Teoria i praktyka procesow ceramicznych — laboratorium
Studia Magisterskie Uzupeklniajace WIMIC AGH

Cwiczenie 5

SUSZENIE WYROBOW CERAMICZNYCH

Zagadnienia do przygotowania:

rodzaje wody w masach i surowcach ceramicznych
e ctapy procesu suszenia

e transport wody w suszonych wyrobach

e kinetyka suszenia

e zasady prawidtowego prowadzenia procesu suszenia
e wlasciwosci czynnika suszacego
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Wstep

Wykorzystanie mas polplastycznych o wilgotnosci 10-15 % lub plastycznych o zakresie wil-
gotnosci 16-25% do formowania wyrobdéw ceramicznych powoduje konieczno$¢ ich suszenia
przed przystapieniem do procesu konsolidacji wysokotemperaturowej. Celem suszenia jest usu-
nigcie wody z surowego wyrobu droga parowania w sposob uniemozliwiajacy deformacj¢ 1 po-
wstawanie peknig¢. Sposob przeprowadzenia suszenia istotnie wptywa na jako$¢ wyrobow i ich
wlasciwosci uzytkowe. Zagadnienia suszenia dotycza zaré6wno tworzyw ceramiki klasycznej
wykorzystujacej masy zawierajace surowce ilaste, jak 1 tworzyw zaawansowanej ceramiki tech-
nicznej: tlenkowej, weglikowej, azotkowej, formowanych np. metoda wtrysku wodnego. Opty-
malizowanie procesu suszenia staje si¢ kluczowym problemem w przypadku formowania prosz-
kéw o nanometrycznym rozmiarze czastek przy zastosowaniu metod wykorzystujacych masy o
wlasciwosciach plastycznych lub lejnych.

Rodzaje wody w masach ceramicznych

Wodg zawarta w masie plastycznej dzieli sig na:

1. wodg swobodna, oddzielajaca odsunigte od siebie ziarna materiatu,

2. wodg kapilarna, ktora wypehnia przestrzenie pomigdzy stykajacymi si¢ ziarnami,

3. wode adsorpcyjna - jest ona zaadsorbowana na powierzchni ziaren materiatu i pozostaje w
uktadzie po odparowaniu wody swobodnej i1 kapilarnej. W toku suszenia nie jest ona zwykle
w pelni usuwana.

Zmiany zachodzace w materiale podczas suszenia schematycznie ilustruje Rys.1.

b c Rys.1. Uktad materiat
ceramiczny - woda; a)
obecne sa wszystkie
trzy rodzaje wody, b)
pozostaje woda kapi-
larna 1 adsorpcyjna, c)
obecna jest tylko woda
adsorpcyjna.

Oprocz omoéwionych wyzej wyrdznia sig jeszcze wode zwiazana. W jej sktad wchodzi woda
miedzypakietowa i woda wydzielajaca si¢ wskutek dehydroksylacji mineratow ilastych i
wodorotlenkow. Czastki wody migdzypakietowej wchodza w sposob uporzadkowany pomigdzy
pakiety niektorych mineratéw ilastych, np. montmorylonitu. Usunigcie wody zwiazanej wymaga
stosowania wyzszych temperatur i ew. dluzszych czaséw wygrzewania niz wystepujace w
technice suszarniczej. Dlatego zwykle nie uwzglednia si¢ jej w pojeciu wilgotno$ci materiatow.
Ta ostatnia to wyrazony w % udzial wody usuwanej z materiatu podczas suszenia do stalej masy
w temperaturze 105 - 110°C. Udzial ten wyraza si¢ wzgledem masy wilgotnej lub suchej. W
pierwszym przypadku mowimy o wilgotnosci wzglednej (W) w drugim o bezwzglednej (Wy).
Wzory pozwalajace obliczy¢ wilgotno$¢ wzgledna 1 bezwzgledna przedstawiono ponize;.

m, —m m, —m
Wp=——"100%; (1) Wy = ——>100 % )
mg m
gdzie: my, - masa probki wilgotnej; mg - masa probki suche;.
Znajac wilgotno$¢ wzgledna mozna ja przeliczy¢ na bezwzgledna i na odwrot postugujac sig
zalezno$ciami:
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Podzial procesu suszenia na okresy

Suszenie prowadzi si¢ w warunkach takich aby woda zawarta w materiale nie osiagneta punk-
tu wrzenia. Moze to bowiem spowodowac zniszczenie wyrobu. W pierwszy okresie parowanie
zachodzi na powierzchni wyrobu. Ubytek wody z uktadu jest rOwnoznaczny ze zmniejszaniem
si¢ grubosci warstewek wody oddzielajacej ziarna materiatu. W konsekwencji obserwuje si¢
skurcz materiatu. W tym okresie suszenia zmniejszenie objetosci materiatu jest rowne objetosci
odparowanej z niego wody a szybkos$¢ odparowania wody z materialu w statych warunkach su-
szenia, jest stala i nie zalezy od wilgotno$ci suszonego materiatu. Wynika to z faktu, iz parowa-
nie odbywa si¢ ze swobodnej powierzchni cieczy i zgodnie ze wzorem wyprowadzonym przez
Daltona zalezy od ci$nienia pary nasyconej w temperaturze procesu, aktualnego czastkowego
ci$nienia pary w medium suszacym, od ci$nienia barometrycznego i od gradientu ci$nienia czast-
kowego pary wodnej w poblizu powierzchni wyrobu:

y=c Pmax “Pp 5)
Py
gdzie: pmax - CiSnienie pary nasyconej w temperaturze procesu, p, - cisnienie czastkowe pary
wodnej w medium suszacym, py - ciSnienie barometryczne, C -stala zalezna od predkosci 1 kie-
runku przeplywu medium suszacego (powietrza) wzgledem wyrobu. Predkos¢ ta i1 kierunek
wplywaja na wspomniany gradient czastkowej pr¢znos$ci pary.

Opisana prawidtowos¢ ilustruja wykresy na Rys.2 w czesci odpowiadajacej pierwszemu (I)
okresowi suszenia.
Rys.2. Zalezno$¢ predkosci suszenia (1) 1 skurczli-

Il | wosci (2) od wilgotnos$ci materialu. Na rysunku za-

T K 1 A znaczono podzial suszenia na okresy (I - II).
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@ I % kiedy to ziarna materiatu zaczynaja si¢ stykac. Ich
by ! % dalsze zblizanie sig nie jest juz mozliwe; skurcz usta-
é : E je. W uktadzie pozostaje jeszcze wilgotno$¢ odpo-
X off K »  wiadajaca wodzie kapilarnej i adsorpcyjnej. Wilgot-
2R : no$¢ w tym stanie uktadu okresla si¢ mianem wilgot-
er W no$ci krytycznej (Wy). Dalsze odprowadzanie wody
W“got';oéé z suszonego materialu nie wywoluje jego skurczu,

natomiast szybkos$¢ suszenia si¢ obniza (Rys. 2, II
okres suszenia). Brak skurczu spowodowany jest wspomnianym wyzej faktem kontaktowania si¢
ziaren materiatu, natomiast obnizenie szybko$ci parowania, w stalych warunkach procesu, ma
dwie przyczyny. Cofanie si¢ cieczy w gltab wyrobu (Rys.1b) sprawia, iz powierzchnia cieczy
przyjmuje posta¢ menisku wklgstego. Zgodnie z zalezno$cia podana przez Kelvina ci$nienie
pary nasyconej nad taka powierzchnig jest mniejsze niz nad powierzchnig ptaska:
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gdzie: p - ci$nienie pary nasyconej nad powierzchnia cieczy o promieniach krzywizny r; 1 12, po -
ci$nienie pary nasyconej nad plaska powierzchnia cieczy, M - cigzar czasteczkowy cieczy, v -
napigcie powierzchniowe cieczy, p - gestos¢ cieczy, R - stala gazowa, T - temperatura.

Zatem, odwotujac si¢ podanego wczesniej rownania Daltona, staje si¢ oczywiste, ze szybkos¢
parowania wskutek obnizonej warto$ci tego ci$nienia (pmax) musi si¢ zmniejszy¢.

Przemieszczanie si¢ cieczy w gltab wyrobu wydtuza droge pary do suszacego medium. Jest to
roOwnoznaczne ze zmniejszeniem gradientu preznosci czastkowej pary w kierunku prostopadtym
do powierzchni suszonego wyrobu, co stanowi drugi z omowionych czynnikow spowalniajacych
proces suszenia w drugim jego etapie.

Catkowite usunigcie wody kapilarnej pozostawia wodg zaadsorbowana na powierzchni
ziaren. Jej udzial zalezy od temperatury, czastkowej preznosci pary w otaczajacym Srodowisku
oraz od rozwinigcia powierzchni uktadu. Jesli czastkowa preznos¢ pary nad wyrobem zréwna si¢
z preznoscia pary w otaczajacym gazie to odpowiadajaca temu stanowi wilgotno$¢ nazywamy
wilgotnoscia réwnowagowa (W,). Wyroby wysuszone do wilgotnosci nizszej niz wilgotno$¢
roOwnowagowa, charakterystyczna dla parametrow powietrza np.: w hali produkcyjnej, poddane
dzialaniu atmosfery tej hali po pewnym czasie zawsze osiagaja wilgotno$¢ réwnowagowa.
Zatem suszenie ponizej W, jest przyczyna niepotrzebnych strat energii. Szczegdlnym
przypadkiem wilgotno$ci réwnowagowej jest wilgotnos¢ higroskopijna. Odpowiada ona
wilgotnos$ci rownowagowej materiatu umieszczonego w powietrzu o wilgotnosci wzglednej ¢ =
100 %.

Przeplyw wody w suszonym materiale

Odparowanie wody z powierzchni suszonego materiatu prowadzi do zréznicowania wilgotno-
sci w jego obregbie. Wilgotno§¢ w warstwie powierzchniowej jest mniejsza niz we wngtrzu wy-
robu. Schematycznie przedstawia to Rys.3
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Rys.3. Rozktad wilgotnosci w dwustronnie suszonej ptycie.

oW
Gradient wilgotnosci (a—) wymusza przeplyw wody z wngtrza wyrobu do powierzchni.
X

Zgodnie z pierwszym prawem Ficka wielko$¢ strumienia (J), tj. masa wody przeptywajacej w
jednostce czasu przez jednostkowa powierzchni¢ normalna do kierunku przepltywu, dana jest

W
zalezno$cia: J = -k(a—). Ograniczajac rozwazania tylko do pierwszego okresu suszenia
X

mozemy stwierdzi¢, ze wielko§¢ wspolczynnika <k> zalezy od lepkosci wody i wielko$ci
kapilar, przez ktore ona przeptywa. Ta ostatnia uwarunkowana jest wielko$cia ziaren, z ktorych
zbudowany jest material oraz gestoscia ich upakowania. Z kolei lepkos¢ wody zalezy od
temperatury.



Z Rys.2 wynika, ze ubytek wody w pierwszym okresie suszenia wywotuje skurcz materiatu.
Zrbéznicowana wilgotno$¢ w suszonym materiale (Rys.3) prowadzi do zréznicowania skurczu w
jego obrebie. W rezultacie pojawiaja si¢ naprezenia - rozciagajace w warstwach zewngtrznych i
Sciskajace w warstwach wewngetrznych. Te pierwsze moga wywolaé pegkanie materialu, a w
przypadku asymetrycznego suszenia wyrobu, jego deformacj¢. Droga do zmniejszenia naprezen
jest ograniczenie gradientu wilgotno$ci w materiale. Mozna to osiagna¢ albo poprzez zmniejsze-
nie szybkosci odparowania wilgoci z powierzchni wyrobu albo przyspieszajac, przy danym gra-
diencie wilgotnosci, przeptyw wody we wngtrzu wyrobu. Pierwszy z tych sposobow jest nie-
optacalny, gdyz wydatnie przedtuza czas suszenia. Dlatego powszechnie uciekamy si¢ do zwigk-
szenia strumienia wody w materiale. Jak wspomniano wspétczynnik <k> w réwnaniu na stru-
mien wzrasta z obnizeniem lepkosci wody, ktéra w duzym stopniu zalezy od temperatury: spada
okoto czterokrotnie przy zmianie temperatury od 20 do 100°C. Zatem prawidtowa technika su-
szenia wyrobOw ceramicznych polega na wstepnym ich ogrzaniu w catej masie w taki sposob,
aby unikna¢ gwattownego odparowywania wody z powierzchni. Proces na poczatku nalezy pro-
wadzi¢ przy znacznej wilgotnosci wzglednej medium suszacego, dochodzacej do 70 - 80 % (co
ogranicza szybko$¢ parowania wody) i przy stosunkowo wysokiej jego temperaturze. Po pew-
nym czasie, gdy nastapi wyrownanie temperatury w wyrobach, stopniowo obnizamy wilgotnos¢
wzgledna medium suszacego, zachowujac jego wysoka temperaturg. Takie postgpowanie zapo-
biega powstawaniu pgkni¢é, a rdwnoczesnie wydatnie przyspiesza proces. Rys.4 przedstawia
wykresy w uktadzie wspotrzednych ,,wilgotnos¢ - czas” dla trzech wariantow procesu. Linie
ciagte obrazuja zmiang wilgotnosci powierzchni wyrobu, za§ przerywane - jego wngtrza. Punkt
<P> oznacza wilgotno$¢ poczatkowa wyrobu, a punkt <K> wilgotnos¢ krytyczna.

a b c

! ) 4 Rys.4. Zalezno$¢ wilgot-
9 P no$ci  wnetrza 1 po-
§ wierzchni Wyrobu od cza-
S K su  suszenia. W tel;sme
= opisano rézne warianty
= prowadzenia procesu.

Czas Rys.4a odnosi si¢ do

suszenia w powietrzu o niskiej temperaturze 1 wysokiej wilgotnosci wzglednej. W tej sytuacji
nie obserwuje si¢ znacznej roznicy pomig¢dzy wilgotnoscia powierzchni i wngtrza, jednak czas
suszenia potrzebny do osiagnigcia we wnetrzu wyrobu wilgotnosci krytycznej jest diugi.

Rys.4b przedstawia przebieg suszenia powietrzem o niskiej temperaturze 1 niskiej wilgotnosci
wzglednej. W takim przypadku szybkos$¢ suszenia powierzchni wyrobow jest duza, przy rowno-
czesnym wystapieniu duzej réznicy wilgotno$ci pomigdzy powierzchnia i wngtrzem wyrobu.
Moze to doprowadzi¢ do jego pekania. Niezaleznie od tego czas potrzebny na odwodnienie wne-
trza wyrobu do poziomu wilgotnos$ci krytycznej jest dtugi.

Prawidtowy proces przedstawiony na Rys.4c prowadzono z wstgpnym podgrzaniem wyrobu
powietrzem o wysokiej temperaturze i wysokiej wilgotnosci wzglednej. Nastgpnie wilgotno$é
wzgledna medium suszacego obnizono utrzymujac jego wysoka temperaturg. Czas suszenia do
stanu wilgotnosci krytycznej jest tu krotszy niz w poprzednio omowionych przypadkach.
Rownoczesnie roéznica wilgotnosci pomigdzy wngtrzem wyrobu a jego powierzchnia (a zatem 1
gradient wilgotnos$ci) jest utrzymywany na niewielkim poziomie.

Poniewaz wyroby ceramiczne o wilgotnosci nizszej od krytycznej nie kurcza sig, niebezpie-
czenstwo powstawania pgknig¢ jest znacznie mniejsze niz w pierwszym okresie suszenia. Mozna
je zatem suszy¢ nie zachowujac takich §rodkow ostroznosci jak opisane powyze;j.



WYKONANIE CWICZENIA

Celem ¢wiczenia jest:

1. Wyznaczenie zalezno$ci wilgotnosci wzglgdnej masy plastycznej od czasu w warunkach
izotermicznego suszenia.

2. Wyznaczenie zaleznosci szybko$ci suszenia od wilgotnosci wzglednej tworzywa.

3. Wyznaczenie zaleznosci skurczliwosci suszenia od wilgotnosci wzglednej tworzywa.

4. Oszacowanie wilgotnosci krytycznej i rOwnowagowej masy ceramiczne;j.

Oznaczenie ubytku masy probki podczas suszenia jako funkcji czasu wykonujemy za pomoca
wagosuszarek WPE-300s lub WPE-210s. Instrukcje wykonawcze ze szczegdétami oznaczenia
dostarczone zostana w trakcie zajg¢. Przedmiotem badan jest masa formiercza w stanie plastycz-
nym. W celu jej przygotowania nalezy pobra¢ probke ok. 250 g ze wskazanej przez prowadzace-
go zajecia suchej masy porcelany elektrotechnicznej 1 doda¢ do niej taka ilos¢ wody aby uzyskaé
konsystencje masy plastycznej. Masa nie powinna pgka¢ pod naciskiem palca, ani nie powinna
lepi¢ sig do reki. Masa przylepiajaca si¢ do reki ma zbyt duza wilgotno$¢ i nalezy ja osuszy¢ na
ptycie gipsowej przykrytej ptotnem. Z przygotowanej masy uformowac za pomoca odpowied-
niego szablonu 9 probek o diugosci ok. 19 mm 1 masie ok. 7 g. Prébki te przechowuje si¢ w
szczelnie zamknigtym pojemniku, aby nie dopusci¢ do zmiany ich wilgotno$ci. Wyniki pomiaru
procentowego ubytku masy badanej probki w funkcji czasu suszenia rejestrowane sa automa-
tycznie przy uzyciu oprogramowania komputerowego ,,Pomiar Win”.

Wilgotnos¢ wzgledna po czasie <t> suszenia w wagosuszarce obliczy¢ z wzoru:

m W _ -Am,
W, (t,)=——""———-100 [%] (7)
m - Am,

gdzie: m, - masa poczatkowa probki wzigtej do badan (g),

W, - wilgotno$¢ wzgledna poczatkowa badanej probki wzigta jako utamek

jednosci,
Am; - ubytek masy probki po czasie suszenia t; (g)
Ubytek masy probki po czasie suszenia t; obliczamy wedtug wzoru:
U i mw
100

gdzie: U, - procentowy ubytek masy po czasie t; pokazywany przez wago-suszarke.
Podstawiajac réwnanie (2) do (1) otrzymuje sig prosta formutg na wilgotno$¢ wzgledna probki w
chwili t; w postaci:

Am, =

(8)

W, (1) = 1o (%] ©)
Y100 - U,

Pomiar skurczliwosci suszenia wykonuje si¢ rownoczesnie z pomiarem zmian masy badanej
probki podczas suszenia. Stuzy do tego odpowiedni uchwyt dylatometryczny z czujnikiem
mikrometrycznym, ktéry montowany jest do wago-suszarki. Zalezno$¢ dtugos$ci probki od czasu
suszenia w stalej temperaturze rejestrowana jest automatycznie za pomoca oprogramowania
komputerowego ,LVDT-Rejestrator”. Szczegdélowy opis pomiaru znajduje si¢ we
wspomnianych instrukcjach wykonawczych.

Skurczliwo$¢ liniowa suszenia Sg oblicza si¢ wedtug wzoru:

)
S, ==%—-+100 [%] (10)

[}

gdzie: | - wyjsciowa dtugo$¢ probki (mm),



I, - dlugos¢ probki po czasie t; (mm).

Sprawozdanie powinno zawierac:

1. Opis procedur doswiadczalnych wraz z nazwami uzytych przyrzadoéw i materiatow.

2. Wykres wilgotno$ci wzglednej i skurczliwosci jako funkcji czasu suszenia.

3. Wykres szybkos$ci suszenia i skurczliwo$ci jako funkcji wilgotnosci wzglednej. Szybkosc
suszenia otrzymujemy droga graficznego wyznaczenia pierwszej pochodnej z zaleznosci
wilgotnos$ci wzglednej jako funkcji czasu suszenia.

4. Liczbowa warto$¢ wilgotnosci krytycznej i rOwnowagowej zaznaczona na wykresie sporza-
dzonym wg p.3 .

5. Omowienie otrzymanych wynikow oraz wnioski.
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