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Czes¢ 1. Prasowanie proszkow ceramicznych

Cel éwiczenia

e Zapoznanie giz prasowaniem jako metpformowania wyrobéw z proszkow
ceramicznych.

* Opanowanie metodyki i wykonaniu pomiaréesgsci nasypowej wybranego proszku
ceramicznego

* Ustaleniu wptywu dnienia prasowania jednoosiowego naggagzenie wyprasek.

Wstep

Metoda formowania wyrobéw polegap na prasowaniu jednoosiowym proszkow w
sztywnych formach znajduje w przegig/ceramicznym bardzo szerokie zastosowanie. Metoda
ta pozwala otrzymywauformowane i zaggzczone ksztattki w wyniku dziatania ohignia
sciskapcego Z masy proszkowej o wilgaitigponizej 6%. Metoda prasowania proszkow
ma wiele zalet. Daje nitiwos$¢ uzyskania wysokiego stopnia zagczenia surowych
wyrobow, daje wypraski o dobrych wtawosciach technologicznych: znacznej
wytrzymatdici, doktadndci wymiaréw i ostréci krawedzi. Mata wilgotné¢ wyprasek w
wielu przypadkach pozwala na wyeliminowanie procssgszenia. Prasowanie jest matad
duwzej wydajngci, a rownoczénie malej ilgci odpaddéw. Daje szerokie mowvoscCi
mechanizacji i automatyzacji procesu formowania.

Niedogodnéciag prasowania jest ograniczenie ksztattu formowanyghobow. Mazliwe
jest prasowanie wyrobow o ksztattach nieskomplikoyeh: cylindrycznych, pryzmatycznych
i prostopadtéciennych, ktére magzawiera& wyciccia i otwory tylko w kierunku zgodnym
z kierunkiem prasowania. Niemove, ze wzgédu na konstrukej form, jest prasowanie
ksztaltek o zmiennych przekrojach, pagéach i otworach nieréwnolegtych do kierunku
prasowania. Drugniedogodnécia prasowania jest nierownomietazagszczania ksztattek
wzdtwz kierunku przykiadanej sity. Niedogoditota narzuca ograniczenia w ksztattach i
wymiarach wyprasek, szczegoélnie w stosunku ich wg&n do srednicy.

Prasowanie prowadziesiv sztywnych metalowych formach o bardzo gtadkictanach.
Stosowane & cisnienia prasowania ¢du 30 - 100 MPa, a niekiedy nawet 2gy. Nacisk
realizuje s¢ w réznego rodzaju prasach hydraulicznygllbmechanicznych.

Przygotowanie proszku do prasowania

O powodzeniu procesu prasowanie proszku w znaczsyopniu decyduje ksztait
i wielkos¢ czgstek uytego proszku. Bardzo drobny proszek trudredaimuje, a w wypraskach
wystepuja czesto wady w postacigiknie¢ czy rozwarstwig. Wady te maj swoje zroédto w
napkzeniach wywotywanych przez powietrze gaione w obgtosci formowanej wypraski w
zwigzku z malym przekrojem porow otwartych stangwych drogi odprowadzenia fazy
gazowej podczas zmniejszania¢ sobjetosci wypraski towarzysge] posgpujagcemu
zwickszaniu s stopnia upakowania gztek pod wptywem sity prasigej. Powstawanie wad
pogarsza whkiwosci uzytkowe wyrobow i powoduje powstanie i ilosci brakow. Wycie



do prasowania masy zonej z castek grubych, pozbawionej frakcji najdrobniejszej,
powoduje zwgkszenie przekroju poréw i tym samym ufatwienie asypdzenia powietrza, co
znacznie ogranicza niebezpiengzevo wysgpienia wad prasowania. Aby poprawi
wiasciwosci formiercze proszkédw o bardzo dum stopniu rozdrobnienia, a zatem proszkéw
sktadajcych s¢ z submikronowych lub mikronowych gtek, stosuje sizabieg granulowania
bedacy w swej istocie procesem zamierzonego aglomer@vamstek proszku. Efektem
granulowania jest otrzymanie masy prasowalniczigjdgficej st nie z pojedynczych gstek
proszku, ale z ich zespotow (aglomeratow) o odpdwiigy wielkasci, ksztalcie, gstasci i
wytrzymatdci, ktore nazywamy granulami. W procesie otrzymyiaaranulatu wychodzi si
najczsciej z materiatu w stanie sproszkowanym.

Mozna stosowa rdzne metody przygotowania granulatu. Najprostszym ssbem
sporadzenia granulowanej masy prasowalniczej jest r@wie sproszkowanej masy,
a nasgpnie przetarcie w przecieraku sitowym. W tym przilpa otrzymuje si granulat
0 nieznacznej zawaro pytu, szerokim zakresie wielkai i nieregularnych ksztattach granul.
Urzadzeniami, w ktorych mina uzyské granule o ksztattach kulistychy granulatory. Istnieje
kilka typow granulatorow: dbnowy, talerzowy, stolikowy, wibracyjny, fluidyzaoy.
Granulowanie przebiega w wynikwckenia drobnych a@stek w wgksze aglomeraty
w obecngci wilgoci. Pomgdzy czstkami powstay tagczace sé wzajemnie cienkie warstwy
cieczy, ktére w wyniku oddziatywa kapilarnych powoduj wzajemne zb#anie
poszczegdlnych @atek. Ten mechanizm granulowania dziata do stanitGmym warstwa
wody osaga grubé¢ wywotujaca jej ptynecie lepkaciowe. Przykiadowe schematy
powstawania granul przedstawiorena rysunku 1. Proszek podaje sa skdnie ustawiony
talerz granulatora talerzowego lub do pochylonegttraka granulatorasbnowego. Wskutek
obrotow granulatora proszek unoszony jest ku g@aztd stacza siw dolne potaenie. Na
warstwe proszku rozpylana jest ciecz nakgigca - najczsciej woda. W czasie obrotow
granulatora, w wyniku zderae staczania pdcianach materialu granulowanego twpsic
zaleznie od wielkdci kropli i rodzaju materiatu granule o artej wielkasci. Wraz z
powiekszaniemsrednicy granul obria st wysokaé ich unoszenia w granulatorzez a
ostatecznie uformowane przesypsig przez obrzee na zewstrz. Najdrobniejszy materiat jest
ponownie unoszony w goérne partie, doaity i przez obtaczanie w suchym materiale
dobudowywany do wkszejsrednicy. Wielkdcig kropli i iloscig cieczy, ilgcig i rodzajem
dodatkow (np. dodatkiem szkta wodnego do wodykhblcobrotow oraz tem pochylenia
talerza lub bbna mana regulowé wielkos¢ granul.
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Rys. 1. Schematy powstawania granul w Rys. 2. Schemat suszarni rozpytowej

granulatorach; a)dbnowym, b) talerzowym. z rozpylaczem dyszowym; 1 - pompa
zasilapca, 2 - dysza, 3 - komora suszarni, 4
- cyklon, 5 - podgrzewacz powietrza

Najlepsa i obecnie najpowszechniej stosowametod, uzyskiwania granulatu (proszku
prasowalniczego) jest suszenie, negciej, wodnych zawiesin proszkéw w stanie rozpylonym
w odpowiednio do tego przygotowanych suszarniagts.(R). Rozpylenie, inaczej atomizacja,
zawiesiny polega na wytworzeniu strumieni cieczypardzo matym przekroju, ktére pod
dziataniem naprcia powierzchniowego uleggjpodzieleniu na odpowiednio mate krople.
W procesie takim zawiesina proszku rozpylana jestk@morze suszarniczej, przy
jednoczesnym wprowadzaniu do niej gmggo, gazowego czynnika sasego. Wilg@

w kontakcie z czynnikiem sugzym ulega szybkiemu odparowaniu z rozproszonyclplkro
zawiesiny a pozostaty materiat tworzy porowate ghamzstek proszku. W procesie suszenia
rozpylowego mena wplywa na takie parametry produktu jak: rozmiar i rozkisiglkosci
granul, ich ksztatt, ggtas¢, koncows wilgotnas¢ i temperatug.

Charakterystyka proszku do prasowania

Podstawow wiasciwoscig proszku do prasowania jest jegestosé nasypowa Rozr&nia
si¢ gestos¢ nasypowg (dv) i gestosé nasypowa z usadenidu) zdefiniowane w nagpujacy
Sposob:

m
d, =— 1
= (1)
m
d =— 2
= )
gdzie: m - masa proszku [g];

V1 - objetosé luzno nasypanego proszku [¢n
V2 - obgtos¢ proszku poddanego dziataniu wibracji (ggania) a do momentu
uzyskania statej objosci [cm?].

Wymieniony parametr proszku ma istotny wptyw naojegpakowanie w formie. &y sic
do uzyskania jak naggtszego wypetnienia formy ggtkami nasypanego proszku i do



uzyskania jak najwksze] powtarzalni upakowania. W przypadku masy o ziarnach
nieregularnych zachowanie st&do upakowania jest praktycznie niepiove. Stabilngé
gestasci nasypowej proszku moa okréli¢ stosunkiem gstasci nasypowej z utegsaniem do
gestasci nasypowej proszku samo nasypanego. Dla dobrego proszku, stosunek temism
by¢ bliski jednaci. Spetniag go proszki o kulistych @atkach pojedynczych lub granulach.
Skfad ziarnowy granulatu wplywa na waxtagestosci nasypowe;.

Rzeczywiste proszki ceramiczne wykaguwjpakowanie, ktéremu odpowiada udziat poréw
wynoszcy od 30 do 50% ob..

Stosowanie masy prasowalniczej azejuyxstasci nasypowej przynosi szereg kofey

» pozwala na zmniejszenie wysadkokomory nasypowej formy, przez co obakoszty
jej wykonania;

* umazliwia stosowanie wikszych szybkéci prasowania ze wzgllu na potrzep
odprowadzenia mniejszej doi powietrza,

» ufatwia uzyskanie wkszych gstasci pozornych wyprasek.

Pomiar gstasci nasypowej wykonuje siprzez zwaenie proszku nasypanego do naczynia
0 znanej ohjtosci w scisle okrelony sposob, np. przez znormalizowany lejek. Zoapas
I objetos¢ proszku, gstas¢ nasypowy wylicza st ze wzoru (1)

W procesie prasowania ksztaltek o rownomiécnaapetnienia olgfosci roboczej formy
decydujesypkosé¢ proszku, ktéra zaley od:
» ksztaltu castek wysg¢pujacych w proszku;
» gestasci nasypowej proszku;
» wilgotnaosci proszku.

Sypkas¢ proszku okréla si wielkoscia kata usypu. Jako kit usypu przyjmuje si kat
zawarty pomgdzy tworzca luzno usypanego st&a a podstaw Sypkdé proszku zwgksza
si¢, gdy kat usypu maleje. Im ksztatt ziaren jest bardziejzzbly do kulistego, tym sypké
proszku wegksza. Wraz ze wzrostem wilgotud sypka¢ maleje. W skrajnych przypadkach
nieregularnych ziaren i znacznej wilgo§op masa prasownicza ra® nie wykazujc zupetnie
sypkaci.

Waznym parametrem charakteryzaym granulat jest jegavilgotnosé. Od wilgotngci
zalezg whasciwosci takie jak twardé& granul, sypkéé i prasowalné¢ granulatu. W praktyce
przemystowej wytwarza sigranulat gsredniej wilgotndci od 0,5 do 6,0 % wag.

Zachowanie proszkéw pod wptywem zewgirznego cknienia

Proszek nasypany do formy zapetnia tylk@sézjej obgtosci zaleznie od jego gstaici
nasypowej i sypk&i. Pomedzy stykagcymi sie punktowo lub na niewielkich powierzchniach
czagstkami proszku powstapuste przestrzenie, a ponadto podczas nasypywasgsiaczastek
klinuje sk wzajemnie, tworgc tzw. mostki. (Rys. 3). Przytony z zewngtrz nacisk powoduje



przesungcie jednych cgstek wzgédem drugich, co okéa sk jako pdlizg masy
prasowalniczej. Przemieszczanigsiek masy w formie prowadzi do zsgczenia.

Typowa charakterystyke prasowania ktora przedstawia zaieos¢ gestosci wypraski od
cisnienia prasowaniaprzedstawiono na rysunku 4.
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gestosé wzgledna, ¢

cinienie prasowania, p

Rys. 3. Zalamywanie si,mostkow” Rys. 4. Zalenos¢ gestasci wzglednej od
ziarnowych podczas zeggczania. cisnienia prasowanig( - gestas¢
teoretyczna)

W procesie zagszczania przez prasowanie ima wyr&nic trzy etapy:

1. W pierwszym etapie prasowania, zachgmym przy niskich d@nieniach, wysipuja
zjawiska prowadge do g@stego upakowania granul proszku.g Sto:
przegrupowanie przez g nieuporadkowanych granul proszku wzglem
siebie, obrot, zatamywanie mostkow g#one z zapetnianiem gych pustek. Po
zniszczeniu granul w zjawiskach podobnych do wyioieych wczéniej bior
udziat fragmenty granul lub pojedynczestki proszku. Czstki wzajemnie zbhaja
sic do siebie, co powksza oddzialywanie zwtane z sitami adhezji.
Roéwnoczénie, na skutek zbienia i odksztatcenia powierzchnigstek, powgksza
si¢ powierzchnia ich styku. Powstaje t@kzakleszczenie mechaniczne, szczegolnie
w przypadku granul o rozwigtiej powierzchni.

2. Dalszy wzrost éinienia prowadzi do intensyfikacji zjawisk charalsycznych dla
drugiego etapu procesu prasowania, ktére w mikrenagh rozpoczyrtasic mog
juz w pierwszym etapie.dSto: odksztatcenie sgiyste ziaren i, po przekroczeniu
wytrzymataci nasciskanie, ich fragmentacja elganie i kruszenie. Pagiuje dalsze
upakowanie ziaren i zapetnianie pustek okruchami. tykh etapie wzrost
zag:szczenia jest znacznie ograniczony w porownaniazesn 1.

3. W trzecim etapie, przy dalszym wZode cknienia, ze wzgidu na daleko ji
posuné¢te zagszczenie, mdiwe jest tylko nieznaczne przemieszczenigstzk
proszku. Wysipuje ewentualne kruszenie pojedynczychstek. Nawet znaczne
przyrosty cénienia powoduyj jedynie nieznaczny wzrost zggczenia wypraski.



Prasowanie ksztaltek z proszkéw przy jednokierunkowm dziataniu cisnienia

Prasowanie klasyczne z sypkich proszkéw realizigjevstwardych, sztywnych formach,
przy zastosowaniu zewtiznego dnienia. Ze wzgidu na kierunek przyktadanej sity
prasowanieto okréla sk jako jednoosiowe(inaczejjednokierunkowe) (Rys. 5). Wyrania
Si¢ przy tym:

- prasowanie jednoosiowe jednostronne

- prasowanie jednoosiowe dwustronne

al | c) Rys. 5. Schematy
S prasavania:

2 a) jednostronnego;

b) dwustronnego;
C) rozkiad gstasci
wzglednej i rozkiad

d) cisnienia w wyprasce
| prasowane;j

T T jednostronnie; d) rozktad
A {--4———~ gestdasci wzglednej i
'! cisnienia w wyprasce
% %2 ¢ prasowanej dwustronnie.
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W procesieprasowania jednostronnegogranulat znajdacy si w formie poddawany jest
naciskowi z jednej strony. Procgsasowania dwustronnegopolega na poddaniu masy
prasowalniczej (tj. granulatu) dziataniu jednokigtawej sity jednak z dwoch przeciwnych
stron. Prasowanie dwustronne daje bardziej rownomizagszczenie proszku hprasowanie
jednostronne, szczegodlnie w przypadkaejwysokdci ksztattki.

W trakcie prasowania jednoosiowego istotny wptywpnaces zagszczania maj

* cisnienie prasowania,
* wilgotnos¢ masy;
» dodatki pélizgowe wprowadzone do masy.

Podczas przemieszczania sizgstek masy wyspuje ich tarcie gciany formy, okrélane
jako tarcie zewretrzne, oraz ich tarcie wzajemne oklane jako tarcie wewnretrzne.
Wystepuje take sprezyste odksztailcenie crstek Zjawiska te prowadgz do strat energii
wywotujacych zmniejszenie sirzeczywistego énienia prasowania wynik#gego ze spadku
sity prasowania na drodze prasowania, &jést droga posuwu stempla. Jako wynik otrzymuje
sie wypraski nierbwnomiernie zagzczone (Rys. 6).



Rys. 6. Prasowanie jednoosiowe (a) jedno- i (b)stramne.

Prasowanie izostatyczne

Metoda formowania draeg prasowania izostatycznego oparta jestpmawie Pascala
mowigcym, ze cisnienie wywarte w jednym miejscu na nieruchotiecz jest przenoszone
réownomiernie przeztciecz we wszystkich kierunkach i dziata jednakeveatej obgtosci, na
kazdg czes¢ zamkngtego zbiornika, prostopadle do jego wetvanej powierzchni

Jako medium przenogze cinienie mog by¢ uzyte ciecze, gazy oraz elastomery, jednak
najpowszechniej stosowanym medium jest wodna emutdgjowa. Schemat metody
przedstawia rysunek 7. Formowany proszek oddzielpsy od naciskacego medium
elastyczry forma, ktéra powinna mdiwie bezstratnie przenasicisnienie. Ze wzgjdu na
spos6b umieszczenia formy w naczynign@niowym mowi s§ 0 prasowaniu izostatycznym

z mokn forma lub z such forma.
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Rys. 7. Schematy prasowania
izostatycznego: a) z makforma, b) z such
forma; 1 - napetnianie formy, 2 -
prasowanie, 3 - dekompresja i \ayie
wypraski

W sposobie prasowania izostatycznego
z suchg forma, elastyczna forma jest trwale
zamocowana w komorze. Napetnianie formy
proszkiem oraz wyjmowanie wypraski
odbywa st bez wyjmowania formy
z komory prasy. W tej metodzie obstuga nie
ma kontaktu z ciegzprzenosaca cisnienie.

W metodzie z mokra forma, po
napetnieniu jest ona zanurzana w cieczy.

Jako materiat na formy stosuje:skauczuk, PCW, poliuretan, lateks lub inne podotioe

gumy materiaty.



Wymiary form musz uwzgkdniat zmniejszenie giobjetosci proszku w trakcie prasowania
nawet o 50%. Wymusza to #ipelastyczné¢ materiatu formy i w zwjzku z czym stosowane
materiaty powinny mié dwze wydtuzenie wzgédne przy rozerwaniu gjajce ok. 450 %.

W procesie prasowania izostatycznego, nacisk wwmierna elastycznforme, a tym
samym na prasowany proszek, jest jednakowy ze wkselgsstron. W odrénieniu od
prasowania jednoosiowego, przemieszczaeisnek formy zachodzi wraz z przemieszczaniem
proszku, a co za tym idzie nie wggtije w tym przypadku tarcie proszkusaany formy.
W konsekwenciji zagszczenie wyprasek prasowanych izostatycznie jedizie rownomiernie
niz wyprasek prasowanych jednoosiowo.

Prasowanie izostatyczne pozwala prasowgroby w znacznie szerszej gamie ksztattoav ni
mozliwych do uzyskania poprzez prasowanie jednoosiowé. ksztattki o zmiennym
przekroju, z podeciami, oraz otworami z praktycznie dowolnej strolly.celu wykonania
otwordw stosuje sisztywne (nieodksztatcgge st) trzpienie zamocowane w formie.

Stosowane ¢€nienia prasowaniagsgeneralnie wiysze nik w przypadku prasowania
jednoosiowego i magprzyjmowa wartasci od 100do400 MPa

Wykonanie ¢wiczenia

Cwiczenie sktad si z dwdch cgsci, z ktorych pierwsza polega na pomiarzsstgci
nasypowej wybranego proszku ceramicznego (granulatudryga na ustaleniu wptywu
cisnienia prasowania na zgggczenie otrzymanych z niego wyprasek.

Proszek do prasowania wskazuje prowsagizNalery zanotowa rodzaj uzytego proszku
oraz jegogestos¢ rzeczywist.

1. Pomiar gestosci nasypowej proszku i granulatu

Pomiar gstasci nasypowej przeprowadzag siaproszku wyjsciowym (niezgranulowanym)
jak i wytworzonym z nieggranulacie.

W celu oznaczenia ¢gtdsci nasypowej proszku nate poshryé sig wytarowanym,
plastikowym cylindrem miarowym o ofipsci 25 cnt. Cylinder zapetnia sicatkowicie bez
wstrzagsania i way na wadze technicznej (doktadid®,01g). Aby oznaczygestas¢ nasypovi
z usadem, catkowicie napetniony proszkiem cylindgarowy utrzsa s¢ na podkiladce
gumowej do statej objosci i dokonuje odczytu jej warfci. Nalezy wykon& trzy oznaczenia
gestasci nasypowejbez usadui z usadem Obliczy¢ wartasci srednie i odchylenie
standardowe.



2. Wyznaczanie charakterystyki prasowania proszku

Nalezy obliczy¢ masg jednej wypraski zaktadgg, ze jejwysokaé wypraski lgdzie rowna
1/3 wielkosci jej srednicy a gestosé pozorna wypraski bedzie réwna50% gestasci
teoretycznej proszku.

Przyjmuje s, ze srednica probki réwna jestsrednicy stempla formy, ktégy nalery
zmierzyt przy pomocy suwmiarki.

Prébki naley formowa w zakresie @nhien prasowanial5 - 110 MPa Typowe
charakterystyki prasowania proszkéw ceramicznychkapop intensywny przyrost
zagszczenia wyprasek towarzysy wzrostowi cinienia w zakresie niskich driien
prasowania i mate przyrosty zsmgczenia przy dalszym zgkiszaniu cdnienia prasowania.
Dlatego, aby w sposob rzetelny scharakteryzoxeehowanie giproszku podczas prasowania
punkty pomiarowe wybieragstak, aby ich wiksz liczba przypadata na zakres niskicéngen
prasowania.

Uzyskuje st to poprzez rozizenie cénien prasowania w pogpie geometrycznym co daje
nastpujace ich wartéci: 16, 26, 43, 69 110 MPa Pod danym énieniem naley uformowa
po 3 probki. Po wyprasowaniu prébki umieszcza i oznaczonych miejscach na specjalnegj
podktadce (ptytce).

Na podstawie powszych wartéci cisnien prasowania oraz zmierzongpdnicy stempla
formy nalery wyliczy¢ odpowiadajce imwartosci sit (wyrazone w N), ktore naley przytozy¢
do stempla formy w trakcie prasowania.

Obstuge prasy prezentuje prowadzcy.

Po wyprasowaniu natg okreili¢ zagszczenie wyprasek poprzez pomiar icfstgsci
pozornej i obliczeniegptasci wzgledne).

W tym celu prébki po wyprasowaniu powinny zd@staajpierw zwazone na wadze
analitycznej (z dokiadrscia 0,001g) anastgpnie zmierzone przy pomocyguwmiarki.
Wystarczy wykoné& pomiarsrednicy jednej probki prasowanej pod danygniginiem. Taka
kolejnaé¢ postpowania pozwala na unikgie bkdow zwhzanych z wykruszaniem ¢si
fragmentow probek w trakcie ich mierzenia.

W razie koniecznézi przed waeniem naley oczyci¢ obrzea prébek z nadmiaru proszku
przy wyciu pedzelka.

Geometrycza gestas¢ pozorny, dp, obliczamy ze wzoru:

d, =, 3)
gdzie: m - masa probki [g];
V - objetos¢ probki [cn].

Gestas¢ wzgledna, dw, obliczamy ze wzoru:
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_ dp
d, = /100 @

gdzie: d - jest rzeczywist gestaicia materiatu proszku [g/cth

Nalezy zostawi jeden komplet wyprasek z r@nych cinien prasowanie i umigci¢ je
w pojemniku z opisem c$nienia prasowania.

Czesé 2. Wykorzystanie metody porozymetrii rieciowej w
technologii ceramiki

Cel éwiczenia

Celeméwiczenia jest charakterystyka porowsatiossurowych probek prasowanych podmgmi
cisnieniami przy wykorzystaniu metody porozymetriaibwej. Ocena stanu porowatd w
wypraskach (udziat objosciowy i rozkiad wielkdci poréw) w kontekcie dalszego
zagszczania materiatu.

Wstep

Tworzywa ceramiczne, w odidieniu od typowych materiatdw metalicznych, zawjigzory

w ilosci od czsci procenta do kilkudziegtiu procent udziatu objosciowego (ok. 90%).
Znaczna zawarg porow w materiale jest ¢gto wynikiemswiadomego dziatania technologa,
czesciej jednak wysipowanie poréw jest rezultatem trudobtechnologicznych (wysokie
koszty ekonomiczne) w uzyskaniu tworzywa pozbawgmngoréw. Wysipujace w materiale
pory w znacznym stopniu wptywgia jego wiaciwosci, zwtaszcza mechaniczne, ktore ulagaj
obnizeniu wraz ze wzrostem porowé&tt Std tez w przypadku materiatdbw ceramicznych
kontrola gstasci i porowatdci jest czsto bardzo wanym etapem procesu wytworczego i
charakterystyki gotowego tworzywa.

Wystepujace w materiale pory niemy sklasyfikowa (Rys. 8) jako:

* pory otwarte- pory penetrowane w ptQi przez ciecz immersyjn wzgkdnie kedace
w kontakcie z atmosferbezpdrednio lub poprzez inne pory.

* pory zamknigte- pory niepenetrowane przez ciecz lub gogoe w kontakcie z
atmosfes.

* pory transportowe - pory, poprzez ktore nmibwy jest przeptyw cieczy

11



pory pory _pory pory
zamkniete otwarte usieciowane transportowe

p—

Rys.8. Rodzaje porow w materiatach ceramicznych.

Pory mana te podzielt ze wzghdu na ich rozmiar. Klasyfikacja ta zostata wprowatz
przez Medzynarodow Uni¢ Chemii Czystej i Stosowanej IUPAC i rozroa trzy klasy porow:

e mikropory - <2 nm
* mezopory- 2-50nm
e makropory - >50 nm

Mikro- i mezopory decydajo rozwineciu powierzchni wewegtrznej materiatu i odgrywaj
znacaca rolg w procesach adsorpcyjnych. Makropory majewielki udziat w catkowitej
powierzchni wewgtrznej, petna jednak ro¢ drog transportu unitiwiajgc dostp do poréw o
mniejszych rozmiarach.

Aby w sposob iléciowy scharakteryzowawyskpujaca w materiale porowatd, nalery
okresli¢ catkowitg objetos¢ poroéw fore volumg oraz rozktad wielkéci porow fore size
distribution), czyli ich udziat objtosciowy w funkcji srednicy porow. Peln informacg o
porowatdci mazna okréli¢ za pomog porozymetrii r¢ciowej, naley jednak pamitac, ze w
metodzie tej madiwy jest pomiar jedynigoorowatosci otwartej!

Porozymetria rteciowa

Zastosowanie w pomiarach porozymetrycznycérirtwynika z jej wysokiego nagtia
powierzchniowego, powodagego,ze nie zwika ona powierzchni materiatdw ceramicznych.
W konsekwencji spowodowanie abyedt penetrowata wgtrze poréw w materiatach
ceramicznych konieczne jest zastosowaniaienia p, wickszego od @énienia par gci w
porach p. Przy zalégeniu cylindrycznego ksztaltu poréw oraz stalego i¢@p
powierzchniowego i #a zwilzania rtci, zalenos¢ pomedzy zastosowanym giieniem a
srednia porow, do ktorych k¢ jest wttaczana, wyea réwnanie Washburna (5):

4ycos@

Ap = p

(5)
gdzie: d <$rednica poréw
vy - napecie powierzchniowe eti (najczsciej 0,485 N- i)
0 - graniczny kgt zwilzania (najczsciej 140°)
Ap - r&nica cknienia rtci i cisnienia gazu w porach {{po)
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Mierzac obgtos¢ rteci penetrugcej do porow w funkcji zastosowanegd@rienia jesteémy w
stanie wyznacay z wykorzystaniem réwnania Wshburna rozkiad wiétkoporow oraz
catkowitg objetos¢ porow (otwartych) (Rys. 9). Przed pomiarem préjdsa odpowietrzana i
dlatego mana zatayc¢, ze Ap=px.

Diameter (um)

Rys.9 Krzywa sumacyjna rozktadu wieflcoporow. | — intruzja (wzrost émienia), E — ekstruzja
(obnizanie cénienia)

Na Rys. 9 przedstawiono przyktadpwrzywa sumacyjm rozktadu wielkdéci porow. Naley
zwrécié uwag;, ze przebieg zalmosci jest r@ny przy wzrdcie i obngzaniu cénienia.
Widoczna ptla histerezy mge swiadczy o tym, ze w materiale wyspuja tzw. Pory
butelkowe, tj. takie ktérych wlot ma mniejsgrednic; niz ich wretrze. Re¢ nie mae ich
opwsci¢ przy obnianiu cknienia. Standardowo pomiary wykonujee sjedynie przy
wzrastagcym cknieniu. Porozymetria ¢tiowa daje meliwos¢ pomiaru porow dgrednicy w
zakresie 3,5 nm do ok. 300 um.

Porozymetria kfciowa daje take maliwo$¢ wyznaczania porowatoi materiatow
proszkowych. Na Rys. 10 pokazano kraysumacyjm i krzywa czgstasci rozktadu wielkdci
poréw dla granulatu Zr&Widoczne g na nich dwie populacje porow: pierwsza w zakréie
- 100 nm odpowiada porom w granulach, a druga wezak 150 - 1000 nm odpowiada porom
zawartym pongdzy granulami.

13



Normalized Volume vs. Pore Size
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Rys. 10. Krzywa sumacyjna i krzywagstasci rozktadu wielkdci poréw w granulacie Zr§)
Ograniczenia porozymetrii rteciowej i przyczyny bledow

* w réwnaniu Washburna przyjmujeeswarta¢ srednig kata zwilzania dla rénych
materiatdw, podczas gdy wastota mae by w przedziale 130 - 150°

* na wartéd¢ napkcia powierzchniowego wptywa temperatura oraz wysgce w reci
zanieczyszczenia

* w obliczeniach zaktadaestylindryczny ksztatt poréw, podczas gdy w materiaog,
wystepowa pory innego typu np. wydione, butelkowe

* wysokie cénienie mae powodowda deformacg materiatlu i niszczenie pierwotnej
struktury poréw

Wykonanie ¢wiczenia
Cel ¢éwiczenia
Celem ¢wiczenia jest zapoznanieg¢se technily porozymetrii r¢ciowej w odniesieniu do

materiatdw ceramicznych, oraz poréwnanie rozktasdelkosci porow w2 lub 3 surowych
prébkach prasowanych podzriymi cisnieniami.
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1. Urzadzenie pomiarowe

Porozymetr gciowy PoreMaster 60 firmy Quantachrome Instrumemiscugcy w zakresie od
cisnienia nieznacznie parej atmosferycznego do 410 MPa, co odpowiada porwvartym o
srednicy w zakresie od 3,5 nm do 250 pum.

Cwiczenie ma charakter pokazowy, a pomiar jest wykoywany przez prowadacego
2. Analiza wynikoéw

Oprogramowanie komputerowe wykorzystuje otrzymaaaedeksperymentalne i rOwnanie
Washburna do obliczenia takich parametrow jaketob§ poréw i rozktad wielkéci porow.
Poniej przedstawiono fragmenty wygenerowanego przeagspmowanie typowego raportu
z danymi liczbowymi dotycgcymi obgtosci rtgci penetrugcej do porow ¥olume intrudell
zastosowanego giienia pressurg, udziatu obgtosciowego (dV/d(log d)) i srednicy porow
(pore diameter (Rys. 11).

SAMPLE ID 3Y-TZ-8 FILE NAME Prébka s.prm
SAMPLE WEIGHT 0.9520 grams BULK SAMPLE VOLUME 0.3077 cc
SAMPLE DESCRIPTION
COMMENTS
[EG SURFACE TENSION 480.00 erg/cm, HG CONTACT ANGLE (I)140.00°, (E)140.00°
MINIMUM DELTA VOL. 0.000 & FS MOVING POINT AVG. 11 (Scan Mcde)
JOPERATCOR RL Mercury volume normalized by sample weight.
Pore Size Distribution By Volume - Intrusion
krzywa sumacyjna . krzywa czestosci
rozktadu W“ wielkosci porow
Pressure Pore Volume Delta % Volume Dv(d) -dV/d(leg d)
Diameter Intruded Volume Intruded
[PSI] [(pm] [cc/g] [ce/qg] 3 [ce/ (pm-g) ] [ece/qg]
0.981 2.174E+02 0.0000 0.0000 0.00 9.088E-06 4
1.699 1.255E+02 0.0005 0.0005 0.52 3.002E-06 07
2.269 9.402E+01 0.0006 0.0001 0.61 4.527E-0¢ S.
3.143 €.787E+01 0.0008 0.0002 0.76 1.298E-0S5 2.
4.202 5.076E+01 0.0012 0.0004 1.13 2.926E-05 3.
5.169 4.127E+01 0.0014 0.0003 1.38 2.235E-05 2
€.639 3.213E+01 0.0017 0.0002 1.57 2.957E-05 2.
8.309 2.567E+01 0.0018 0.0002 275 2.850E-0S 2.7
10.045 2.124E+01 0.0020 0.0002 1.94 €.019E-05 2.
11.814 1.806E+01 0.0021 0.0001 2.04 7.933E-06 3.

Rys. 11. Fragment raportu z danymi liczbowymi deggymi rozktadu wielkéci porow.

Normalized Volums wvws. Pore Size

[
b Tl Tl e T T e Bl

' [N ERRL ] RN
bt il s Rkl ol ' Al Sl Sl Ml ' A it i
[N ERRT ] RN EERL '
it aialt vl Bk ok ol o' Bl A i I I O i
!

o
AT T AT

Mormalized Volume [oofg)]

00 1 2000 5000 ¢ 20000 50000 1 200000
1000 10000 100000

Diameter [nm]

Rys.12. Krzywa sumacyjna rozktadu wietkoporéw w wyprasce z proszku ZxO
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Krzywa sumacyjna rozkladu wielka porow przedstawia zaleos¢ objetosci poréw od
srednicy porow. Wykres ten daje informagaka objetos¢ poréw otwartych przypada na 1 g
prébki i wyrazana jest w criig.

—-dW/dlogDl wvs. Pore Size
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Rys. 13. Krzywa agstasci rozktadu wielkdci porow w wyprasce z proszku ZxO
Krzywa czstasci (-dV/d (log d) ) w funkcjirednicy porow jest pochodrkrzywej sumacyjnej
przedstawionej na Rys. 12. Na podstawie tej krzywnaina okréli¢ ile populacji poréw

Uzyskane wyniki mog zost& wyeksportowane w formie plikow ASCII celem przetaania
w programach stgcych do obrébki danych takich jak Excel czy Origin.

Opracowanie wynikéw
Czes¢ 1. Prasowanie proszkow ceramicznych

Przy prezentowaniu wynikéw nailepostugiwa sie wartasciami srednimi oraz odchyleniem
standardowym.

1. Obliczy¢ wartasci gestasci nasypowej () (1) i gestasci nasypowej z uadem (i (2)
dla proszku wyjciowego i granulatu. Wyznaczystosunek @du zarowno dla proszku
wyjsciowego jak i dla granulatu. Wyznac&zstosunek @proszek)/ On(granulat)

2. Obliczy¢ gestas¢ pozorm (dp) (3) oraz gstas¢ wzgledna (dw) (4) wyprasek
prasowanych pod #gymi cisnieniami.

3. Sporadzi¢ wykres zaleénosci gestasci wzglednej prébek (d) od cénienia prasowania,
wykorzystupc w tym celu srednie wartéci dw (z trzech pomiaréw) odpowiadag
poszczegolnym énieniom prasowania. Na wykresie zazna&czdchylenie standardowe
odpowiadajce wartgciom dw dla poszczegolnychsnien.

4, Wiedzc, ze porowaté¢ probek Vp = (100 - dw) [%] spagdzic wykres porowat€ci
wyprasek jako funkcji énienia prasowania. Na wykresie zazndcaglchylenie standardowe
odpowiadajce wartgciom dw dla poszczegolnychsnien.
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Sprawozdanie powinno zawieré nastepujace informacje:
1. Dane dotyczce badanych materiatdw (rodzaj materiatu, jegst@c¢ rzeczywiss);

2. Krotki opis metod pomiarowych i parametréw porovaych istotnych z punktu
widzenia poprawngi pomiaru i uzyskiwanej doktadia, wyszczegolnienieaytej
aparatury;

3. Tabelaryczne zestawienie danychdsyjwych oraz obliczonych wynikéw dla kadej
prébki;
4, Tabelaryczne zestawienie wadiosrednich dla danego&iienia prasowania wraz z

podanym odchyleniem standardowym
5. Wykresy zalenosci: dw = f (P) oraz Vp =f (P)

6. Whioski wynikajce z poréwnaniaggtosci nasypowej bez usadu i z usadem
zmierzonych dla badanego proszku $gigwego i granulatu.

7. Whioski wynikagce z poréwnania wyznaczonej charakterystyki prasiava typove
charakterystyk prasowania proszkow ceramicznych.

Czesé¢ 2. Wykorzystanie metody porozymetrii rieciowej w technologii
ceramiki

1. Na podstawie wynikow uzyskanych dla probek prasgwhrpod régnymi cisnieniami (2
lub 3 prébki) naley sporadzi¢ zbiorcze wykresy przedstawaag a) krzywe sumacyjne
rozktadu wielkdci poréw (Rys. 12) , b) krzywe egtcsci rozktadu wielkdci porow (Rys.
13).

2. Dane krzywe wykrda sk na podstawie odpowiednich kolumn zawartych w raijgor
generowanym przez oprogramowanie porozymetru, kd@reaczono na Rys. 11.

3. Nalezy okresli¢ catkowity objetos¢ poréw (otwartych) wyspujacych w danej wyprasce
oraz okréli¢ modalr wielkos¢ porow. Na podstawie tych wynikow najeokresli¢, czy
cisnienie prasowania wphgto na rozktad wielkéci porow, a jeeli tak to w jaki sposob.

Jaki wptyw na péniejszy proces spiekania mpgiec zaobserwowane #aice w rozktadzie
wielkosci porow?

Opracowanie: Anna tabuz, tukasz Zych

AGH, WIMIC, KCiMO
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