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Streszczenie: W artykule opisano metgdformowania gstw polimerowo-proszkowych
z wykorzystaniem wyttaczarki dwlimakowej. Wykonano studium literaturowe najéaej
wykorzystywanych metod wyttaczania. Zbadano wptyybti wyttaczania, w wyttaczarce
dwuslimakowej, na stopie ujednorodnienia uzyskanejegiwy polimerowo proszkowe.
Dokonano oceny stopnia homogenizacji na podstawadizy wykresOw zmian momentu
obrotowegoslimakow w czasie oraz zej struktur probek wykonanych na skaningowym
mikroskopie elektronowym.

Abstract: This article presents a method of forming a polyp@wder slurry with the use of
two-screw extruder. Literature study of the moshomnly used methods of extrusion has been
performed. Furthermore, the effect of the mode xifusion in the two-screw extruder on
homogenization of composite was examined. Evaloatichomogenization degree was made
on the basis of the analysis of screw torque chanmgéime charts, and images of structures
taken on the scanning electron microscope.

Stowa kluczowe:wyttaczanie dwslimakowe, formowanie gstw polimerowo-proszkowych,
metalurgia proszkow

1. WSTEP

Intensywny rozwoj metalurgii proszkéw zygany jest z rosstym zapotrzebowaniem na
przetwarzanie materiatow trudnotopliwych oraz geathwych. Metody metalurgii proszkow
polegaj na wsgpnym uformowaniu proszku metalowego lub ceramicenegnasipnie jego
wygrzaniu w podwyszonej temperaturze w celu spieczenia. Znameliczne metody
formowania proszkéw, jednak wykorzystanie mateniatpolimerowych jako lepiszcza
umazliwia zastosowanie wytlaczania jako procesu mieszgestwy polimerowo-proszkowej
oraz procesu wtrysku w celu nadania elementowtestaego ksztattu. Pozwala to na znaczne
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przyspieszenie procesu formowania oraz uzyskanie wygqgkmnorodndci przygotowy-
wanych wyprasek. Homogenizacjasgvy polimerowo-proszkowej zachodzi w trakcie
mieszania w wyttaczarce, ast dobor odpowiedniej techniki wytltaczania jest klowy.
Stwierdzono, ze najlepszy stopfe ujednorodnienia gstwy mana uzyskéa w trakcie
wyttaczania dwslimakowego. Mae ono zosta zrealizowane w dwoch trybach pracy
slimakow: wspotbienym i przeciwbienym [1-4].

2. TECHNIKI WYTLACZANIA | RODZAJE WYTLACZAREK

Wytlaczanie jest procesemagtym polegagcym na uplastycznieniu tworzywa, nadania mu
ksztattu poprzez gtowicwyttaczarki i schtodzeniu w celu zestalenia. Psoaplastycznienia
realizowany jest poprzez ukiad uplastyczaugj ztozony z: §limaka, cylindra, elementow
grzejnych oraz leja zasypowego. W zal&ci od rodzaju wyttaczania 2adanego ksztattu
koncowego elementu nioa stosowa rézne typy gtowic. Proces schiodzenia po éew
z gtowicy ma na celu nadanie elementowi ostateazikegtattu [5,6].

Rodzaj gtowicy wyttaczarskiej i ksztatt dyszy zaleprzede wszystkim od rodzaju
wyttaczania. Maemy wyr@ni¢ nastpujace techniki wyttaczania: wyttaczanie rur i profili,
wyttaczanie foli z rozdmuchem, wyttaczanie ptytwpekanie, wspétwyttaczanie, wyttaczanie
porujace, wyttaczanie reaktywne [1,5].

Wytlaczarki mana podziek ze wzgédu na rodzaj uktadu uplastyczrieggo na uktady
bezlimakowe i uktadyslimakowe. Wyttaczarki betimakowe to przede wszystkim uktady
ttokowe, tarczowe i pigcieniowe. Obecnie najpowszechniej stosowanednak wyttaczarki
slimakowe, ktore z kolei dzielsic na uktady jedno- lub wieftimakowe [5,7].

Whyttaczarki jednélimakowe maemy podziek na: klasyczne, szybkoliee i odgazo-
wujace. Dodatkowo mma je ukiada w zespoly, tak by tworzyly uktady tandemowe lub
kaskadowe. Wyttaczarki jedéloanakowe klasyczne zbudowana g ukfadu uplastycznia-
jacego i uktadu nagowego [7,8].

Wytlaczanie wielélimakowe maemy podziek na wyttaczanie dwdimakowe oraz
wyttaczanie tr6j- i wgcej-slimakowe. Tego typu rozwkania cechuj si¢ bardziej skompli-
kowara budows niz uktady jednélimakowe, a przez to ich cena jest znaczniezszg.
Pozwalag one jednak na agjniccie parametréw wyttaczania niealiovych do uzyskania
w klasycznych wytlaczarkach jediionakowych. Do gtownych zalet nalge lepsza
homogenizacja tworzywa oraz wuiavos¢ wyttaczania materiatbw 0 znacznie ¢kgzej
lepkaici. Tego typu urazdzenia czsto wykorzystywane as do wytwarzania kompozytow
polimerowych [1,7,8].

Wytlaczarki dwdlimakowe, w poréwnaniu do jedélonakowych, zapewniaj uzyskanie
transportu wymuszonego zamiast wleczonego. DodatkaWwarakteryzwj si¢ znacznie
wigksza wydajndgcia, przy jednoczénie krotszym czasie przebywania tworzywa w uktadzie
uplastyczniajcym. Duwa zalet jest wystépowanie samooczyszczensimakow w trakcie
pracy. Ze wzgldu na kierunek obrotéw miemy podziek je na wspoitbigne i przeciwbiene.
Natomiast ze wzgtu na sposob zakiania st na zazbiajace st szczelnie, zagiajace se¢
nieszczelnie lub nie zaliajace s¢. Podziat uktadéw dwdlimakowych zostat przedstawiony
w Tablicy 1. Dodatkowo wyttaczarki dwlimakowe mana podziek ze wzgtdu na ksztatt
geometrycznyglimakow na walcowe i stdkowe [1,2,7].
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Tablica 1. Typy wyttaczarek dwlimakowych [2]
Table 1. Types of two-screw extruders [2]

Wspotbienie Przeciwbignie

Zazbiajace sk szczelnie

Zazcbiajace se
nieszczelnie

Nie zazbiajace s¢

3. BADANIA WLASNE
3.1. Cel badania

Celem badania jest ocena wpltywu trybu wyttaczamawyttaczarce dwilimakowej,
na stopié@ ujednorodnienia kompozytu polimerowo-proszkowegadziale obgtosciowym
Al,O3 na poziomie 50%. Ocena homogenizacji mieszankiafmslokonana na podstawie
interpretacji wykresow zmian momentu obrotowetimakow w czasie oraz zej struktur
probek wykonanych na skaningowym mikroskopie etakikvym.

3.2. Charakterystyka urzadzen wykorzystanych do bada

Badania zostaty zrealizowane na mikro wyttaczalweslimakowej EHP 15P firmy Zamak
Mercator znajdujcej sk w Pracowni Metalurgii Proszkow i Materialdw cerammych
w Laboratorium Naukowo-Dydaktycznym NanotechnologiiTechnologii Materiatowych
LANAMATE. Wytlaczarka wyposzona jest w dwa zestaws§limakow (rys. 1,2), ktore
umazliwiaja ich prag w dwoch trybach: wspétbiaym lub przeciwbignym. Przy zmianie
trybu pracy, kadorazowo, naley wymieni slimaki oraz zmieni ustawienia urgdzenia.
Uktad uplastyczniacy o pojemnéci 15 cn? posiada 8 stref grzewczych rozmieszczonych
wzdtwz cylindra. Dodatkowo ukiad ten wypasamy jest w zawoOr zwrotny z kanatlem
powrotnym zapewniagy kilkukrotne przejcie tworzywa przezlimaki. Cylinder posiada
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uktad chtodzenia pozwalgly na doktadne sterowanie temperatoraz szybkie awaryjne
chtodzenie urzdzenia. Maksymalna gdkos¢ obrotowa slimakéw to 300 obr/min, przy
maksymalnym momencie obrotowym 18 Nm. Uklad terrostany jest przez operatora
poprzez dotykowy interfejszytkownika znajdujcy sk z przodu maszyny.

Rysunek 1Slimaki do pracy wspotbienej po wygciu z uradzenia
Figure 1. Screws for co-extrucion mode removed fitoerdevice

Rysunek 2Slimaki do pracy przeciwbiaej znajdujce s w pozycji roboczej
Figure 2. Screws for counter-extrusion mode inwioeking position

W celu pokrycia proszku AD; srodkiem powierzchniowo czynnym (kwasem stearynowym)
wykorzystano planetarny miyn kulowy jednostanowisko Proces pokrywania proszku
ceramicznego kwasem stearynowym zostat przeprowgdzwzy pedkosci obrotowej
mielnika 400 obr/min.

Zdjecia struktury wytworzonej gptwy polimerowo-proszkowej zostaly wykonane na
Skaningowym Mikroskopie Elektronowym Supra 35 fir@giss znajdujcego s¢ w Pracowni
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Wysokorozdzielczej Skaningowej Mikroskopii Elektoomej w Laboratorium Badania
Materiatdw Inzynierskich i Biomedycznych. Ugdzenie wyposane jest w dziato elektronowe
Z emisj polowa, kolumre elektrono-optyczipn GEMINI oraz bezolejowy system prdiowy.

3.3. Opis przygotowania materiatu
Materiat do badé@ stanowity 4 prébki, ktore zostaly przygotowane dgje z przedsta-

wionym w tablicy 2 udziatem masowym oraz gibfciowym poszczegoélnych sktadnikow.

Tablica 2. Udziat masowy poszczegoélnych sktadnikdwrzygotowanym materiale
Table 2. The mass fraction of each component iptepared material

Tlenek glinu Kwas Polipropylen Parafina
Skiadnik ; stearynowy propy wysokotopliwa
(A:09 (SA) (°F) (Pw)
Masa, g 39 1,13 3,98 4,004
Udziat
objetosciowy, % 50 6 22 22

Materiat zostat przygotowany zgodnie z r@asijaca procedus:

» odwazenie odpowiednich ikei poszczegolnych skiadnikow,

» wsypanie A}O; oraz kwasu stearynowego do mielnika i zalanie @k iloscia metanolu
w celu rozpuszczenia kwasu stearynowego, tak byt mddepiej pokrg powierzchng
czastek proszku AlO3,

» wrzucenie kul cyrkonowych, zamkmie pokrywy i umieszczenie naczynia w miynie,

* mieszanie przez 15 min przyepdkosci obrotowej 400 obr/min,

e otwarcie naczynia w celu odparowania metanolu zpariny.

Materiat do bada stanowit proszek AD; firmy Nabaltec, NABALOX® NO-115.

Charakterystyka proszku zostata przedstawiona icya® i na rysunku 3.

Tablica 3. Dane techniczne proszku NABALOX® NO-1*Srednie wyniki partii produk-
cyjnych

Table 3. Specifications of powder NABALOX® NO-1%he average results of production
batches

Podstawowe parametry techniczne*
Al 203 99)5
Skitad chemiczny, % FeOs 0,1
Na,O 0,4
Sktad fazowy, % a-Al203 98
Gestasé rzeczywista, g/crh 3,9
Sktad ziarnowy, % <20 um 85
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Rysunek 3. Rozktad wielkoi ziarna proszku dla produktow NABALOX® NO-115
Figure 3. Grain size distribution of the powder guat family NABALOX® NO-115

3.4. Przebieg procesu wyttaczania

W celu zmniejszenia pogtkowego obcizenia slimakow zastosowano wgine wymie-
Szanie proszku ADs;, PW i potowy odmierzonej ikei PP w ceramicznym naczyniu
w temperaturze 140°C. Pozwolito to na ofamie pocatkowego obcizeniaslimakow, przez
CO na wytlaczarce nie zarejestrowano gwattownegmsta momentu obrotowego, a jedynie
fazg powolnego opadania olgenia wraz ze wzrostem stopnia homogenizacji miesyan
Dzieki temu uniknéto zagraenia zatarciglimakow, ktore mogtoby nagpi¢ ze wzgédu na
dwzy udziat proszku AlOs.

Po wymieszaniu sktadnikow nagrzano wszystkie ptvefttaczarki do 180°C i ustawiono
predkos¢ obrotows $limakéw na 40 obr/min. Za pierwszym razem tryb pradkiadu
uplastyczniajcego ustawiono na wspéthiey. W momencie gdy mieszanina,®, parafiny
i PP byta j& podgrzana i wgpnie wymieszana do wyttaczarki wsypano pozastatsé
polipropylenu, a nagpnie stopniowo dodawano przygotowwamieszank. Dzigki temu
slimaki zostaty wstpnie zwilzone czystym polipropylenem, a udziat,@® rost stopniowo
wraz z dalszym zasypywaniem. Takie rozzenie ograniczyto do minimum ryzyko zatarcia
slimakow oraz zapchania leja zasypowego przez zbdg proszku A}Os. Pierwsz problke
pobrano po 15 min, a draigpo 30 min od rozpogzia mieszania w wyttaczarce.

Catas¢ procesu, przy zachowaniu takich samych parametpiwtorzono dla przeciw-
bieznego trybu pracylimakdw. taczenie otrzymano 4 probki, ktérych symbole wrazamyani
0 przebiegu procesu zestawiono w tablicy 4. Temperastref wyttaczarki oraz pdkos¢
obrotowa zostaly wyznaczone mejatbiwiadczaln. Temperatura 180°C byta wystarcrag
do uplastycznienia catoi mieszanki, a jednocgeie nie powodowata degradacji azkow
organicznych. Ridkos¢ obrotowa wynosga 40 obr/min byta minimain predkoscia
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zapewniajca swobodne wytlaczanieggtwy polimerowo-proszkowej poprzez dgswytta-
czarki. Mniejsze pidkosci powodowaty zastoje podczas wyttaczania, natonwegksze
podniostyby ryzyko zatarcia ukladu uplastyczagago. Mieszanie przeprowadzono w ukfadzie
zamkngtym wyttaczarki, co oznaczae materiat trafiat z powrotem do strefy zasilania
poprzez kanat powrotny. Uktad otwierano jedyniecmas pobierania probek.

Tablica 4. Zestawienie parametrow przygotowywamikjkych probek
Table 4. List of parameters of the samples prepaingbrocess
Symbol probki w1l w2 P1 P2
Temperatura stref
grzewczych wyttaczarki, °CG
Predkos¢ obrotowa
slimakow, obr/min
Tryb pracyslimakow Wspotbieny Przeciwbieny
Czas po ktorym zostata 15 30 15 30
pobrana prébka, min

180

40

Wykresy zmian momentu obrotowego w czasie zostajgenerowane automatycznie
przez ukilad rejestragy wyttaczarki. Zd¢gcia SEM i analiza EDS zostala wykonana po
wczesniejszym napyleniu prébek warstwrebra.

3.5. Analiza wptywu warunkéw wyttaczania na ujednoodnienie gstwy
polimerowo-proszkowej

Pomiary zaleénosci momentu obrotowego od czasu dla obramajh sk slimakow zostaty
zarejestrowane przez wyttaczarkv trakcie mieszania wsadu i przedstawione w formie
rysunku 4. W celu zwkszenia jego czyteldoi wzieto pod uwag tylko pomiary doko-
nywane co jedpminut.
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—t— Moment obrotowy - wspdtbieinie

1,4
\\ —m— Moment cbrotowy - przeciwbicinie
1,35 \’.\
1,4 k—x \./\N

Moment obrotowy [Nm]

v P\'.\\ \v-o—-o--.
1,15 WI-I-l.,li
1,1
00:00 05:00 10:00 15:00 20:00 25:00 30:00
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Rysunek 4.Charakterystyka zmian momentu obrotowegpasie dla obu trybow pracy
Figure 4. Characteristics of torque changes overetifor both modes of operation
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Na powyszym wykresie mina zauway¢, ze w obu przypadkach wygtit wzrost
momentu obrotowego w 15 minucie procesu. Nie jestprzypadkowy. Zwjzany jest ze
wzrostem obaizeniaslimakéw wywotanym przez nacisk ttoka w leju zasypyonv Docisk ten
zostat uyty celowo, aby utatwi wyttoczenie materialu — prébki W1 i P1. Wykres ten
dodatkowo uwidaczniaze w przypadku mieszania przeciwhiego szybciej doszto do
spadku momentu obrotowego oraz catkowity spadekakcte 30 min procesu byt wkszy
niz w przypadku mieszania wspotbieego. Efekt ten mma zauway¢ réwniez wizualnie na
zdjeciach probek wykonanych przy pomocy aparatu fotiigraego zaraz po pobraniu
i ochtodzeniu (rys. 5, 6).

—
-
=
-

|
e s

Rysunek 5. Probka W1 pobrana po wyttoczeniu wsatlyb-wspotbieny pracyslimakow
Figure 5. Sample W1 taken after co-extrusion mdaem@w work

L i

, 3 |
B
Rysunek 6. Probka P1 pobrana po wyttoczeniu wsadyb-przeciwbieny pracyslimakow
Figure 6. Sample P1 taken after counter-extrusiaaenof screw work

Na zdgciu prébki W1 widé jasne smugi nieujednorodnionego proszkuQal natomiast
zdjecie prébki P1 przedstawia jednalimieszanin. Précz zdj¢ w skali makro wykonano
rébwniez zdjecia na Skaningowym Mikroskopie Elektronowym (SEMyeglomdéw probek
w powigkszeniu 200x (rys. 7+10). Ze wzgu na wysoki udziat objosciowy proszku
ceramicznego badany materiat posiadat qigkzewodnéc¢ elektryczra skutkiem czego
zdjecia wykonane na SEM cechwgi¢ nie dé¢ dobr jakdscia.
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200 pm EHT = 15.00 kV Signal A = SE2 100 um EHT = 10.00 kV Signal A = SE2
WD= 13mm Mag= 200X | WD= 14mm Mag= 200X
|

Rysunek 7. Struktura probki P1 uzyskanRysunek 8. Struktura probki P@zyskan

przy powkkszeniu 200x przy powkkszeniu 200x
Figure 7. Structure of the sample P1 obtaine#ligure 8. Structure of the sample P2
at a magnification of 200x obtained at a magnification of 200x

By ; £ 3
EHT = 10.00 KV Signal A = SE2 100 pm EHT = 10.00 kvV Signal A = SE2
WD = 17 mm Mag= 200X WD= 16 mm Mag= 200X

Rysunek 9. Struktura prébki W1 uzyskan&ysunek 10. Struktura probki W2zyskan

przy powkkszeniu 200x przy powkkszeniu 200x
Figure 9. Structure of the sample W1Figure 10. Structure of the sample W2
obtained at a magnification of 200x obtained at a magnification of 200x

Zdjecia SEM prébek P1 i P2 przedstawibjardzo zbliona struktue, coswiadczy o braku
dalszego ujednorodniania poxgy 15 min procesu mieszania. Nagilj SEM probki W1
widoczne § pasmowe aglomeraty proszku @k, co swiadczy o braku ujednorodnienia
gestwy polimerowo-proszkowej. Zeljie probki W2 przedstawia strukturzblizona do
struktury prébki P1l. Oznacza tae dla mieszania w trybie wspéthieym stopi@
ujednorodnienia po 30 min byt taki sam jak dla rmg@sa w trybie przeciwbigmym po
15 min.

W celu okrélenia stopnia ujednorodnienia prébek pastwo s¢ rowniez analiz sktadu
chemicznego EDS. &twa polimerowo-proszkowa charakterymg seé wysokim stopniem
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homogenizacji powinna wykazywablizony sktad chemiczny w #iych obszarach swojej
struktury. Due r&nice pomédzy pomiarami dokonywanymi w ¥dych, losowo wybranych,
miejscach mogs$wiadczy o braku jednorodrigi. Dla probek P1 oraz W1 wykonano analiz
EDS w dwéch losowo wybranych obszarach (rys. 11 2@)kadym razem widoczneaiki
pochodace od Al, O i C. Na wykresach wiéladwniez niewielki pik w okolicach 3 keV
pochodacy od srebra, ktérym probki byty napylane.
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Rysunek 11. Analiza skiadu chemicznego wykonanaotheEDS w losowo wybranych
miejscach przetomu probki P1
Figure 11. EDS analysis of the chemical composition ofda P1 in random places
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Rysunek 12. Analiza skiadu chemicznego wykonanaotheEDS w losowo wybranych
miejscach przetomu probki W1
Figure 12. EDS analysis of the chemical composition ofda W1 in random places

Wykresy analizy EDS dla prébki P1 zebrane wny@h miejscach wykazajroznice rzedu
dziesitych czsci procenta w sktadzie chemicznym. Analiza EDS mhébki W1 wykazuje,
ze pomedzy r@nymi jej obszarami wyspuja réznice w sktadzie chemicznymeau kilku
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procent. M@na wkc zauway¢, ze mieszanie w trybie wspottieym w mniejszym stopniu
ujednorodnito struktur gestwy polimerowo-proszkowej, himieszanie w trybie przeciw-
bieznym.

4. WNIOSKI

Otrzymane wyniki sugeralj ze proces mieszaniagfwy polimerowo-proszkowej w trybie
przeciwbignym pozwolit otrzymaé lepszy stopig ujednorodnienia, niw przypadku mie-
szania w trybie wspoétbimym.

Zgodnie z wykresami zmian momentu obrotowego wsiezaujednorodnienie materiatu
w przypadku mieszania przeciwbieego po 15 min bylo poréwnywalne ze stopniem
ujednorodnienia wsadu mieszanego przez 30 min bigtnyspotbienym. Najwikszy rdznice
w stopniu homogenizacji zaus@no przez pierwsze 10 min procesu mieszania. Pachasie
wykresy ulegaty spadkowi réwnolegle do siebie, doda o réGnice momentu obrotowego
osiagnigta w pocatkowych minutach mieszania. W obu przypadkach nangen etapie
doszto do ustabilizowania spadku momentu obrotow&gmacza toze mieszanina ogjreta
odpowiedni stopie homogenizaciji.

Zdjecia SEM pozwolity potwierdZi tez o lepszym ujednorodnieniu kompozytu w przy-
padku mieszania przeciwbigego. Na zdjciach prébek mieszanych wspotbige wida duze,
pasmowe aglomeraty proszku,8k. Zdjecia wykonane przy powkszeniu 200x wskazaj
ze struktura gstwy polimerowo-proszkowej mieszanej przeciwbie przez 15 min jest
poréwnywalna ze struktatuzyskam poprzez mieszanie w trybie wspothigm przez 30 min.

Analiza skladu chemicznego w mikroobszarach prolzki pomog spektrometru
z dyspergj energii EDS pozwolita wnioskowaze gistwa polimerowo-proszkowa mieszana
w trybie przeciwbienym ulegta wekszej homogenizacji nijak to mialo miejsce w przy-
padku mieszania w trybie wspotbieym. Probki pochodge z materialu mieszanego
wspotbieznie wykazywalty ranice w skiadzie chemicznym na poziomie jednego gmte
podczas gdy te mieszane przeciwhie wykazywaty ranice rzdu dziesitych czsci
procenta.

Przeprowadzone badania wykazake w przypadku mieszaniaggw polimerowo-
proszkowych o wysokim udziale proszku, tryb przdmeiny pozwala osigmé lepszy
stopier ujednorodnienia w krotszym czasie. Ten sam poziomogenizacji zostat agjnicty
dla mieszania przeciwbiaego w czasie o potaykrotszym ni dla mieszania wspotbiaego.

Z cah pewndcia mazna réwnie stwierdzeé, ze mieszanie gtw polimerowo-proszkowych
od chwili ustabilizowania gikrzywej momentu obrotowegdimakow w czasie nie powoduje
juz zwigkszenia homogenizacji mieszanki. Dodatkowo zawoma, ze stopi@ ujednorod-
nienia zmienia si nieliniowo w czasie i najwkszy jego wzrost wyspuje w pocztkowym
stadium procesu.
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