule < 50 pm) de Ti si Si, care se
dozeaza in proportia stoechiometrica doritd, apoi se omogenizeazd mecanic intr-o
moara planetara cu bile, cu turatia de 200 rpm, timp de macinare de 6 h, folosind ca
mediu de macinare eter de petrol si bile din otel inox de diametru 5 mm, 10 mm, 12 mm,
20 mm, 22 mm si 25 mm si un raport masic de bile la pulberi compozite de 8:1, dupa
care pulberile compozite de Ti-Si, se usuca rapid si se introduc intr-o cantitate de 62 g
intr-o matritad de grafit de inaltd densitate, cu diametrul interior al oalei de 51,6 mm,
utilizand folii de grafit de grosime 0,4 mm, apoi se preseaza uniaxial sub forma de
compacte cilindrice si se sinterizeaza rapid intr-o instalatie de sinterizare in plasma de
scanteie dotatd cu o sursa de putere inalta (tensiune nominala de iesire < 8 V, curent
nominal de iesire < 8 kA, putere de incalzire < 60 kW) generatoare de impulsuri de
curent continuu, in vid de 150 hPa, cu presiunea de presare initiala de 2,5 MPa,
crescuta liniar cu 14 MPa/min pana la cea finala de 60 MPa, care a fost mentinuta
constanta pe palierul de sinterizare la temperatura de 1155 £ 6 °C, timp de 10 minute,
sub actiunea a 12 impulsun de curent continuu, cu durata unui impuis de 2 ms, pauza
intre impulsuri de 1 ms i pauza suplimentara de 6 ms, viteza de incélzire de 80 °C/min
si viteza de racire de 20 °C/min, dupa care se indeparteaza folille de grafit, se sableaza
si se slefuiesc suprafetele compactelor cilindrice sinterizate, astfel incat la final rezulta
tinte de pulverizare sub forma de disc cu diametrul de 50,8 £ 0,1 mm si grosimea de
6,4 + 0,1 mm, cu rugozitatea suprafetei Ra < 0,16 pym, faze de Ti si TisSis, densitatea la
20°C de 4,37 £+ 0,1 glcm3, densitatea relativa de 98,2 + 0,2 % din densitatea teoretica,
duntatea indentata (Ht) de 8,67 + 0,53 GPa, duritatea Vickers HV0,02/10 de 803 + 49,
duritatea Martens HM de 5,94 + 0,40 GPa, modulul de elasticitate de 172 + 14 GPa,
rezistivitatea electricd de (2,3 + 0,1) x 10° Q'm, conductivitatea electrica de 0,43 + 0,1
MS/m si conductivitatea termica la 25°C de 14,3 + 0,2 W/(m'K), care prezinta un
comportament functional bun in operarea in instalatii de depuneri fizice din faza de
vapori in vid, prin pulverizare reactiva cu magnetron intr-un amestec de gaz reactiv
(azot) cu un gaz inert (argon), la o putere maxima de 200 W si densitati de putere de
maxim 10 W/cm?, pentru realizarea de acoperiri dure antiuzurd depuse pe diverse
substraturi, componente pentru matrite si scule aschietoare din otel.
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Revendicari

1) Tinte de pulverizare metalice pe baza de titan-aluminiu (Ti-Al) si titan-siliciu
(Ti-Si), cu un continut atomic de 75 % Ti $i 25 % Al, respectiv 75 % Ti si 25 % Si,
sub forma de compacte cilindrice sinterizate tip disc cu diametrul de
(25,4 - 50,8) £ 0,1 mm si grosimea de (3,2 - 6,4) + 0,1 mm, cu proprietati fizico-
mecanice si functionale performante, pentru realizarea de acoperiri dure
antiuzurd depuse pe diverse substraturi, componente pentru matrite si scule
aschietoare din otel, prin pulverizare reactiva cu magnetron intr-un amestec de
gaz reactiv (azot) cu un gaz inert (argon), caracterizate prin aceea ca sunt
constituite din compacte cilindrice dense si omogene, presate din pulberi
compozite fine de Ti-Al, respectiv de Ti-Si si consolidate rapid, in vid, prin
sinterizare asistatd de camp electricc fara a se produce distorsionarea
compactelor si fara cresteri majore ale dimensiunilor particulelor in timpul
sinterizarii.

2) Tinte de pulverizare metalice pe baza de Ti-Al si Ti-Si, cu un continut atomic de
75 % Ti si 25 % Al, respectiv 756 % Ti si 256 % Si, conform revendicarii 1,
caracterizate prin aceea ca tintele de pulverizare se realizeaza din pulberi
compozite fine de Ti-Al, respectiv de Ti-Si, constituite din pulberi pure (> 99 %) si
microcristaline (dimensiuni particule < 50 pym) de Ti si Al, respectiv de Ti si Si,
care se dozeaza in proportia stoechiometricad dorita, apoi se omogenizeaza
mecanic intr-o moara planetara cu bile, cu turatia de 150 - 200 rpm, timp de
macinare de 6 - 8 h, folosind ca mediu de macinare eter de petrol si bile din otel
inox de diametru 5 mm, 10 mm, 12 mm, 20 mm, 22 mm si 25 mm $i un raport
masic de bile la pulberi compozite de 8:1.

3) Procedeu de obtinere tinte de pulverizare metalice pe baza de Ti-Al si Ti-Si,
conform revendicarilor 1 si 2, caracterizat prin aceea ca {intele de pulverizare
se realizeaza prin sinterizarea in plasma de scanteie a pulberilor compozite fine
de Ti-Al, respectiv de Ti-Si, ‘care dupa ce se omogenizeaza mecanic pe cale
umeda in eter de petrol, cu bile din otel inox, se usucé rapid si se introduc intr-o
cantitate de 8 - 62 g intr-o matritd de grafit de inaltd densitate, cu diametrul
interior al oalei de 26,2 - 51,6 mm, utilizand folii de grafit de grosime 0,4 mm,
apoi se preseaza uniaxial sub forma de compacte cilindrice $i se sinterizeaza
rapid intr-o instalatie de sinterizare in plasma de scanteie dotatd cu o sursa de
putere inalta (tensiune nominala de iegire < 8 V, curent nominal de iegire < 8 kA,
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putere de incalzire < 60 kW) generatoare de impulsuri de curent continuu, in vid
de 100 - 200 hPa, cu presiunea de presare inifiala de 2,5 - 10 MPa, crescuta
liniar cu 11 - 19 MPa/min pana la cea finala de 55 - 60 MPa, care se mentine
constanta pe palierul de sinterizare la temperatura de (1165 - 1185) £ 5 °C, timp
de 5 - 10 minute, sub actiunea a maxim 32 impulsuri de curent continuu generate
pe segmentele de cregtere si mentinere a temperaturii de sinterizare, cu durata
unui impuls de maxim 16 ms, pauza intre impulsuri de maxim 8 ms gi pauza
suplimentara de maxim 6 ms, viteza de incélzire de 80 - 100 °C/min si viteza de
racire de 20 - 40 °C/min, dupa care se indeparteaza foliile de grafit, se sableaza si
se slefuiesc suprafetele compactelor sinterizate, astfel incéat la final rezulta {inte de
pulverizare sub forma de disc cu diametrul de (25,4 - 50,8) + 0,1 mm gi grosimea
de (3,2 - 6,4) £ 0,1 mm, cu rugozitatea suprafetei Ra < 0,16 ym, faza unica de
TisAl pentru tinte Ti-Al, respectiv faze de Ti si TisSiz pentru tinte Ti-Si, densitatea
medie la 20 °C de minim 4,16 g/cm®, densitatea relativd de minim 98 % din
densitatea teoretica, duritatea indentatd (Hir) de minim 6,7 GPa, duritatea
Vickers HVO0,02/10 de minim 614, duritatea Martens HM de minim 4,5 GPa,
modulul de elasticitate (E;r) de minim 150 GPa, rezistivitatea electrica de maxim
2,5 x 10° O'm, conductivitatea electricd de minim 0,4 MS/m si conductivitatea
termica la 25 °C de minim 14 W/(m'K), care prezinta un comportament funciional
bun in operarea in instalatii de depuneri fizice din fazd de vapori in vid, prin
pulverizare reactiva cu magnetron intr-un amestec de gaz reactiv (azot) cu un
gaz inert (argon), la o putere maxima de 200 W si densitati de putere de maxim
10 W/cm?, pentru realizarea de acoperiri dure antiuzurd depuse pe diverse
substraturi, componente pentru matrite si scule aschietoare din otel.
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