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Streszczenie: W artykule przedstawiono nowoczesne metody formowania proszku tlenku
cyrkonu. Ze wzgledu na dynamiczny rozwoj metod formowania proszkéw i spiekania coraz
czeSciej wihasnie ta technologia jest wykorzystywana do wytwarzania materiatow
inzynierskich. Szybki rozwoj technologii przyrostowych oraz formowania wtryskowego
pozwala na wytwarzanie kompozytdw polimerowo-proszkowych, a nastepnie w wyniku
odpowiedniej obrobki cieplnej lub rozpuszczalnikowo-cieplnej, litego materiatu
ceramicznego. Tlenek cyrkonu jest znany w szczegdélno$ci ze wzgledu na swoje
wszechstronne zastosowanie. Dzieki biokompatybilnosci odpornosci na korozje moze by¢ on
stosowany w stomatologii, natomiast ze wzgledu na swoje dobre wlasno$ci mechaniczne jest
on wykorzystywany do produkcji narzedzi do obrobki ubytkowej. W ramach badan
wykonano probki za pomoca technologii przyrostowych, a doktadniej technologii Fused
Filament Fabrication, formowania wtryskowego, prasowania oraz odlewania z gestwy i
porownano jego stopien skurczu, gestosci po spiekaniu. Wykonano takze probe zginania
trojpunktowego dla probek prasowanych, formowanych wtryskowo i1 odlewanych z gestwy.
Zastosowanym lepiszczem w przypadku ksztattek wytworzonych metoda formowania
wtryskowego byt polipropylen, parafina i kwas stearynowy, ktory charakteryzuje si¢ dobrg
zwilzalnos$cig. Natomiast w przypadku probek wytworzonych przez prasowanie i odlewaniem
z gestwy zastosowano parafing, ktora charakteryzuje si¢ mozliwoscig szybkiej degradacji
przy niskiej temperaturze.

Abstract: The article presents modern methods of forming zirconium oxide powder. Due to
the dynamic development of powder forming methods and sintering, this technology is more
and more often used for the production of materials. The rapid development of additive
manufacturing and powder injection molding allows for the production of polymer-powder
composites, and then as a result of appropriate heat or solvent-thermal treatment of a solid
ceramic material. Zirconium oxide is known in particular for its versatile use. Owing to the
biocompatibility of corrosion resistance, it can be used in dentistry, but due to its good
mechanical properties, it is used for the production of tools for machining. Within tests,
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samples were made using additive manufacturing, and more specifically Fused Filament
Fabrication technology, injection molding, pressing and slip casting and compared its degree
of shrinkage, density after sintering. A three-point bending test was also carried out for
pressed, injection-molded and slip casted samples. The binder used in the case of molded
parts made by injection molding was polypropylene, paraffin and stearic acid, which is
characterized by good wettability. While in the case, of samples made by pressing and slip
casting, paraffin was used, which is characterized by the possibility of rapid degradation at
low temperature.

Stowa kluczowe: technologie przyrostowe, formowanie wtryskowe, ceramika

1. WSTEP.

Ceramika nalezy do materiatow inzynierskich, ktore byly najwczesniej stosowane przez
cztowieka i charakteryzuja si¢ najwieksza odpornoscia na dziatanie §rodowiska. Ze wzgledu
na posiadanie wigzan kowalencyjnych i jonowych jest ona zwykle twarda i niestety krucha,
ale czesto odporna na zuzycie $cierne 1 wytrzymalta na Sciskanie. Materialy ceramiczne
charakteryzuja si¢ takimi wtasno$ciami jak dobra biokompatybilno$¢, odpornos¢ na korozje,
stabilno$¢ termiczna. Ponadto klasyczna ceramika posiada wysoka rezystancje elektryczng
oraz szereg cech korzystnych podczas produkcji roznych elementéw do zastosowan w zyciu
codziennym [1, 2].

Ogolnie ceramike mozna podzieli¢ na tradycyjng oraz inzynierska, ktora obecnie bardzo
dynamicznie si¢ rozwija. Przyktadem tego jest tlenek cyrkonu, ktéry z uwagi na przemiang
alotropowa podczas chlodzenia z temperatury spiekania i1 niekorzystne napr¢zenia
wewnetrzne czgsto jest stabilizowany itrem. Ciekawym zastosowaniem tego materialu byty
tygle ceramiczne produkowane okoto 80 lat temu, ktére byly bezkonkurencyjne w
porownaniu do tygli miedzianych [2].

Dwautlenek cyrkonu jest materialem polimorficznym, ceramicznym bez dodatkow szkla.
Jego gestos¢ wynosi ok. 6 g/cm3, wiec jest materialem o wzglednie niskiej gestosci. Ponadto,
dwutlenek cyrkonu charakteryzuje bardzo mala porowato$é, co sprawia, ze nie jest
on materiatem nasigkliwym. Ze wzgledu na trzy przemiany alotropowe oraz mozliwo$¢
niekorzystnych przemian fazowych podczas spiekania, ktore mogg powodowacé peknigcia,
materiaty ceramiczne na bazie tlenku cyrkonu stabilizuje si¢ Y03 CaO lub MgO. Tlenek
cyrkonu charakteryzuje si¢ wysoka odpornosciga na sily zgryzowe, wytrzymujac nawet
do 2500N. Dzigki dobrej zgodnosci biologicznej z ludzkimi tkankami, jest on szeroko
wykorzystywany w protetyce stomatologicznej gdzie znajduje zastosowanie podczas
produkcji implantow zebowych, koron, wktadow koronowo-korzeniowych oraz w przemysle
medycznym [2].

Podobnie jaki inne materialy ceramiczne lub metalowe, tlenek cyrkonu jest wytwarzany
z proszku o roznej wielkoSci czastek. Ta technologia najogoélniej obejmuje parg
podstawowych procesow, do ktorych zalicza si¢ wytworzenie proszku, przygotowanie go
przez mieszanie ze srodkami poslizgowym, nastepnie formowanie 1 spiekanie oraz koncowga
obrobke wykanczajgca. Do istotnych cech materiatow jakie mozna uzyskac¢ dzieki ogdlnie
pojetej metalurgii proszkéw, mozna zaliczy¢ mozliwos¢ wytwarzania produktow lub
polproduktow o Scisle okreslonym sktadzie chemicznym i1 wysokim stopniu czystosci oraz
ksztalcie i wymiarach nie wymagajacych dodatkowej obrobki ubytkowej. Dzigki réoznym
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metodom formowania i spiekania istnieje mozliwo$¢ otrzymania wyrobow o duzej
doktadno$ci wymiarowej oraz wysokiej jakos$ci powierzchni. Poza powyzej wymienionymi
atrybutami materiatow otrzymywanych dzigki metalurgii proszkéw, wystepuje szereg innych
pozytywnych aspektow, ktore sprawiaja, ze ta metoda wytwarzania moze konkurowac
z takimi technologiami jak odlewanie, czy obrobka skrawaniem [4,5].

Jedna z najnowszych metod formowania proszku jest technika przyrostowa wytwarzania
elementéw. Nalezy do niej bezposrednia konsolidacja proszku metodg SLS lub SLM oraz
wydruk FFF z filamentu zawierajacego duzy udziat proszku ceramicznego lub metalowego.
Generalnie technologia wytwarzania przyrostowego, ktoéra potocznie nazywana jest drukiem
3D polega na wytwarzaniu przestrzennych przedmiotow na podstawie modeli
geometrycznych CAM. W tych technikach materiat jest naktadany warstwa po warstwie az do
uzyskania gotowego wyrobu. W zalezno$ci od metody drukowania 3D moze by¢ on
nanoszony od goéry do dotu lub od dotu do géry, co jest dodatkowym atutem tej technologii.
Najczesciej stosowanymi materialami do wytwarzania tymi metodami s3 tworzywa
polimerowe. Rownie czgsto stosuje si¢ takze dodatkowe sktadniki, miedzy innymi czastki
mineralne (talk, kreda), naturalne (drewno), a takze od niedawna proszki metali oraz proszki
ceramiczne. Zwlaszcza te ostatnie nie nadaja si¢ do bezposredniego drukowania metodami
SLS czy SLM z uwagi na duze naprezenia cieplne i pekanie wyrobow. Stad drukowanie z
filamentu zawierajacego duzy udzial czastek ceramicznych jest lepszym rozwigzaniem [7].

Metoda Fused Filament Fabrication jest najbardziej popularna ze wszystkich metod druku
3D ze wzgledu na stosunkowo niski koszt realizacji wydruku i1 proste rozwigzanie techniczne.
Polega ona na ukladaniu warstwa po warstwie wytltaczanego przez dyszg¢ filamentu,
ktory stale jest podgrzewany do temperatury topnienia. Filamentami najczgsciej sg tworzywa
termoplastyczne (np. PLA, ABS lub PVA) w postaci zylki o $rednicy 1,75mm, 2,85mm lub
3mm, ktore sa dozowane w sposob ciagly. Uplastycznione tworzywo jest wytlaczane przez
dysze drukujaca, przemieszczajacg si¢ nad platforma robocza, na ktorej drukowany jest
zaprojektowany element. W momencie kiedy cala warstwa zostanie utworzona na stoliku
roboczym, zostaje ona obnizona o wysoko$¢ rowng grubosci jednej warstwy i nastgpuje
drukowanie kolejnej [7].

Jedna z nowoczesnych metod metalurgii proszkow jest formowanie wtryskowe proszku
PIM (ang. powder injection molding). Metoda ta najogélniej polega na ogrzewaniu danego
tworzywa, do temperatury w ktoérej ulega uplastycznieniu, a nastgpnie poddaniu go dziataniu
ci$nienia wywotujacego szybki przeptyw (wtrysk) do przestrzeni formujacej tj. gniazda
matrycy. Ogrzewanie materialu zachodzi w przestrzeni cylindrycznej witryskarki. W tej
technologii taczy si¢ produkty nieorganiczne z organicznymi. Proszki metali, ceramiki czy ich
kombinacje mieszane s3 ze spoiwem organicznym, ktore zazwyczaj jest tworzywem
termoplastycznym. Do zalet formowania wtryskowego mozna zaliczy¢ przed wszystkim
mozliwo$¢ wykonania wyrobu o bardzo skomplikowanym ksztalcie podczas jednej operacji
wtrysku, bez koniecznosci stosowania dodatkowej obrobki ubytkowej, co ma duze znaczenie
przy wytwarzaniu materiatdw bardzo twardych, takich jak wolfram, kompozyty ceramiczne
czy metalowo-ceramiczne. W technologii formowania wtryskowego proszku wykorzystuje
si¢ urzadzenia do przetworstwa tworzyw sztucznych, glownie termoplastycznych. Elementy,
ktore sa wytwarzane ta metoda charakteryzuja si¢ przede wszystkim skomplikowanym
ksztattem, cienkimi $ciankami (0,1mm) oraz duzg precyzja wykonania. Technologia ta jest
zgodna z obecnymi nowoczesnymi kierunkami wytworstwa materiatéw ,,na gotowo™ i dzieki
tej gtdéwnej zalecie, ktora pozwala na eliminacje dodatkowej obrobki wyrobu, jest coraz
czescie] wykorzystywana do wytwarzania materiatdéw narzedziowych [8, 9].
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Jedng z wielu metod formowania ceramiki jest odlewanie. Sposréd wielu metod
odlewania, najbardziej popularne jest odlewanie z gegstwy oraz odlewanie folii. Odlewanie
z gestwy (ang. slip casting ) polega na wlewaniu gestwy do formy. Pod poje¢ciem ,,gestwa”,
rozumie si¢ mase¢ lejng, ktora najczesciej jest wodna zawiesina proszku lub mieszaniny
proszkow ceramicznych o odpowiedniej wielkosci czastek wraz z dodatkami. Dodatkami
moga by¢ srodki zwilzajace, uptynniajgce czy substancje przeciwpienigce. Podczas odlewania
wylewnego, gestwa jest wlewana do formy, gdzie pozostaje do momentu utworzenia czerepu
na $cianach formy a nastgpnie pozostalg czesé gestwy, ktora nie zostata utwardzona, wylewa
si¢ z formy. W przypadku odlewania rdzeniowego masa lejna pozostaje w formie az do
momentu catkowitego zwigzania. Po wyciagnigciu z formy uzyskuje si¢ gotowy potwyrob,
ktory kolejno pozostaje poddawany suszeniu oraz spiekaniu. W trakcie odlewania z gestwy
bardzo wazne sa jej wlasnosci technologiczne, a doktadniej duzy udzial fazy statej i niska
lepkos$¢ [10].

Wsrod metod formowania proszkdw ceramicznych mozna wyrdzni¢ prasowanie.
Jest to formowanie poprzez zageszczanie proszku lub mieszaniny proszkéw za pomocy
dziatania sit zewnetrznych w matrycach zamknigtych, ktore najczesciej dziatajg w jednej osi.
Prasowanie pozwala na uzyskanie ksztattek o stosunkowo duzej gestosci, ktéra rosnie
podczas spiekania. Odpowiednie ci$nienie podczas prasowania odpowiada za zapewnienie
stosunkowo jednorodnego rozktadu gestosci w catej objetosci ksztaltki. Prasowanie mozna
podzieli¢ na trzy gtdowne etapy zageszczania materiatu. Pierwszym z nich jest etap, podczas
ktoérego nastepuje przemieszczanie si¢ ziaren 1 tym samym zwigkszenie ilosci kontaktow
miedzy nimi. Kolejno nastgpuje zahamowanie zaggszczania proszku. Ostatnim etapem jest
przekroczenie granicy plastycznosci materiatu, co sprawia, ze nastgpuje czesciowe kruszenie
si¢ czastek [11].

Celem pracy jest zbadanie wptywu metod formowania proszku tlenku cyrkonu
stabilizowanego itrem (YSZ) i spickania na wtasno$ci mechaniczne. W szczegdlnosci dotyczy
to metody przyrostowej wytwarzania tlenku cyrkonu, poniewaz poiprodukt w postaci
,wydruku” nie zapewnia wysokiej gestosci z uwagi na ewentualne odstgpy pomiedzy
$ciezkami i duza ilo$¢ polimeru koniecznego do wytworzenia filamentu, ktory nalezy
traktowac jak srodek porotworczy.

2. PRZEBIEG BADAN

W celu poréwnania struktury i wiasnosci tlenku cyrkonu w zaleznosci od metody
formowania 1 spiekania proszkéw, do wytworzenia materialu do badan zastosowano metode
przyrostowg (FFF- Fused Filament Fabrication), technike formowania wtryskowego
(PIM — Powder Injection Moulding), niskoci$nieniowego (PLF Pressureless Forming) oraz
klasycznego prasowania w matrycy (PM). Probki oznaczono skrotami od nazw angielskich.
Po wytworzeniu materialdw zbadano i porownano ich gestos¢, skurcz, porowato$¢ oraz
wytrzymalo$¢ na zginanie po spiekaniu.

Do wytworzenia probek zastosowano proszek tlenku cyrkonu stabilizowanego itrem, gdzie
udziat molowy tlenku itru wynosi 8%. Do formowania niskoci$nieniowego — PLF,
zastosowano parafing o udziale objetosciowym wynoszacym 48%. Nie stosowano kwasu
stearynowego jako $rodka powierzchniowo-czynnego. Do wytworzenia belek formowanych
wtryskowo - PIM, zastosowano materialy stanowiace lepiszcze tj. polimer termoplastyczny
(PP), parafing (PW), oraz kwas stearynowy (SA).
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Probki wytworzone technikg przyrostowa zostaly dostarczone przez Uniwersytet
w Leoben, Austria. W celu usunigcia lepiszcza konieczne bylo zastosowanie degradacji
rozpuszczalnikowej i termicznej. Jako lepiszcze do produkcji filamentu zastosowano
poliolefin. Z wyprodukowanego filamentu wydrukowano trzy ptytki ceramiczne, ktore
nastepnie poddano degradacji rozpuszczalnikowej w cykloheksanie oraz cieplnej w
maksymalnej temperaturze 500°C.

Niezaleznie od metody wytwarzania, w celu obliczenia skurczu po spiekaniu, wymiary
wszystkich probek po formowaniu oraz spiekaniu mierzono za pomocg suwmiarki. Zostala
zmierzona ich dtugo$¢, szerokos¢ i grubo$¢. Skurczem liniowym nazywamy zmniejszenie
wymiarow wypraski w okreslonym kierunku w stosunku do wymiaréw przed spiekaniem.
Skurcz liniowy nalezy obliczy¢ ze wzoru (row.1):

S, = l‘)l;llx 100%
0

gdzie:
S — skurcz liniowy [%]
ly i l;— wymiar liniowy (dtugos¢ ksztattki) przed i po spiekaniu [mm]

Po spiekaniu probki zostaly poddane badaniu gestosci metoda hydrostatyczna.
Do wyznaczenia gestosci ta stosuje si¢ odpowiednia wage laboratoryjna, ktora pozwala
na pomiar gestosci elementu (zwlaszcza o ksztaltach nieregularnych) w oparciu
o prawo Archimedesa. W celu wyznaczenia gestosci ciata statego zawiesza si¢ badang probke
na cienkim druciku i dwukrotnie dokonuje pomiaru masy, przy czym za drugim razem
PO zanurzeniu w cieczy, np. wodzie [12].

Obliczenia gestosci dokonuje si¢ przy wykorzystaniu wzoru (row. 2 ):

= —mp X
P cs m, — me Pc
gdzie:
Pcs — gestos¢ probki mierzona metoda hydrostatyczng [g/cms],
My — masa probki mierzona w powietrzu [g],
M¢s — masa probki mierzona po zanurzeniu w cieczy [g],

pc— gestos¢ cieczy, w ktorej zostata mierzona probka [g/cm3].

Ciecza jaka zostata uzyta do pomiaru byta woda destylowana o temperaturze 28°C, ktérej
gestos¢ wynosi 0,997 [glem®].

Metoda formowania wtryskowego wytworzono dwie probki zawierajace 6% oraz 14%
kwasu stearynowego, oznaczone odpowiednio jako PIM_1 i PIM_2. Kwas stearynowy silnie
obniza lepko$¢ gestwy polimerowo-proszkowej, stad badano jego wpltyw na wiasnosci
technologiczne gestwy. Po formowaniu probki zostaly spiekane w tej samej temperaturze
wynoszacej 1400°C.

W przypadku badan wytrzymalo$ci na zginanie materialdw, mozna rozrézni¢ parg
rodzajow, ktérych réznica polega na sposobie przylozenia obcigzenia na badang probke.
Zginanie trojpunktowe charakteryzuje si¢ 2 podporami, na ktorych uktada si¢ probke.
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Srodkowy, gorny walek ma na celu przenoszenie obciazenia. Naprezenie zginajace w
prébkach oblicza si¢ wedtug ponizszego wzoru ( réw. 3) :

" Pl
g 4%

gdzie:

P- sifa dziatajaca [N]

I- odlegtos¢ miedzy podporami [mm]

W, — wskaznika przekroju prostokatnego

Natomiast wskaznik przekroju prostokatnego mozna uzyskac dzigki rownaniu ( row. 4):

gdzie:
b- szerokosc¢ przekroju prostokatnego
h- wysokos¢ przekroju prostokatnego.

3. WYNIKI BADAN.

Na ponizej widocznym rysunku nr 1 przedstawione sg probki wytworzone metoda
przyrostowa.

2000 EI

Rysunek 1. Probki wytwarzana metodg FFF
i spiekane w temperaturze a) 1200°C, b)
1300°C i c) 1600°C.

Figure 1. The samples produced by the
FFF method, after at temperature a)
1200°C, b) 1300°C'i c) 1600°C.
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W celu poréwnania skurczu oraz objetosci probek w zalezno$ci od rodzaju pieca oraz
temperatury spiekania, probka nr FFF 1 byla spiekana w piecu rurowym w temperaturze
1200°C. Natomiast probka nr FFF 2 i FFF 3 zostala spieczona w temperaturze odpowiednio
1300 1 1600°C, w piecu komorowym. Ustawiona temperatura pieca rurowego wynosita
1300°C, lecz po kalibracji okazato si¢, ze rzeczywista temperatura w Srodku reaktora jest
o ok. 100°C nizsza. Wynika to z budowy pieca, a w szczegdlnosci termopary ktora znajduje
si¢ poza reaktorem.

Na rys. 2 przedstawiono probki prasowane
jednoosiowo. Srednica stempla wynosita 30mm a
ci$nienie pod jakim prasowano material wynosito |
69,38 MPa. Nastepnie probki wycigto na ksztalt
prostopadioscianu  oraz  poddano  degradacji
termicznej i spiekaniu w piecu komorowym.
Podobnie materialy formowane wtryskowo oraz
niskoci$nieniowo poddano degradacji cieplnej 1
spiekaniu. Pierwszy etap degradacji polegal na
nagrzewaniu z temperatury otoczenia do 100C w
czasie jednej godziny oraz wygrzewaniu w niej
przez kolejna godzing. Nastgpnie piec zostat
zaprogramowany tak by czas nagrzewania oraz
wygrzewania wynosit po dwie godziny 2. Skok
temperatury wynosit 50 C, rozpoczynajac od 150°C
a konczac na 500°C. Kolejnym etapem byt proces
spiekania, ktory zostal wykonany w temperaturze
1600'C dla probek prasowanych i formowanych
niskoci$nieniowo oraz 1400'C dla formowanych
wtryskowo. Czas nagrzewania do temperatury
spiekania wynosit 3 godziny, a czas wygrzewania

- - 1 ¥ SO Rt A -
- I LI SRS RS W

2. Zaprogramowany czas chlodzenia do Rysunek 2. Probki prasowane przed
temperatury otoczenia wynosit 3 godziny, lecz SPiekaniem.

duza pojemnosé cieplna pieca spowodowata, ze Flgure 2. Samples pressed before
czas ten byt dluzszy i wynosil 5 godzin. Podczas ~ Sintering.

degradacji i spiekania komora pieca byla

przedmuchiwana powietrzem. Na rysunku 3 przedstawiono probke odlewang z gestwy
polimerowo-proszkowej po formowaniu oraz spiekaniu.

Rysunek 3. Probki odlewane: a) przed spiekaniem, b) po spiekaniu
Figure 3. Samples for slip casting: a) before sintering b) after sintering

Wymiary oraz obliczony skurcz w zalezno$ci od metody formowania 1 temperatury spiekania
dla wszystkich probek przedstawiono w tablicy 1.
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Tablica 1. Wyniki pomiaréw i obliczen skurczu.
Table 1. The results of measurements and shrinkage calculations.

Material Dhugo$¢, mm | Szeroko$¢, mm | Grubo$¢, mm
FFF 1 Formowana 15,30 15,32 2,15
1200°C Spiekana 13,90 13,70 1,90
Skurcz [%] 9,15 10,57 11,62
FEE 2 Formowana 15,30 15,32 2,15
1300°C Spiekana 12,15 12,10 1,85
Skurcz [%] 20,58 21,02 13,95
FEE 3 Formowana 15,30 15,32 2,15
1600°C Spiekana 12,08 12,05 1,71
Skurcz [%] 21,04 21,34 20,46
BIM 1 Formowana 58,4 9,95 411
1400°C Spiekana 49,98 8,19 3,35
Skurcz [%] 14,57 17,69 18,49
BIM 2 Formowana 59,4 9,94 4,06
1400°C Spiekana 49,98 8,21 3,32
Skurcz [%6] 17,54 17,4 18,2
oM 1 Formowana 29,9 8,40 5,40
1600°C Spiekana 23 6,24 3,86
Skurcz [%] 23,08 25,71 28,51
oM 2 Formowana 29,9 7,98 3,75
1600°C Spiekana 23,20 5,98 2,55
Skurcz [%] 22,40 25,19 32
Formowana 30 7,80 6
PM—OB Spiekana 22,8 5,21 4,32
1600°C P ’ ! !
Skurcz [%] 24 33,20 28
Formowana 60 10 3,90
PLF_1 Spiekan 46 7,41 2,53
1600°C prekana ’ ’
Skurcz [%] 23,33 25,9 35,12
BLE Formowana 60 10 4,01
1600°C Spiekana 46 7,6 3,15
Skurcz [%] 23,33 24 21,44
Formowana 60 10 4,05
PLF—o3 Spiekana 38,90 7,25 3,70
1600°C P ! ! !
Skurcz [%] 35,16 27,5 8,64
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Analizujac wptyw temperatury spiekania na wielko$¢ skurczu probek wytwarzanych
technikg przyrostowa mozna zauwazy¢, ze wzrostowi temperatury spiekania z 1200 do
1300°C towarzyszy dos¢ duzy skurcz, ktory nastepnie nie jest tak intensywny przy kolejnym
wzro$cie temperatury do 1600 C. Generalnie najwickszym skurczem liniowym dochodzacym
do 35% charakteryzowaly si¢ materiaty odlewane

Wyniki pomiarow gestosci wszystkich materialdow niezaleznie od metody formowania
1 warunkow spiekania przedstawiono w tablicy nr 2. Wszystkie trzy probki prasowane
i spiekane byly wazone jednoczesnie aby obnizy¢ ewentualny btagd pomiarowy. Podobnie
probki formowane niskoci$nieniowo. Analizujgc wyniki pomiaru gestosci wszystkich probek
mozna zauwazyC, ze jest ona dosy¢ zblizona i1 niezaleznie od metody formowania,
po spiekaniu w temperaturze 1600°C wynosi 5,72 glem® dla probek prasowanych,
5,79 glcm® dla drukowanych i maksymalnie 5,8 g/cm® dla odlewanych, co przedstawiono na
rysunku nr 4.

Tablica 2. Wyniki pomiaru masy oraz ggstosci probek.
Table 2. Results of mass and density measurement of samples

Material Masa ,,1[1ga] sucho” | Masa ,,Tg]mokro” Gestosé [g /Cmg]
FFF_11200°C 1,1535 0,9523 5,71
FFF_21300°C 1,2502 1,0185 5,37
FFF_31600°C 1,2527 1,0370 5,79
PIM_1 1400°C 7,1433 5,8355 5,5410
PIM_2 1400°C 5,5250 4,5352 5,0489
PM_1-31600°C 7,2 5,94 5,72

PLF_1-31600°C 4,72 3,91 5,80

Porownanie gestosci probek wytwarzanych roznymi
metodami metalurgii proszkow

7
6 5,79 5,72 5.8
=)
D 4
~3
~Aa
% 3
-
O 2
1
0

Probka drukowana 3D Probka prasowana Probka odlewana
Temperatura spiekania, 1600°C

Rysunek 4. Poréwnanie gestosci probek po spiekaniu w temp. 1600°C, formowanymi
r6znymi metodami.
Figure 4. Compare the density of sintered samples at 1600°C molded by different methods.
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W tablicy nr 3 przedstawiono wyniki badania wytrzymatosci na zginanie wytworzonych
spiekow. Badania probek wytworzonych metoda FFF nie zostaly wykonane z uwagi na zbyt
mate wymiary probek. Z uwagi na duzg rozbiezno$¢ wynikow badania wytrzymatosci probek
prasowanych trudno je wlasciwie zinterpretowaé. Natomiast wyniki badan materialow
formowanych wtryskowo oraz niskoci$nieniowo sa poréwnywalne. Wyzsza temperatura
spiekania materiatéw odlewanych wplywa na ich wyzsza wytrzymatos$¢ na zginanie.

Tablica 3. Wyniki wytrzymatosci na zginanie probek formowanych wtryskowo.
Table 3. The results of bending strength of injection molded samples.

Charakterystyczne wymiary Sila Wytrzymalo$é
Material " | 5 | - na ZgRiganie

[mm] [N] [MPa]
1400°C 25 843 3,35 84,03
Egg—é 25 8,30 341 87,70
1%%/'0_%: o 6,24 3,86 547 132,42
1%?0_" ?: = 5,98 2,55 427 2471
1P6|2)Ao_°3é o 521 4,32 150 34,72
1Pe|3_0|;?c1: 1 7,41 2,53 300 104,43
féb';—é 11 7,41 2,53 273 95,03
1P(;_0I;_g 11 7,41 2,53 268 93,29

4. WNIOSKI

Na podstawie uzyskanych wynikow stwierdzono, ze niezaleznie od metod formowania
proszku, decydujacym o wysokiej gestosci oraz wlasno$ciach mechanicznych jest proces
spiekania, w szczegdlno$ci temperatura spiekania. Na sktonno$¢ do kurczenia si¢ materiatu
ma wptyw zarowno metoda wytwarzania jak i1 udzial lepiszcza. Mozna zauwazy¢, ze probki
odlewane z gestwy miaty najwigkszy skurcz dochodzacy do 35%. Jest to zwigzane z
najwickszym udziatem lepiszcza w tych materiatach. prasowane miaty stosunkowo mniejszy
skurcz po spiekaniu niz probki odlewane z gestwy. Wyniki badania gestosci metoda
hydrostatyczng pozwolity na okreslenie wplywu temperatury spiekania na gestos¢
wytworzonego materiatu. Niezaleznie od udzialu kwasu stearynowego ktory dodano do
probek formowanych wtryskowo, ich skurcz, gestos¢ i wytrzymato$¢ na zginanie po
spiekaniu jest poroOwnywalna, natomiast udzial kwasu silnie obniza lepko$¢ mieszaniny
polimerowo-proszkowej podczas formowania.
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Wyniki badan wytrzymatosci na zginanie probek prasowanych sg dos$¢ rozbiezne i
nalezaloby te badania powtorzy¢. Teoretycznie proszek formowany ta metoda jest najbardziej
zageszczony wiec wytrzymalo§¢ mechaniczna po spiekaniu powinna by roOwniez najwyzsza.
Niestety z uwagi na brak matrycy do prasowania belek o odpowiednim ksztalcie, byly one
docinane z krazkéw, co moglto spowodowac uszkodzenie 1 w efekcie tak duzg rozbieznos¢
wynikéw badan wilasnosci mechanicznych, zwlaszcza ze skurcz oraz gesto$¢ tych materialow
jest porownywalna z probkami wytwarzanymi innymi metodami.

Kazda z przedstawionych metod formowania proszku nadaje si¢ do produkcji
ceramicznych elementow z tlenku cyrkonu. Wtasnosci mechaniczne sg zalezne gidwnie od
warunkoéw spiekania, a mniej od warunkéw formowania. Metoda formowania wymusza
konieczno$¢ stosowania roéznych lepiszczy o odpowiednich wiasno$ciach i wysokim udziale
objetosciowym, co skutkuje duzym skurczem po spiekaniu. Do prasowania proszku
wystarczy jedynie §rodek poslizgowy lecz metoda nie pozwala na wytwarzanie elementéw o
skomplikowanych ksztattach.
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