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WPLYW NAPELNIENIA PROSZKAMI NA LEPKOSC
TERMOPLASTYCZNYCH KOMPOZYCJI DO FORMOWANIA WTRYSKOWEGO

Przedstawiono wyniki badan lepkosci termoplastycznych kompozycji (mas) zlozonych ze specjalnego lepiszcza i drobno-
ziarnistych proszkow metalowych. Takie materialy sa stosowane w procesie wytwarzania mikroelementéw o rozmiarach wy-
razanych w dziesiatkach lub setkach mikrometréw dla potrzeb mikrourzadzen lub mikrosysteméw. W badaniach zastosowa-
no proszki zelaza i stali kwasoodpornej o ziarnistosci 1, 4 i 16 pm. Skladnikiem lepiszcza byly: wosk, polietylen i parafina.
Proszki mieszano z lepiszczem w mieszalniku typu 2Z w temperaturze 125°C przez 1 godzing. Uzyskiwano jednorodne masy,
ktore pézniej granulowano. Masy zawieraly nastepujace wypelnienie proszkami: V, = 45, 50, 55 i 60% obj. Badania lepkosci
mas przeprowadzono na reometrze obrotowym ARES z glowica pomiarowa w ukladzie plytka-plytka przy szybko$ci §cinania
ydo 100 s i temperaturze 80+140°C. Wykazano, ze lepkosé¢ lepiszcza i mas zmniejsza si¢ Wraz ze wzrostem temperatury
i szybko$ci §cinania. Znaczacy wplyw na lepko$¢ mas wywiera takze stopien napelnienia V, oraz ziarnisto$¢ proszkéw. Lep-
ko$¢ mas zdecydowanie przewyzsza lepkos¢ lepiszcza i rosnie wraz ze wzrostem V,. Stwierdzono takze, Ze najwigksza lepkosé
mialy masy z najdrobniejszym proszkiem, tj. o ziarnistosci 1 pm. Podjeto prébe powigzania lepko$ci mas z przebiegiem na-
pelniania mikrokanaléw w formie podczas wtryskiwania. Przeprowadzono proby dla wybranego mikrokanalu o przekroju
0,21 mm? Wykazano, ze wraz ze zmniejszeniem lepkosci masy rosnie zdecydowanie dlugo$¢ drogi wplywania masy do mikro-
kanaléw.

Stowa kluczowe: lepkos$é, proszki metali, formowanie wtryskowe, napelniacze, termoplastyczne kompozycje

INFLUENCE OF POWDER FILLING ON VISCOSITY OF THERMOPLASTIC COMPOSITIONS
FOR INJECTION MOULDING

Micro injection moulding process allows to manufacture very small elements (micro parts) with dimensions in the tens or
hundreds micrometers range. In this process very fine powders are mixed with special, complex binder featuring thermoplas-
tic properties. Obtained mass (feedstock for injection) is injected to the cavity of the micro mould. Next the binder is removed
and shapes undergo sintering. Selected problems related to micro injection are presented in this paper - how composition and
filling powder affect feedstock viscosity and, consequently, feedstock behaviour during injection. Iron and stainless steel
powders with granularity of 1.4 and 16 pm were used in this study. The complex binder system was based on paraffin, wax
and polyethylene. Powder-binder feedstock was prepared in 2Z type mixer at temperature of 125°C during 1 hour. Volume
fraction of powder in the feedstock V, was 45, 50, 55 and 60% vol. The investigations of feedstock viscosity were carried out
using the ARES rheometer, Rheometric Scientific, at the following values of the measurement parameters: the diameter of
plates 25 mm, thickness between plates 1.5 mm, shear rate y up to 100 s™ and temperature 80+140°C. The study has shown
that binder viscosity depends on shear rate and temperature range. The higher the temperature and shear rate were, the
lower was binder viscosity. Similar dependence was obtained for all the feedstocks tested. The study has revealed the nonnew-
tonian characteristics of these materials. It is worth to note that volume fraction of the powder V, in the feedstock and powder
granularity also affect viscosity. The feedstock viscosity was much higher then the binder viscosity and increased with the in-
crease of V,. The smaller the metal powder particles were, the higher was the feedstock viscosity. The highest viscosity value
was obtained for 1 pm powder. The authors attempted to find out how the viscosity affected the micro channel filling by feeds-
tock. For this purpose special testing form with micro channels was designed. The test was carried out for micro channel with
0.21 mm? cross-selection. It was found that the length of micro channel filling i.e. the distance on which the feedstock flowed
into the micro channel, was inversely proportional to the feedstock viscosity.

Keywords: viscosity, metal powders, injection moulding, fillers, thermoplastic compositions

WPROWADZENIE

Oryginalna metoda technologiczna otrzymywania injection moulding). Jest to unikalny sposob zestalenia
elementéw z proszkéw metalowych i ceramicznych jest  proszkéw w elementy o ztozonych ksztaltach, gdyz
formowanie wtryskowe (MIM lub PIM - metal/powder  wiaze w sobie klasyczng metalurgi¢ proszkow z zasa-
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dami wlasciwymi formowaniu wtryskowemu tworzyw
sztucznych [1, 2]. Materiat wyjsciowy do formowania
stanowi granulat zlozony z proszku i wielosktadniko-
wego, termoplastycznego lepiszcza. Kolejnymi opera-
cjami sa: usuwanie lepiszcza z ksztaltek (debinderyza-
cja) i spiekanie. W zaleznosci od potrzeb przeprowa-
dzi¢ mozna operacje obrobki wykanczajace;j, takie jak:
skrawanie, obrobke cieplno-chemiczna czy pokrywanie
galwaniczne. Formowanie wtryskowe elementow
z proszkow wydaje si¢ z pozoru procesem prostym
i tatwym. Wynika to z jego duzego podobienstwa do
formowania tworzyw sztucznych oraz mozliwo$ci uzy-
wania w tym procesie wtryskarek do tworzyw termo-
plastycznych. W rzeczywistosci prace nad ta technolo-
gia trwaja wiele lat, a powodzenie osiagneta niewielka
liczba firm gléwnie w USA, Japonii i Korei.

Od kilku lat w zwiazku z intensywnym rozwojem
techniki mikrosystemow prace nad formowaniem wtry-
skowym zostaty ukierunkowane na wytwarzanie bardzo
matych elementow, ktérych wymiary wyrazone sa
w dziesiatkach lub setkach mikrometrow [3-5]. Jest to
tzw. mikroformowanie (uMIM, uPIM).

Przedstawiony artykul dotyczy takich wlasnie
zagadnien. Nalezy podkresli¢, ze w typowym procesie
MIM stosuje si¢ proszki o przecigtnej ziarnisto$ci
okoto 20 um [1, 2], za$§ przy uMIM stosuje si¢ mikro-
i nanoproszki [3, 4]. Tak radykalne zmniejszenie ziar-
nisto$ci proszkéw wprowadza szereg nowych proble-
méw w poszezegdlnych etapach procesu pMIM: przy
mieszaniu, granulowaniu, wtryskiwaniu czy debinde-
ryzacji [6, 7]. Jednym z wazniejszych parametrow
wplywajacych na przebieg i wyniki puMIM-u sa wia-
sciwosci reologiczne mas, czyli kompozycji ztozonych
z proszku i lepiszcza. W badaniach okreslono ich lep-
kos$¢ w zaleznos$ci od: temperatury, ziarnisto$ci prosz-
kéw, stopnia napetnienia mas proszkami i szybkos$ci
$cinania.

BADANE MATERIALY

Masa zastosowana do formowania wtryskowego by-
fa kompozycja sktadajaca si¢ z termoplastycznego le-
piszcza i okre§lonego mikroproszku zelaza lub stali
kwasoodpornej. Stosowano proszki o trzech ziarnisto-
sciach 1, 4 1 16 um. Charakterystyke poszczegolnych
proszkoéw zawiera tabela 1.

TABELA 1. Charakterystyka proszkéw
TABLE 1. Characteristic of powders

Rodzaj proszku Symbol | Producent Ziteggéis- (];SQZ;;*]:
karbicfr:?jl(()owe HQ BASF lum kulisty
karbﬁifl?owe oM BASF 4 pm kulisty
kwasc?ctjiilporna 316L Anval 16pum | kulisty

Wszystkie proszki maja kulisty ksztalt czastek, co
wynika z zastosowanej technologii, tj. rozpylania cie-
klego metalu strumieniem obojgtnego gazu. Kulisty
ksztalt czastek proszku jest preferowany w procesie
MIM. Na rysunku 1 przedstawiono fotografi¢ wybrane-
go proszku o ziarnisto$ci 4 pm.

W procesie MIM stosuje si¢ wielosktadnikowe le-
piszcza o zréznicowanej temperaturze topnienia, paro-
wania i rozktadu poszczegolnych komponentow. Jest to
konieczne dla bezpiecznego przebiegu debinderyzacji
w temperaturze podwyzszonej.

Rys. 1. Proszek zelaza karbonylkowego OM
Fig. 1. OM carbonyl iron powder

Zastosowano lepiszcze o nastgpujacym sktadzie:

— polietylen wysokoci$nieniowy - 20%
— parafina - 69%
— wosk carnauba - 10%
— kwas stearynowy -1%

Takie lepiszcze wybrano jako najbardziej odpo-
wiednie sposrod kilkunastu innych [8] poddanych ba-
daniom. Przygotowanie masy wtryskowej ztozonej
z proszku i lepiszcza przeprowadzono w mieszalniku
typu 2Z z ogrzewanym plaszczem w temperaturze
125°C przez 1 godzing. Byl to wystarczajacy okres dla
uzyskania jednorodnej masy.

Do badan lepkos$ci zastosowano masy o napetnieniu
proszkiem V, = 45+-60% objetosciowo. Warto nadmie-
ni¢, ze warto$¢ napelnienia maksymalnego, przy kto-
rym mozliwe jest jeszcze wtryskiwanie, wynosi dla
zastosowanych proszkow 61-+64%.

BADANIA LEPKOSCI

Wytworzone kompozyty poddano badaniom reolo-
gicznym na skomputeryzowanym reometrze obroto-
wym ARES firmy Rheometric Scientific, bgdacym
w dyspozycji Instytutu Polimeréw Zachodniopomor-
skiego Uniwersytetu Technologicznego (dawniej Poli-
techniki Szczecinskiej). Jest to reometr typu CR,
W ktérym parametrem nastawianym jest szybkos$¢ Sci-
nania, a odczytywane przez przyrzad jest napr¢zenie
$cinajace, ktore komputer za pomoca specjalizowanego
programu przelicza na odpowiadajaca mu lepkosc.
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W badaniach stosowano glowicg¢ pomiarowa z elemen-
tami ruchomymi w uktadzie ptytka-ptytka. Na rysunku
2 przedstawiono schemat glowicy uktadu pomiarowego
reometru.
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Rys. 2. Schemat glowicy pomiarowej reometru
Fig. 2. Diagram of rheometer head

Probke badanego materiatu umieszcza si¢ pomigdzy
ptytkami, catkowicie wypehiajac przestrzen migdzy
nimi. Dolna ptytka glowicy umieszczona jest bezpo-
srednio na wale silnika napgdowego o regulowanej do
200 obr/min predkosci obrotowej. Reometr posiada
uktad pomiarowy typu Couette, ktéry jest bezposrednio
sprzezony z gorna plytka pomiarowa. Reometr umozli-
wia prowadzenie badan lepko$ci materiatéw do tempe-
ratury maksymalnej 600°C. Szybkos$¢ narastania tempe-
ratury w piecu wynosi maksymalnie 60°C/min. Podsta-
wa otrzymania prawidtowych wynikow pomiarow
lepkosci jest zachowanie ciaglo$ci badanego materiatu
W strefie pomiaru oraz zapewnienie warunkéw gwaran-
tujacych realizacje przeptywu laminarnego. Pomiary
zostaly wykonane dla odpowiednich temperatur przy
ustawieniu trybu motoru ,,steady” przy predkosci obro-
towej w zakresie od 0,015 do 100 Hz.

WYNIKI BADAN

Na rysunku 3 przedstawiono wyniki badan lepkos$ci
zastosowanego lepiszcza.
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Rys. 3. Zaleznosci lepkosci lepiszcza od szybkosci $cinania przy tempe-
raturze 80, 90 i 100°C

Fig. 3. Binder viscosity versus shear rate at temperature of 80, 90 and
100°C

Badania przeprowadzono dla trzech warto$ci tempe-
ratury lepiszcza (80, 90, 100°C) i szybkosci $cinania do
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100 s*. Charakter krzywych sugeruje, ze lepiszcze ma
wlasciwosci cieczy nieniutonowskiej (jak nalezalo
oczekiwac), wartosci lepkosci sa tym mniejsze, im
wigksza jest temperatura oraz predkos¢ obrotowa ukla-
du pomiarowego.

W zasadniczych badaniach ocenie lepkosci poddano
masy - kompozycje ztozone z proszkéw i lepiszcza. Na
rysunku 4 przedstawiono wyniki dla wybranej masy, ;.
wypehionej proszkiem 316L w ilosci 60% obj. Stoso-
wano temperatur¢ badan o wartosci 100, 120 i 140°C,
tj. zblizona do temperatury wtryskiwania.
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Rys. 4. Zalezno$¢ lepkosci masy z proszkiem 316L (16 pum) od szybkosci
$cinania w temperaturze 100, 120 i 140°C

Fig. 4. Viscosity of feedstock filled with 316L (16 um) powder versus
shear rate at temperature of 100, 120 and 140°C

Lepkos¢ masy takze zmniejsza si¢ przy wyzszej tempe-
raturze i wigkszej szybkoS$ci $cinania, ale warto$¢ m sa
zdecydowanie wigksze niz lepiszcza, np. przy tej samej
temperaturze 100°C i y = 10 lepko$¢ masy przewyzsza
lepkos¢ lepiszcza ok. 10-krotnie.

Duzy wptyw na lepko$¢ mas wywiera stopien ich
napetnienia proszkiem V,. Taka zaleznos¢ pokazano na
rysunku 5.
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Rys. 5. Zalezno$¢ lepko$¢ mas z proszkiem OM (4 pum) od szybkosci
$cinania yi napehienia Vp; T = 100°C
Fig. 5. Viscosity of feedstock filled with OM (4 pum) powder versus
shear rate and V, at T, = 100°C

Badano lepko$¢ mas przy V, = 45, 50 i 60%. Dla po-
réwnania na wykresie dotaczono krzywa lepkosci dla
lepiszcza. Proby przeprowadzono przy ustalonej tempe-
raturze mas Tn, = 100°C. Jak wida¢, w badanym zakre-
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sie napetnienia mas proszkiem 45+60% nawet niewiel-
kie zmiany zawartosci napelniacza wprowadzaja istotne
zmiany ich lepko$ci. Podane zalezno$ci wystepuja row-
niez przy badaniach lepkosci polimeréw i zywic [11]
Z napetniaczami.

W badaniach podjgto takze probe oceny wptywu
ziarnisto$ci proszkéw na lepko$¢ mas (rys. 6). W tym
celu porOwnano masy zawierajace wytypowane trzy
rodzaje proszkow. Pomiary lepkosci prowadzono przy
statej wartosci V, = 60% i ustalonej temperaturze masy
Tm = 100°C.
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Rys. 6. Wplyw ziarnisto$ci proszkow i szybkosci $cinania na lepko$é
mas; V, = 60%, T, = 100°C

Fig. 6. Effect of powder granularity and shear rate on feedstock viscosi-
ty; Vo = 60%, T, = 100°C

Stwierdzono, ze lepko$¢ mas jest tym wigksza, im
drobniejszy zawieraja proszek. Taki wpltyw jest poda-
wany w literaturze dotyczacej kompozytéw polimero-
wych [9] 1 jest szczegodlnie widoczny przy napetnie-
niach submikrometrowych i nanometrowych. Zaprezen-
towana zalezno$¢ uzasadnia z pozoru zaskakujace
wyniki autoréw artykutu zamieszczonego w publikacji
[10] dotyczace przebiegu napehliania mikrokanatéw
takimi masami. Masy z proszkiem najdrobniejszym -
lum (HQ) duzo trudniej wypeinialty mikrokanaty
i mikrogniazda niz masy z proszkiem o ziarnisto$ci
4 um (OM).

Na rysunku 7 przedstawiono wptyw lepko$ci mas na
napehianie mikrokanatow. Stosowano procedurg opi-
sang w literaturze [5].
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Rys. 7. Zalezno$¢ drogi plynigcia mas z proszkiem HQ (1 pm) w mikro-

kanatach od lepkos$ci mas przy V, = 50, 55 i 60%
Fig. 7. Dependence of the length of feedstock flow in micro-channels on

viscosity of the feedstock with HQ (1 pm) powder at V, = 50, 55
and 60%

Badaniom poddano masy ztozone z lepiszcza i proszku
o ziarnistosci 1 pm (HQ) w ilosci 50, 55 i 60%. Masy
wiryskiwano do mikrokanalow o przekroju 0,21 mm®
przy wartosci ci$nienia wtryskiwania p = 100 MPa
i temperaturze formy 70°C. Miara napelnienia byta
droga ptynigcia mas L w mikrokanatach. Jak widac,
wplyw lepkoSci mas na przebieg napetniania mikroka-
nalow jest znaczacy. Zgodnie z oczekiwaniami, im
mniejsza jest lepko$¢ masy, tym tatwiej napetniany jest
mikrokanat, a takze mikrogniazdo formujace.

WNIOSKI

Na podstawie przeprowadzonych badan lepkoSci
kompozycji termoplastycznych napemlionych proszka-
mi metalowymi, przeznaczonych do formowania przez
wtryskiwanie, mozna sformulowaé nast¢pujace wnio-
ski:

1. Materiat termoplastycznej osnowy (lepiszcza) sta-
nowiacy rodzaj stopu ztozonego z polietylenu, para-
finy, stearyny i wosku wykazuje wlasciwosci cieczy
nieniutonowskiej - jego lepko$¢ maleje wraz ze
wzrostem szybkos$ci §cinania i temperatury.

2. Lepkos¢ kompozycji (mas) lepiszcze-proszek jest
znacznie wigksza niz lepiszcza i wykazuje podobny
charakter zaleznosci od warunkow badan jak samo
lepiszcze.

3. Ze wzrostem napehlienia kompozycji proszkiem
metalowym jej lepkosc¢ rosnie.

4. W badanym zakresie wielko$ci czastek napetniacza,
tj. 1+16 pm lepkos¢ kompozycji jest tym wigksza,
im mniejsze sa rozmiary czastek.

5. Napemhianie mikrokanatow i1 mikrogniazd w for-
mach jest tym tatwiejsze, im mniejsza jest lepkosé
wtryskiwanej kompozycji.
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