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ABSTRAKT

Diplomova prace se zabyva vyzkumem keramické porovité struktury, zejména jejich pojivy
a strukturou pori. Vysledkem diplomové prace mé byt urcit, ktera z pfipravenych smési
bude nejvhodnéjsi k vyuziti v technologii PIM. V literarni ¢asti jsou popsany technologie,
kteryma lze porézni strukturu ziskat. Z nejvétsi ¢asti budeme fesit problematiku technolo-
gie praSkového vstiikovani (PIM) u které byl podrobné popsan cely princip a pouzivané
materidly této technologie. V experimentalni ¢asti bylo provedeno, michani smési, sledo-
vani kroutictho momentu michané smési, vyroba tvarové vlozky pouzité v experimentu pro
vyrobu zkuSebnich téles, porovitost findlniho vyrobku byla zkoumdana na elektronovym
mikroskopu SEM. Daéle v této ¢asti diplomové prace byl popsan postup odstranéni space

holderu KClI a pojivového systému Licomont EK 583 a finalni spékéni prasku.

Kli¢ova slova: porézni keramika, PIM, pojivo, struktura pér,, michani smési, SEM elek-

tronovy mikroskop

ABSTRACT

The thesis deals with the researches of the ceramic porous structures, especially about their
binder system and pore structure. The result of this thesis is to determine, which of the pre-
pared mixtures will be the most suitable for the PIM technology. In the Theoretical part,
there are described the technologies, how porous sctructures can be obtained. We will
mostly address the issue of Powder Injection Technology (PIM), detailing the entire prin-
ciple and the materials used in the technology. In the experimental part, there was perfor-
med the mixing of feedstock, the torque monitoring during the mixing, the production of
the mold inserts used in the experiment, molding, and the porosity of the final product was
examined on the SEM electron microscope. Further, this part of the thesis describes the
procedure of removing the KCI space holder, and the Licomont EK 583 binder system and

the final sintering of the powder.

Keywords: porous ceramics, PIM, binder, structure porous, feedstock mixing, SEM

electron microscope
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UvVOD

Powder Injection Moulding ve zkratce PIM je metoda, kterd se zabyva vstfikovanim pras-
kovych materialti. Jedna se o metodu kombinujici technologii vstfikovani a technologii
praskové metalurgie. Metoda PIM vyuziva vstiikovani smési, které se skladaji z jemného
keramického nebo kovového prasku a pojiva. Tato metoda se dé€li podle typu pouzitého

prasku na metodu CIM — Ceramic Injection Moulding a MIM Metal Injection Moulding.

Metoda PIM je vyuzivéana pro vyrobu mensich, avSak rozmérovée piesnych a tvarové slozi-
tych vyrobki. PIM metodou pfipravujeme vyrobky s hmotnosti do 300 g. Vyrobky se pou-
zivaji v primyslech, kde je na ptesnost kladen vysoky diraz naptiklad v primyslu automo-
bilovém, leteckém, 1ékaiském. Vyhodou PIM i klasického vsttikovani je reprodukovatel-
nost a usporna sériova vyroba s dosahovanou vysokou kvalitou ptesnosti a jakosti.
Z ekonomického hlediska vyroby soucastky ve velkosériové vyrobé je PIM technologie
nesrovnateln¢ Gsporné€jsi nez vyroba soucéstky klasickou technologii. Aby se ndm investice
do PIM technologie vyplatila tak produkce soucasti by méla byt vyssi jak 5000 vyrobenych

kust za rok.

Cilem diplomové prace bylo pfipravit nékolik variant smési (8 smési) a urcit, kterd smés je
nejvhodnéjsi pro pouZiti v technologii PIM. Nejlepsi smé&s byla stanovena na zékladé n€ko-
lika zkouSek provedenych v experimentu této diplomové prace. Jednotlivé zkousky budou
vyhodnoceny v zavéru diplomové prace. Na zavér metodou skenovaci elektronové mikro-

skopie SEM urcime, kterda smes ma nejlépe rozdistrubuované pory.
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I. TEORETICKA CAST
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1 POREZNI STRUKTURY

Hovofime-li o porézni struktufe, rozumime tim, Ze se jednd o material, ktery obsahuje pory
(dutiny). Porézni strukturu nejcastéji charakterizujeme jeji poréznosti. Porézni struktury se
vyskytuji v fadé¢ primyslovych odvétvi, jako je stavebni a ropné inzenyrstvi, lékarstvi,
chemické technologie. Pfimo se pouzivaji naptiklad v chladi¢ich, vyménicich tepla, 1ékar-
skych implantatech, filtrech a podobné. Prakticky je velmi obtizné vyrabét kovy s fizenou

velikosti porti v desitkdch mikrometril s otevienymi a uzavienymi strukturami.

Porézni struktura se da vyrobit nékolika zplisoby jako je 3D tisk, selektivni laserové taveni,

PIM technologie. Posledni uvedeny zpiisob bude fesen v této diplomové praci. [1]

1.1 Klasifikace pori

Existuje mnoho idealizovanych modelt pérovych struktur. Mohou byt rozdéleny do tfi

kategorii:
e Kapilarovita sit’
e Pole pevnych castic

e Trimodalni

Obr. 1: Keramické oteviené bunky

Rozméry pori klasifikujeme Dubininovou metodou vyplivajici z odlisnych priméru fyzi-

kalni absorpce plynti (dusik, argon, krypton) v poréznich latkach.
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RozliSujeme:
e mikropory rozmér mensi nez 2 nm
e mesopory rozmeér mezi 2 nm a 50 nm

e makropory rozmér vétsi nez 50 nm

1.2 Tvar a rozmér pori

Vzhledem k tomu, Ze pory jsou velmi malych rozmérti a maji rozdilny tvar lze je tézko
definovat, proto je pory velice slozité, jakkoliv méfit nebo pozorovat. Metoda k pozorovani
port se nazyva elektronova mikroskopie nebo se také pouziva rentgenova mikrotomogra-
fie. Musime si vSak uvédomit, Ze ¢im vétsi zvEétSeni elektronovy mikroskop ma, tim mensi
plochu s nim pozorujeme. K prozkoumani celé plochy péri metodou elektronové mikro-
skopie je tedy tfeba velky pocet snimkl. U pozorovani porti pomoci rentgenu jsou pory
zobrazovany v rozliSeni ptiblizné¢ n€kolika mikronti. Metoda rentgenu ma vyhodu piimé
rekonstrukce poérovitého prostoru, k této metod¢ jsou potieba specidlni skenery, které nej-

sou vsak lehko dostupné a jsou velmi nakladné. [2]

Existuje celd fada port s nejriiznéj$imi tvary a velikostmi, jednoduché varianty miZete

vidét na Obr. 2.

VAL N
VA
L BN

( NN T

3 L\:'_';"J_g‘-—’) (\_-/) r\“—j_—:——__—_—_—;_)

( ) /’ﬁ\‘l 4 '\/ )
~—’ N_/ ,_—__: =
9. )

Obr. 2: Idealizované typy porézni struktu- Obr. 3: Priklad 3 D porézni

struktury
ry

1- Neprotinajici se valcové kapilary; 2 -stejné¢ vzdalené kompaktni desticky (pory jsou
mezery mezi destiCkami); 3- kompaktni kulové Castice stejné velikosti (pory jsou

mezery mezi koulemi); 4- stejné€ veliké kompaktni valecky (pory jsou mezery mezi

valecky) [2]
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2 VYROBA POREZNICH STRUKTUR

V této Casti se budeme vénovat postupu vyroby porézni struktury a porovnani vyhod a ne-
vyhod dvou nejvyuzivanéjSich metod, které se na vyrobu porézni struktury pouzivaji, a to

technologie praSkového vsttikovani (PIM) a technologie 3D tisku.

2.1 PIM Technologie

Jedna se o metodu, kterd kombinuje vstiikovani plastti a bézné technologie praskové meta-
lurgie. Tato technologie nabizi vyhody vstfikovani plastii s univerzalnosti praskové meta-
lurgie a diky tomu miizeme vyrabét velmi slozité soucasti malé velikosti. Rozmérova pies-
nost téchto vyrobkll je na vysoké trovni. Dalsi vyhoda technologie jsou nizké vyrobni na-
klady. Jedna se o zasadni konkuren¢ni priimyslovou vyhodu. Proces PIM se sklada ze Ctyt
kroki: michéni praski a organického pojiva, vsttikovani, odstranéni pojiva a slinovani.

L& & o

Powder Bi;aer Additives

—— ol
Mixing ﬁ *G$ES‘ :“_]D

Injection moulding

V===
4- « S [=

Final Product Sintering Debinding

Obr. 4: Proces produkce mikroporézni struktury [1]

2.2 3D aditivni technologie

Jedné se o pomérné novou metodu, ktera se pouziva pti malosériové vyrobé nebo vyrobe
soucasti na miru za relativné malé naklady. 3D technologie spociva v tom, Ze na tiskovou
podlozku je nanasen tiskovy materidl po vrstvach. Vzdy po dokonceni tisku vrstvy se

posune tiskova hlava (nebo podlozka) o jednu vrstvu a zahaji se tisk dalsi vrstvy. Na
podobném principu funguji klasické inkoustové nebo laserové tiskarny s tim rozdilem, Ze
3D tiskarna pouziva misto inkoustu polymer, keramiku, kov nebo jiné materialy a vrstvi ho

na sebe. [3]
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Obr. 5: 3D Tisk — princip [3]

3D tisk mé dva dulezité aspekty, kteryma se odlisSuje od jinych technologii prototypovani.
Nejvétsim rozdilem, ktery v dneSni dobé hraje dillezitou roli je pofizovaci cena zatfizeni.
Zatimco cena 3D tiskarny se mize pohybovat v jednotkach statisici K¢, tak cena vstiiko-

vaciho zafizeni je mnohonasobné vyssi.

Druhym aspektem je to, ze 3D tiskarny se bez problémi sparuji s poc¢itacem a 3D model
vytvofeny v CAD/CAM softwaru miZeme rizné upravovat a nasledné vytisknout. 3D tis-
karny vyuzivaji nativni data z komerc¢nich programu jako je napiiklad SolidWorks ¢i Au-

todesk. [3]
Porézni struktura 3D tiskem

3D tisk je vhodny pro vytvafeni komplexnich keramickych poréznich struktur piimo
z praSkovych materialii. Tato technologie umoznuje vyrobu kostnich implantatti se slozi-
tymi tvary s vyhodou navrZeni siti internich kanalkl (p6rt), které napodobuji kostni struk-

turu.

2.3 Selektivni laserové taveni (SLM)

Tato metoda vyuziva zdroje elektromagnetického zafeni. Svétlo je z laseru vyzafovano ve
form¢ Gzkého svazku, ktery je na rozdil od svétla z pfirozenych zdroji koherentni a mo-
nochromatické. Laserovy paprsek 1ze diky jeho koherenci a mono chromati¢nosti soustfedit
na malou plochu s velkym mnoZstvi energie, tento paprsek vytvoii v misté na povrchu ta-
kovou teplotu, ktera tavi material. Této metody se vyuZiva dnes v mnoha primyslovych

odvétvich, v mediciné, strojirenstvi nebo pii védeckych vyzkumech. [4]
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3 TECHNOLOGIE PRASKOVEHO VSTRIKOVANI — PIM

Z diivodu pokroku dnesni doby jsou na ptesnost vyrobkd kladeny vyssi naroky ve vSech
pramyslovych odvétvich. Vstiikovani praskovych materialti (Powder injection molding —
PIM) je relativné nova metoda pro vyrobu vysoce piesnych dili s vybornou kvalitou po-
vrchu. PIM metoda umoziiuje Gspornou sériovou vyrobu. Tato technologie umoziuje vy-
tvaret nové designy u slozitych dilti s vysokou kvalitou detailtl v fadech mikrometrt. Pras-
kové vstiikovani umoznuje vytvaret findlni kontury dild, jako jsou vnitini zavity apod.,
nevytvaii prakticky zadny odpad. PIM vyrobky maji mechanické a materidlové vlastnosti,

které jsou srovnatelné s konvenéni vyrobou kovovych a keramickych soucasti. [1]

3.1 Skladba procesu PIM

Celkoveé se praskové vstiikovani sklada ze Ctyi krokili, kde prvnim krokem je vytvofeni
homogenni smési, ktera se sklada z praskového materidl, polymerniho pojiva a space hol-
deru. Druhym krokem je samotné vstiiknuti pfipravené smési do pozadovaného tvaru. Tre-
tim krokem odstranujeme pojivo vhodnym rozpoustédlem nebo tepelnym rozkladem a na

zaveér probéhne slinovani praskového materialu do findlni hustoty.

e &
— H-u, JO 10
. 1@y v Te
‘ Molding Debmdmg interi

Mixing Sintering

Obr. 6: Proces PIM technologie [13]

3.1.1 Michani

Jedna se o prvni krok v pfipravé smési, kterd je velmi dilezita, protoze nedostatky smési
nejdou zpétné korigovat. Pfi michani je dulezité, aby kazda castice praSku méla na sobé
rovnomeérny povlak pojiva, musi byt zajiSténa dobra homogenizace smési, proto pii micha-
ni musi byt dosazeno dostatecné smykové napéti. Nejucinngjsi a nejcasteji pouzivané jsou
planetarni michace nebo z-lopatkova michadla nebo pro malé¢ mnozstvi smési hnétice. Mi-
chaci zafizeni musi byt pfedehfato, zavisi na typu pojivového systému. Teplota samotného

michéani u termoplastickych pojiv se pohybuje okolo 80—200 °C. O michani hovotime jako
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o diskontinualnim procesu coZ znamend, ze smés mame navazenou a postupné sypeme
pojivo, prasek a naposled space holder do michaci komory a michame ji, dokud nam vy-
chozi materidl nehomogenizuje. Poté vyslednou smés vyjmeme a miizeme do michaci ko-

mory vlozit dal$i navazenou smés.

Obr. 7: a) Z-lopatkové michadlo b) Planetarni michadlo
Priklad michani smési:
e Smés Al se micha v poméru 40:10:50, kde 40 % tvoti pojivovy systém Licomont

EK 583, 10 % tvoii keramicky prasek a 50 % tvofi space holder za pouziti michaci-

ho zafizeni po dobu, dokud smés neni homogenni.

e Vychozi surovina byla pfipravena smichanim THS a pojiva v objemovém poméru
60:40 za pouziti michaciho zafizeni. Surovina byla michana pii 150 °C po dobu 1

hodiny pii rychlosti michdni 40 ot./min.

Pti potiebé velkych objemil surovin se ke vstupni homogenizaci pouzivaji dvousnekové
extrudéry nebo smykové vélce. Na té€chto strojich se vstupni smés zpracovava dvakrat nebo
se jako v nasem ptipad¢ predem smicha pomoci planetarnich nebo z-lopatkovych michadel
a nasledné¢ homogenizuje ve dvou $nekovych extrudérech nebo smykovych valcich. Tento
proces dvojiho michani dodavé vyrobci jistotu, ze PIM smés je spravné zhomogenizovana.
V ptipad¢ této prace se sme€s michad pouze v hnéti¢i v malém mnoZstvi, komora hnétice ma
objem 50 ml. Po namichani smési a homogenizaci se smés zkousi. Viskozita je dobym
ukazatelem homogenity suroviny. ZvysSeni homogenity se projevuje snizenim viskozity.
Vysledna smés neni ve form¢ granuléatu, proto je nutné ji prevést na granulat. Granulace se
provadi na vytlatovacim stroji pfimo za vytlatovaci hlavou nebo po vyjmuti z hnétice je

rowr

smés rucné nasekana na malé ¢asti, poté je smés pripravena k PIM vyrobé. [1]
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Obr. 8: Granulat

3.1.2 Vstrikovani

Vstiikovani PIM smési vychazi z normalniho vsttikovani plastickych materiala. Pracuje na
stejném principu, kdy je nutné pfipravit z granulatu vlivem teploty co nejhomogenng;jsi
taveninu, ktera se pisobenim vstiikovaciho tlaku a vstfikovaci rychlosti dopravi do tempe-
rované tvarové dutiny formy. Proces praskového vstiikovani se sklada z téchto zakladnich

krokd.
e Granulat umistime do nasypky vsttikovaciho stroje
e Pojivo ve smési se roztavi ve Sneku vsttikovaciho stroje

e Roztaveny material vstiikujeme pod vysokym tlakem (60 MPa nebo i vice) do duti-

ny formy
e Forma zistava uzaviena do doby, nez pojivovy material v dutiné formy ztuhne
e Forma se otevie a vystiik je vyhozen z dutiny formy

e Vyhozeni vyrobku musi byt opatrné, kviili kiehké povaze vyrobku. Proto provadi-

me vyhozeni ru¢né nebo pomoci robotického systému

Cilem vstiikovani PIM je dosdhnout pozadovaného tvaru bez defektu nebo jinych za-
vad s homogennim rozloZenim prasku. Pro vstfikovani PIM pouZivame stejné stroje ja-
ko na vsttikovani plastt s tim rozdilem, Ze u vstiikovani PIM pouzivame vysoce odol-
ny povrch valce s pravou povrchu proti opotiebeni nebo specialni geometrii Sneku

pfizpiisobenou pro vysoce plnéné PIM smési.
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Obr. 9: Vstiikovaci stroj [13]

3.1.3 Odstranovani pojiva
Po vstfikovani ndm ztistane ve vystiiku organické pojivo, které je nutné pted slinovanim
odstranit, aniZ by se naruSilo spojeni praSkovych castic. Proces slinovani ndm ovliviiuji
organické polymery, které obsahuji uhlik, mohou mit negativni vliv na kvalitu kone¢ného
produktu, proto musi byt uplné€ odstranény. [5]
K odstranéni pojiva nejcastéji pouzivame metody: [7]

e Tepelné

e Rozpoustédla

e Katalytické
Tepelné metody odstranéni pojiva

Pojivo se odstraiiuje piisobenim vysoké teploty, Casto s nucenym ob&hem atmosféry. Pro-
vadi se ve specidlni peci. Pouzité teploty a ochranné atmosféry (vodik, dusik, argon) se
odviji v zavislosti na pouZzitém pojivovém systému. Aby se zabranilo poruseni struktury
vyrobku musi byt ohfev pomaly a rovnomérny. Metoda neni ekonomicky nejstastnéjsi,
protoze odstrafiovani pojiva muiZe trvat nékolik hodin az nékolik dni. Cas potiebny

k tplnému odstranéni pojiva je dan tloustkou stény dilu. [6]
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Pritok plynu Vypafovani

Obr. 10: Tepelné odstraiiovani pojiva [9]
Odstranéni pojiva pomoci rozpoustédla (katalyticka metoda)

V porovnani s odstrannovanim pojiva vlivem tepla je metoda odstraiiovani pojiva pomoci
rozpoustédla ¢asoveé min naro¢na, ale naopak nevyhodou je vyssi cena zafizeni a pouzitého
materialu. V piipad¢, kdy je rozpoustédlem voda odpadaji naklady za draha rozpoustédla.
[9] Jedna se dnes o nejpouzivanéj$i metodu, principem je ponofeni soucasti na nékolik
hodin do kapalného nebo plynného rozpoustédla o teploté obvykle 50-60 °C. Dulezité je,
aby pilisobenim rozpoustédla se odstranily vSechny soucasti pojiva kromé termoplastu, kte-

1y je jednou ze slozek pouzitych v pojivovém systému.

Dalsi metodou odstranéni pojiva rozpoustédlem je metoda pary, kdy vzniklé pary vyvolaji
kondenzaci na soucésti a ndsledné se odstraniuje organicka slozka pojiva. Metoda se mize

kombinovat s ndslednym ponofenim soucasti.

Na samotném pojivovém systému zavisi volba rozpoustédla, diive se pouzivaly rozpousté-
dla jako jsou ethylen-dichlorid (EDC), heptan nebo trichlorethan. Nevyhoda téchto latek,

Ze maji vysokou cenu a jsou zdravi Skodlivé, a proto se dnes uz nevyuzivaji. [6]

Porezni
A ] Subsirat
Nédrz e
na vodu Vodni koupel
Tepelna
deska

Zdrojteplaaregulace [__]@®
teploty O

Obr. 11: Odstraiiovani pojiva parou [7]
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Katalyticka metoda je velmi izce spojena s metodou klasickych rozpoustédel. Pouziva se
pro pojiva, které se rozkladaji na mensi molekuly v pfitomnosti katalyzatoru, podminka je,
ze molekuly jsou zahfaty na vhodnou teplotu. Piikladem je pojivo na bazi polyoxylmetyle-
nu (POM) muzete se setkat s ozna¢enim polyacatel. Pii pouziti katalyzatoru se polymer na
povrchu rozklada na monomery a odpafuje se. Po odpafeni monomeru z povrchu proces
depolymerace pokracuje do tvarového dilu ¢imz dochazi k odstranéni pojiva z povrchu
smérem dovniti. Rychlost odstraiiovani pojiva a velikost, geometrie prasku je ovlivnéna
teplotou a koncentraci katalyzatoru. [7] Ke katalytickému odstranéni pojiva pouzivame
specialni pece, ve kterych dochazi k odstranéni pojiva vlivem nehotlavych ochrannych ply-

nd, jejiz odpadni plyny vznikajici pifi odstraiiovani pojiva jsou spalovany horakem.

3.1.4 Slinovani

O spékani neboli slinovani hovofime jako o metod¢ vyroby z praskovych hmot jejich za-
hidtim na slinovaci teplotu, kterd zavisi na typu prasku a jeho fyzikalnich a chemickych
vlastnosti. Pfi¢emz dochazi ke vzajemnému splynuti praSkovych ¢astic v kompaktni celek
(Obr.13). Slinovani se tradi¢n¢ pouziva pro vyrobu keramickych predméti. Kvalita se ur-

¢uje podle dosazené hustoty.

ABOC

Obr. 12: Schéma stadia slinovani dvou ¢astic

Slinovéani probihd v ochranné atmosféfe nebo se vakuové peci. Tim sniZujeme oxidy na
povrchu ¢astic praSku a zabranujeme oxidaci kovu. U keramickych materiald neni potieba
ochranna atmosféra z diivodu ne oxidace keramického prasku. V prvni fazi slinovani se
dochdzi k odstrailovani poslednich zbytkili termoplastického pojiva. Dulezité je, aby nedo-
Slo k odstranéni veSkerého pojiva pfed dosaZenim slinovaci teploty, v tom piipadé by moh-
lo dojit k deformaci vyrobku nebo by byl jednoduse vyrobek pfili§ kiehky. Priibéh zmény

struktury pfi slinovani mizete vidét na Obrazku 8.
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Obr. 13: Vznik mezi ¢asticové vazby a zmény ve struktuie




UTB ve Zliné, Fakulta technologicka 23

4 POREZNI STRUKTURY VYRABENE PIM

Porézni struktura vyrobena z PIM smési se sklada z prasku a pojiva, prasky mohou byt
keramické nebo kovové. Vlastnosti smési jsou urceny témito faktory — charakteristika
prasku, pomér pojiva a prasku, pojivova kompozice, technika peletizace a sméSovaci me-

toda. [8]

Porézni strukturu mizeme vyrabét z riznych materialii. Vybér materialu volime pro dany
primysl. Hlavni vyhodou pérovitych materialii jsou jejich vysledné mechanické a fyzikalni
vlastnosti, které jsou podobné nebo i lepsi, nez maji standardné pouzivané materialy. Bylo
pouzito n€kolika technik, jako je pénéni plynem, liti skluzem, zhutiiovani filamentt, che-
mické vyluCovani z plynné faze, selektivni taveni laserem, vyroba ve formé¢ volné formy a
mrazeni. PIM vykazuje vyhody neZ b&ézné vyrobni techniky. PIM technologie je udrZitelna
a rychle se rozvijejici technologie vhodna pro kovy a keramiku s pfesnosti rozmérti a na-

kladov¢ efektivnimi provoznimi poZadavky.

4.1 Kovové a keramické prasky

Koneény vyrobek je slozen z ¢astic (prasku), ktery je béZnym mechanickym zpiisobem

nedélitelny. Praski z keramiky nebo kovu existuje cela fada. [8]

Obr. 14: Kovovy a keramicky prasek [9]

Tvar ¢astic

Tvar castic se odviji od zptisobu vyroby prasku a druhu prasku. Na Obr. 16 je ukazka tvaru

zrn prasku.
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Obr. 15: Geometricky tvar zrn

Zrna se neliSi pouze tvarem, ale i strukturou povrchu, nékteré zrna maji povrch hladky,
nékteré naopak mohou mit povrch zna¢né ¢lenity. Hladky povrch maji vétSinou zrna pfi-
pravené granulaci, atomizaci taveniny nebo kondenzaci. Naopak clenity povrch maji zrna

vyrabéné redukei, napfi. u Fe. [10]
Velikost ¢astic

Velikost ¢astic se vyjadiuje na zaklad¢é geometrickych charakteristik primétu castice. Veli-
kost ¢astic se urcuje jednim rozmérem, vzhledem k tomu, ze jsou obecné nepravidelné je
ucelné je vyjadrit pouze jednim rozmérem. Zpravidla se pak jedna o primér koule, ktera je
s castici ekvivalentni. tj. bude mit stejnou nékterou kvantifikovanou fyzikalni vlastnost —

tzv. ekvivalentni priimér (Obr. 16). [10]

€3 ﬁ!g 4 o
s X il :
4 T
W v
Obr. 16: Ekvivalentni primér koule.

Velikost castic se meii metodou laserové difrakce, tzn. vétsi pocet Castic je osvicen sou-
Casn¢ a difrakéni obraz snimany fotodetektorem piedstavuje superpozici interferencnich
obrazili jednotlivych ¢astic. Méteni velikosti miize mit dvé varianty a to tzv. mokrou cestou,

kdy je vzorek vlozen do roztoku, ktery je dale prohanén pies méfici celu anebo tzv. suchou



UTB ve Zliné, Fakulta technologicka 25

cestou, kdy je méfeny vzorek vlozen na lodicku, ze které je sypan do systému a dale unaSen

do méfici cely. [10]

Keramika

Keramické prasky ziskavame:
e mechanicky (drceni, mleti nebo kombinaci drceni a mleti)
e chemicky (chemicka reakce za urcitych podminek)

Vyhodou mechanického zpracovani oproti chemickému jsou podstatné nizsi naklady. Vy-
hodou chemického zpracovani je naopak lepsi kontrola nad zpracovanim prasku (tvar, ve-
likost). Mechanickou metodu zpracovani pouzivame pro zpracovani piirodnich surovin.
Velikost prasku je pak od 0,1 do 1 pm. Chemické metody vyuzivame pii syntéze prasku ze

syntetickych materialii nebo z ptirozen¢ se vyskytujicich materiald. [7]

Biokeramické latky, jako jsou fosforecnany vapenaté a kiemicitan vapenaty, jsou bézné
vyuzivany ve zdravotnictvi, tyto materidly vykazuji nizkou hustotu, chemickou stabilitu a
vysokou odolnost proti opotiebeni. Materialy jsou schopné odbouravat strukturu a iniciovat
rust. Keramika je vSak kiehkd a nemulze byt pouzita jako nosny materidl. Pro vyvoj efek-
tivnich materialii pouzivanych jako lékaiské implantaty by méli védci zvazit specifické
materidlni vlastnosti, v¢éetné biologické kompatibility. Proto se védci zamétuji na vyvoj
novych biomateriali. Kovokeramické kompozitni materialy, jako je Ti-hydroxyapatit (Ti /
HA), patii k silnym kandidatim biomateriala kvuli pfitomnosti vapniku a titanu (vhodné

pro ortopedické aplikace).
Titan (Ti)

Ze vsech kovovych biomateridlii je Titan (Ti) a jeho slitiny pravidelné pouzivany v 1ékar-
skych aplikacich, jako jsou ortopedické a zubni prostfedky, protoZe material vykazuje dob-
ré mechanické vlastnosti, biokompatibilitu a rychlost nizkou rychlost koroze. Navzdory

témto vyhodam tyto irovné vlastnosti presto omezuji vyuziti.
Ttitan-hydroxyapatit (Ti / HA)

Jedna se o porovi kompozitni material vhodny pro bio-lékatské aplikace. Ti/ HA vykazuje
pramérné hodnoty poérovitosti, pevnosti v tlaku a drsnosti 55 %, 60 pm az 170 um, 370

MPa a 0,323 pm. Studie ukazuji, Ze pory je mozné v tomto materidlu vytvofit.
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4.2 Pojiva

Pojivo je druhd slozka PIM. Pojivo v PIM procesu je povazovano za jeden

vvvvvv

pozadovanou viskozitu a tu ziskate smichanim praska s polymernim pojivem. Odstranova-

ni pojiva vytvaii hlavni rozdily mezi jednotlivymi PIM procesy. VétSina pojivovych systé-

mu je slozena ze tii slozek. Jednotlivé slozky maji za ucel néco jiného.

e Priméarni slozka — udrzeni tvaru celku po vsttikovani a odstranéni pojiva

e Sekundarni slozka — snizeni viskozity smési béhem vsttikovani, odstrani se jeste

pied slinovanim

e Tercialni slozka — snizuje povrchovou energii pii smaceni prasku v pojivu

Slozeni musi vyhovovat jednotlivym krokiim PIM procesu. Pojivovy systém musi mit

vhodné tokové vlastnosti, musi udrzet tvar vstiikované soucasti az do kroku slinovani a na

zaveér se musi dat dokonale odstranit.

Tab. 1: Parametry idealniho pojiva [11]

Tokové charakteristiky

Viskozita pod 10 Pa.s pfi vsttikovaci teploté
Nizka zména viskozity s teplotou béhem vstfikovani
Pevnost a tuhost po ochlazeni

Malé molekuly, kratké fetézce, zddnd orientace

Interakce s praSkem

Maly kontaktni uhel a dobra pfilnavost s praskem
Kapilarni pfitaZlivost ¢astic

Chemicky pasivni, pokud jde o prasek

Odstranéni pojiva

Vice slozek s riznymi charakteristikami
Nekorozni, netoxicky produkt rozpadu
Nizky obsah popela, nizky obsah kovu

Teplota rozkladu nad teplotou michani a vstiikovani

Vyrobni atributy

Levny, dostupny, bezpecny a ekologicky
Dlouhé doba pouzitelnosti
Negradovatelné cyklickym ohfivanim (opé&t pouzitelné)

Vysoka mazivost, pevnost, tuhost a tepelnd vodivost
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Pojivo se primarn€ pouziva jako viceslozkova pojivova soustava, to znamend smichéni

vice pojiv. V této praci bylo pouzito jednoslozkové pojivo Licomont EK 583.
Priklady pouziti viceslozkové pojivové soustavy: [12]

e Polymethylmetakrylat (PMMA), kyselina stearova (SA), polypropylen (PP), parafi-
novy vosk (PW), karnaubsky vosk (CW)

e Polyethylenglykolovy (PEG) systém se skladd z Polyethylenglykolu (PEG), poly-
methylmethakrylatu (PMMA) a kyseliny stearové (SA) v objemovém poméru 70:
25:5

e Parafinovy voskovy (PW) systém se sklada z Parafinového vosku (PW), polypropy-
lenu (PP) a kyseliny stearové (SA) taktéz v poméru 70: 25: 5

e 41,3 hm % Skrobu + 23,3 hm % glycerolu + 28,5 hm % nizko-hustotniho polyetyle-
gly

nu + 1,9 hm % kyseliny citronové + 5 hm % kyseliny stearové

e 50 hm % vysoko-hustotniho polyetylenu + 50 hm % parafin

4.3 Porovitost — Space holder
Siil (NaCl)

Porovitost neboli dutiny v materidlu ve vétSiné piipadt vytvarime soli (NaCl) a to
z dlivodu nizkych ndkladi a dobré dostupnosti. Pfi pouziti NaCl jako rozpoustédlo pouzi-
vame vodu o teploté 60 °C po dobu 5 hodin, aby se extrahoval NaCl a ¢aste¢n¢ systém

pojiva. (Obr. 15).

Obr. 17: Odstranéni space holderu

rozpoustédlem
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Chlorid draselny (KCl)

V cistém stavu bila krystalicka latka slané chuti, dobfe rozpustna ve vodé. Je nehoilavy a
bez zapachu. KCI je vhodny pro metodu PIM z toho diivodu, Ze mize byt zhutnén na teore-
tickou hustotu pfi tlaku 100 MPa, coz je tlak, ktery se bézn€ pouziva v konvencénich zafi-

zenich PIM.

4.4 Sintrovani — Slinovani

Sintrovanim odstraiiujeme vysokou teplotou zbytek pojivového systému a spékdme castice
prasku k sobé. Sintrovani probiha za vysokych teplot ve vakuové peci (1200-1300 °C) po
dobu né¢kolika hodin (4-6 hodin). Slinovanim miZeme kontrolovat poréznost a velikost

port. Na obrazku mizete vidét findlni vyrobek po sintrovani (Obr.18)

Obr. 18: Vysledek po slinovani (sintrovani)
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II. PRAKTICKA CAST
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5 STANOVENI CILU DIPLOMOVE PRACE

Cilem diplomové prace je pfipravit nékolik variant PIM smési, vyrobit z nich porézni
strukturu a provést zkousky indexu toku taveniny, ovéfit velikost port pomoci skenovaci
elektronové mikroskopie (SEM) a na zavér porovnat hmotnosti pii odstrafiovani space hol-
deru, pojivového systému. Ziskané hodnoty budou nasledné zpracovany a vyhodnoceny.

Na zavér ur¢ime, jakou smés by bylo nejvhodnéjsi pouzivat pro PIM.
Cilem diplomové prace byly tyto body:
e Vypracovani literarni reSerSe k dané problematice
e Vybér a pfiprava vhodnych materiali pro vyrobu poréznich struktur PIM technolo-
gii
e Provedeni experimentu — ziskéani potfebnych dat
- Michani smési — sledovani krouticiho momentu
- Index toku taveniny
- Vyroba formy
- Vyroba zkuSebnich téles — vstiikovani

- Odstranéni systému, ktery vytvaii pory (space holder) a

pojiva a sintrovani
- Skenovaci elektronova mikroskopie SEM
- Porovnani ubytku hmotnosti pfi odstranéni pojiva

e Zavér — zhodnoceni porézni struktury
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6 VLASTNOSTI POUZITYCH MATERIALU

V experimentalni ¢asti pouzivame smés, ktera se sklada ze tii slozek, keramického prasku,
pojiva a systém, ktery vytvaii pory (space holder).

6.1 Keramicky prasek

Keramicky prasek (Obr.19) je vysoce kompaktni a jemné mletd slozka smési, ktera bude

tvorit kone¢ny vyrobek. Sklada se z Castic, které jsou béznymi mechanickymi postupy ne-

délitelné. Mnozstvi prasku se bude v kazdé smési bude liSit. Jednd se keramicky prasek

oxidu hlinitého (Al203) s nazvem Martoxid MR 70 od vyrobce Albemarle Corp. Vzhledem

Obr. 19: Keramicky prasek

Tab. 2: Zakladni vlastnosti keramického prasku [24]

Vlastnosti — keramicky prasek Al,O3;

Molekulova hmotnost: 101,96 g/mol
Hustota: 2,2-2,4g/cm3
Bod téni: 2072°C
Bod varu: 2980°C

ve vodé nerozpustny, bobtna za
vzniku hydroxidu hlinitého
odstranovani vzdusné vlhkosti ze
vzduchu, v chem. laboratofich pro
chromatografii, ve zdravotnictvi
na vyrobu kycelnich kloubt

Misitelnost/rozpustnost:

Pouziti:

Vzhled: bily krystalicky prasek
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e Slozeni keramického prasku

Tab. 3: Slozeni keramického prasku [24]

Al,03 — oxid hlinity 99,8 %
Na,O — oxid solny <0,1%
Ca0 - oxid vapenaty <0,05%
Fe,05;— oxid Zelezity <0,03%
SiO; — oxid kremicity <0,07 %
MgO — oxid horecnaty <0,1%
o Al;0s— oxid hlinity 295 %
Plocha povrchu 6-10 [m?/g]

Objemové hustota 900 [kg/m?3]

Vodni absorbce 18 [ml/ 100 g]

a Al,O3 — modifikace Al,O3, ptipraveno jedinou nepieruSsovanou operaci
e Distribuc¢ni kiivka velikosti ¢astic
100

80 /

60
§
40 xp
/
20 /
/|
0 e
0.1 1 10 60

Diameter [Um]
Obr. 20: Prasek Al,Os — distribucni kfivka velikosti Castic [14]
di0 0,1 -0,4 [um]
d50 0,5-0,8 [um]
do0 1,5-3 [um]

d10 — 10 % objemu tvoii ¢astecky v rozmezi 0,1 — 0,4 um.
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6.2 Pojivovy systém

Jako pojivo je pouzit Licomont EK 583 (Obr.21) jehoz vyrobcem je Némecka spolecnost
Embe Product. Licomont je vhodny pro jemnozrnné prasky a je ¢astecné rozpustny ve vo-
d&. Hustota pouzitého pojivového systému byla zméfena pyknometrem a je 1,0748 g/cm?,
viskozita pfi 130°C je 1,2 - 1,5 mPa.s. a bod tani je okolo 110 "C. [15] MnoZstvi pojiva
bude v kazdé smési stejné a to 40 0bj.% (19,326 g)

Obr. 21: Licomont EK 583

Tab. 4: Zakladni vlastnosti pojivového systému [15]

Vlastnosti — Licomont EK 583

Molekulovad hmotnost: 74.56 g/mol
Hustota: 1,05 - 1,15 g/cm’
Viskozita: 1,2-1,5mPa.s
Bod téni: 110°C

Misitelnost/rozpustnost: | ¢astecné rozpustny ve vodé

Pouziti: jako pojivovy systém

Vzhled: nazloutlé krystaly
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6.3 Space holder

Jako space holder pouzijeme v experimentalni ¢asti chlorid draselny (KCl) od spole¢nosti
Lachner. Chlorid draselny ndm bude vytvéret pory v konecném vyrobku. VyuZijeme KCI
z divodu jednoduché rozpustnosti a dostupnosti. V experimentalni ¢asti jej budeme nazy-

vat space holder nebo zkratkou SH. [23]

Lach-Ner, s. 1. o,

® Tovami 1571277 11

® Czech Republic DIt
tel.: +420 315 618 111
www.lach-ner.com

POTASSIUM CHLORIDE G.R.

CHLORID DRASELNY P.A
KALIUM-KLORID G.R.
KALIJEV KLORID P.A

?m-nm.’\hﬁlh‘
Aessay (igminon subst ) / Otsan (¢ yiia litey)
Loss: on ignition (500 600°C) / Arita ihanim (400 6k

Totai (%) / Cellowy dusik (M)
Tion (re) 1 Sescrg (ro
(5041 Sirany (504)

1000 gr Lead (Ph) / Oowo (P}

KCI
M=7
ADR
CAS: 7447-40-7

Index-No. - indexove ¢

Obr. 22: KCI — Lachner

Tab. 5: Zakladni vlastnosti pouzitého space holderu [23]

Vlastnosti — KCl — Lach-ner

Molekulova hmotnost: 74.56 g/mol
Hustota: 1,98 g/cm’
Viskozita: 1,2-1,5mPa.s
Bod tani: 773 °C
Bod varu: 1413 °C
Misitelnost/rozpustnost: snadno rozpustny ve vodé
analytické cinidlo, pfiprava pufr(,
Pouziti: biochemie — ¢isténi protein(, isolace
ribosomu, farmaceutické vyroby
Vzhled: bezbarvé krystaly nebo bily prasek
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7 METODY MERENI

Cilem experimentu bylo zjistit, které slozeni smési vytvoii nejlepsi porézni strukturu, ktera
bude nejvhodnéjsi pro uzivani v PIM technologii. Experimentalni ¢ast se bude zabyvat
sledovani zmény kroutictho momentu pfi michdni smési, indexem toku taveniny smési,
vyrobou formy pro piipravu zkuSebnich téles, ptipravou téles vstiikovanim PIM technolo-
gii, bude popsan technologicky postup odstranéni pojiva, dale se bude vyhodnocovat a oveé-
fovat porovitost struktury findlnich vyrobki elektronovym mikroskopem (SEM) a na zavér

budeme sledovat tibytek hmotnosti pfi odstranéni pojiva a space holderu.

7.1 Sledovani zmény krouticiho momentu

Sledovani zmény krouticiho momentu probiha na laboratornim hnéti¢i Brabender Plasto-
graph (Obr.25). Stroje je osazen snimacem zatiZzeni zdroje. Méfeni probihalo béhem mi-
chéni smési. Plnéni probihalo tak, ze nejdiiv se do komurky vsypal pojivovy systém Li-
comont EK 583, potom keramicky prasek AloO3 a na zavér space holder KCI. Kroutici
moment se vzdycky zvysil pfidanim slozky do komitrky, dal§i komponent byl piidan po
ustdleni kroutictho momentu tedy pii zhomogenizovani suroviny. Po dokonceni michéani
dojde k vyprazdnéni komtirky stroje, komirka se vycCisti a tento postup se opakuje kazdé

smési.

7.2 Index toku taveniny (ITT)

Meéfeni indexu toku taveniny probihd na vytlacovacim plastometru. Index toku taveniny
(ITT) stanovujeme vytlatenim roztaveného materialu z véalce plastometru tryskou, kterd ma
definovanou délku a primér za predepsané teploty a zatiZzeni. Vyjadiuje mnoZstvi taveniny
protladené tryskou za 10 minut v gramech nebo centimetrech krychlovych. ITT také muize

byt hmotnostni v jednotkach g/10 min nebo objemovy v jednotkach cm®/ 10 min. [17]

7.3 Sledovani porézni struktury elektronovy mikroskop (SEM)

Elektronova mikroskopie je metoda zalozend na vlnovych vlastnostech elektronti a je srov-
natelna s klasickou optickou mikroskopii, s tim rozdilem, ze misto zdroje svétla je zde
elektronova tryska. Optické co€ky jsou nahrazeny zpravidla elektromagnetickymi cockami.

Rozdil mezi optickym a elektronovym mikroskopem je ten, ze elektronovy musi pracovat
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8 PROVEDENI EXPERIMENTU

8.1 SloZeni a priprava smési

Vyroba vzorkil za¢ina u ptipravy smési. Kazda smés obsahuje stejné suroviny, keramicky
prasek, pojivovy systém a space holder. Ve smési se vzdy ménil pouze pomér keramického
prasku a space holderu, pojivového systému (Licomont EK 583) bylo v kazdé smési 40 ob;.
%. V experimentu se bude pracovat s celkem 8 smésmi. 4 smési budou obsahovat velikosti
¢astic space holderu (KCI) 250+ pum a 4 smési 125-250 um ¢im by se méla ménit velikost
port vysledného produktu. Pomér slozek smési je stejny jak pti velikosti ¢astic KC1 250+

um tak 1 u smési s velikosti ¢astic 125-250 um.

V Tab. 6 jsou vidét objemova procenta jednotlivych smési. V Tab. 7 muzete vidét hmot-

nostni plnéni jednotlivych slozek smési.

Tab. 6: Objemové slozeni smési

Objemové sloZzeni smési [obj %]
B — Pojivovy systém P — Keramicky prasek | SH — Space holder
(Licomont EK583) (Al,03) (KClh
- 40 10 50
mes 40 20 40
40 30 30
40 40 20
Tab. 7: Hmotnostni slozeni smési
Hmotnostni sloZzeni smési [g]
B - Pojivovy systém P — Keramicky prasek |SH — Space holder
(Licomont EK583) (Al,03) (KCh)
Smés 19,35 18,21 48,60
19,35 36,41 38,88
19,35 54,63 29,16
19,35 72,84 19,44

V prvnim kroku byla potieba si nachystat materidly pouzité¢ ve smési, zacali jsme tim, Ze
jsme v laboratofi separovaly zrna space holderu (KCI) od nejvétsiho po nejmensi. Velikosti
zrn KCl byly tfizeny na velikosti 250+ pum a 125-250 um. Vyuzili jsme Analyticky sitovaci
stroj od spolecnosti Retsch (Obr. 23). Separace probihala ptiblizn€ 15 minut [17]
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Obr. 23: Analyticky sitovaci stroj AS 400 a pytliky s rozttizenym KCl

Po rozttizeni Space holderu (KCI) byly vytvofené navazky jednotlivych smési. Na Obr. 24
je mozné vidét navazenou smes 1. K navazeni potfebného mnozstvi keramického praski,
pojiva a space holderu, které bylo ziskdno vypoctem byla pouZita pfesnd laboratorni vaha
od spole¢nosti RADWAG WTC 200 (Obr. 25). Parametry pouzité vahy jsou uvedeny

v Tab. 8. Tato vaha se pouZzivala i pro dalsi zkousky v experimentalni ¢asti.

;

Obr. 24: Navazka 1. smési (space holder, pojivovy systém a keramicky prasek)
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. 8: Parametry laboratorni vahy

RADWAG WTC 200
Parametr Hodnota
Vazivost 200 g

Nejmensi dilek 0,001g
Rozmér misky @ 100 mm
Stanovené méfidlo NE
Displej LCD (podsviceny)
ZpUsob kalibrace externi
Y 4
LY M%E‘ER_ b
LY

Obr. 25: Laboratorni vaha
RADWAG WTC 200 [21]

Po navazeni navazek doslo k michéni smési na laboratornim hnéti¢i Brabender Plastograph

(Obr. 26), ktery mél objem michaci komory celkem 50 ml — 5 ml (bezpecnostni) tzn. 45

ml. Laboratorni hnéti¢ smési smichal a zhomogenizoval.
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Obr. 26: Hnéti¢ Brabender Plastograph: 1) hnéti¢, 2) komora, 3) hnétadla

Procesni parametry (Obr. 26):
e Teplota 150 °C(ve vSech tfech zonach hnétice)

e Otacky hnéti¢e 50 ot. /min.

Obr. 27: Ovléadaci panel stroje
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Postup:

V prvnim kroku zapneme zafizeni, nastavime teploty pasem a pockdme, az se stroj nahieje
na provozni teplotu. Po vyhtati stroj kalibrujeme, poté je pripraven k pouziti. Po kalibraci
muzeme zacit s plnénim komurky prvni slozkou smési, kterou je pojivovy systém Li-
comont EK 583, pojivo se necha roztavit, po pfevedeni pojiva do plastického stavu piibliz-
né za 2 min. piidavame dal$i surovinu smési a tou je keramicky prasek, opét sledujeme
kroutici moment stroje a po ustaleni kroutictho momentu vsypeme posledni slozku smési
space holder. Smés nechame tadné zhomogenizovat, ¢asteCky rozdistribuovat a poté ji vy-
jmeme z michaci komirky. Tento postup opakujeme u michdni kazdé smési. Kazdd smés

byla namichéana 8x, a to z divodu pro dostate¢né mnozstvi k procesu PIM vstfikovani.

8.2 Sledovani zmény krouticiho momentu

Mg¢teni probihalo za samotného michdni smési na laboratornim hnéti¢i Brabender, hodnoty

kroutictho momentu byly zaznamenavany do PC, ktery vykreslil ziskané hodnoty do grafu.

Mg¢teni probiha u vSech smési uvedenych v tabulce 9.

Tab. 9: Slozeni méfenych smési

SloZeni smési
A - Velikost zrn 250+
Smds B - Pojivovy systém P — Keramicky prasek SH - Space holder
(Licomont EK 583) (A203) (k)
Al 40 % 19,35¢g 10 % 18,20 g 50 % 48,60 g
A2 40 % 19,35¢g 20% 36,41¢g 40 % 38,88 ¢g
A3 40 % 19,35¢g 30% 54,62 g 30% 29,16 g
A4 40 % 19,35¢g 40 % 72,83¢g 20% 19,44 g
B — Velikost zrn 125-250
B5 40 % 19,35¢g 10% 18,20 g 50 % 48,60 g
B6 40 % 19,35¢g 20% 36,41g 40 % 38,88 ¢g
B7 40 % 19,35¢g 30% 54,62 g 30% 29,16 g
B8 40 % 19,35¢g 40 % 72,83 g 20% 19,44 g
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8.2.1 S velikosti zrna SH 250+

Torque [Nm]
@
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Obr. 28: Namé&feny kroutici moment — Smés A1 B40%, P10%, SH50%

Hodnota krouticiho momentu po ustdleni tedy zhomogenizovani celé¢ smési byla 2,25 Nm.
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Obr. 29: Naméfeny kroutici moment - Smés A2 B 40 %, P 20 %, SH 40 %

Hodnota krouticiho momentu po ustéleni tedy zhomogenizovani celé smési byla 3,74 Nm.
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Obr. 30: Naméfeny kroutici moment — Smés A31 B 40 %, P 30 %, SH 30 %

Hodnota krouticiho momentu po ustaleni tedy zhomogenizovani celé¢ smési byla 5,54 Nm.
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Obr. 31: Naméteny kroutici moment — Smés A4 B 40 %, P 40 %, SH 20 %

Hodnota kroutictho momentu po ustaleni tedy zhomogenizovani celé smési byla 8,1 Nm
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8.2.2 S velikosti zrna SH 125-250
o . : / . . a

— Targue

Time [min]

Speed

Obr. 32: Naméieny kroutici moment — Smés B5 B 40 %, P 10 %, SH 50 %

Hodnota krouticiho momentu po ustaleni tedy zhomogenizovani celé¢ smési byla 2,55 Nm.
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Obr. 33: Naméfeny kroutici moment — Smés B6 B 40 %, P 20 %, SH 40 %

a
10,00

Hodnota krouticiho momentu po ustéleni tedy zhomogenizovani celé smési byla 3,9 Nm.
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Obr. 34: Naméieny kroutici moment — Smés B7 B 40 %, P 30 %, SH 30 %

0,00

Hodnota krouticiho momentu po ustéleni tedy zhomogenizovani celé smési byla 5,5 Nm.
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Obr. 35: Naméfeny kroutici moment — Smés B8 B 40 %, P 40 %, SH 20 %

Hodnota krouticiho momentu po ustdleni tedy zhomogenizovani celé smési byla 7 Nm.

V grafech muzete vidét, ze kazda surovina smési homogenizovala zvIlast' a kazda byla pfi-
kladn¢ rozdistribuovana, pfi plnéni nejdiive kroutici moment prudce stoupne, to mé za
nasledek promichdvani smési a po zhomogenizovani moment klesa az do ustaleni kdy je

kazda slozka smeési prikladné rozdistribuovana.
Vliv velikosti zrn Space holderu

Z grafli bylo zjisténo, Ze velikost zrn space holderu KCl nema vliv na vysledny kroutici
moment. Na kroutici moment ma vliv pomér keramického prasku a SH, ¢im vic je kera-
mického prasku ve smési a méné SH tim kroutici moment roste. Nartst kroutictho momen-
tu ma pravdépodobné¢ za nasledek mikronové velikost Castic keramického prasku, ¢im ma
podstatné vyssi pomér povrchu k objemu, nez je tomu u KCI. Toto porovnani je zobrazeno
v tabulce 10. Hmotnost navazky je stejna u vSech smési, 1isi se pouze velikost zrna SH, ve

smési A1—4 je velikost zrna 250+ um a u smési B5-8 je velikost 125-250 um.

Tab. 10: Vliv velikosti zrna space holderu na

kroutici moment

Vliv veliskosti zrna SH na Mk [Nm]

Smés | Velikost zrna 250+ um | Smés | Velikost zrna 125-250 pum

Al 2,25 B5 2,55
A2 3,74 B6 3,90
A3 5,54 B7 5,50

A4 8,10 B8 7,00
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8.3 Index toku taveniny (ITT)

Z indexu toku taveniny bude moznost predikovat, které smési maji jaké reologické vlast-
nosti a tim urc€it, které smési maji predpoklad k vyuziti pro PIM technologii. Ziskané vzor-
ky ITT jsou ze Skolni laboratofe ze zatizeni Tinius Olsen (Obr. 36). Hodnoty vytla¢enych

vzorkd z ITT byly navazeny na Skolni laboratorni analytické vaze (Tab. 11,12) Radwag.

Obr. 36: Stroj na méfeni ITT — Tinius Olsen

e Parametry méfeni
Teplota — 150 °C
Primér kapilary - 2,095 mm
Casovy interval odiezavani = 10 s
Zatizeni — 4,9 kg zavazi + 0,1 kg pist =5 kg

Pti zjiStovani reologickych vlastnosti bylo pouzito pouze jedno zévazi v disledku porovna-
telnosti vysledku. Smési s nizsi viskozitou tekly idealné pii zatizeni 5 kg, smési, které ne-
tekly pii tomto zatizeni, tekly pii nékolikandsobné vys$Sim zatizeni, ale naopak pti nékoli-
kanasobné vyssim zatizeni smési s niz$i viskozitou tekly tak rychle, Ze se nedaly zméfit. I

kdyz je pouzito jen jedno zatiZeni je to pro nas dilezity a dostacujici vysledek.
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Obr. 37: Parametry ITT

e Postup méreni

Pted samotnym méfenim peclivé vycistime zafizeni a poté ho nechadme vyhtat na provozni
teplotu (150 °C) a vyckame 15 min pro vytemperovani celého systému. V druhém kroku do
valce vsypeme méieny vzorek a stla¢ime ho mosaznou ty¢inkou a nasledné pistem. M¢éfeny
material nechdme v pracovnim valci pfedehfat 5 min. Po uplynuti pfedehiivaci doby zati-
zime pist zdvazim (4,9 kg zavazi + 0,1 kg pist = 5 kg). Ve zvolenych ¢asovych intervalech

(10-30 s) odfezavame vytlac¢enou strunu.

U kazdé smési bylo odebrano 10 vzorkd. Vzorky byly nasledné zvazeny a byl z nich vypo-
¢itan aritmeticky priimér hmotnostniho priutoku. V dal$im kroku byl vypocitan index toku
taveniny. Tento postup se opakoval u kazdé smési s tim, ze pied kazdou smési byl valec

vycistén.

8.3.1 Méreni ITT

Tab. 11: Hmotnosti vytlacenych vzorkl ITT s velikosti zrn SH 250 + pm

Hmotnosti vytlacené struny
Smés

Vzorek Al A2 A3 A4

1 1,1029 0,2925

W@ 2 1,366 0,2884

= 3 1,2454 0,2922
2 4 . 1,3364 0,3964 "
S 5 Q 1,3857 0,3199 Q
o 6 E 1,4392 0,3086 g

o 7 1,2487 0,3461

‘g 8 1,3098 0,399

T 9 1,1038 0,3739

10 1,2963 0,376

Pramér 1,2834 0,3393
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Tab. 12: Hmotnosti vytlacenych vzorka ITT s velikosti zrn SH 125-250 pum

Hmotnosti vytlacené struny
Smés

Vzorek B5 B6 B7 B8

1 1,4488 0,3617

w 2 1,3355 0,3359

= 3 1,2025 0,3538
2 4 " 1,1091 0,3923 "
S 5 Q 1,3723 0,3744 Q
z 6 E 1,5273 0,3799 E

o 7 1,5088 0,3566

E 8 1,6879 0,3362

T 9 1,4789 0,333

10 1,5378 0,3456

1,4209 0,3569

V tabulce 11 a 12 je vidét, ze smes Al, A4, BS a B8 nam pfi daném zatiZeni a teploté nete-
¢e. V piipad¢ Al a BS smési je to z toho diivodu, Ze smés obsahuje ptili§ mnoho SH a tim
padem ma vysokou viskozitu a neprotece pres kapilaru. V druhém piipadé u smési A4 a B8
stoji za neteCenim smési stoji pfili§ mnoho keramického praSku kvili kterému ma smés
vysokou viskozitu. Pfi extrémnim zvySeni hmotnosti smési zacala protékat, to ale nebylo
cilem prace. Teplotu pracovniho valce nemizeme zvysit proto, Ze by doSlo k degradaci

pojivového systému smési, presné vosku, ktery pojivovy systém obsahuje.
Vypocet ITT

e ITT Smés 2
t,op.-m _ 600.1,2834

ITT 150,016 = =77,0 g/10min

) t 10
e ITT Smés 3
t,es-m _ 600.0,3393 _
ITT 150,218 = " = 10 = 20,4 g/10min
e ITT Smés 6
toes-m _ 600.1,4209 _
ITT 150:2,16) = = = 85,3 g/10min

t 10

e ITT Smés 7
t,ep-m _ 600.0,3569 _
ITT150.2,18) = " = 10 = 21,4 g/10min
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Bylo zjisténo, ze nejlepsi index toku taveniny tedy ze ma nejnizsi viskozitu a nejlépe tece
pti 150 °Cma smés B6 (85,3 g/10 min). Jednalo se o smés, ktera obsahovala 40 % (19,35 g)
pojivového systému, 20 % (36,48 g) keramického prasku a 40 % (38,88 g) space holderu o
velikost zrn 125-250 um. Podle vysledkii ITT bylo celkové zjisténo, Zze smési s mensi veli-
kosti zrn space holderu (125-250 wm) maji lepsi vlastnosti teceni. CozZ je zptisobeno mensi

velikosti zrn SH.

o
=]

85,3
77,0

[02]
=]

=~
[=]

=)
o

e
[=]

w
]

20,4 21,4

ITT - Index toku taveniny [g/10min]
I u
[en] [an]

=
=]

o

Obr. 38: ITT jednotlivych smési zobrazené v grafu

8.4 Priprava tvarové vlozKky a vypocet objemu dutiny

Z namichanych smési bylo potieba vyrobit tvar vzorkd, ktery ndm bude slouZzit jako zku-
Sebni téleso. Proto byla vymodelovéana a vyrobena tvarova vlozka a tvarnik z hliniku, ktera

nam splni Gcel v této experimentalni casti.

Tvarova vlozka je tvofena dvéma dutinami ve tvaru kruhu, pro zjednoduseni ma dutina
patfi¢né skoseni a radius pro jednodussi vyjmuti zkuSebniho télesa z formy bez pouziti
vyhazovaciho systému. Vlozka je také opatfena sférickym ,,zlabem* pro dalsi zkousky.

Vlozka byla vyrobena ve skolnich dilnach na NC frézce.

Model a vykres vlozky mizete vidét na obrazku 39 a 40. Na obrazku 41 muZete vidét mo-

del tvarniku.
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Obr. 39: Model vloZzky — tvéarnice

A-A
1:1

160
150

L

Obr. 40: Vykres vlozky — tvarnice
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Obr. 41: Model tvarniku s vtokovou vlozkou

Hotovéa vloZka — tvarnice ptipravend k lisovani zkuSebnich vzork.

Obr. 42: Hotova vlozka pripravena k lisovani vzorkt

Vypocet objemu dutiny

V programu Autodesk Inventor byl stanoven objem dutiny vlozky. Pro orientacni naplnéni

plastikac¢niho vélce vsttikovaciho stroje.

Objem jedné dutiny je 9387,502 mm?> = 9,3875 cm’
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8.5 Vstrikovani

Pro ptipravu vzorkt ke zkouSeni byla vyuzita metoda vstfikovani PIM. Vstiikovalo se do
vyrobené formy uréené pro tento experiment. Vstiikovani probihalo na vstfikovacim stroji
ve skolni dilnég, jednalo se o vsttikovaci stroj Brabender Allrounder 370 S (Obr. 43). Vstfi-
kovani probihalo za podminek, které jsou v tabulce 13. Z kazdé smési byly vysttiknuty dva

zkusebni vzorky.

Tab. 13: Tlaky pouzité pro vstiikovani smési

Parametry vstfikovani
Smés Al,B5 | A2,B6 | A3,B7 | A4, B8
Pvstik [bar] 2100 1900 1500 2100
Pporiak [bar] 1650 1500 1200 1650

Obr. 43: Vstiikovaci stroj Brabender Allrounder 370 S

e Postup vstrikovani
Pted samotnym vstiikovanim se nejdiive nechala vyhtat jednotlivd pasma plastikacni jed-
notky (Sneku). V pribéhu nahfivani plastika¢ni jednotky byla vyménéna tvarova vlozka

formy. Celkova doba cyklu trvala ptiblizné 60 sekund.
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e Parametry vstrikovani

Teploty pasem plastikacni jednotky $neku jsou zobrazené v obrazku 44.

130 120 110 28(°C

130|f 120“ 110]  aslec

Obr. 44: Teploty pasem plastikacni jednotky (Sneku)

Prabéh vstiikovani byl nastaven s tim, ze draha davkovani materidlu v plastikacni jednotce
byla 60 mm. Po plastikaci materidlu ve Sneku se pohybliva plastika¢ni jednotka pfisunula
k pevné ¢asti vstiikovaci formy a probéhl cyklus vstiikovani tak, ze 50 mm axidlniho po-
hybu $neku probihalo plnéni dutiny pfi rychlosti 50 mm/s a zbyvajicich 10 mm bylo ve
formé dotlaku. (Obr. 45)

raha davkovani 60.00(mm  doba zpoZdéni ‘:) U.1|Jls
TS

2864
mm/fs bar

00 5
10.00 60.00 mm
konec vstrikovani: *@‘“ ey 4 =S
tlak pfi pFepnuti iio_j bar v \j" 50.0 {mm#s
bod prepnuti I 0.00J 10.00 {mm pE) 2100 [T
€as prepnuti @l s Te —n_ai'i"""m"_mm

vstrikovaci tlak - .
p305 [ 25 - 2500 ] = 2100

Obr. 45: Parametry vstfikovani

Na Obr. 46 mizeme vidét vystiiknuté zkusebni vzorky ptipravené na jejich dalsi Gpravu,
kterou bude uplné odstranéni space holderu KCl a ¢aste¢né odstranéni pojivového systému

Licomont EK 583.
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Obr. 46: Vylisované zkuSebni vzorky

8.6 Postup odstranéni space holderu, pojiva a koncové sintrovani

Po vystriknuti zkuSebnich téles maji télesa tvar zkusebniho vzorku, ale nemaji poérovitou
strukturu. Proto je tfeba z télesa odstranit nejdiive space holder KCl, pojivovy systém Li-
comont EK 583 a na zavér spéct keramicky prasek k sob¢, aby vysledny produkt drzel po-

Zadovany tvar.

8.6.1 Odstranéni SH a ¢asti pojivového systému pomoci rozpoustédla

K odstranéni space holderu a ¢aste¢né i pojivového systému bylo pouzito rozpoustédlo,
kterym byla voda, byla pouzita temperovana a cirkulovanad vodni lazen (Obr. 47) a to
z toho ditvodu, ze k vytvoteni port byl pouzit space holder KCl, ktery je velice dobie roz-
pustny ve vodeé a pojivovy systém Licomont EK 583, ktery je taktéz ¢astecné rozpustny ve

vode. U pojivového systému se ve vode odstrani slozka formovaciho pojiva.
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Obr. 47: Temperovana vodni lazeni pro odstranéni pojiva

e Parametry odstranéni pojivového systému a space holderu
Teplota vody: 40 °C
Doba odstraniovani: 20-24 h

Pokud nastane problém s odstranénim potiebné slozky pojivového systému Licomont EK

583, mlze byt k odstranéni pouZit ethanol nebo aceton.

8.6.2 Tepelné odstranéni pojivového systému Licomont EK 583

Druhym krokem je teplené odstranéni pojivového systému pouZitého v experimentu. Pro
tepelné odstranéni je nejvhodnéjsi pouzit horkovzduSnou pec, kterd je urcena pro teploty
20-300 °C. V nasem piipad¢ k odstranéni pojiva dochéazelo za teplot 280 °C. Malé mnoZstvi
pojivového systému zlstane 1 po tepelném odstrafiovani, a to z toho diivodu, aby nedoslo
k deformaci zkuSebnich téles az do spékani keramického prasku, kde dojde k uplnému od-
stranéni pojivového systému. [19] Vzorky byly na vypalovani pfipraveny na keramickych

destickach, které snesou teplotu odstranéni pojiva, ale i teplotu sintrovani.
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e Cyklus tepelného odstranéni pojiva (teplotni sekvence)
80°C--20h--280°C--1h--280°C--3h--80°C

Priibéh tepleného odstraniovani pojiva byl nésledujici, zkuSebni vzorky byly dany do pece,

ktera byla vytemperovana na 80 °C, z této teploty se teplota zvySovala 20 h na teplotu 280

°C s vydrZi na této teploté po dobu 1 h. Poté se teplota z 280 °C snizovala 3 h na teplotu 80
°C.

Obr. 48: Vzorky po odstranéni Obr. 49: Vzorky po odstranéni
¢asti pojiva a SH (250+) ¢asti pojiva a SH (125-250)

Na Obr. 48 a 49 muzete vidét vzorky po odstranéni SH a ¢asti pojivového systému pfipra-
vené k sintrovani. U vzorkd Al a BS5 je patrné, Ze obsahovaly velké mnozstvi SH (50%) a
malo keramického prasku (10%), z toho divodu pojivovy systém neudrzel Castice kera-
mického préasku pii sob€ a zkuSebni vzorek popraskal. Velké mnozstvi SH u vzorkd Al a
BS5 se ukézalo 1 pfi zkouSce ITT, kde zpisobilo neteCeni materidlu. Ostatni vozky obsaho-

valy 40 % a min SH, a proto vydrzely vcelku.

8.6.3 Sintrovani keramického prasku

Ptipravené vzorky na keramickych destickach byly pfeneseny z pece, kde probihalo tepelné
odstraniovani pojiva rovnou do sintracni pece. Keramickd sintra¢ni pec je urcena piimo pro

sintrovani keramiky. Sintrovani probihalo za teplot 1670 °C. Smr$téni mtze byt cca 15 %.
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e Slinovaci cyklus pro oxid hlinity
100°C--10h--800°C --5h--1670°C -- 1 h -- 1670 °C -- 2 h -- 100°C.

Teplotni cyklus slinovani byl takovy, ze sintra¢ni pec byla vyhtata na 100 °C poté do ni
byly vlozeny zkuSebni vzorky. Po vlozeni vzorku se teplota 10 h zvySovala na 800 °C. Po
zvyseni na teplotu 800 °C probé¢hlo dalsi navyseni teploty na finalni teplotu 1670 °C, rtist
teploty z 800 °C na 1670 °C trval 5 h. Teplota 1670 °C setrvala v peci 1 h, nasledovalo
ochlazeni béhem 2 h na teplotu 100 °C. [22]

8.7 Sledovani porézni struktury skenovacim elektronovym mikrosko-

pem (SEM)

Skenovacim elektronovym mikroskopem byla sledovana finalni porézni struktura, zejména
tvar a velikost pora. Ze zkousky bude vyhodnoceno celkové rozdistribuovany pért a kvali-

ta porézni struktury.

Elektronovy mikroskop mé dvé nejduilezitéjsi casti, kterymi je opticka ¢ast a zdroj elektro-
nového zéfeni. Zdrojem elektronového svazku je elektronova tryska, z které dochazi
k emisi elektronti, které jsou urychlovany elektrickym napétim mezi katodou a anodou.

Napéti u SEM 10 kV — 40 kV [20]
e Princip metody

Metoda je zaloZena na principu detekci signdlti vznikajicich pti dopadu sousttedéného
elektronového paprsku na zkoumany vzorek. Snimany signal je ziskavan ze zkoumaného

vzorku bod po bodu, nasledné¢ vysledny obraz vznika uspotadanim téchto signali.
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8.7.1 Smés Al — B40-P10-SH50 (250+)

Obr. 50: Smés A1 — B40-P10-SH50
(250+) zoom 250x

Obr. 51: Smés A1 — B40-P10-SH50 (250+)

zoom 150x

Vzorek 1 obsahoval 40 % pojivového systému, 10 % keramického prasku a 50 % SH.
Z obrazku 50 a 51 je patrné, Ze vzorek obsahovala opravdu nejvétsi mnozstvi SH a Ze zrna
byly opravdu fadné¢ rozdistribuovana v celé smési. Takové mnozstvi SH ve smési se neo-
svédcilo, vzorek po odstranéni zbytkového pojivového systému a findlni sintraci popraskal,
a to proto, Ze port bylo pfili§ mnoho a v mistech prasklin po sintrovani nezbyl Zadny poji-

vovy systém, ktery by drzel tvar pii sobé.
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8.7.2 Smés A2 — B40-P20-SH40 (250+)

Obr. 52: Smés A2 — B40-P20-SH40 (250+)

zoom 150x

Obr. 53: Smés A2 — B40-P20-SH40 (250+)

zoom 250x

Vzorek 2 mél lepsi vysledky, ziistal v celku a dal se pouzit na dal$i zkousky. Vzorek 2 ob-
sahoval 40 % pojivového systému, 20 % keramického prasku a 40 % SH. Z obrazkt 42 a
53 je potad patrné, Ze poru je porad hodné a distribuce je taktéz ptikladnd. Po sintrovani

zustal zkuSebni vzorek v celku
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8.7.3 Smés A3 — B40-P30-SH30 (250+)

Obr. 54: Smés A3 — B40-P30-SH30 (250+)

zoom 150x

Obr. 55: Smés A3 — B40-P30-SH30 (250+)

zoom 250x

Mensi mnozstvi SH ve 3 vzorku je na prvni pohled poznat na obrazcich 54 a 55. Vzorek 3
obsahoval uz pouze 30 % SH. Prasklinky viditelné na Obr. 52 pfi zvétSeni 250x vznikly

vlivem odstranéni pojivového systému pfi sintraci.
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8.7.4 Smés A4 — B40-P40-SH20 (250+)

Obr. 56: Smés A4 — B40-P40-SH20
(250+) zoom 150x

Obr. 57: Smés A4 — B40-P40-SH20 (250+)

zoom 250x

Vzorek 4 obsahoval nejméné SH (20 %) a nejvice keramického prasku (40 %). Z obrazka
je patrné, ze smés je opravdu tvofena malym mnozstvim pora vzniklych po SH. Ve smési
pfevazuje mnozstvi keramického prasku. Vlivem velkého mnozstvi keramického prasku

smés pii zkouSce ITT netekla, méla velice nizkou viskozitu.
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8.7.5 Smés BS — B40-P10-SHS0 (125-250)

Obr. 58: Smés B5 — B40-P10-SH50 (125-
250) zoom 150x

Obr. 59: Smés B5 — B40-P10-SH50 (125-
250) zoom 250x

Vzorek 5 obsahoval velikost ¢astic SH 125-250 pm. Na obrazki 58 a 59 jsou vidét mensi
pory nez u smési Al, ktera obsahovala SH o velikosti ¢astic 250+ um Tato smés stejné
jako smés Al se stala natolik kiehkou po sintraci, Ze pii spékani a findlnim odstranéni po-

jivového systému popraskala ze stejného diivodu jako smés Al.
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8.7.6 Smés B6 — B40-P20-SH40 (125-250)

Obr. 60: Smés B6 — B40-P20-SH40 (125-
250) zoom 150x

Obr. 61: Smés B6 — B40-P20-SH40 (125-
250) zoom 250x

Velké mnozstvi pora je zplisobeno 40 % obsahem SH. ZkuSebni vzorek zistal i po sintro-
vani v celku. Jeho kiehkost byla tak velika, Ze pfi manipulaci ¢ast zkuSebniho vzorku od-

padla.
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8.7.7 Smés B7 — B40-P30-SH30 (125-250)

Obr. 62: Smés B7 — B40-P30-SH30 (125-
250) zoom 150x

Obr. 63: Smés B7 — B40-P30-SH30 (125-
250) zoom 250x

Na vzorku 7 konkrétné na Obr. 62 a 63 je mozné vidét horsi distribuci ¢astic po smési.
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8.7.8 Smés B8 — B40-P40-SH20 (125-250)

Obr. 64: Smés B8 — B40-P40-SH20 (125-
250) zoom 150x

Obr. 65: Smés B8 — B40-P40-SH20 (125-250)

zoom 250x

Posledni vzorek s nejmensim obsahem SH 20 % tvofil jednolitou vrstvu, kterd obsahovala
opravdu malo dutin a veliké mnozstvi keramického prasku (Obr. 61, 62), ktery zptsobil, ze

smés pii zkouSeni indexu toku taveniny netekla. Proto nebude nejvhodnéjsi pro pouziti ke

vstiikovani.
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8.8 Sledovani ubytku hmotnosti pri odstranéni pojiva a space holderu

V této casti budeme zkoumat hmotnostni ubytek jednotlivych slozek. Hmotnosti budeme
vazit po odstranéni SH, tepelném odstranéni pojiva a po celkové sintraci. Postup vazeni

hmotnostniho tibyteku materidlu je zobrazen v tabulce 14.

Tab. 14: Postup vazeni vzorkl

Krok Popis (vazeni)
V1 vystfiknuty vzorek
V2 odstranéni SH — odstranéni space
holderu a casti pojiva ve vodé
V3 odstranéni B — tepelné odstranéni
pojiva

odstranéni SH 2 - odstranéni uza-

V4 . v M
vienych SH ¢astic ve vodé

V5 sintrovani — finalni vyrobek

V prvni fadé zvazime zkusebni téleso ihned po vstfikovani. Druhé vazeni bude po odstra-
néni SH a ¢asti pojivového systému ve vodé. V tomto kroku se odstrani pouze SH, ktery
bude na povrchu a bude mit oteviené buiiky. Buiiky, které budou mit uzavienou strukturu,
budou se nachazet uprostfed smési nebudou rozpustény, protoze se k nim nedostane roz-
poustédlo, ktery je v naSem ptipadé voda. Tyto ¢astice SH se odstrani po kroku 3. DalSim
krok 3 je tepelné odstranéni pojivového systému a nasledné vazeni télesa. Po odstranéni
pojivového systému opét vlozime téleso do vody pro odstranéni zbytku SH, ktery zistal
v uzavienych dutinach, které se zpfistupnily odstranénim pojivového systému. T¢éleso bylo
vysuseno v peci pii 50 °C z divodu odstranéni vlhkosti a tim zkresleni vysledkii hmotnosti
po celkovém odstranéni SH. Posledni vazeni probéhne po sintrovani télesa. Tato hmotnost

by se méla rovnat hmotnosti keramického prasku v navazce pii michani smési.
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V tabulce 15 jsou uvedeny hmotnosti po jednotlivych krocich.

Tab. 15: Ubytek hmotnosti pii odstranéni SH, pojivo-

vého systému a sintraci

Kroky vazeni — hmotnosti [g]

Smés V1 V2 V3 V4 V5
Al 17,25 12,13 4,07 3,96 3,52
A2 18,81 14,73 5,02 4,86 4,38
A3 21,27 18,26 6,68 6,58 6,59
A4 23,02 21,18 8,67 8,49 8,83
B5 17,35 10,85 4,86 4,23 3,69
B6 19,51 13,79 5,50 5,38 5,18
B7 21,01 17,44 6,27 6,04 5,98
B8 22,71 19,75 7,14 6,94 6,68

Z Gbytku hmotnosti z tabulky 15 je patrné, Ze nejvétsi bytek hmotnosti byl pfi prvnim
odstranéni SH ve vodni 1azni. Posledni vazeni V5 coz je findlni vaha vyrobku po sintrovani

by méla odpovidat hmotnosti keramického prasku pii ptipravé smési, tyto vahy jsou po-

rovnany v tabulce 16.

Tab. 16: Rozdil hmotnosti ke-

ramického praSku pii navaZzce a

finalniho vzorku

Hmotnosti keramického
prasku navazka smési x
findlni produkt

smés | navazka findlni

produkt
Al | 2,16 3,52
A2 4,32 4,38
A3 6,48 6,59
Ad 8,64 8,83
B5 2,16 3,69
B6 4,32 5,18
B7 6,48 5,98
B8 8,64 6,68
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Rozdil hmotnosti findlniho vysintrovaného vzorku coz je 100 % keramicky praSek a kera-
mického prasku pii navédzce je zpisoben SH, ktery ziistal ve vzorku nerozpustén. Tento SH
se nerozpustil z divodu uzaviené struktury buiiky a tim se k nému nedostalo rozpoustédlo,

kterym byla voda.

V tabulce 17 jsou uvedené hmotnosti SH v jednotlivych vzorcich ptfed vodni lazni a hmot-
nosti zbytku SH ve vzorcich po vodni lazni. Z tabulky bylo zjisténo, ze pfi odstranéni SH
ve vod¢ doslo i1 k odstranéni malého mnozstvi pojivového systému, tato zjisténa pramérna
hmotnost ubytku (Tab. 18) pojivového systému byla pfictena z divodu ptesného zjisténi

hmotnosti odstranéného SH.

Tab. 17: Hmotnost SH pted a po vodni
lazni ve vzorku a % zlstatek SH ve

vzorku po odstranéni SH

Hmotnost SH ve vzorku vodni lazen [g]
Y Y Zbytek
Smés pred | po sy
Al (50 %) 9,29 | 3,60 | 38%
A2 (40 %) 7,43 | 2,73 | 29%
A3 (30 %) 557 | 2,08 | 21%
A4 (20 %) 371 | 1,23 | 13%
B5 (50 %) 9,29 | 1,70 | 18%
B6 (40 %) 7,43 | 1,14 | 12%
B7 (30 %) 557 1,36 | 14%
BS (20 %) 371 [ 0,10 | 1%
10
Zrna 250 +, 125 - 250 pm
9 pred odstrafiovanim SH
8 250 + pm
po odstranéni 5H
7 135-250um
po odstanéni SH
0
AL;BS A2;B6 A3;B7 A4;BE

Smés

Obr. 66: Graf tbytku hmotnosti SH
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Z vysledki hmotnosti SH pfed a po odstranéni je patrné, ze ne zcela vSechen SH byl od-
stranén, to je zplisobeno tim, ze nékteré krystaly SH ziistaly uzaviené a tim se k nim nedo-
stalo rozpoustédlo. Z procentualniho hlediska bylo zjisténo, ze u smési se SH o velikosti
zrn 125-250 pm bylo uzavienych krystald (nerozpusténého KCI) cca o 10-20 % méné nez
u smési, které obsahovaly SH o velikosti zrn 250 + um. (Obr. 66)

Pti odstranovani SH ve vod¢ dojde i k ¢astecnému odstranéni pojivového systému. K této
zkousce byla vyuzita tvarova vlozka pro vstiikovani. Pojivovy systém Licomont EK 583
byl vylisovan do tvarové dutiny. Bylo vylisovano a zvazeno 8 téles. Télesa se dala do vody

na 24 h a poté se opét vazila. Ubytek hmotnosti je zaznamenan v tabulce 18.

Tab. 18: Ubytek hmotnosti pojivového

systému po vodni lazni

Hmotnost pojivového sys-
tému vodni lazen [g]

vzorek pfed po
1 8,53 8,12
2 8,56 8,13
3 8,63 8,20
4 8,48 8,01
5 8,54 8,18
6 8,64 8,19
7 8,60 8,10
8 8,49 8,10

Priimér 8,56 8,10 0,46

Z tabulky 18 je patrné, ze v kazdé smési pii odstranovani SH ve vodni lazni doSlo 1
k malému odstranéni pojivového systému. Primérné bylo pojivového systému ve vodni

lazni odstranéno 0,46 g.
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ZAVER
Technologie praskového vstiikovani je velice pfesna a efektivni metoda vyroby rozmérove
presnych dili s vybornou kvalitou povrchu. Uplatituje se ve velkosériové vyrob¢, proto je

nutné dobie si pripravit a stanovit nejlepsi smés, kterd bude mit nejlepsi reologické vlast-

nosti.

Cilem experimentu bylo zjistit, které sloZzeni smési vytvoii nejlepsi porézni strukturu, ktera
bude nejvhodnéjsi pro uzivani v PIM technologii. V Experimentalni praci bylo porovnava-

no z 8 smési. Vysledek dané zkousky je popsan u kazdé konkrétni zkousky.

V experimentalni ¢asti bylo zjiSténo, ze nejidealnéj$i pro vyrobu porézni struktury bude
smés A2. Jedna se o smés slozenou ze 40 % pojivového systému, 20 % keramického pras-
ku a 40 % space holderu o velikosti ¢astic 250 + pm. Pfi michani smési byl zjistén vysled-
ny kroutici moment 3,74 Nm, ktery je ideélni, z predchozich diplomovych praci je zjisténo,
ze kriticky plnéni Al2Os3 je pti 57 % AL203 (9,5 Nm). Smés A2 méla vyborné vysledky ITT
77 (g/10 min) coz znamend, ze se bude dobfe vstiikovat. U smési nebyl zadny problém
s kehkosti a s tim spojenou deformaci vzorku. Vysledek porovnavani hmotnosti keramic-
kého prasku v navazce (4,32 g) a vysledné hmotnosti vysintrované soucasti (4,38 g) nam
potvrdil vhodnost pouZiti smési. Tento vysledek neni, ale moc vérohodny z diivodu zbytku
SH ve smési a ztraty keramického praSku pii manipulaci se vzorkem, to znamena, Ze vy-
sledna smé&s neobsahuje pouze jen keramicky prasek. Na zavér elektronovym mikroskopem
(SEM) bylo zjisténo rozdistribuovani Castic, Castice byly pravidelné rozdistrubované po
celém objemu vzorku (Obr. 67). Podobné vlastnosti méla i smes B6, kterd méla mensi ¢as-
tice SH 125-250 um. M¢la pouze horsi distribuci ¢astic ve vysledné smési, coZ mohlo byt

zpusobeno Spatnym michanim.
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Obr. 67: Smés A2 — B40-P20-SH40 (250+)

zoom 250x

Mozny budouci pokrok muze byt takovy, ze vysledky ITT doplnime o tokou kfivku pro
lepsi pochopeni te€eni materidlu, zvolit jiné distribu¢ni kiivky SH, zamé&fit se na mecha-
nické vlastnosti porovitych PIM systému, vyuzit porovité PIM struktury v medicing a sle-
dovat proliferaci bun€k k materidlu. Dal$i z moznosti je ovéfit tepelnou vodivost poréznich
soucasti, kterd bude velice dulezita v oblasti pouziti automobilového, kosmického a 1ékai-

ského primyslu.
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SEZNAM POUZITYCH SYMBOLU A ZKRATEK

PIM

DSC

SEM

SH

B

P

KCl

ITT

Powder Injection Molding
Diferencialni skenovaci kalometrie
Skenovaci elektronovéa mikroskopie
Space Holder, surovina vytvarejici pory
Binder, pojivovy systém

Powder, keramicky prasek

Chlorid draselny

Index toku taveniny
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