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WYKORZYSTANIE BADAN REOLOGICZNYCH
DO OKRESLENIA PARAMETROW WTRYSKIWANIA
KOMPOZYCJI ZAWIERAJACYCH PROSZKI METALI

Przedstawiono wyniki badai przygotowania termoplastycznych kompozycji (mas) tezonych ze specjalnego lepiszcza
i drobnoziarnistych proszkéw metalowych. Zaprezentwano réwniez badania reologiczne tak przygotowanych materiatow.
Wytwarzane 3 z nich mikroelementy o wymiarach wyraonych w dziesatkach lub setnych mikrometréw dla potrzeb mikro-
urzadzen lub mikrosysteméw. W badaniach zastosowano proszkielaza i stali kwasoodpornej o ziarnistéci 1, 4 i 16 pm.
Sktadnikami lepiszcza byly: wosk, polietylen i paréina. Proszki z lepiszczem mieszano w mieszalnikygu 2Z w temperatu-
rze 125C. W trakcie mieszania rejestrowany byt moment miezania. Pomiar prowadzono do ujednorodnienia gi masy. Na
podstawie wynikoéw okreslano maksymalne napetnienie kompozycji proszkiem. 2ygotowano masy z napetnieniem proszka-
mi Vp od 45 do 65% obj. Badania lepkéci kompozycji przeprowadzono na reometrze obrotowynARES z gtowia pomiaro-
wa w ukiadzie ptytka-ptytka przy statej szybkdici §cinania i temperaturze 106-140°C. Wykazano, ze wraz ze wzrostem na-
petnienia V, ro$nie moment mieszania oraz lepk& mas. Najwiksza lepkosé i moment mieszania uzyskano dla proszkow
0 najmniejszej ziarnistasci 1 pm. Wykazano,ze wraz ze wzrostem temperatury maleje lepk& kompozycji. Podjeto probe
powigzania lepkdci z przebiegiem napetniania mikrokanatow w formiepodczas wtryskiwania. Przeprowadzono proby dla
wybranego mikrokanatu o przekroju 0,077 mnf. Wykazano, ze ze zmniejszeniem lepkai zdecydowanie rénie diugosé drogi
wptywania masy do mikrokanatow.

Stowa kluczowe: lepko$¢, proszki metali, formowanie wtryskowe, napetniaczetermoplastyczne kompozycje, mieszanie

UTILIZATION OF RHEOLOGICAL TESTS FOR DETERMINING OF INJECTION PARAMETERS
OF THE COMPOSITIONS CONTAINING METAL POWDERS

This paper presents the results of investigation othe preparation of thermoplastic composition (masgsmade of a special
binder and fine-grained metal powders. Rheologicatests of these materials is also presented. Suchhgmsitions are used to
manufacture micro parts with dimensions in the tensor hundreds micrometers range for micro systems ahmicro devices.
In this study iron and stainless steel powders witla granularity of 1, 4 and 16pm were used. Components of the binders
were wax, polyethylene and paraffin. Powders with inder were mixed in a blender-type 2Z at 12%C. During the mixing
torque of mixing was recorded. The measurement ohe torque was carried out up-to homogenisation ofie masses. Based
on the results maximum powders loadingv, of compositions was determined. During the test®ading of compositions by
powders was in the range of 45 to 65% vol. The inségation of compositions viscosity were carried duon ARES rheometer
with the measuring head arrangement in plate - pla system at constant shear rate and temperature df00+140C. The
study has shown that with increasing fillingV, increases the mixing torque and viscosity of the asses. The largest viscosity
and mixing torque were obtained for the smallest gain powders of 1 um. Moreover with increasing tempature decreases
the viscosity of the composition. The authors attepted to find out how the viscosity affected the mio channel filling by the
masses during injection. The test were carried oufor selected micro channel with 0.077 mfcross-section. It was found that
the reduction of viscosity strongly increases theshgth of the micro channel filling.

Keywords: viscosity, metal powders, injection molding, filles, thermoplastic compositions, mixing

WPROWADZENIE

Do wykonania mikroelementow i mikrostruktur sto- Jednym z bardziej obieagych jest formowanie
suje s¢ obecnie kilka sposobow mikroobrobki, z kto-mikroelementéw poprzez wtryskiwanie. Taki sposdb
rych najwaniejsze obejmuj mikroskrawanie, trawienie ksztattowania umidiwia wytwarzanie mikroelementéw
technologa LIGA, mikroobrobki erozyjne i laserowe, o ztazonych ksztattach, dej doktadndci, w wielkich
mikroformowanie plastyczne itd. [1-3].
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seriach, przy dtej wydajndci i konkurencyjnéci w sto- cza o zrénicowanej temperaturze topnienia, parowania

sunku do innych sposobdéw wytwarzania. i rozktadu poszczegdlnych komponentéw. Jest to ko-
Istota procesu wtryskowego formowania elementéwieczne dla bezpiecznego przebiegu debinderyzaciji

z proszkow (PIM - Powder Injection Moulding) polegan temperaturze podwgzonej.

na przygotowaniu masy wtryskowej zémej ze specjal-

nego termoplastycznego lepiszcza i proszku, gplaez  TABELA 1. Skiad lepiszcza

niu granulatu i formowaniu ksztattek przez wtryskiw TABLE 1. Binder composition

nie na wtryskarkach do tworzyw sztucznych [4-6]- Nd _ Temperatura
. . . . . . . Materiat Zawarté¢ s
stepnie ksztattki poddaje siprocesowi debinderyzaciji, topnienia
tj. usunkcia lepiszcza, i spiekaniu. Schemat proceswolietylen wysokognieniowy 20% 116°C
formowania wtryskowego mikroelementow przedstdparafina 69% 55°C
wiono na rysunku 1. Proces formowania wtryskoweqQy o« camauba 10% 90°C
mikroelementéw - uPIM lub uMIM (Micro Powder Kwas stearynowy 1% 63°C

Injection Moulding, Micro Metal Injection Moulding)
jest znacznie trudniejszy miformowanie wtryskowe L. -
makrowyrobow ze wzgtiu na mat mas mikroelemen- Do .bada lepkdsci zastgsowano masy o napeimemu
téw (<0.01 g) i inne warunki termiczne procesu. ken Proszkiemv, = 45:60% obj. Stosowano proszki o trzech
czne jest stosowanie wiryskarek o specjalnej buglowfiarnistaciach, 4. 1, 4 i 1qum. Ksztatt castek jest ku-
i dziataniu (inny ukiad plastyfikgfy i dozupcy mate- listy, co wynika z zastosowanej technologii prodike
riat). tj. rozpylania cieklego metalu strumieniem aitpggo
gazu. Dodatkowo taki ksztatt proszku jest prefemyva

& VAN w procesiegMIM. Charakterystyk wybranych prosz-
Proszek Lepiszcze kow zawiera tabela 2, gabraz wybranych proszkow
przedstawiono na rysunku 2.
Mieszanie TABELA 2. Charakterystyka proszkow
» Reologia TABLE 2. Characteristic of powders

¢Granulat /
T, Rodzaj proszku Symbol Ziarnisto
- i Wtryskiwanie Stal kwasoodporna 316L 16 um
g Zelazo karbonylkowe oM 4um
¢ Zelazo karbonylkowe HQ 1pm

Debinderyzacja
O rozpuszczalnikowa
H : Debinderyzacja
: ¢ termiczna
H + ispiekanie

Rys. 1. Schemat procesu formowania wtryskowegoaeiementéw z pro-
szkéw

Fig. 1. Schematic diagram of the injection mouldifignicro parts

W prezentowanej pracy przedstawiono przebieg przy-
gotowania kompozycji wtryskowej oraz ich badania
reologiczne. Wyniki badareologicznych wykorzystano
do prognozowania parametréw procesu mieszaniay wtr
skiwania kompozycji (mas wtryskowych).

BADANE MATERIALY

Masa zastosowana do formowania wtryskowego byé{a > Bad G =) stal k | '3136 eoa karbor

. . . . ys. 2. Badane proszki: a) stali kwasoodpornej zelaza karbonyl-
kompozyc;; sk}adagc'q Sie z termopla}stycznego Ieplsz_— kowego HQ

czal mlkroproszkuzelaza lub stali kwaSOOdpomeJ' Fig. 2. Powders used in the testpstainless steel 316b) carbonyl iron

W procesieuMIM stosuje s¢ wielosktadnikowe lepisz- HQ

Kompozyty 10: 2 (2010) All rights reserved



Wykorzystanie badareologicznych do okeenia parametréw wtryskiwania kompozycji zawiacgich proszki metali 97

BADANIA PRZEBIEGU MIESZANIA | LEPKOSCI czone literamjc” i ,d” wynikaja z niedoskonakei sys-
ie lepi K h *temu termoregulacji, przy czym stan ,c” dotyczy edu
Przygotowanie lepiszcza oraz mas wtryskowych z Sgrzewania masy, Zstan d" okrest, przeny w grza-

zonych z lepiszcza i proszkéw prowadzono w mieszal " \vanania temperatury masy wynos#g°C.

niku 2Z z ogrzewanym ptaszczem. W trakcie mieszania W badaniach procesu mieszania zZwrécono @
prowadzono rejestracparametréw mieszanid - mo- wplyw napenienia mas proszkiew i temperatury nga

m;gt;arrﬂfszzgg'f[n&- ttecnr:pe;?;umrgtgjvsyoozﬁ;;?;z przebieg mieszania. Przyktadowe rezultaty tych hada
' J ych p p przedstawiono na rysunku 4.

li¢, czy sktadniki zostaty wkxiwie miedzy sola wy-
mieszane. 14
Badania reologiczne wytworzonych kompozytéw
zostaly wykonane na skomputeryzowanym reometrze
obrotowym ARES, bdacym w dyspozycji Instytutu Po-

1,2

1
limeréw Zachodniopomorskiego Uniwersytetu Techno- £ /
logicznego. Badanie prowadzono w ukfadzie ptytka- = °°
-ptytka. Na stanowisku tym ratiwe jest badanie lepko- E 06 /
sci w funkcji temperatury. § zaleznos¢ wykorzystano g /
0,4 -

do okrdlania temperatury wtryskiwania.

o
LY

WYNIKI BADAN 0

Na rysunku 3 przedstawiono przyktadowy wykres o , _
momentu mieszania masy lepiszcze-proszek. fekz Rys. 4.(;va?in napetnienis, na moment mieszan mas z proszkiem
mieszania - obszar ,&"charakteryzuje giduzymi wa- Fig. 4. Influence of filling step/, on mixing torqueM of the masses
haniami wartéci momentu. Zaznac#gynalezy, ze jest to with OM powder
stan, w ktorym do rozpuszczonego lepiszcza wsypano
odmierzon porcg proszku. Obszar ,b” kiczy zwikza-
nie proszku przez lepiszcze. Od tej chwili ppate su-
kcesywne rozpraszanie konglomeratowstek prosz-
ku, pokrywanie czstek rownomierg warstwy lepiszcza
i ujednoradnianie masy.

35 40 45 50 55y 60 65
Napetnienie V,, % °

Rysunek 4 dotyczy zmian momeriuw funkcji na-
petnieniaV, dla masy ztaonej z proszkwelaza OM
i lepiszcza. Jak wida do pewnej warkei V, uznanej
za krytyczm wzrost momentu mieszania jest tagodnie
rosmcy. Dopiero powyej Vi rozpoczyna gi szybki
wzrost momentu. Towarzyszy temu zmiana vgygl
masy z blyszcgej na matow. Jest to wizualny wska
nik niedoboru lepiszcza w masie. Podobne przebegi
jestrowano dla innych mas. Rezultaty liczbowe psoce
mieszania dla wybranych mas zestawiono w tabeli 3.
a Warto odnotow& ze czas mieszania jest stosunkowo

(/ kr6tki, tj. 30+60 min.

TABELA 3. Parametry mieszania dla najwgkszych wartdci V,
TABLE 3. Mixing parameters for highestV, value

3,0

25

L
=}

Moment M, Nm
o

Vpkr My trin Temp.
Lp. Proszek % Nm min oC
1 316L 65 1,10 30 125
"o 500 1000 1500 2000 2500 2 oM 60 1,14 35 125
zast, s
Rys. 3. Wykres momentu mieszania masyahej z lepiszcza i proszku HQ 60 1.25 40 125
OM przy napetnienil, = 50%
Fig. 3. Graph of mixing torque of the mass consigiender and OM Poziom temperatury mieszania 5 ma s'CiS}y
= 0, . . , . . . . e
powder aty = 50% zwiazek z widciwosciami termicznymi poszczegéinych

sktadnikow lepiszcza, a przede wszystkim z ich temp
Dla utatwienia poréwnywania mas w aspekcie ichaturg topnienia (mgkniecia) (tab. 1). Tak uzyskane masy
mieszania wprowadzono dwie charakterystyczne wielkpoddano badaniom reologicznym w celu glaria ich
$ci zaznaczone na wykresig;, i M,. Czad, to okres, przydatndci do formowania wtryskowego. Liczono,
po ktérym nie notuje sidalszego spadku wa#tm mo- ze na podstawie bafdaida s¢ okresli¢ parametry nie-
mentu mieszanidyl, to wart@¢ ustalona momentu mie- zbedne do prawidlowego prowadzenia dalszych etapéw
szania, 8redniona. Wahania wago momentu ozna- procesu.
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Wplyw temperatury masy na lepléozostata przy- Poréwnano masy zawiesgg wytypowane trzy ro-
ktadowo przedstawiona na rysunku 5. Krzywe daofyczdzaje proszkow o jednakowym napetnieiy= 55%.
mas zawieracych proszek HQ przy napetnieniu 45, 5Q.epkas¢ mas jest tym wksza, im drobniejszy zawiera-
i 55%. ja proszek. Taki wplyw jest przedstawiony w literateir

dotyczcej kompozytéw polimerowych [8] i jest szcze-
120

= ST golnie widoczny przy napetnieniach submikrometrduyc
5 -V = 50% i nanometrowych.
100 | 2 L . o, L
S *=Vp = 45% Lepkai¢ mas zaley takze od szybkéci scinania i jest
2 g g tym mniejsza, im wiksza zastosowano szybké€scina-
"KL_; \ g nia. Te zalenosci omowiono szczego6towo w [9].
%1807 g
o : 0 12 —_—
= H 2 ——\/p, = 509 =70°
?I' 40 \\§ * : ° x: = :g"//:: ::: ;gg
\\‘N\:: St 10 o=V = 55%, T(=70°C
20 ! p— TN =V}, = 60%, Ty=70°C
5 E 8 \ ~o-Vp = 60%, T¢=50"C
0 : i =F \
100 105 110 115 120 125 130 135 140 145 g N
Temperatura T, °C 26
Rys. 5. Wplyw temperatury na lepiéomas o rénym napetieniu prosz- § °
kiem HQ (1um) przy statej szybkwi scinaniay = 30s™ £ - N
Fig. 5. Influence of temperature on viscosity of thasses filled with 5 \
. -1 - \E
HQ powder (1um) at constant shear rate gf=30s °>:\
T —  E— )
0
) ) 0 10 20 30 40 50 60 70 80
Charakter krzywych dla innych mas jest podobny . Lepkosé 1, Pa's

W miare wzrostu temperatury lepké ulega zdecydo- Rys. 7. Zalendsc drogi plynkcia mas né proszkiem HQ (1 pm) w mikro-
- : . y kanatach o przekroju 0,077 mrod lepkdci mas przyV, = 50,

wanepju zmniejszeniu. Dla isdaEJ masy mana okré_llc ] 551 60%p = 100 MPaT; = 50 | 70C

wartas¢ temperatury ,progowej”, po przekroczeniu kté-

. . . A . | Fig. 7. Dependence of the length of mass flow ircnmichannels
rej zmiany lepkéci 53 juz niewielkie. Jest to faza pelne- (0.077 mnd) on viscosity of masses with HQ (1 pm) powder at

go stopienia sktadnikéw tatwo topliwych masy i upla Vp =50, 55 and 60%p = 100 MPa[; = 50 and 76C
stycznienie zawartego w masie polietylenu (lub stop

PE-parafina). Poza tym ,progiem” ustalano zakres-te Do oceny przydatrigi mas do formowania mikro-
peratury mieszania sktadnikéw mas. Na rysunku 5 zgtementéw zaproponowano [7, 10] specjainocedu,
znaczono taki zakres dla mas z proszkiem HQ. w ktérej masy wtryskiwano do mikrokanatéw o przekro
Stopiei napetnienie mas proszkievy wptywa take  jach od 0,002 do 0,21 nfmPoréwnano dragwplywa-

istotnie na lepk& mas. Ze wzrosterW,, lepka¢ mas nia mas do mikrokanatéw w funkciji lepi@ (tempera-
rosnie. Jest to szczegdlnie widoczne w zakresie fajniyry masy) przy statej temperaturze formy.
szym temperatury badal00:-105°C. Wptyw ziarnisto-  Na rysunku 7 przedstawiono wptyw legkomas na
sci proszku na zmianlepkasci mas przedstawiono na napetnianie mikrokanatéw. Badaniom poddano masy
rysunku 6. zlozone z lepiszcza i proszku o ziarnigtiol pm (HQ)

w ilosci 50, 55 i 60%. Masy wtryskiwano do mikroka-

120 - natéw o przekroju 0,077 nfprzy wartgci cisnienia

\ .‘;”;ﬁﬂ wtryskiwaniap = 100 MPa i temperaturze formy 50°C

10 <«3e. | | albo 70°C. Jak wida wplyw lepkdici mas na przebieg

L0 I , , I | napetiania mikrokanatow jest zngcy. Zgodnie z ocze-

= \\ kiwaniami, im mniejsza jest lepké masy, tym fatwiej

60 napetniany jest mikrokanal, a tak mikrogniazdo for-

£ \\\\\ muijace.

3 \\ ] Wyniki mieszania oraz badaeologicznych wyko-
s —— i . . .

2 — —— I rzystano do ustalenia parametréw procesu wtryskiwa-

nia, takich jakT, - temperatura masy wtryskiwangj,

0 - maksymalne napelnienie masy proszkiem.
100 105 110 115 120 125 130 135 140 145
Temperatura T,,,, °C

Rys. 6. Wplyw temperatury na lepkomas z proszkami o zdej ziarni-
stdci przy ustalonej szybKai s’cinaniaf/ =30s? i Vp = 55% WNIOSKI

Fig. 6. Influence of temperature on viscosity of timasses filled with Na podstawie przeprowadzonych hatzpkaici kom-
the powders of different granularity #t=30s™ and V, = 55%  pozycji termoplastycznych napetnionych proszkami me
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