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ABSTRAKT

Tato diplomova prace se zabyva stanovenim kritického plnéni smési praskem u metody
praskového vsttikovani a zvolenim optimalniho slozeni smési. Kritické plnéni je stanoveno
tfemi experimentalnimi metodami a to sledovanim zmény krouticiho momentu, hustoty a
viskozity. Kazda smés je michana diskontinualné na laboratornim hnéti¢i. K piipravé
smési byl pouzit polymerni systém Licomont, keramicky prasek (oxid hlinity), kovovy
prasek (17-4 PH) a kyselina stearova. V reserSni ¢asti diplomové prace je popsan princip
metody praskového vstiikovani, pouzivané materidly a stroje. Jsou popsany metody
stanoveni kritického plnéni a reologické vlastnosti smési. V experimentalni ¢asti je

provedeno michani smési, stanoveni kritického plnéni a zvoleni optimalniho plnéni.

Klic¢ova slova: vstfikovani praskovych materiald, kritické plnéni, michani smési, kroutici

moment, hustota, viskozita

ABSTRACT

This master thesis is deals with to determine the critical loading with powder within the
method of powder injection molding and to choose the optimal compound feedstock. The
critical loading is determined by three experimental methods: by observation of the
changes torgue, of the density and of the viscosity. Each feedstock has been agitated
discontinously in a laboratory plasticizer. For the preparation of the feedstock a polymer
system Licomont, ceramic powder (alumina), metal powder (17-4 PH) and stearic acid was
used. In the search part of the master thesis the principle of the powder injection molding
and the rheologic qualities of the feedstock is described. In the experimental part the
mixing of the feedstock, the determination of the critical loading and the choice of the

optimal loading are done.

Keywords: powder injection molding, critical loading, mixing feedstocks, torgue, density,

viscosity
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UvVOD

Powder Injection Moulding (PIM) je metoda zpracovani praskovych materialti injek¢nim
vstiikovanim. Tato metoda kombinuje dva bézné pouzivané postupy — technologii
vstiikovani plastd a klasickou praSkovou metalurgii. Pfi vyuziti technologie PIM dochazi
ke vstiikovani smési jemného prasku a pojiva na vstiikovacich strojich, které jsou témér
totozné S vstiikovacimi stroji vyuzivanymi pro klasické vstiikovani plasti. Vstupni
surovinou pro PIM je smés pojiva a jemného prasku, tzv. feedstock. Pojivo tvori 10 — 20 %
hmotnosti smési. Tato metoda se dale déli dle pouzitého prasku a to na metodu Metal

Injection Molding (MIM) a metodu Ceramic Injection Molding (CIM).

PIM metoda je pfeduréena vétSinou pro produkci mensich (asi do 200g), avsak tvarové
slozitych vyrobkll s vysokymi pozadavky na ptesnost, které nachdzeji aplikaéni vyuziti
pfedev§im v automobilovém pramyslu, textilnim pramyslu, elektronice, zdravotnictvi a
telekomunikaci. Vyhodou je velmi pifesna reprodukovatelnost a isporna sériova vyroba
vysoce piesnych dili s vybornou kvalitou povrchu. Z ekonomického hlediska je
technologie PIM ideélni pro zakézky od objemu vyroby 5000 ks/rok. Cena komplikované
soucastky vyrobené PIM je nesrovnatelné nizsi nez cena soucastky, vyrobené klasickymi

metodami, jako je obrabéni nebo liti.

Cilem diplomové prace je pripravit PIM smési a stanovit kritické plnéni praskového
materialu (u dvou druhti praskd) pro danou polymerni matrici. K stanoveni tohoto
kritického plnéni I1ze pouzit nékolik metod a na zaklad¢é vysledkid zvolit optimalni plnéni
PIM smeési. Stanovenim optimalniho plnéni Ize predejit vadam na vyrobcich, které by se
mohly objevit v dalsich fazich tohoto procesu. Pfili§ mnoho prasku zapii¢ini vysokou
viskozitu smési a zpusobi vznik uzavienych vzduchovych bublin v mezi Casticovém
prostoru. Béhem odstrafiovani pojiva tyto dutiny zptisobi vznik trhlin, v dsledku vnitiniho
nahromadéni par. Ani malo prasku neni piijatelné. Pfi nedostatku prasku dochazi
k vytvofeni nerovnomérné struktury prasku a vzniku propadlin. Uz pfi odstranovani pojiva

komponent nedrzi tvar a zhrouti se.
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. TEORETICKA CAST
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1 TECHNOLOGIE PRASKOVEHO VSTRIKOVANI (PIM)

Potieba vysoce odolnych a pfesnych dili roste prakticky ve vSech primyslovych
odvétvich. Praskové vstiikovani (Powder injection molding - PIM) umoziuje Gspornou
sériovou vyrobu vysoce ptesnych dili s vybornou kvalitou povrchu. Tato technologie
nabizi nové moznosti designu u velmi slozitych dilt a trvale vysokou kvalitu s detaily
v mikrometrické oblasti, jak 1ze vidét na Obr. 1. Na rozdil od jinych technologii praskové
vstiikovani umoznuje témér finalni kontury dili vcetné vnitfnich zaviti a nevytvari
prakticky zadny odpad. PIM vyrobky maji mechanické a materidlové vlastnosti, které jsou

srovnatelné s konvencni vyrobou kovovych a keramickych soucasti.[1]

Obr. 1 PIM vyrobky [2]

Proces PIM se sklada ze Ctyi kroku, jak Ize vidét na Obr. 2. Prvnim krokem je vytvoteni
homogenni smési smichanim praSkového materidlu s polymernim pojivem. Druhy krok
probiha na vstfikovacim stroji, ktery vstiikne ptipravenou smés do pozadovaného tvaru.
Béhem tietiho kroku se odstrani pojivo vhodnym rozpoustédlem nebo tepelnym rozkladem

a poslednim krokem je slinovani praskového materialu do finalni hustoty.[3]
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prasek michani granulace smés ke vstfikovani

R

odstranovani
pojiva
rozpoustédlem

vystiik [

- odstranovani

‘ poj. tepelné

dilec pred
slinovanim

finalni vyrobek

Obr. 2 Proces PIM [4]

1.1 Michani

Michani je prvnim krokem v ptipravé smési. Kvalita smési je velmi dilezita, protoze nelze
nedostatky korigovat dodateénymi Gpravami zpracovani. Dilezité je, aby kazda castice
prasku méla na sob&é rovnomérny povlak pojiva. Musi byt zajisténa dobra homogenizace
smési a Castice nesmi aglomerovat, a proto je nutné dostatecné smykové napéti. Z tohoto
divodu se nejcastéji pouzivaji planetarni michace nebo z-lopatkové michadla, které
muzeme vidét na . Teplota pfedehfatého michaciho zafizeni zavisi na typu pojivového
systému. Teplota michani u termoplastickych pojiv se pohybuje od 80 do 200°C. Jedna se
0 diskontinualni proces, to znamena, ze vSechny komponenty jsou vlozeny do misice a
michany, dokud se vychozi materidl nezhomogenizuje. Poté se smés odvadi pry¢ a mixer
je pripraven pro dalsi cyklus. Planetarni nebo Z-lopatkova michadla jsou Casto pouzivany

jako laboratorni zatizeni pro vyrobu surovin.[3][5]
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Obr. 3 Davkovaci michace — a) Z-lopatkové michadlo, b) Planetarni michadlo [6]
Ve vyrobé, kde je potieba vysoky objem suroviny se ke vstupni homogenizaci pouZivaji
dvousnekové extrudéry nebo smykové valce. Vstupni surovina se obvykle na téchto
strojich zpracovava dvakrat, nebo se pfedem smichd pomoci planetarnich nebo
Z-lopatkovych michadel a poté homogenizuje v dvousnekovych extrudérech nebo
smykovych vélcich. Tento extra homogeniza¢ni krok piinési jistotu vyrobci, Ze je PIM
smés spravné¢ zhomogenizovana. Viskozita je dobrym ukazatelem homogenity suroviny.
Zvyseni homogenity se projevuje snizenim viskozity. Po homogenizaci se smés prevede na
granulat. Proces granulace se provadi pfimo za vytlaCovaci hlavou nebo na konci

smykového valce a smés (Obr. 4) je ptipravena k vyrobé. [3][5]

Obr. 4 PIM granulat [7]
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1.2 Vstrikovani

Injek¢éni vstiikovani PIM smési vychazi z poznatkti klasického vstiikovani plastickych
materidli. Vzdy je nutné piipravit z piislusného granulatu teplotné¢ co nejhomogenné;jsi
taveninu, kterd se pusobenim vstfikovaciho tlaku a vstfikovaci rychlosti dopravi co
nejSetrnéji do temperované tvarové dutiny formy. [8] Proces praskového vstiikovani se

sklada z téchto zakladnich kroku:

e PIM granulat se umisti do nasypky vstfikovaciho stroje

e Pojivo ve smési se roztavi pomoci topného systému

e Roztaveny material se vstiikuje pod vysokym tlakem (60 MPa nebo i vice) do
dutiny formy

e Forma zistava uzaviena, dokud se vystiik nezchladi na pozadovanou teplotu, pfi
které pojivovy systém ztuhne

e Po ztuhnuti pojiva se forma otevie a vystiik je uvolnén

o Vystiiknuty dil je vyjmut z formy. Kvuli kiechké povaze se proces vyjmuti provadi

ruéné nebo pomoci robotického systému [7]

Cilem vstiikovani u PIM technologie je dosahnout pozadovany tvar bez defektd nebo
jinych zavad s homogennim rozlozenim prasku. [3] Vady a defekty vzniklé pfi vstiikovani
jiz nelze napravit v prub&hu nasledného odstraiiovani pojiva nebo slinovani. Proto se klade
velky duraz na reprodukovatelnost a bezchybné vstiikovani. [1] Stejné stroje pouzivané
pro vstiikovani plasti se také pouzivaji pro PIM Obr. 5. Nicméné stroje pro zpracovani
PIM maji specialni upravy, jako napfiklad vysoce odolny povrch vélce proti opotiebeni

nebo specialni geometrii Sneku piizpisobenou pro vysoce plnéné PIM smési PIM. [9]

Nasypka ., Ohfivat — ‘.,—Vélec = Stationarni jednotka
Valec pro J J .'F /—~Pohybliva deska
g i / . / Forma /
s'roubovau / Snek /R o
ram / ¥ ~Upinaci valec

% 71 —=Motor a pfevodovka
e P |

| o «-{—Hydraulicky valec
)

(
YOr7 T CE o -

|1—Vsti'ikovaci Upinaci

jednotka jednotka

Obr. 5 Vstrikovaci stroj pro technologii PIM [6]
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formy musi byt vétsi 0 nasledné smrsténi (pfiblizné 20 %). Divodem je to, ze tvarovy dil
se bude zmenSovat v prubéhu slinovaciho procesu. Tato hodnota zavisi na objemovém
obsahu prasku ve smési, malo prasku velké smrsténi. Vstiikovaci forma je obvykle

vyrobena z oceli, hliniku nebo slitiny kovii. [6]

1.3 Odstranovani pojiva

Pted slinovanim, musi byt odstranéno organické pojivo, aniz by se naruSilo spojeni
praskovych ¢astic. Tento proces se oznacuje jako odstraiiovani pojiva. Organické polymery
musi byt odstranény upln¢, protoze zbytky uhliku mohou ovlivnit proces slinovani a
mohou mit negativni vliv na kvalitu kone¢ného produktu [7]. Nejcastéji pouzivané

techniky odstraiiovani pojiva jsou:

e Tepelné
e Rozpoustédlem

o Katalytické [7]
Tepelné odstranovani pojiva

Béhem tepelného odstrafiovani pojiva se pojivo odstrani prostiednictvim vysoké teploty.
Odstranovani pojiva se provadi v specialni peci, ¢asto S nucenym ob&hem atmosféry a pii
vysokych teplotach. Podle pouzitého pojivového systému a vybraného prasku se pouzivaji
rizné teploty a ochranné atmosféry (vodik, dusik, argon atd.). Je zapotiebi maly a
rovnomérny ohfev, aby se zabranilo poruSeni soucésti. Tepelné odstrafiovani pojiva
obvykle trva mnoho hodin nebo dokonce nékolik dni, coZ je ekonomicky nakladné. Cas
potfebny k odstranéni pojiva je dan piedevsim tloustkou stény tvarového dilu. Pribeh

tepelného odstranovani pojiva je zobrazen na Obr. 6. [6]

Pratok plynu Vypafovani

Obr. 6 Pritbeh tepelného odstranovani pojiva [5]
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Odstrainovani pojiva pomoci rozpoustédla

Rozpoustéci metody byvaji rychlejsi nez tepelné metody, ale jejich nevyhodou je vyssi
cena zafizeni a pouzitého materialu. Vyjimku tvofii pfipad, kdy je rozpoustédlem voda. [5]
Odstraniovani pojiva rozpoustédlem je dnes hodn¢ pouzivan a provadi se ponotfenim dilce
do kapalného nebo plynného rozpoustédla pii nizké teploté, obvykle 50 az 60 °C. Béhem
odstrafiovani pojiva rozpoustédlem se rozpusti vSechny soucasti pojiva kromé termoplastu,
ktery je jednou ze slozek pouzitych Vv pojivovém systému. Je nutné, aby rozpousténé
¢inidla a polymer byly navzijem nerozpustné. Vykonavd se ponofenim Casti
v rozpoustédle (zahfatém na vhodnou teplotu) po dobu nékolika hodin. Alternativou je
odstrafiovani pojiva pomoci pary rozpoustédla, jak lze vidét na Obr. 7. Vzniklé pary
rozpoustédla vyvolaji kondenzaci na soucasti a nasledné se extrahuje organicka slozka
pojiva. Tato metoda muze byt také kombinovana s naslednym ponofenim. Volba
rozpoustédla zavisi na pojivovém systému, diive se pouzivaly rozpoustédla, jako jsou
etylen-dichlorid, heptan nebo trichloretan, ale byli zdravi skodlivé a méli vyssi cenu, proto

se dnes uz moc nepouzivaji. [6]

Porezni
s ” substrat
| N 2. S
Nadrs Kapalné rozpustédlo
na vodu Vodni koupel
Tepelna
deska

Zdrojteplaaregulace [V__]®
teploty e}

Obr. 7 Proces odstranovani pojiva parou [7]

Katalytické odstranovani pojiva

Katalytické odstraiiovani pojiva mlze byt pouzito pro pojiva, které se rozkladaji na mensi
molekuly v pfitomnosti katalyzatoru, pokud jsou zahfaty na vhodnou teplotu.
Nejbéznéjsim ptikladem je pojivo na bazi polyoxylmetylenu (POM), nékdy také
oznacovano jako polyacetal. S pouzitim katalyzatoru, se polymer na povrchu vylisku
rozkladd na monomery a odpatuje se. Jakmile se monomery z povrchu odpaii, proces

depolymerace pokracuje hloubéji do tvarovaného dilu, ¢imz dochdzi k odstraniovani pojiva
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z vnéjsku smérem dovnitf. Teplota a koncentrace katalyzatoru hraji klicovou roli pfi
urCovani rychlosti odstraiovani pojiva, jakoz i1 velikost Castic prasku a geometrie
tvarovaného dilu. [7] Ke katalytickému odstranovani pojiva se pouzivaji specialni pece, ve
kterych se pojivo odstraiiuje v nehotlavych ochrannych plynech a odpadni plyny vznikajici

pfi odstranovani pojiva jsou spalovany hotakem. [10]

1.4 Slinovani

Pii slinovani se spojuji jednotlivé Gastice prasku v kompaktni celek (Obr. 8) a lze tim
dosahnout kone¢nych vhodnych vlastnosti. Slinovani vyzaduje ohiev na slinovaci teplotu,
ktera zavisi na typu prasku a dale na jeho fyzikalnich a chemickych vlastnostech. Kvalita

vyrobku se posuzuje dle dosazené hustoty.[5]

130C

Obr. 8 Schéma stadii slinovani dvou sférickych castic [11]

Kovové prasky jsou slinovany Vv ochranné atmosféte nebo ve vakuu. To zabraiiuje oxidaci
kovu a sniZuje oxidy na povrchu ¢astic prasku. Pro keramické prasky, jakakoliv ochranna
atmosféra neni potfeba z divodu neoxidujiciho chovani keramického prasku. [6] Prvni faze
slinovani je spojena s odstrafiovanim poslednich zbytkt termoplastického pojiva. Pokud by
doslo k odstranéni veskerého pojiva pfed dosaZenim slinovaci teploty, byl by vyrobek
velmi kiehky a mohlo by dojit k jeho deformaci ¢i zborceni. Na Obr. 9 je znazornén

prubéh zmeény ve struktuie béhem spékani. [5]

sypkv prasek pocatecni faze mezistupen konec¢na fize

Obr. 9 Vyvoj mezi casticové vazby a zmény ve strukturie v priitbéhu spékani [3]
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2 SLOZENI PIM SMESI

PIM smési se skladaji z prasku (kovovy nebo keramicky) a pojiva. P&t faktorti urcujici
vlastnosti smési jsou — charakteristika prasku, pojivova kompozice, pomér pojiva a prasku,

sméSovaci metoda, a technika peletizace. [5]

2.1 Kovové a keramické prasky

Prasek tvofi konecny vyrobek a je slozen z Castic, které jsou béznymi mechanickymi
postupy dale nedélitelné. Existuje cela fada typt praskt z kovu a keramiky (Obr. 10), které

se navzajem lisi svoji charakterizaci. [5]

Obr. 10 Kovovy a keramicky prasek [12]

Kovové prasky zahrnuji fadu béznych a n€kolik méné béznych kovii a jejich slitin - prosté
a nizkolegované oceli, rychlofezné oceli, nerezové oceli, legované slitiny, magnetické
slitiny a tvrdé kovy. Prakticky jakykoli kov mize byt zpracovavan pomoci MIM kromé
Cistého hliniku, ktery vytvaii oxidovanou vrstvu na povrchu, coz zabraiuje slinovani.
Pokud jde o keramiku, jakykoliv materidl, zpracovany béznymi keramickymi tvarecimi
technikami, muze byt zpracovan PIM. Piiklady zahrnuji oxid hlinity (Al,Os3), oxid
titanicity (TiO,), oxid zirkonicity (ZrO,), kiemicity grafit, a nitrid boru. Z ekonomického
hlediska nejvhodnéjsi materidly pro PIM jsou ty nejdrazsi, protoZze neni zadny odpad

a jejich tvar. [5]

Velikost ¢astic 1ze vyjadrit na zakladé geometrickych charakteristik praimétu ¢astice — tzv.
geometrickym primérem. Vzhledem k tomu, Ze cCastice jsou obecné nepravidelné, je
ucelné vyjadrit jejich velikost jedinym rozmérem. Zpravidla se pak jedna o prumér koule,
kterd je s ¢astici ekvivalentni, tj. bude mit stejnou nckterou kvantifikovanou fyzikalni

vlastnost — tzv. ekvivalentni pramér (Obr. 11). [13]
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Obr. 11 Definice ekvivalentniho priméru koule D, [13]

Velikost castic se méti napiiklad metodou laserové difrakce, tzn. velky pocet Castic je
osvicen soucasné¢ a difrakéni obraz snimany fotodetektorem piredstavuje superpozici
interferen¢nich obrazli jednotlivych castic. Méfeni velikosti mize byt vedeno dvéma
zpisoby a to tzv. mokrou cestou, kdy je vzorek vpraven do roztoku, ktery je dale prohanén
pres méfici celu anebo tzv. suchou cestou, kdy je méteny vzorek vpraven na lodicku, ze

které je sypan do systému a dale unasen do méfici cely. [13]

Tvar &astic je zavisly na druhu prasku a zplsobu jeho vyroby. Riizné tvary zrn prasku
podle vné&jsiho geometrického vzhledu jsou na Obr. 12. Castice se nelisi pouze tvarem, ale
mnohdy i kvalitou povrchu. Nékteré ¢astice mohou mit témét hladky povrch, napft. ¢astice
pfipravované granulaci, atomizaci taveniny, kondenzaci nebo rozkladem karbonylu. Jiné

prasky mohou mit povrch zna¢né ¢lenity, napt. Fe prasek vyrabény redukei. [13]

Miskovity tvar | Liste€kovy tvar Dendriticky tvar

Obr. 12 Ruizné tvary zrn prdasku dle vnéjsiho geometrického vzhledu [13]
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Tvar ¢astic ovliviiuje hustotu smési, jak lze vidét na Obr. 13. Nejvyssi hustota smési je u

¢astic sférického tvaru a naopak. [14]

Hustota smési

0,7
O Q.
06 [
D
05 | & Jednovelikostni
\ “O prasek
04 J

0 0,5 1
Drsnost ¢astic

Obr. 13 Vliv tvaru castic na hustotu smési [14]
Distribuce velikosti ¢astic — kazdy praskovy materidl ma rizné velké Castice, jejichz
velikost klesa spojit¢ od maximalni velikosti az po urCitou spodni mez. Tento rozsah
velikosti se z praktického hlediska rozdéluje na nékolik tiid, ve kterych se nachazeji ¢astice
s urcitym rozdilem velikosti. Velikostni charakteristiky 1ze prezentovat jako distribu¢ni
funkce, které¢ udavaji mnozstevni podil ¢astic, patticich uréitému velikostnimu parametru.
Tyto mnozstevni podily mohou byt vyjadiené¢ bud’ jako kumulativni nebo frekvencni
distribuce. Distribuci velikosti ¢astic Obr. 14 lze stanovit riznymi metodami podle stupné
dispersity. Pro hrubé prasky s velikosti nad 50 um se v praxi pouziva sitovy rozbor, pro
jemnozrnné prasky napt. mikroskopické méfeni, sedimentace, tfidéni vzduchem, laserovy

analyzator, aj. [13]

-
- ———

-

-

HISTOGRAM . ’ Kumulativni distribuce

Diferencialni
/ distribuce

Mnozstvi

Velikost ¢astic

Obr. 14 Distribuce velikosti castic [15]
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Kromé téchto hlavnich faktord, jsou i1 dalsi, které je tieba brat v tvahu pii vyrobé PIM,
napiiklad dostupnost prasku na trhu a cena prasku. Velikost ¢astic idedlniho PIM prasku se
pohybuje mezi 0,1 a 20 um, distribuce Siroka (Tabulka 1) a tvar pravidelny kruhovy.
Pokud se zméni tvar a velikost prasku, mize to mit vliv na tokové vlastnosti suroviny.
Charakteristiky idealnich kovovych a keramickych praskti pouzivanych pro PIM
technologie jsou shrnuty nize. [5]

e distribuce velikosti ¢astic by méla byt Siroka a pravidelny kulaty tvar je vyhodny

pro lepsi chovani toku
e typicka velikost ¢astic komeréné vyuzivaného prasku je mezi 0,5 a 20 um, velikost
castic je diilezita pro slinovani
e husté Castice bez vnitinich dutin jsou vyhodné

e minimalni segregace, ¢isty povrch ¢astic je nezbytny [5]

Tabulka 1 Typicka distribuce velikosti castic pro MIM prasky (um) [16]

D10 (%) D50 (%) D90 (%)
- 38 um 55 13.0 31.0
-32 ym 5.0 12.0 29.0
80% - 22 um 45 1.5 27.0
90% - 22 um 4.0 105 22.0
90% - 16 mikrond 35 8.0 16.0

Ve skuteénosti, vybér je omezen na to, co je na trhu k dispozici, ale rostouci poptavka
motivuje vyrobce prasku, aby spliiovaly zvlastni pozadavky PIM. [12] Volba spravného
materialu pro konkrétni aplikaci Casto rozhoduje tspéch PIM projektu. Priklady PIM
prasku Tabulka 2. [17]
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Tabulka 2 Priklady PIM praski [17]

Materialy - aplikace Oznaceni Specifické vlastnosti
Nerez — 1¢karstvi, elektronika, 17 — 4PH Pevnost
nastroje, sportovni zbozi, letectvi, 316L Korozivzdornost
kosmonautika, spotfebni zbozi 410L, 420L Tvrdost, otéruvzdornost
430L Magneti¢nost
Nizkolegované ocel — nastroje, 2200 Magneti¢nost
loziska, spotiebni zbozi 2700 Vysoky obsah niklu
4605
8620 Kalitelnost
4140
52100
Nastrojova ocel — fezné nastroje na M2 Nizka cena
drevo a kov M4 Procesuschopnost
T15 Vysokorychlostni
M42 Vysokorychlostni
H13
Titan — 1ékarstvi, letectvi, Ti Nizka hmotnost
kosmonautika, spotfebni zbozi Ti-6Al-4V Nizka hmotnost, pevnost
Med — elektronika, regulace teploty | Cu Vysoka tepelna a elektricka
vodivost
W-Cu, Mo-Cu Vysoka tepelna vodivost, nizka
tepelna roztaznost
Magnetické — elektronika, solenoidy, | Fe-3%Si
armatury, relé Fe-50%Ni
Tézké kovy — fezné aplikace WC-5Co Vysoka tvrdost
WC-10Co Vysoka tuhost
Zaruvzdorné kovy — vysoké teploty, | Ta
vysoké hustoty, elektronika W-Ni-Cu, W-Ni-Fe Vysoka hustota
Keramika — opotiebovaci aplikace, Alumina Nizka cena
trysky krouzky Zircona Vysoka odolnost proti
opotrebeni

Silikon Carbide

Vysoka odolnost proti

opotiebeni

Silikon Nitride

Vysoky vykon
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Keramické a kovové praSky muzou byt ziskdvany pomoci rdznych metod. Keramické
prasky se ziskdvaji bud’ mechanicky (drceni, mleti, kombinace drceni - mleti) nebo
chemicky (chemicka reakce za peclivé kontrolovanych podminek). Mechanické metody
jsou podstatné levnéjsi nez chemické metody. Nicméné, chemické metody umoznuji lepsi
kontrolu nad vlastnostmi prasku, jako je tvar a velikost. Mechanické metody se pouzivaji
k pripravé prasku z pfirodnich surovin. Prasek ma velikost od 0,1 do 1 um. Chemické
metody se obvykle pouzivaji pii syntéze praskt ze syntetickych materialti nebo z ptirozené
se vyskytujicich materiali. [7] VétSina kovovych praska se piipravuje rozméliiovanim
rafinované rudy. Frézovani a brouseni jsou metody, kterymi lze produkovat prasky
s jakymkoliv stupném jemnosti ze sypkych nebo tvarnych kovii (napiiklad Titan nebo
ocel). Avsak ne vSechny ¢astice jsou aglomera¢ni. Obecné plati, ze ¢astice musi byt mensi

nez 45 um. [7]

2.2 Pojiva pro PIM

Druh4 slozka PIM suroviny je pojivo. Pojivovy systém ptedstavuje jeden z nejdiilezitéjSich
faktori v PIM procesu. [6] Aby bylo mozné tvaiet keramické nebo kovové prasky
vsttikovanim, musi se smichat s polymernim pojivem, které jim doda potfebnou viskozitu.
Slozeni a technika odstraiiovani pojiva jsou podstatou hlavnich rozdilti mezi jednotlivymi
PIM procesy. VétSina pouzitych pojiv je slozena z tii sloZzek. Primarni sloZka pojivového
systému slouzi k udrZeni tvaru celku po vstfikovani a odstranovani pojiva. Sekundérni
slozka slouzi ke snizeni viskozity smési béhem vstfikovani a odstrani se jest¢ pied
slinovanim. Jako tfeti slozka jsou pftisady, které snizuji povrchovou energii pfi smaceni
prasku v pojivu. SloZeni musi vyhovovat jednotlivym krokim PIM procesu. Musi mit
vhodné tokové vlastnosti, zachovat tvar vstfikovaného komponentu az do okamZiku
slinovani a na zavér musi byt dokonale odstranéno. [5] Atributy idealniho pojiva
Tabulka 3. [3]
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Tabulka 3 Atributy idealniho pojiva [3]

Tokové charakteristiky Viskozita pod 10 Pa.s pfi vstikovaci teploté

Nizké zména viskozity s teplotou béhem vsttikovani

Pevnost a tuhost po ochlazeni

Malé molekuly, kratké fetézce, zadna orientace

Interakce s praskem Maly kontaktni uhel a dobra ptilnavost s praSkem

Kapilarni pritazlivost Castic

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 vsttikovani

Vyrobni atributy Levny, dostupny, bezpecny a ekologicky

Dlouha doba pouzitelnosti

Negradovatelné cyklickym ohfivanim (opét pouzitelné)

Vysoka mazivost, pevnost, tuhost a tepelna vodivost

Piiklady sloZeni pojivovych systému:

e 41,3 hm % Skrobu + 23,3 hm % glycerolu + 28,5 hm % nizko-hustotniho
polyetylenu + 1,9 hm % kyseliny citronové + 5 hm % kyseliny stearové

e 45 hm % nizko-hustotniho polyetylenu + 55 hm % parafin + 5 hm % kyselin
stearové

e 30 hm % parafin + 10 hm % karnaubsky vosk + 10 hm % v¢eli vosk + 45 hm %
polypropylen + 5 hm % kyseliny stearové

e 50 hm % vysoko-hustotniho polyetylenu + 50 hm % parafin [14]

2.3 Pomér pojiva a prasku

PIM smés musi obsahovat vyvdzeny pomér prasSku a pojiva, ktery se zaru¢i stanovenim
kritického plnéni smési praSkem. Pomér pojiva a praSku do zna¢né miry urcuje uspéch
nebo selhani naslednych procest. Tti mozné situace jsou zobrazeny na Obr. 15. Prili§ malo
¢asticovém prostoru. Béhem odstrafiovani pojiva tyto dutiny zplsobi vznik trhlin,

v disledku vnitiniho nahromadéni par. Ani nadbytek pojiva neni pfijatelny. Pfi nadbytku
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dochdzi k vytvofeni nerovnomérné struktury praSku a vzniku propadlin. Uz pfi

odstrafiovani pojiva komponent nedrzi tvar a zhrouti se. [3]

Prazdné misto

Castice

Pmno

YOoWey oy
o
2 B 4

Prebvtek pojiva Kriticky stav Prebytek prasku
Obr. 15 T¥i varianty plnéni pojiva praskem[3]

Jako zékladni pfi vybéru optimalni koncentrace pojiva pro PIM je, aby pojivo vyplnilo
vSechny volné prostory mezi ¢asticemi. [3] Stav, kdy jsou vSechny dutiny mezi ¢asticemi
vyplnény pojivem a jednotlivé Castice se dotykaji, se nazyva kritické plnéni. Pfi tomto
stavu dochézi k velkému nartstu viskozity az na nekonecnou hodnotu a material prestava
téct. Aby nenastal, tento stav musi byt kazda Castice prasku obalena pojivem. Optimalni
stupen naplnéni pojiva praSkem je o 2-5 obj. % nizsi, nez je kritické plnéni. Objemové
plnéni ¢ je objemovy pomér tuhého prasku na celkovy objem prasku plus pojiva a Ize ho
vypocitat:
Wp
=W, my @
Pp Pp

kde W, Wy, jsou hmotnostni frakce prasku a pojiva, pp, ppjsou hustoty prasku a pojiva. [5]
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3 ZPUSOBY STANOVENI KRITICKEHO PLNENI

Kurceni kritického plnéni se pouzivaji bud’ metody experimentalni, nebo matematické.
Z experimentalnich metod se nejvice pouziva sledovani zmény hustoty, krouticiho

momentu, nebo viskozity v zavislosti na obsahu prasku ve smési. [5]

3.1 Sledovani zmény hustoty

Hustota vychoziho materiald se méfi s pfirastkovym mnozstvim prasku. Objemovy podil,
pti kterém se skutecnd hustota lisi od teoretické, je povazovan za kritické plnéni, jak lze
vidét na Obr. 16. Piili§ mnoho prasku zpusobi vznik uzavienych vzduchovych bublin
vV mezi ¢asticovém prostoru. Odchylky od idealniho chovani vykazuji nedostatky v obsahu

pojiva a tvorbu dutin. [3]

Hustota smési
i T ¥ 1
Hustota
prasku

— leoreticka

® Aktualni y | ®®ees
g Hustota /
;//i} prasku
Rozsah é
optimalniho
plnéni \?) Kritické
Hustot ji Inéni
usto |a pojiva /ﬁ /p :
0.0 0.2 0.4 06 - 08 10

Objemova frakce pragku
Obr. 16 Sledovadni zmeny hustoty [3]
Pro méfeni skutecné hustoty smési a praskid se pouziva naptiklad plynovy pyknometr. [18]

3.2 Sledovani zmény viskozity

K urceni kritického plnéni slouzi relativni viskozita (#;), ktera je definovana jako:

_n
M =1 @

kde 7 je viskozita smési a 7], je viskozita pojiva. [19] Jakmile mnozstvi prasku v pojivu,
pfesahne kritickou mez, dojde k nartstu relativni viskozity aZ na nekonecnou hodnotu

(Obr. 17) a material piestava téct. [5]
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Obr. 17 Sledovani zmény viskozity [5]

3.3 Sledovani zmény krouticiho momentu

Ke sledovani kroutictho momentu se pouziva michaci zafizeni, ke kterému je pfipojen
snima¢ zatizeni zdroje. Prasek a pojivo se smisi v michacim zafizeni za urcité teploty a za
uréitych otacek. Existuji dva zplisoby méfeni a to bud’, separatni nebo kontinualni plnéni.
Pfi kontinualnim plnéni se pojivo vsype do michaciho zafizeni, a jakmile je surovina dobie
promichana, pfidava se praSek v mnozstvi odpovidajici nejcastéji 1-2 obj % S kazdym
pridanim praSku se rovnomérné zvySuje kroutici moment. Ve chvili, kdy je ve smési vic
prasku, nez je kritické plnéni, kroutici moment vyrazné vzroste a zacne byt nestabilni, jak

Ize vidét na Obr. 18. [5]

Kroutici moment

Pridavani prasku

Nadmeérné
\ plnéni
Kritické
pinéni

~— Pocatecni plnéni

Cas michani

Obr. 18 Sledovadni zmény krouticiho momentu [5]
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4 REOLOGICKE VLASTNOSTI SMESI

Z feckého slova rheos (tok, proud) je odvozen nazev oboru reologie, zabyvajici se
deformaci a tokem materialti. Kazdy material pti ptisobeni sily podléha deformaci. Pokud
se deformace zvétiuje s dobou piisobeni sily, material te¢e. Uméru mezi ptisobici silou
(teCnym napétim) a rychlosti zmény deformace (smykovou rychlosti) udava materidlova
vlastnost viskozita. Viskozita nam tika, jak velké ma kapalina vnitini tfeni a jaky klade
odpor proti teCeni. Tedy materialy s nizkou viskozitou teCou snadno, s vysokou naopak
hate. K stanoveni viskozity se pouzivaji dva zakladni typy reometri a to kapilarni, nebo

rotacni. [20]

Zakladni popis kapalin — redlné (skutecné) kapaliny a idedlni (dokonalé) kapaliny. Pro
popis vlastnosti kapalin zavadime pojem idealni kapalina — je to kapalina bez vnitiniho
tieni (neviskosni), mé nulovou objemovou roztaznost i stlacitelnost, nulovou rozpustnost

plynt, nevypaiuje se. [22]

Viskozita kapalin je definovana za ptedpokladu laminarniho proudéni kapalin. Projevuje se

jako odpor proti pohybu ¢astic kapalin. Viskozita je zavisla na druhu kapaliny.[22]

1. Newtonovské kapaliny — viskozita zavisi jen na teploté, je splnéna pfimd timérnost
mezi smykovym napétim a gradientem rychlosti - Newtontiv zakon viskozity (napf. voda,

mléko, roztok cukru, mineralni oleje).

2. Ne-newtonovské kapaliny ¢asové zavislé — viskozita zavisi na Case.

3. Ne-newtonovské kapaliny na ¢ase nezavislé — zavisi na teploté. RozliSujeme:

- pseudoplastické (fidnouci) — viskozita klesa se zvySujicim se smykovym napéti (kecup)

- dilatantni (houstnouci) — viskozita roste se zvySujicim se te¢nym napétim [22]

Smykové
napéti T=K y™
T - r 1
Newtonské Pseudo - Dilatantni
plasticke
m=1 M mx>1

Smykova rychlost deformace ¥

Obr. 19 T7i grafy zndzornujici rozdil v chovani u hlavnich kategorii kapalin [3]
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Uvazujme dvé rovnobézné desky s rozestupem h. Mezi deskami je kapalina a spodni deska
je ptipevnéna. Horni deska se pohybuje rychlosti v, jak je na¢rtnuto na Obr. 20. Smykové
napéti 1 je sila na jednotku plochy a smykové namahani y je relativni pohyb obou desek.
Pii pfemisténi desek relativné vici sobé navzajem, smykova rychlost deformace vy, 1épe
znamy jako smykova rychlost, je zména napéti délend Casem. Za ptedpokladu, ze je

smykova rychlost stejné v celé kapalin€ plati:

y=v/h 3)
Za ptedpokladu, Ze se rychlost neméni s Casem, se odpor kapaliny na stfih nazyva

viskozitou 7 a je definovan [3]:

n=rtly 4)

T
K KEEE &K _1

Obr. 20. Zobrazeni smykového napéti v kapaliné [3]

Viskozitu smési pojiva a prasku nelze vyjadiit jednoduchou zavislosti jednotlivych slozek
a jejich mnozstvi ve smési. Existuje mnoho parametrd, které je ovliviiuji. Kromé polymert
tvoficich pojivo je viskozita znacné zavisla na typu pouzitého prasku. Velikosti jeho ¢astic,
distribuci velikosti ¢astic, na koncentraci prasku v pojivu a vzdjemnych interakci mezi

pojivem a praskem. [5][22]

4.1 Kapilarni reometr

Tento typ vytlatného reometru méti pokles tlaku spojeny s nucenym priatokem roztavené
suroviny pies kapilaru. Aby bylo mozné zméfit celkovou tlakovou ztratu je ve vstupni

oblasti tésné pred kapilarou umistén snimac tlaku, jak je zobrazeno na Obr. 21. [19]
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_— Pisty
Vytapé&na komora
Topny kabel
Keramické
" topné téleso
Topné
pasy

Snimac tlaku pravy

Snimac tlaku levy

Kapilara ~——— Usti kapilary
Drzak kapilary

Obr. 21 Kapilarni reometr [19]

Me¢teny material se vlozi do zasobniku a dokonale zhutni. Potom se roztavi pies stény
zasobniku, které jsou vyhtivané. Nasledné pist tla¢i roztaveny materidl ptes kalibrovanou
kapilaru. Sledovanou veli¢inou je tlakovy spad v kapilare. Ze zméfeného tlaku miZeme
vyjadiit smykové napéti [19]:
ApR
T="1- )
kde 7 je smykové napéti, Ap tlakovy spad v kapilafe, R polomér kapilary a L délka

kapilary. Rychlost smykové deformace se vypocita:

= ©

nR3
kde Q je objemovy pritok a R polomér kapilary. Ze smykového napéti vyjadiime viskozitu

smesi:

T=5 @

kde # je viskozita a y rychlost smykové deformace.
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4.2 Rotacni reometr
Existuji rizné typy geometrii, nejcastéji to jsou:

e Typ valec — valec
e Typ kuzel — deska
e Typ deska - deska

Typ valec — vidlec

Toto geometrické uspotradani je vhodné pro nizkovisk6zni materialy. Polymerni tavenina

je podrobena smykovému namahdni mezi dvéma soustiednymi vélci, znichz jeden

(vétsinou vnitini) se otaci konstantni thlovou rychlosti @ a druhy je stacionarni (Obr. 22)

tavenina | vnitini valec

1
i
1
i
i
i
(vzorek) i
!
1

\ vnéjsi valec

KON
%\\\\

/.

Obr. 22 Reometr typu vilec — valec [21]

Rychlost smykové deformace se u tohoto geometrického uspotadani méni s polomérem r:

. dw
y=r—
dr (8)
Smykové napéti vyjadiuje vztah:
T= M 9
" 2mr2 ©)

kde M je kroutici moment a @ thlova rychlost na poloméru r.
Typ kuZel — deska

Nespornou vyhodou tohoto uspotadani je, ze tokové podminky jsou piesné definovany.

Uspotadani tohoto reometru je schematicky znazornén na Obr. 23.



UTB ve Zliné, Fakulta technologicka 32

Obr. 23 Reometr typu kuzel — deska [21]

Deska je stacionarni a kuzel s polomérem R rotuje kolem své osy konstantni thlovou
rychlosti ®. Testovany vzorek je umistén mezi deskou a kuzelem. Za predpokladu, ze je

uhel a mezi deskou a kuzelem maly (nékolik stupntl), 1ze rychlost smykové deformace
odvodit obdobné jako u Newtonova zdkona:
LW
Yy ==
r (10)
Pii tomto geometrickém uspofadani jsou tedy rychlost smykové deformace, a stejné tak

smykového napéti, nezavislé na pozici mezi kuzelem a deskou [21].
Typ deska — deska

Podstatnym rozdilem v geometrickém uspofadani rotacniho reometru deska — deska
(Obr. 24) oproti reometru typu kuzel — deska je, ze rychlost smykové deformace je zavisla

na vzdalenosti mezi deskami h;:

wR
Y =7
h (11)
Smykové napéti ziskdme z métené veli€iny krouticiho momentu:
2M
==k (12)

"~ 7R3
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h

Obr. 24 Reometr typu deska — deska [21]
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5 SHRNUTI TEORETICKE CASTI

V teoretické Casti diplomové prace je vysvétlena a popsana metoda zpracovani praskovych
materiali (keramickych a kovovych) injek¢nim vstiikovanim. Kapitoly jsou fazeny tak,
aby vznikl uceleny a piehledny popis této metody. Nejdiive je vysvétleno, v ¢em tato
metoda spociva a je popsano zjakych krokd se sklada. Kazdy z kroka je vysvétlen a
popsan, aby bylo mozno si predstavit, jak cela tato metoda funguje. Nasleduje popis
praska (velikost castic, distribuce velikosti Castic, jejich tvar) a u pojiva (tokové
charakteristiky, interakce s praskem, odstranovani pojiva) a je zde vysvétleno, jaké by méli
mit idedlni vlastnosti, aby mél kone¢ny vyrobek pozadovanou kvalitu a byl bez vad. Dale
Jjsou popsany metody stanoveni maximalniho kritického plnéni PIM smési, a jak se stanovi
optimalni plnéni PIM smési. Na zavér jsou vysvétleny reologické vlastnosti smési, protoze

spravna viskozita smeési je dilezita pti vstiikovani.
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II. PRAKTICKA CAST
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6 CILE DIPLOMOVE PRACE

Cilem diplomové¢ prace je ptipravit PIM smési ze dvou druha praskt a stanovit maximalni
kritické plnéni praskového materialu pro danou polymerni matrici pomoci riznych metod.
Jednotlivé PIM smési budou pfipraveny michdnim na laboratornim hnéti¢i Brabender. U

kazdé z PIM smési bude stanoveno kritické plnéni tfemi metodami a to sledovanim zmény:

e Kkrouticiho momentu
e hustoty

e viskozity + relativni viskozity

Sledovani zmény krouticiho momentu budeme méfit na laboratornim hnétici. Sledovani
zmény viskozity budeme méfit na kapilarnim reometru a sledovani zmény hustoty budeme

m¢efit na plynovém pyknometru.

Na zaklad¢ vysledkti zvolime optimdlni plnéni PIM smési.
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7 MATERIALY POUZITE PRO PIM SMESI

Pro piipravu PIM smési byly pouzity dva typy prasku (keramicky a kovovy), pojivovy

systém Licomont a kyselina stearova (ptisada).

7.1 Pojivovy systém

Licomont EK 583 — G je pojivovy systém (Obr. 25), jehoz vyrobcem je spoleénost Embe
Product z Némecka. Tento pojivovy systém je Castecné rozpustny ve vod¢ a je vhodny pro
jemnozrnné prasky. Jeho hustota dle vyrobce je 1,05 — 1,15 g/cm?, viskozita pii 130 °C je
1,2 — 1,5 mPa.s. a bod tani je mezi 105-115 °C. [23] Naméiena hustota pyknometrem je
1,073 g/cm?.

Obr. 25 Likomont EK 583-G

Piisady — pouzivaji se k dosazeni pozadovanych vlastnosti polymernich systémi. V naSem
ptipad¢ pouzijeme kyselinu stearovou (SA) od vyrobce Sigma — Aldrich. Tato kyselina se
pouziva pro zlepSeni adheze mezi praskem a polymernim pojivem. Je to bild voskovita
latka patiici do kategorie vyssich mastnych kyselin (Obr. 26), s hustotou 0,85 g/cm® a
teplotou tani 67 — 72 °C. [23]

Obr. 26 Kyselina stearova
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7.2 Prasky
Keramicky prasek

Pii michani PIM smési byl pouzit keramicky prasek oxidu hlinitého (Al,O3) S nazvem
Martoxid MR70 od vyrobce Albemarle Corp. (USA), ktery je nejcastéji vyuzivany
keramicky prasek v PIM. Diky svym skvélym mechanickym vlastnostem byvéa pouzivan
v extrémnich podminkach (vysoké teploty, korozivni prostiedi). Obr. 27 znazorfuje
distribu¢ni kiivku velikosti ¢astic zaznamenanou pomoci analyzatoru Cilas 1064. Hustota

prasku uvadéna vyrobcem je 2,2 — 2.4 g/cm?. [24]
100

30 +
o\

[ D.(10)=0,1-04um
| De(50)=0,5-0,8 ym

D:(90)=15-3 um

0.1 | 10 60
a) PrOmér (um)

Obr. 27. Prasek Al,O3 a) distribucni krivka velikosti castic b) SEM Cdastice [24]

Kovovy prasek

Pti michani PIM smési byl pouzit kovovy prasek s oznacenim 17-PH4. Kovovy prasek pro
vstiikovani (MIM) je k dispozici v Sirokém rozsahu distribuce velikosti ¢astic, od 5 um az
38 um. Hustota prasku je 7,793 g/cm’. PraSek poskytuje vynikajici kombinaci vysoké
pevnosti, dobré houzevnatosti a odolnosti proti korozi. Slozeni prasku lze vidét v Tabulka

4. [25]

Tabulka 4 Slozeni prasku 17-PH4 [25]

Slozeni | Uhlik | Mangan | Fosfor | Sira | Kiemik | Chrom | Nikl | Méd | Niob

% 0,07 1 0,04 0,03 1 15-17 | 3-5 3-5 0,3
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Distribuc¢ni ktivka velikosti ¢astic (Obr. 28) byla zméfena laserovym analyzatorem
Mastersizer 3000 od firmy Malvern (Obr. 29).

Objemova hustota (%)

195 D.(10) 3.25um
D.(50) 8.28um

10 4

D.(90) 15,8um

1 10 100

Velikost ¢astic (um)

Obr. 29 Laserovy analyzator Mastersizer 3000
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8 SLOZENI A PRIPRAVA SMESI

Kazda smés obsahovala pojivovy systém, ktery se skladal z 98 hm. % Licomontu a 2 hm.%
SA. Ménil se pouze objem keramického nebo kovového prasku. Michani a homogenizace
pojiva a prasku probéhla dvéma zpisoby:

e Separatnim plnénim — objem prasku je ve smeési je konstantni

e Kontinualnim plnénim — objem prasku je do smési pridavam kontinudlné
V Tabulka 5 a Tabulka 6 jsou hmotnosti a objemové plnéni jednotlivych smési pfipraveny
separatnim plnénim. U keramického prasku se zacalo sniz§im objemovym plnénim,
protoze ma mensi distribuci ¢astic a tim vetsi povreh, ktery bude potiebovat veétsi mnozstvi

pojiva.

Tabulka 5 Hmotnost jednotlivych komponentii ve smésich Al,03 — separatni plnéni

Cislo Licomont + Al,O4 Licomont SA Al,O4
méfeni SA (obj %) (obj %) (9) (9) (9)
1 50 50 23,63 0,48 91,04
2 49 51 23,16 0,47 92,86
3 48 52 22,69 0,46 94,69
4 47 53 22,21 0,45 96,51
5 46 54 21,74 0,44 98,33
6 45 55 21,27 0,43 100,15
7 44 56 20,80 0,42 101,97
8 43 57 20,33 0,41 103,79
9 42 58 19,85 0,40 105,61

Tabulka 6 Hmotnost jednotlivych komponentii ve smésich 17-4 PH — separdtni plnéni

Cislo Licomont + 17-4PH Licomont SA 17-4 PH
méfeni SA (obj%) (obj%) (9) (9) (9)
1 40 60 18,93 0,39 210,42
2 39 61 18,46 0,38 213,51
3 38 62 17,99 0,37 217,43
4 37 63 17,51 0,36 220,51
5 36 64 17,04 0,35 224,44
6 35 65 16,57 0,34 227,52
7 34 66 16,09 0.33 231,46
8 33 67 15,62 0,32 234,52
9 32 68 15,15 0,31 238,47
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Hmotnost pfisad pocate¢ni smési Al,03 a 17-4 PH u kontinualniho plnéni:
e Licomont—20,099, SA-0,41g, Al,O;— 75,879

e Licomont-—15,78g, SA -0,32g, 17-4 PH —175,35¢

Pted samotnym michanim bylo potieba si nachystat materidly, ze kterych se PIM smési
michaly. Na laboratorni vaze se navazilo pottebné mnozstvi prasku, pojiva a piisad, které
se ziskalo vypoctem. Michani smési probihalo na laboratornim hnéti¢i Brabender (Obr. 30)
0 objemu michaci komory 50 cm?®, ktery komponenty smési smichal a zhomogenizoval.
Objemové plnéni komory u separatniho michani bylo 90 obj. % a u kontinualniho plnéni

bylo pocatecni plnéni 75 obj. % a s kazdym ptidanim objemu rostlo.

F23%4%

— e L L &Y

D

Obr. 30 Hnetic Brabender: A, B pohled zvenku, C komora, D hnétadla



UTB ve Zliné, Fakulta technologicka 42

Procesni parametry:

e teplota 160 °C (ve tfech zonach hnétice)
e otacky hnéti¢e 50 ot./min.
Postup:
Nejdiive se hnéti¢ vyhfeje na nastavenou teplotu, zapne se Kkalibrace a az se stroj

zkalibruje, tak se za¢nou do komurky vsypavat piisady. Nejdfive se nasype Licomont,

necha se roztavit a potom prasek a na zavér kyselinu stearovou.
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9 METODY MERENI

V experimentu byly ke stanoveni kritického plnéni pouzity tfi experimentalni metody a to

sledovani zmény krouticiho momentu, hustoty, viskozity.

9.1 Sledovani zmény krouticiho momentu

Probihd na laboratornim hnéti¢i Brabender (Obr. 30), ke kterému je pfipojen snimac

zatizeni zdroje. Méteni probihalo béhen michani a homogenizaci smési dvéma zpusoby:
e Postup separatniho plnéni

Nejdiive se vsype do hnétice Licomont, potom 2/3 prasku, nasledné SA a na zavér se
dosype zbytek tedy 1/3 prasku. Pocka se, az se smés poradné promiché a odecte se hodnota
kroutictho momentu. Po dokonéeni michani dojde k vyprdzdnéni komiirky michaciho
stroje a opakuje se stejny postup. Provedou se méfeni u prasku Al,O3 od 50 obj. % prasku
az po 58 obj. % prasku po jednom objemovém procentu a u prasku 17-4 PH od 60 obj. %
prasku az po 68 obj. % prasku.

e Postup kontinualni plnéni

Navazi se ptisady, které se zacnou ptidavat do hnétice. Nejdiive Licomont, nasledné
prasek a SA. Po ustaleni kroutictho momentu se pfida vzdy po 1 obj. % prasku. Pockam,
az se ustali kroutici moment a ptidam dalsi 1 obj. % prasku a tak dale aZ do obsahu prasku

u Al,O3 58 obj. % a u 17-4 PH 69 obj. %.

9.2 Sledovani zmény hustoty

Ke sledovani zmény hustoty se pouzije plynovy pyknometr ULTRAPYC 1200¢ (Obr. 31),

ktery slouzi k méteni skutecné hustoty prasku.

Postup: Pyknometr se zapne, pusti plyn a necha se asi hodinu ustalit. Po té se navazi
mnozstvi méfené smési (mnozstvi se zvoli) a vlozi se do méfici nddobky pyknometru.
Nastavi Se parametry (pocet méfeni, zpisob plnéni métici komirky plynem, tlak, velikost
nadobky, hmotnost smési), zmackne se start a pocka se nez pyknometr doméii.
Zaznamename nameéienou hodnotu a proces opakujeme s jinou smési. Aby vysledky

méteni byly co nejpiesnéjsi, méla by byt hmotnost méfenych smési pfiblizné stejna.
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Obr. 31 Plynovy pyknometr ULTRAPYC 1200e

Nastavené parametry:

e Teplotat=23°C (pokojova teplota)
e Me¢éfici nadobka: ,,Large*

e Tlak p =125 000 kPa — 125 kPa

e Plyn —dusik

e Pocet méfeni: 5

9.3 Sledovani zmény viskozity

K stanoveni se pouzije kapilarni reometr (Obr. 32), ktery méfi tlak spojeny s nucenym
priutokem roztavené suroviny pres kapildru, pfi riznych smykovych rychlostech. Primér
kapilary je 1 mm a délka 20 mm. Pramér valce 15 mm. Nastavena hodnota je — rychlost
pistu v a naméfena tlak p. Z téchto naméfenych hodnot vypocitame rychlost smykové
deformace, viskozitu smési a nésledné relativni viskozitu. Aby, bylo mozné spocitat
relativni viskozitu, je nutné znat viskozitu pojiva. Pro vypocet rychlosti smykové
deformace, musime vypocitat Objemovy prutok:

tD?

z "

Q=S.v=

v (13)

kde D je pramér valce a V rychlost pistu.

Postup: Nasypeme PIM smés do vyhtaté komirky a utlacime pistem. Zapneme reometr,

pist protlac¢i roztavenou smés skrz kapilaru. Zaznamendme namétené hodnoty.
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Obr. 32 Kapildrni reometr

Méreni viskozity pojiva na rota¢nim reometru

Viskozitu pojiva se zméti na rotanim reometru Bohlin typ Gemini 150 (Obr. 33).
Namétené hodnoty se pouziji pro vypocet relativni viskozity smési.

Postup: Pojivo se vlozi na spodni desku, ktera je vyhfivana a pocka se, az se roztavi.

Potom se pfitlaci horni deska na méfeny vzorek a zapnou se ota€ky. Deska se otaci

nejdiive malymi otackami, které se postupné zvysuji.

Obr. 33 Rotacni viskozimetr Bohlin Gemini 150
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10 VYHODNOCENI NAMERENYCH DAT

V experimentu byly pouzity dva druhy praskit. Z kazdého prasku bylo namichano 10
smési, ztoho 9 smeési separatnim zptisobem a 1 smés kontinudlnim zpGsobem. Kazda

Z téchto smési byla zméfena tfemi metodami.

10.1 Sledovani zmény krouticiho momentu

Mg¢fteni probéhalo pii samotném michani a homogenizaci smési na hnéti¢i a namétené

hodnoty byly zndzornény graficky.

10.1.1 Separatni plnéni

Na Obr. 43 a Obr. 53 jsou graficky znazornény naméfené hodnoty krouticiho momentu pro
smeési s konstantnim objemovym plnénim tzv. ,,separatni plnéni* prasku Al,Os a prasku
17-4 PH, to znamend, ze kazdd smés byla zhomogenizovand zvlast. U vSech smési
nejdiive pii plnéni kroutici moment prudce stoupd v dusledku taveni a promichdvani
smé&si, po té aZ je smés zhomogenizovana, tak se moment ustali. Na Obr. 34 az Obr. 42

jsou nameétené kroutici momenty u smési Al,Os.

21303 — 500bj%0

§ Mg = 6.3 Nm
o6 00 &3 60 &b 00 R &% 00 AT
Obr. 34 Namereny kroutici moment — 50 obj. % Al,O3
f' Al203 — 51obj%
— Mg = 7 Nm
E- 3
% 4
;—} -] ! :3'.50 ! -:fll}{l ’ G‘SIM- ! 120

Tiemse [HH-MM:55)

Obr. 35 Nameéreny kroutici moment — 51 obj. % Al,O3
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Torque [Nm)

— Toraue

12.0
10,8 =
.8
B4
T2+

8.0 4

Torgoe N

a8 -

38

=R L

0.0
00 O

= Toroges

12,0

10,8

5 o

8.4~

7.2+

8.0 4

4.8 4

Torque [Nm|

3.8+

2.4+

1.2 4

0.0
6000

= Taftgua

Al203— 52obj%

Mg =7.5Nm

¥ v
0800 12:00
Time [HH:PAM: 5 5]

"
0400

Obr. 36 Namereny kroutici moment — 52 obj. % Al,O3

Al203 — 530bj%
Mg =77 Nm
e o Time [HH:MM: S 5] -
Obr. 37 Nameéreny kroutici moment — 53 obj. % Al,O3
Al203 — 540bj%
Mg =8 Nm

Thre [HH:BBM: 5 5]

Obr. 38 Nameéreny kroutici moment — 54 obj. % Al,O3
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120

A1:03 — 550bj%

Tarque [Nm]

0.0 " " " v
D00 04:00 08:00 12:00
Time [HH:MM: 55]

— Tofdpun

Obr. 39 Namereny kroutici moment — 55 obj. % Al,O3

o Al203 — 560bj%

7.5

Torgue (m)

8.0+

3.0
1.5-

oo ¥

4! ¥ ¥ U ¥
[sleiala] 0400 L1050 ] 1200

Tirrwas [HH:MM:; 5 5]

= Torgies

Obr. 40 Namereny kroutici moment — 56 obj. % Al,O3

15,0 [

13,5

AL O3 - 570bj%

12.0-
10,5
8.0+

7.5 I"h"IK= 1':'1 Nm

&, 0

Touque [Nm]

4.5

2.9

1,5=

0.0 ' v . v
[1l==r] 08 00 o800 1200
Time [HH:MM: 5 5]

— Targue

Obr. 41 Nameéreny kroutici moment — 57 obj. % Al,O3



UTB ve Zliné, Fakulta technologicka

49

A0z — 580bj%

Torque [Nm|
-
o

v T
0000 040D [=1 H=lc]

Time [HH:MM:S5]

—_— Torgus

Obr. 42 Nameéreny kroutici moment — 58 obj. % Al,03

Mg =12 Nm

12:00

Na Obr. 43 jsou graficky znazornéné vysledky krouticiho momentu a kritické plnéni u
prasku Al,O3 Tyto hodnoty (Obr. 34 az Obr. 42) jsme ziskali pfi méfeni, kdy se smési

michaly pfi konstantnim plnéni.

13

RN
>

Pinéni [obj%]

=1

: ———

- 10 1 s

2 s - ""*/ “\

o ok 2

E 8 ,"J-_/./‘. B E I

: R ! Kritické

HI  plnéni

R - P .
5
4 . . . |

50 52 54 56 53

B0

Obr. 43 Nameérené hodnoty kroutictho momentu — separdtni plnéni Al,03

Naméfené hodnoty krouticiho momentu zacinaji prudce stoupat pti 57 obj. % plnéni, a

proto bylo zvoleno toto plnéni, jako kritické. Kritické pIlnéni u smési Al,O3 (separatni

plnéni) je 57 obj. %.
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Na Obr. 44 az Obr. 52 jsou namétené hodnoty krouticiho momentu u smési 17-4 PH.

i 17-4PH = 60 obj%

1,54

— e

1,2

> Mr=1.35 Nm

0,8 -

Torque [N}

.

o0 " v 0
000 OB O 00 1200
Time [HH:MM: S 5]

— Toraus

Obr. 44 Nameéreny kroutici moment — 60 obj. % 17-4 PH

17-4PH = 61 obj%

1,5

1,2

Mi=14 Nm

0.8

Torges |

0,3

[ . . . .
L iR =] L N1 L2 8] 1200
Thoae [HH:MM: S 5]

— Torgua

Obr. 45 Nameéreny kroutici moment — 61 obj. % 17-4 PH

2.4 17-4PH =62 obj%

Torque [Nm]

Mz = 1.5 Nm
o
o3
i e ] " ¥ T "
el Hale] [ B L] 12:00
Time [HH:MM:5 5]
— Targes

Obr. 46 Nameéreny kroutici moment — 62 obj. % 17-4 PH
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o 17-4PH = 63 obi%

1,F=

Torque [Nm|

0.9+
0.8+
8,3

(=] v v v ¥ v

a0:00 2] 0800 1200
Tiewee [HH: MM: S 5]

= Torgue

Obr. 47 Naméreny kroutici moment — 63 obj. % 17-4 PH

2,4 17-4PH = 64 obj%

1.2+

Torque [Nm

0,9+
0,8 =

0,3 -

0.0 T ¥ ¥ T 0
D000 LR ] 0|00 12:00
Time [HH:MM: 55]

= Torgue

Obr. 48 Nameéreny kroutici moment — 64 obj. % 17-4 PH

244 17-4PH = 65 obj%

1,8=

1.5

Tarque [Nm]

Mi=17 Nm

0, %=

0.8+
0,3+ 5 ]
0.0 T

v r ' '
[l 0e) 0k 00 Q@00 12:00
Tirwee [HH:NMM: 5 5]

— Torgue

Obr. 49 Nameéreny kroutici moment — 65 obj. % 17-4 PH
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2.7 17-4PH = 66 obj%

9,2 -

Torque [Km]

- %L

0.6

0.3

X 1 " ! !
0000 o4:00 o8:00 12200
Tirme [HH:MBM: 55]

Obr. 50 Nameéreny kroutici moment — 66 obj. % 17-4 PH

| 17-4PH = 67 obi%

1.5=

Terque [Mm]|

1,2
0.8
o8-

9,3+

0.0 A g v v w v
oo 04 Do L] 1200
Timie [HH:MM:55]

— Targue

Obr. 51 Nameéreny kroutici moment — 67 obj. % 17-4 PH

274 17-4PH = 68 obj%

1.0

1.5 I'\"IL=2]. Nm

1,2

Torque [Nm]

0.5

0.8~

0,3=

0.9 =— _—

v
[1]a2 0 ] 0400 0800 1200

Tirmae [HH:MM: 5 5]

— Toraue

Obr. 52 Nameéreny kroutici moment — 68 obj. % 17-4 PH

Na Obr. 53 jsou graficky znazornéné vysledky krouticiho momentu a kritické plnéni u
prasku 17-4 PH. Tyto hodnoty (Obr. 44 az Obr. 52) jsme ziskali pii méfeni, kdy se smési

michaly pfi konstantnim plnéni.



UTB ve Zliné, Fakulta technologicka
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21 —
E 2
z
: 1*9 ‘_-—”"-/t
=
@ 1.8
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g » — ‘/ K -t- k -
g 16 - ¥ riticke
5 15 plnéni -
g 1o
1.3
1,2 T T | T 1
60 62 64 66 68 70
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Obr. 53 Nameérené hodnoty krouticiho momentu — separdtni plnéni 17-4 PH

Nameétené hodnoty krouticiho momentu zac¢inaji prudce stoupat pii 67 obj. % plnéni, a

proto bylo zvoleno toto plnéni, jako kritické. Kritické plnéni u smési 17-4 PH (separatni

plnéni) je 67 obj. %.

10.1.2 Kontinualni plnéni

V Tabulka 7 a Tabulka 8 jsou naméfené hodnoty krouticiho momentu, v ptipadé, kdy se

objemové mnozstvi ménilo pfidavanim 1 obj. % praSku, jakmile se hodnota krouticiho

momentu ustalila.

12 Priddani Alz0: po 1 obj%
i LY S, H-. m— —
n __ | ™
L _ fr— 58%
3 K o o~ o 5%
o N Ve L % 56%
| —— %%
]' 54%,
1 | |
7 1
‘:-:\om S (5] 24000 pra- ]
Time [HH-MM:SS]

Obr. 54 Nameéreny kroutici moment — kontinualni plnéni Al,03

Tabulka 7 Namérené hodnoty krouticiho momentu — kontinualni plnéeni

PlInéni [obj. %]

50

51

52

53 | 54

55

56 | 57

58

My [Nm]

5,4

5,8

6

6,5 | 7,2

8,1

9 111

13
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Na Obr. 55 jsou graficky znazornéné vysledky krouticiho momentu a kritické plnéni

u prasku Al,O3; — kontinualni plnéni.

13 4 v
12 4 4

11 4 /
10

/

Kroutici moment [Nm]

B8 - * /?@“*-L_,

7 ———% —~—  Kiitickeé

6L 4 — Inéni

P P

4‘ ] T T 1
S0 52 54 56 58 60

Plnéni [obj%]

Obr. 55 Nameérené hodnoty krouticiho momentu — kontinudlni plnéni Al,O3
Nameétené hodnoty krouticiho momentu zacinaji prudce stoupat pii 56 obj. % plnéni, a
proto bylo zvoleno toto plnéni, jako kritické. Kritické plnéni u smési Al,O3 (kontinualni
plnéni) je 56 obj. %.

Na Obr. 56 je znazornény prubéh krouticiho momentu pii kontinualnim plnéni kovového
prasku 17-4 PH a naméfené hodnoty krouticiho momentu jsou zobrazeny Tabulka 8.

R R
58 Pridavani prasku 17-4 PH po 1 obj%
49 AL A s e e
g 1
& s A - . - > i S P
o ! ! Y k ;-
= 21 _"’ |} I.. - : ™ ,"_"_ 69%
» A Vi e N, 88%
1" ane, 6a% ©5% | 66% |
07 A_/ B1% 1 620,{' B63%
0.0 | | L—
00:00 08:24 16:48 2512 338

Time [HH:MM:55]

Obr. 56 Naméreny kroutici moment — kontinualni plnéni 17-4 PH

Tabulka 8 Nameérené hodnoty krouticiho momentu — kontinudlni plnéni

Plnéni [obj. %] 60 | 61 62 63 | 64 | 65 | 66 67 68 | 69
My [Nm] 1 12 113 |14 | 15 |155| 1,7 | 19 | 24 | 29
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3.4
- /

E 22 — Kiritické plnéni *
=z
= ,
s 2.4 . 2
E \ 4_’;_#
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g i

4
= 1 . . ———= /

0o e
60 62 64 66 68 70
Pinéni [obj%]

Obr. 57 Nameérené hodnoty krouticiho momentu — Kontinudlni plnéni 17-4 PH
Namétené hodnoty krouticiho momentu zacinaji prudce stoupat pii 67 obj. % plnéni, a

proto bylo zvoleno toto plnéni, jako kritické. Kritické plnéni u smési 17-4 PH (kontinualni
plnéni) je 67 obj. %.

10.2 Sledovani zmény hustoty

Méreni hustoty — Al,O3

V Tabulka 9 jsou zaznamenany hmotnosti méfenych smési a jejich naméfena hustota.

Tabulka 9 Namérené hustoty smési Al,03

Plnéni [0bj%] 50 | 51 | 52 | 53 | 54 | 55 | 56 | 57 | 58
Hmotnost [g] 79,53 | 80,54 | 80,83 | 79,07 | 80,31 | 80,15 | 79,41 | 79,40 | 80,08
Hustota [g/cm?] 2,499 | 2,534 | 2,589 | 2,614 | 2,6295 | 2,665 | 2,693 | 2,711 | 2,746

Sledovani zmény hustoty Al,O,4

2,8
275 — Teoreticka /
%= 27 7— hustota /
‘5 2,65 M
=
o 2,5 S . —
£ A Namérfena
= 252 ﬁf_ﬁfﬂ’ hustota
2,5 4
2,45

T T 1
50 52 54 =11 58 &0
Plnéni [obj2g]

Obr. 58 Grafické zndzorneni namérenych hustot smési Al,O3
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Nameétené hodnoty hustoty smési se od teoretické¢ hustoty téméf nelisi, a to ani po

opctovném premeéteni. Nelze presné urcit, kritické plnéni smési.

Méreni hustoty — 17-4 PH

V Tabulka 10 jsou zaznamenany hmotnosti méfenych smési a jejich naméfena hustota.

Tabulka 10 Nameérené hustoty smési 17-4 PH

Plnéni [obj%] 60 61 62 63 64 65 66 67 68 69
Hmotnost [g] 99,5 | 100,1 | 99,4 | 100,1 | 100,7 | 99,5 | 99,3 | 100,9 | 99,1 | 99,4
Hustota [g/cm?®] | 4,991 | 5,022 | 5,158 | 5,244 | 5,313 | 5,351 | 5,388 | 5,506 | 5,511 | 5,526

1
To

Sledovani zmény hustoty 17-4 PH
5,6 "
ss | Teoreticka ..-:i/:, —
hustota — /
i ——
S 5.3 e
E /
£ 5.2 ﬁ Naméfena
= 51 = hustota - —
s R
4.9 T T T T
a0 61 52 B3 (=3 565 =11 =y 568 59
Plnéni [obj 25]

Obr. 59 Grafické zndzorneni namérenych hustot smési 17-4 PH

Nameétfené hodnoty hustoty se od teoretické hustoty zacinaji vyrazné liSit pii objemovém

plnéni 68 obj %, a proto Ize usuzovat, ze kritické plnéni smési praskem je 67 obj %.

10.3 Sledovani zmény viskozity

Meéieni viskozity pojiva na rotaénim reometru

Tabulka 11 Namerené hodnoty viskozity

Rychlost smykové
deformace [1/s] Viskozita [Pas]

10 3,777

20 3,579

30 3,428

50 3,341

80 3,305

130 3,279

220 3,159

360 3,029

600 2,851

1000 2,581
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Méreni viskozity smési 17-4 PH na kapilarnim reometru

Tabulka 12 Hodnoty 60 obj. % smeési 17-4 PH

. | Rychlost
TLAK SMYK? \{E snYlykové VISKOZITA
NAPETI
deformace

[bar] [Pa] [1/s] [Pas]
47,96805| 59960,06| 1000,001 59,96
37,88398| 47354,97 689 68,73

29,7844 37230,5 475 78,38
23,40019 | 29250,2395 327,001 89,45

18,4734 | 23091,75 225 102,63
14,53776 18172,2 155 117,24
11,29578 14119,72 107 131,96
8,890656| 11113,32 74 150,18
6,920904 8651,13 51 169,63

5,32532 6656,65 35 190,19

Z vypocitané viskozity sméesi vypocitame relativni viskozitu, pii stejné rychlosti smykové

deformace smési a pojiva. Vybral jsem hodnoty viskozity pti rychlosti smykové deformace

1000 1/s. Vypocet:

Nr = —
R No

n 59,96
~ 2,581

= 23,23 Pas

Relativni viskozita smési 60 obj. %, pii rychlosti smykové deformace 1000 1/s je

23,23 Pas. Provedu stejny vypocet u vSech smési.

Tabulka 13 Vypocitané hodnoty viskozit smési 17-4 PH

Viskozita [Pas]

Rychlost
smykové | Smés | smés | smés | smés | smés | smés | smés | smés | smés
deformace | 600bj | 61obj | 620bj | 63 obj | 640bj | 650bj | 660bj | 67 obj | 68 obj
% % % % % % % % %
[1/s] [Pas] [Pas] [Pas] [Pas] [Pas] [Pas] [Pas] [Pas] [Pas]
1000| 59,96| 68,15| 74,28| 80,43| 9043| 97,69| 1088 | 12531| 142,52
689| 68,73 754 83,1| 91,05| 101,27 | 111,18 123,78 142,3| 158,12
475| 78,38| 8501| 94,57| 103,7| 115,51| 126,56 | 142,19 | 162,56 | 178,94
327| 89,45| 97,11| 107,67 | 119,23 | 132,54| 145,27 | 162,31 | 183,26| 204,67
225| 102,63 | 111,13 | 122,23 | 136,74| 154,42 | 167,66| 186,41 | 210,84| 232,84
155| 117,24| 126,36| 140,44| 156,58 | 176,56| 194,51| 215,67 | 245,88| 270,94
107| 131,96 | 145,08| 161,17| 180,4| 202,21| 224,09| 249,2 | 284,91| 3158
74| 150,18| 165,23 | 183,21| 207,02| 230,88 | 256,79 | 287,97 | 332,74| 363,42
51| 169,63| 192,15| 210,74| 235,3| 264,18| 297,8| 335,78 | 391,13| 422,88
35| 190,19| 221,24| 242,35| 270,88| 300,83 | 347,47| 392,71 | 458,75| 495,91
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Na Obr. 60 jsou graficky znazornéné hodnoty vypocitanych viskozit u smési 17-4 PH.

17-4 PH_licomont _SA
500

Plnéni
[obj. %]

——568
——67
——66
——65
—o—64
——63

viskozita (Pa.s)

62
—o—61
—0—60

50
10 100 1000 10000
rychlost smykové deformace (1/s)

Obr. 60 Grafické znazorneéni vypocitanych hodnot viskozit smési 17-4 PH

V Tabulka 14 jsou vypo¢itané hodnoty relativni viskozity pti rychlosti smykové deformace
1000 1/s.

Tabulka 14 Vypocitané hodnoty relativni viskozity

Plnéni [obj. %] 60 | 61 | 62 | 63 | 64 | 65 | 66 | 67 | 68
Relativni n [Pas] | 23,23 | 26,42 | 28,78 | 31,16 | 35,04 | 37,85 | 42,15 | 48,43 | 55,22

Na Obr. 61 jsou graficky znazornéné vypocitané hodnoty relativni viskozity.
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Relativni viskozita [Pas]

60

\

\

|

N
o

10

0 T T T T T T T T T

59 60 61 62 63 64 65 66 67 68
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Obr. 61 Grafické zndzorneéni relativni viskozity smeési 17-4 PH

Z grafického znazornéni vypocitanych hodnot relativni viskozity Obr. 61 nelze vy¢ist, kde

je kritické plnéni. Proto jsem zvolil jiné mé&fitko grafu, kde je 1épe vidét kritické plnéni.

Rektivni viskozita [Pas)

&0

Ln
=

5

L
=

P
=

=t
[

69 obj%

o 10 20 30 40 50 o0
Plnéni [ohj3]

Obr. 62 Grafické zndzornéni relativni viskozity smési 17-4 PH

Z grafického zndzornéni relativni viskozity smési se d4 odhadnout, Ze kritické plnéni smési

je 68 obj. %, ale neni to z grafu zcela jasné.
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Méreni viskozity smési Al,O3; na kapilarnim reometru
Tabulka 15 Vypocitané hodnoty viskozit smési A,O3
Viskozita [Pas]
Rychlost
smykové | smés smés smés smés smés smés | smés smés smés
deformace| 500bj | 510bj | 520bj | 530bj | 540bj | 550bj | 56 obj | 57 obj | 58 obj
% % % % % % % % %
[1/s] [Pas] [Pas] [Pas] [Pas] [Pas] [Pas] [Pas] [Pas] [Pas]
1000| 127,05| 138,92| 150,74| 163,96| 184,39| 199,07| 215,45| 123,12 40,55
689| 157,38| 175,11| 191,49|207,045| 230,51 250,2 | 274,53| 142,54 285,7
475| 200,28 218,2| 240,36|263,885| 290,07 | 314,92 | 347,25| 198,71 | 304,44
327| 251,15| 280,63| 312,45| 338,06| 368,64 | 403,73| 446,98 | 348,03 516,5
225| 324,25| 365,06| 396,16|433,835| 468,03 | 512,67 | 572,78 | 278,53 | 349,97
155| 402,02 | 463,51| 512,35| 554,51| 613,03| 662,08| 724,25 792,5| 814,46
107 | 453,06| 547,94| 653,18|704,615| 759,86| 855,63 924,411015,23 1195
74| 256,11| 417,23| 710,59| 770,88 | 843,43 |1065,95|1172,32|1283,28 1556
51| 177,87 | 308,82 | 584,58 |663,845| 773,14|1122,55 1335|1384,81 1808
35| 232,14 324,21| 467,86| 596,32| 660,68 | 944,32|1296,42|1328,57 1885

Na Obr. 63 jsou graficky znazornéné vypocitané hodnoty viskozit smési Al;O3,

viskozita (Pa.s)

1000

100

30

Al,O5_licomont_SA

300

Rychlost smykové deformace (1/s)

PInéni
[obj. %]

—e—56
—e—55

54
—e—53
——52
—e—51
—e—50
=57

=@=58

Obr. 63 Grafické zndzornéni vypocitanych hodnot viskozit smési Al,O3
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V Tabulka 16 jsou vypocitané hodnoty relativni viskozity pii rychlosti smykové deformace

1000 1/s.

Tabulka 16 Vypocitané hodnoty relativni viskozity u smési Al,O3

Plnéni [obj. %]

50

51

52

53

54

55

56

57

58

Relativni 1 [Pas]

49,23

53,82

58,41

63,53

71,44

77,13

83,48

47,66

15,71

Na Obr. 64 jsou graficky znazornéné vypocitané hodnoty relativni viskozity smési
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Obr. 64 Grafické zndzornéni relativni viskozity smési Al,03

Pti plnéni 57 obj % viskozita prudce klesd, protoze je ve smési pfilis§ mnoho prasku a ve

smeési se tvoii shluky praskovych castic. Pfi méfeni na kapilarnim reometru dochazi

k pfekmitim a raztim, a proto nelze danou hodnotu spolehlivé naméfit. Z toho lze odvodit,

ze kritické plnéni je 56 obj %.
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ZAVER
Praskoveé vstiikovani je technologie, kterd umoznuje uspornou sériovou vyrobu vysoce

presnych dilu s vybornou kvalitou povrchu. Aby se predeslo, vadam na vyrobcich je nutné

zvolit optimalni plnéni polymerni matrice praSkem.

Cilem diplomové prace bylo pfipravit PIM smési ze dvou druht praSkovych materiala
(keramicky Al,O3 a kovovy 17-4 PH) a stanovit maximalni kritické plnéni praskového
materidlu pro danou polymerni matrici pomoci riznych experimentdlnich metod.
Jednotlivé PIM smési byly pfipraveny michanim na laboratornim hnéti¢i Brabender a to
bud’ separatnim, nebo kontinudlnim zpisobem. Keramicky praSek ma mensi distribuci
¢astic a tim vétsi povreh, proto je objemové plnéni smési u keramického praSku mensi nez

u kovového prasku.

Stanoveni maximalniho kritického plnéni probehlo pomoci tfi experimentalnich metod.
Sledovanim zmény krouticiho momentu, hustoty a viskozity. U kazdé metody se podatilo
stanovit kritické plnéni. Pouze u méteni hustoty smési Al,O3 se nepodafilo jasné stanovit
kritické plnéni a to 1 pfi opakovaném pieméfeni. Mohlo by to byt zplsobeno
nestejnomérné nadrcenymi kousky smési, nebo nedostatecné zhomogenizovanou smési pii
michéani smési.

Porovnaji - li se vysledky vSech tii metod, tak nejpiesnéjsi (nejpiehlednéjsi) vysledky
vySly u metody sledovani zmény krouticiho momentu a nejméné jasné byli u metody
sledovani zmény viskozity, kde pii grafickém znazornéni nebylo kritické plnéni

rozpoznatelné. Proto bylo zvolené jiné méfitku grafu, ptfi kterém bylo mozné kritické

plnéni rozeznat. Ale 1 pfi tomto méfitku je hodnota kritického plnéni ne zcela jasna.

Na zékladé naméfenych vysledkd kritického plnéni u vSech tii metod bylo zvoleno
optimalni plnéni polymerni matrice praSkem a to:

o prasek Al,O3— 54 obj%

e prasek 17-4 PH — 65 obj%
Zavérem lze konstatovat, Ze porovnané vysledky méfeni u vSech tfi metod se liSily

maximaln¢ 0 1 obj% a z toho Ize usuzovat, Ze zvolené optimalni plnéni smési praskem je

spravné.
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SEZNAM POUZITYCH SYMBOLU A ZKRATEK
PIM Powder Injection Molding.
CIM Ceramic Injection Molding.

MIM Metal Injection Molding.

PE Polyetylen
PP Polypropylen
PS Polystyren
PA Polyamid

PMMA Polymetyl metakrylat
Mk Kroutici moment

SA Kyselina stearova
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