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Streszczenie:W artykule przeanalizowano wptyw udziatu proszkuw,@d na witasnéci
reologiczne gstwy polimerowo-proszkowej. Badanastwa sktadata giz proszku tlenku
glinu (Al,O3), polipropylenu (PP), kwasu stearynowego (SA) orgmarafiny
wysokotopliwej (PW). W artykule opisano podstawopggecia reologiczne, niezigine do
zrozumienia zjawisk wyspujacych w gstwie polimerowo-proszkowej oraz
scharakteryzowano metody badareologicznych. Przedstawiono rowaiemetody
formowania materiatdw ceramicznych z mas plastychnylejnych. Opisano podstawowe
wilasnaci poszczegolnych sktadnikowesiwy oraz wyjaniono ich wptyw na reologi
Badania przeprowadzone w ramach pracy obejmowatyargenie materiatu przyayciu
wyttaczarki dwdlimakowej oraz dalsze badania reologiczne wykonane/korzystaniem
gtowicy reologicznej oraz wiskozymetru obrotowedokreslono napgzenia scinajace,
szybka¢ scinania oraz lepkd materiatu, co umdiwito wyznaczenie krzywych lepkai

I ptyniccia ggstwy polimerowo-proszkowe;.

Abstract: In this study the effect of the ADs powder on the rheological properties of the
polymer-powder slurry was analyzed. The slurry testsisted of a powder aluminium oxide
(Al,0s), polypropylene (PP), stearic acid (SA) and pamatfih this study the basic concepts
of rheology was described and rheological test odthwas characterized. The method
of forming ceramic materials was also presentedidBproperties of the components of the
slurry was described and their impact on the rhgplproperties was explained. Research
carried out in this project involved production evél using an extruder and a further test
performed with the use of rheological head andtatiamal viscometer. Shear stress, shear
rate and viscosity of the material was shown arad #tlow to designate viscosity and flow
curves of test slurry.

Stowa kluczowe:formowanie wtryskowe proszku AD;, wyttaczanie dwélimakowe, badania
wiasngci reologicznych, metalurgia proszkow
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1. WSTEP

Wraz z posipem cywilizacyjnym rénie zapotrzebowanie na nowe, coraz lepsze materiaty
Dzigki temu irzynieria materialowa jest nieustannie rozwagaj sic dziedzir nauki,
poszukujca rozwiazan spetniajcych zwekszapce st wymagania konsumentéw. Naukowcy
zajmup Si¢ opracowywaniem zarowno catkiem nowych materiat@k ji technologii,
umazliwiajacych ich wytworzenie [1,3,4].

Jednym z najintensywniej rozwijgych sé obszaréw inynierii materiatowej jest
metalurgia proszkéw, dolaca dziedzia techniki zajmujca sie wytwarzaniem proszkéw
materiatbw metalowych, niemetalowych lub ich miesaai otrzymywaniem 2z nich
produktow, bez konieczdoi doprowadzania gtdbwnego skiladnika do stanu cgekie
Ze wzgkdu na dae podobiéstwo, wraz z metalurgiproszkéw rozpatruje sitechnologie
otrzymywania materialtdw ceramicznych. Technologigobzwalaj na ograniczenie zycia
materialu oraz otrzymanie wyrobOw niesiwych do wytworzenia innymi powszechnie
stosowanymi technikami [1,3,5].

W ostatnich latach obserwujegswzrost zainteresowania wyrobami otrzymywanymi
poprzez formowanie zegtwy polimerowo-proszkowej. Jeglrz najdynamiczniej rozwija-
jacych sg technik formowania z gptwy jest wtryskowe formowanie proszku PIM
(ang. powder injection molding ktéra umaliwia formowanie wyrobéw ,na gotowo”,
co znacznie obwna koszty zwizane z obrobk wykanczapca. Innymi technikami
formowania z gstwy s m.in.: odlewanie @énieniowe i bezgnieniowe, elektroforeza
i odlewanie tém [3,4,5].

Ze wzgkdu na kluczowe znaczenie w procesie formowagsivga polimerowo-proszkowa
jest obiektem zainteresowania wielu naukowcow. &kiae ona z odpowiednie]j ikzi
proszku (np. ceramicznego) oraz lepiszcza, w ktreldad wchodzi polimer i substancje
pomocnicze. @stwa powinna posiadaodpowiednie witasrgi reologiczne i formierskie,
umazliwiajace ksztattowanie wyrobow. Z tego wgdl tak wany jest dobor rodzaju i iksi
sktadnikéw gstwy, z ktérych kady ma wptyw na jej reologi Prawidtiowo dobrane lepiszcze
powinno zapewni@odpowiedm lepkasé i plastycznéé gestwy, umaliwiac¢ wyjecie wyrobu
z formy oraz by tatwo usuwane w procesie degradacji [2+5].

Celem niniejszej pracy byto wytworzeniesiwy polimerowo-proszkowej na bazie tlenku
aluminium (AbOs3) i polipropylenu (PP) oraz zbadanie jej wiagrio reologicznych,
wptywajacych na proces formowania.

2. MATERIAL | METODOLOGIA BADA N
2.1. Materiaty wykorzystane do bada

W badaniach wykorzystano proszek tlenku glinu,(®) o wielkasci czastek @ds wyno-
szcej 20 um oraz gptasci 3,9 glen. Udziat proszku w estwie wynosit 50%. Zastosowano
wielosktadnikowe lepiszcze, utworzone z gpsjacych komponentow: polipropylenu (PP),
kwasu stearynowego (SA) oraz parafiny wysokotogli{i&V).
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2.2. Przygotowanie materiatu do bada

Pierwszym etapem przygotowanigstvy polimerowo-proszkowej bylo odmierzenie
odpowiedniej iléci Al,Os; oraz SA, zalanie ich metanolem i wymieszanie (figb.Metanol
miat za zadanie utatwi pokrycie proszku AD; kwasem stearynowym i spowodaiva
utworzenie na nim warstwy, urdoviajacej mieszanie proszku z innymi sktadnikami
lepiszcza (parafmi polipropylenem). Mieszanie odbytogsiv planetarnym miynie kulowym
1-stanowiskowym. Zastosowano mielniki wykonane ©xXrMieszanie odbywato siprzez
15 minut przy pedkosci obrotowej wynoszcej 300 obrotéw/min. Po zakozeniu procesu
mieszania, mieszangnumieszczono w suszarce laboratoryjnej w celu amlpania z niej
metanolu. Proces odparowania metanolu przeprowadademperaturze 50°C.

Tablica 1. Udziat procentowy sktadnikdwsgwy polimerowo-proszkowe;j
Table 1. The percentage of the components of tlyenpo-powder slurry

Sktadnik gstwy polimerowo-proszkowej Udziat procentowy, %
Tlenek aluminium (AIO3) 50
Polipropylen (PP) 22
Kwas stearynowy (SA) 6
Parafina wysokotopliwa (PW) 22

W kolejnym etapie nagpito przygotowanie estwy poprzez wymieszanie uprzednio
przygotowanej mieszaniny AD; i SA z parafia i umieszczenie jej w suszarce,
w temperaturze 140°C. W tej temperaturze doszio adeéciowego uplastycznienia
mieszaniny, przez rozpuszczenie parafiny. Miatont celu zminimalizowanie 2zycia
sciernego slimakéw wyttaczarki powstagego w wyniku bezpwedniego ich kontaktu
z powierzchrg proszku ceramicznego.

Po przeprowadzeniu wgtnego uplastycznienia mieszaniny w suszarce, doomigia-
czarki dwulimakowej pracujcej w trybie wspotbignym wsypano polipropylen, a naghie
stopniowo dodawano uzyskargestwe. Dzigki temu slimaki zostalty wsgpnie zwikzone
polipropylenem i nie ulegly zatarciu.¢&we polimerowo-proszkow mieszano przez ok.
30 min w celu uzyskania jak naj#gzego stopnia homogenizacji mieszaniny.

2.3. Przebieg bada

Badania gtowig reologiczm

Po uplastycznianiu i homogenizacgsgwy polimerowo-proszkowej w mikrowyttaczarce
wykonano badania przyzyciu gtowicy reologicznej. Materiat w postaci cieekstrugi zostat
wyttoczony do gtowicy reologicznej. Pomimo tego adzenie nie wskazalo na zmian
cisnienia w kapilarze, wyniki wdwietlane na monitorze wynosity 0. Pettj préby zmniej-
szenia temperatury gtowicy (do 155°C) oraz strefegiczych wyttaczarki (temperatura na
wyjs$ciu wynosita 165°C), w celu zagzczenia tworzywa i zwkszenia jego leplsai, jednak
proby te nie przyniostyzadnych efektow. Wyniki pomiaru &iienia nadal wynosity 0.
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Zjawisko to wskazujeze lepka¢ gestwy byta na tyle niskaze tensometry nie byly w stanie
zarejestrowacisnienia w kapilarze.

Badania wiskozymetrem obrotowym

Ze wzgkdu na niezadowalage wyniki uzyskane podczas badprzeprowadzonych za
pomoa glowicy reologicznej, wykonano badania na wiskoeymre obrotowym Thermo
ScientificTM HAAKETM ViscotesterTM iQ (rys. 1). Ddbada@ wykorzystano ¢stwe
polimerowo-proszkow wyttoczory podczas badeprzeprowadzonych na mikrowyttaczarce.

- gowica napedowa

- badany plyn

evlinder wewnetrzny

* cylinder zewnetrzny

Rysunek 1. Schemat wiskozymetru obrotowego Thermmen8ficTM HAAKETM
ViscotesterTM iQ

Figure 1. Diagram of a rotational viscometer Therm8cientificTM HAAKETM
ViscotesterTM iQ

Badanie polegato na wprowadzeniu materiatu w przeésmicdzy cylindrem zewegtrznym,
a walcowym elementem obrotowym i dokonaniu pomlapkaici przy r&znych parametrach
procesu. Wykonano s&e pomiardw, raniacych se temperatuy badania oraz pdkoscia
obrotowg elementu pomiarowego. Parametry poszczegolnydh pmzedstawiono w tablicy 2.

Tablica 2. Wyniki pomiarow uzyskanych na wiskozymetobrotowym
Table 2. The measurement results obtained on rataopmeter

Nr pomiaru obr/min temperatura, °C czas, S
1 50 153 60
2 100 153 60
3 50 155 60
4 100 155 60
5 50 158 60
6 100 158 60
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3. WYNIKI

Wynikami uzyskanymi podczas przeprowadzonych basga szybkd¢ scinania oraz
lepkaé¢ dynamiczna, ktore pozwalpjna wyznaczenie krzywych lepé@ badanego
materiatu.

Wszystkie krzywe lepkiei uzyskane podczas barlasy charakterystyczne dla ptyndéw
rozrzedzanychicinaniem, co oznaczag ich lepké¢ maleje wraz ze wzrostem szyBko
scinania. Na rysunku 2 przedstawiono jedrotrzymanych krzywych lepkoi.

Uzyskane wyniki pozwolity rownie na wyznaczenie nagreniascinania z nagpujacej
zaleznosci:

=u ,Pa
gdzie:
T — napezeniescinania, Pa
u — lepka¢ dynamiczna, Pa-s
y — szybkd¢ $cinania, &
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Rysunek 2. Krzywa lepkaoi gestwy polimerowo-proszkowej, wyznaczona podczas bada
w temperaturze 153°C, przy 50 obr/min
Figure 2. Viscosity curve of the polymer-powderrsiutested in 153°C and 50 rpm

W tablicy 3 dokonano zestawienia napmn@jszych wynikéw otrzymanych podczas
pomiarow.

Najnizsza lepkas¢, rowm 19,12 Pa-s, uzyskano podczas pomiaru 2, realizyean
w temperaturze 153°C przy 100 obr/min, natomiagtiriisze napgzeniascinania wysipity
w probach 4 i 6, w ktorych pdkos¢ obrotowa wynosita 100 obr/min, a temperatura
odpowiednio: 155°C i 158°C.

Przeanalizowano wptyw pdkosci obrotowej elementu pomiarowego na nrapnie
scinania oraz spadek lepd@ gestwy. Zauwaono, ze wigkszy spadek lepkai rejestrowany
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jest podczas badania z mniegjspredkoscia obrotowa (50 obr/min). Najwikszy roznice
lepkasci pocatkowej i kaacowej zarejestrowano podczas pomiaru 3, w ktorygukusé
obrotowa wynosita 50 obr/min , a temperatura 153N@mniejszy spadek lepka wystpit
w probie 4, przeprowadzanej w tej samej temperatyezinak przy 100 obr/min.

Tablica 3. Zestawienie wynikow, szyl¥o scinania, napmzenie scinania oraz lepkd,
uzyskanych przyzyciu wiskozymetru obrotowego

Table 3. Summary of results, shear rate, shearsstrand viscosity, obtained using
a rotational viscometer

Nr Szybka¢ scinania, 1/s Napteniescinania, Pa Lepks, Pa:-s
pomiaru min max min max min max A

1 0,368 49,93 38,824 1389,0526 27,82 105/9,7

2 0,7796 100,1 68,706148 1913,912 19,12 88,1 69,0
3 0,3521 49,94 41,58301 1210,0462 24,23 11839

4 0,8102 93,61 59,38766 2265,362 24)2 78,3 49,1
5 0,3573 93,61 39,19581 1506,5955 30,15 109/9,6

6 0,7755 92,61 60,341655 2265,2406 2446 77,8 B34

Kolejnym aspektem wgiym pod uwag podczas analizy wynikéw, byt wpltyw
temperatury na lepké gestwy. Najmniejsz lepkas¢ udato s¢ uzysk@ podczas proby
w temperaturze 155°C, jednakznmice medzy wynikami uzyskanymi w poszczegdlnych
pomiarach nie byly znagee i nie mana jednoznacznie stwierdzizaleznosci lepkasci
badanego materiatu od temperatury.

Dzigki wyznaczeniu zalenosci napezeniascinajacego od szybkii scinania utworzono
krzywe ptynkcia dla poszczegolnych probek. Na rysunku 3. ptagdeno krzyw plynigcia
otrzymany, dla gstwy polimerowo-proszkowej, badanej w temperatudZ3°C, przy
50 obr/min.

Najmniejsze napgenie $cinajpce wyshpito w prébie 3 i wynosito 1210,0462 Pa,
natomiast najwksze, rowne okoto 2265 Pa odnotowano w prébach64We wszystkich
pomiarach napgenie scinania rosto wraz ze wzrostem szybk&oscinania, co oznacza,
ze badany materiat jest ptynem rozrzedzangmaniem.

4. WNIOSKI

Zastosowanie mikrowyttaczarki délimakowej umaliwito wytworzenie gstwy o niskiej
lepkaici (ponizej 10° Pa-s), ktora zapewnia aliwvos¢ formowania wtryskowego. Lepké
wytworzonej gstwy polimerowo-proszkowej spadata wraz ze wzrosszgbkadci scinania,
co wskazuje na taze jest ona ptynem pseudoplastycznym (rozrzedzasgmaniem). Zbyt
mata lepké¢ gestwy uniemaliwita jej badanie za pomacgtowicy reologicznej, ktora nie
rejestrowata przeptywu materiatu. Z tego werlyl badania reologiczne wykonano za poioc
wiskozymetru obrotowego.
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Rysunek 3. Krzywa ptyrcia gstwy polimerowo-proszkowej, wyznaczona podczas hiada
w temperaturze 153°C, przy 50 obr/min
Figure 3. The flow curve of the polymer-powder istutested 153°C and 50 rpm

5. PODSUMOWANIE

Rosmce zapotrzebowanie na coraz lepsze materiatynierskie, przyczynia si do
rozwoju nowych technologii. Metalurgia proszkow tjgedm z tych dziedzin, ktére as
obecnie najintensywniej doskonalone. Szczegollnietod@e PIM znajduje szerokie
zastosowanie w produkcji nowych materiatdw. Uihwia ona formowanie zaréwno
proszkow metali jak i proszkow ceramicznych i polaa@a otrzymanie wyrobow o wysokich,
niespotykanych wiassoiach. Proszki ceramiczne znalazty zastosowanigeluwdziedzinach
przemystu, jednak dgki formowaniu wtryskowemu unikalne wiasiod ceramiki mog by¢
wykorzystane w kolejnych, nowych produktach.

W celu otrzymania wyrobu o wymaganych wiasnach, niezbdne jest dobranie
odpowiedniego sktadu formowanegsiwy. Wane jest by gstwa posiadata odpowiednie
wlasndaci reologiczne, ktére unitiwi a jej wtrysk. Kluczowe znaczenie ma jej legkpktora
wyznacza & W roznych metodach badareologicznych. Odpowiedni dobor proszku oraz
lepiszcza umdiwia otrzymanie wyrobow o wysokich wiasfwach wytkowych.
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