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TIIVISTELMA

Opinnaytetyon tavoitteena oli l0ytaa keraamijauhetta ja vahaa sisaltavalle
materiaalille oikeat parametrit ruiskuvaluun seka sintraukseen. Tyd tehtiin
toimeksiantona MircoAtmos Oy:lle.

Teoriaosuus kasittelee keraameja materiaalina seka kertoo keraamien
tyosto- ja testausmenetelmista. Opinndytetyon péaépaino on kokeellisessa
osuudessa, jossa keskitytddn loytaméaéan oikeat parametrit materiaalin
ruiskuvaluun ja sintrausprosessiin. Materiaalille kokeiltiin esimerkiksi
erilaisia sintrausprofiileita. Testit tehtiin Lahden ammattikorkeakoulun
muovi- ja puutekniikan laboratorioissa.

Opinnaytetyon tuloksista kay selville, etta materiaali soveltuu ruiskuvaluun
ilman jalkipainetta. Materiaalin seulonta ja epatasainen partikkelikoko
aiheutti haasteita debinding ja sintrausprosessiin.
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ABSTRACT

The purpose of this Bachelor's Thesis was to find right parameters for the
injection molding and sintering of a material containing ceramic powder
and wax. The study was an assignment given by MircoAtmos Oy.

The theoretical part presents ceramic materials and introduces processing
and testing methods. The main focus of the thesis is in the experimental
part, which concentrates on finding the right parameters for injection
molding and sintering. The material was tested in different kinds of
sintering profiles. The tests were performed in the plastic and wood
laboratory of Lahti University of Applied Sciences.

The results of the study show that the material is suitable for injection
molding without after pressure. The sieving and the irregular particle size
made the debinding and sintering process challenging.
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1 JOHDANTO

Keraamien ruiskuvalu on syntynyt tarpeesta valmistaa kolmiulotteisia
kappaleita vaikeasti tyostettavasta keraamista. Menetelmalla saadaan
aikaan rakenteeltaan hallittuja kappaleita. Tekniikan kehittyessa ruiskuvalu

on potentiaalinen tulevaisuuden valmistustekniikka. (Jarvela 2000, 183.)

Opinnaytetyon tavoitteena on I6ytaa keraamijauhetta ja vahaa sisaltavalle
materiaalille sopivat lampdtilat sintrausta varten. Taman liséksi kokeillaan
my0s ruiskuvalaa materiaalia ja 16ytaa siihen optimaaliset parametrit.
Opinnaytetyon teoriaosassa esitelldan konstruktiokeraameja materiaalina
seka tutustutaan keraamien tydsto- ja testausmenetelmiin. Kokeellisessa
osuudessa keskitytdan oikeiden parametrien etsimiseen seka erilaisiin
testeihin, joita toimeksiantanut yritys tahtoi materiaaleille ja kappaleille

tehtavan.

Ty6 on tehty toimeksiantona MicroAtmos Oy:lle. Yritys sijaitsee Salossa.
Yritys tekee yhteistyoté yliopistojen kanssa, ja silla on vankka kokemus
elektroniikkateollisuudesta. Tyossa kaytettava materiaali sisaltaa
keraamijauhetta 85% (kalsiumsilikaatti) ja binderia 15% (parafiinivaha,

polyetyleeniglykoli ja steariinihappo).



2 KONSTRUKTIOKERAAMIT

2.1 Keraamit
Keraamiset materiaalit jakautuvat kuuteen eri ryhmaan:

e lasit

e lasikeraamit

e perinteinen keramiikka
e erikoiskeramiikka

e kivet ja mineraalit

e sementti ja betoni.

Perinteinen massatuotantokeramiikka siséltaa suurimmaksi osaksi
oksidikeramiikkaa. Erikoiskeraamit, eli kostruktiokeraamit voivat sisaltaa
my0s esimerkiksi nitrideja, karbideja ja silisedeja. (Keraamit 2005.)
Konstruktiokeraameja kaytetaan silloin, kun materiaalilta vaaditaan
kulutuksen-, korroosion-, puristuskuormituksen tai korkean lampaétilan
kestoa. Keraameilla on useita erikoisia ominaisuuksia, jotka tekevét niista
mielenkiintoisen materiaalin. Materiaalityyppi, muotoilu ja pintakasittely
tulee kuitenkin aina valita huolellisesti. (Meilla on keraameja sinulle 2016.)

Konstruktiokeraamit jakautuvat kolmeen eri padryhmaan:

e oOksidikeraamit
e piikeraamit

e muut.

(Konstruktiiviset keraamit 2005.)

2.2 Ominaisuudet

Konstruktiokeraamien tiheys on yleenséd samaa luokkaa kuin muoveilla tai
metalleilla. Keraamien tiheys ei kuitenkaan ole sama kuin teoreettinen

tiheys, silla keraameissa on aina huokoisuutta. Huokoisuus vaikuttaa



suuresti myds keraamin ominaisuuksiin. (Konstruktiiviset keraamit 2005.)
Yleensa huokoisuus on noin 0,2-15 til-%, mutta esimerkiksi
suodatinsovelluksissa huokoisuus voi olla jopa 40-80 til-%.

(Konstruktiomateriaalit ja niiden valinta 2013.)

Konstruktiokeraamien sulamispiste on korkea verrattuna metalleihin tai
muoveihin, ja se on riippuvainen keraamien sidostyypista. Sulamispiste on
alhainen yksivalenssisille keraameille, ja valenssiluvun kasvaessa myoskin
sulamislampdtila kasvaa. (Konstruktiiviset keraamit 2005.) Keraamit ovat
herkkia lamposhokeille, varsinkin lampdtilan laskiessa. Tama johtuu
matalasta murtovenymasta. Kappaleen pintaan kohdistuu suuria
vetojannityksia, kun pintakerros jadhtyy nopeammin kuin perusmateriaali.
Lampdshokkikestavyytta voidaan parantaa hyédyntamalla faasimuutoksia.

(Meilla on keraameja sinulle 2016.)

Keraamien sahko- ja lAmmadnjohtavuus ei perustu samaan mekanismiin
kuin metalleilla. Sahkén- ja lAmmaonjohtavuudella voi olla erilaiset
mekanismit, ja esimerkiksi hyva lammaonjohde voi olla séhkda eristava.
Yleensa lammonjohtavuus laskee kun lampdtila kasvaa. (Konstruktiiviset
keraamit 2005.) Useimmat keraamit ovat hyvia eristeita. Erikoiskeraamit
voivat kuitenkin olla johteita, puolijohteita tai eristeitd. Ominaisuuksia
pystytddn muuntelemaan eri kayttotarkoitusten vaatimusten mukaan,
esimerkiksi koostumuksen, lisaaineiden tai rakenteen avulla. Keraamit
ovat ainoita eristeita, jotka kestavat hyvin korkeita lampatiloja ja

korrossiivisia olosuhteita. (Konstruktiomateriaalit ja niiden valinta 2013.)

Keraamit rikkoutuvat yleensa ilman plastista muodonmuutosta. Tasta
syysta niitd kuvataan yleensa hauraina materiaaleina. Tasta huolimatta
konstruktiokeraamit ovat todella lujia materiaaleja. Ne kestavat hyvin
puristuskuormitusta, mikéali niihin ei kohdistu vetojannityksia. Parhaimpien
keraamimateriaalien puristuslujuus voi olla huoneenlammadssa jopa jopa 4
GPa. Keraamit sopivat kovuutensa vuoksi hyvin sovelluksiin, joissa kulutus
on suuri. Kulutuksenkestavyytta vaativaan sovellukseen tulisi kuitenkin
valita materiaali, joka on kovaa, mutta samalla myds sitkeda. (Meilla on



keraameja sinulle 2016.) Keraamien lujuus heikkenee usein korkeissa
lampdtiloissa. Se johtuu yleensé lasimaisen raerajafaasin

pehmenemisesta. (Konstruktiomateriaalit ja niiden valinta 2013.)

Keraamien veto- ja taivutuslujuus voi parhaimmillaan yltd&d samalle tasolle
kuin konstruktioteréksilla. Koska keraamit ovat herkkia paikallisesti
korkeille vetojannityksille, rakenteelliset virheet kuten halkeamat, huokoset
ja epapuhtaudet vaikuttavat niihin todella helposti. Tamén takia tuotteen
muotoilun tulee olla suhteutettuna ulkoiseen kuormaan. (Meilla on

keraameja sinulle 2016.)

Keraamit ovat kemiallisesti erittain stabiileja vahvojen atomisidosten
ansiosta. Kvartsimateriaalit ja pintaoksideja muodostavat muunnelmat
eivat sieda fluorivetyhappoa tai kuumaa tai vakevaa lipeaa, vaan syopyvat
niiden vaikutuksesta. Muuten keraamien korroosionkestéavyys on hyva, ja
ne kestavat useimmat hapot, eméakset, metallisulat ja suolat. (Meilla on

keraameja sinulle 2016.)



3 VALMISTUS

3.1 Keraamien ruiskuvalu

Keraamien ruiskuvalulla voidaan valmistaa kolmiulotteisia kappaleita
vaikeasti tyostettavista keraameista. Ruiskuvalun avulla kappaleet voidaan
tydstaa suoraan lopullisiin mittoihinsa, tosin tadssa on otettava huomioon
kutistuma, joka johtuu sideaineen poistosta. Menetelma soveltuu vaikeille
kolmiulotteisille kappaleille, ja sen etuna on esimerkiksi pieni
materiaalihavikki. (Jarveld 2000, 182.)

3.2 Ruiskuvalun vaiheet

Keraamijauhe ja sideaine tulee valita siten, etta niista valmistettavasta
kompoundista voidaan valmistaa halutun muotoinen kappale. Jauheen
partikkelikoon tulee olla niin pieni, ettéa kappaleen kaikki muodot pystytaan
muodostamaan, mutta kuitenkin niin suuri, etta sideaine voidaan poistaa.
Jauheesta ja sideaineesta pitaa pystya valmistamaan homogeeninen
kompoundi. (Jarvela 2000, 183.)

Keraamijauhe ja sideaine sekoitetaan. Kompoundin tulee olla
homogeenista, silla mikali kompoundi ei ole homogeenista, voi valmiissa

kappaleessa esiintya dimensioeroja. (Jarvela 2000, 183.)

Kappale ruiskuvaletaan kompoundista. Ruiskuvalukoneen ruuvista,
sylinterista tai muotista ei saa irrota mitdén kappaleeseen. Jalkipainetta ei
tarvita. Ruiskuvalettavan kappaleen tulee olla suurempi kun lopullinen
kappale, silla siitd poistetaan viela sideaine. Ruiskuvalettua kappaletta

kutsutaan niinsanotuksi vihreaksi kappaleeksi. (Jarvela 2000, 183.)
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KUVIO 1. Keraamien ruiskuvalun vaiheet (Ceramic Injection Molding
2016)

TAULUKKO 1. Ruiskuvalun esimerkki parametrit keraameille (Ceramic

Injection Molding 2016)

Parameter Setup
Injection temperature ("C) 120-160/
Mold temperature {"C) 30-45
Injection speed (cem/s) 320
Injection pressure (bar) A00-800
Cooling time (s) 10
Sample ejection pressure (bar)|20-40
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Hallitun mikrorakenteen saavuttamiseksi taytyy vihrealle kappalelle
suorittaa debinding ja sintraus. Debindingilla tarkoitetaan sideaineen
poistamista kappaleesta. Sideaine voidaan poistaa kappaleesta monella
eri tavalla, esimerkiksi polttamalla, hoyrystamalla tai uuttamalla. Tuloksena
on hauras kappale, jota kutsutaan niinsanotuksi ruskeaksi kappaleeksi.

Haurauden vuoksi kappale tulee sintrata. (Jarvela 2000, 183.)

Sintrauksessa kappaletta kuumennetaan paéseosaineen sulamispistetta
alemmassa lampotilassa, jolloin kappale tiivistyy ja se saavuttaa lopullisen
lujuutensa. Sintrausprosessissa materiaali tiivistyy ja sen huokoisuus
vahenee. Sintrautuvuuteen vaikuttavat jauheen alkutiheys ja seosaineet,
lampdotila ja aika sekd ymparoiva kaasuatmosfaari. (Konstruktiomateriaalit

ja niiden valinta 2013.)

Sintraus

_..”_..'

Jauhe Huokoset

KUVIO 2. Sintrausprosessi (Dr. Kopeliovich 2014)



12

4 TESTAUSMENETELMIA

4.1 Kovuuskoe

Kovuus on yksi keraamien mitatuimmista ominaisuuksista. Sen avulla
voidaan maaritella materiaalin kykya vastustaa muodonmuutosta.
Kovuutta mitataan yleensa tavanomaisilla mikrokovuuslaitteilla.
Useimmiten keraamien kovuutta mitataan Knoop- tai Vickers-menetelmilla.
Rockwell- ja Brinell-menetelméat ovat harvemmin sopivia keraameille.
Knoopin menetelmaa kaytetaan enemman Yhdysvalloissa. (Hardness

Testing of Ceramics 1998.)

Knoopin kovuuskoe on kehitetty vaihtoehdoksi Vickersin kovuuskokeelle.
Painimen muoto on pitkinomainen ja sen on todettu olevan parempi
vaihtoehto hauraille materiaaleille. Knoopin painauma on noin 2.8 kertaa
pidempi ja matalampi kuin Vickersin painauma tehtyna samalla voimalla.
Vaikka painauman sivut olisivat rikki, pystytddn antamaan uskottava

kovuusarvio. (Hardness Testing of Ceramics 1998.)

Vickersin kovuuskokeessa painimena kaytetaan neliopohjaista
timanttipyramidikarkeé. Vickersin kokeella saadaan aikaan pienempi,
mutta syvempi jalki. (Hardness Testing of Ceramics 1998.)
Timanttipyramidikarkea painetaan hiottuun pintaan tunnetulla voimalla.
Painauman koon ja kokeessa kaytetyn voiman avulla voidaan laskea

kovuusarvo. (Hardness 2016.)

Mikroskoopin kayttd kovuusmittauksissa vaatii taitoa, huolellisuutta ja
kokemusta. Laitteen on myds taytettava minimivaatimukset. (Hardness

Testing of Ceramics 1998.)
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4.2 Taivutuskoe

Taivutuskokeessa tuettua kappaletta kuormitetaan tasaisella nopeudella.
Kokeessa mitataan sauvan keskikohdan taipumaa ja kuormitusta.
Kokeesta saadaan selville taivutuskimmomoduuli, taivutusjannitys ja
taipuma. Taivutuskoe voidaan suorittaa kolmipistetaivutuksena, jolloin
koesauva on tuettuna molemmista paistaan ja sita taivutetaan painimella
tukien valista tai nelipistetaivutuksena, jolloin kaytetdan kahta paininta.
(Hirveld 2012.)



5 KONSTRUKTIOKERAMIIKAN KAYTTOSOVELLUKSIA

5.1 Konstruktiokeraamien etuja

Konstruktiokeraameja voidaan kayttaa kaytanndossa samoissa
sovelluskohteissa kuin kovametalleja. Keraamien etuja ovat parempi
korkeiden lampdtilojen kesto, parempi happamuuden kesto, pienempi
lampdlaajenemiskerroin, keveys seké joissain tapauksissa sahkon

johtamattomuus ja paremmat liukuominaisuudet. (Muut tuotteet 2016.)

5.2 Kayttokohteita

Konstruktiokeraamien ominaisuuksia voidaan hyddyntaa esimerkiksi

seuraavissa laitteiden osissa:

e suuttimet
o laakerit

e sylinterit
e mannat

e eristinosat
e upokkaat
e uuniputket

¢ suojaholkit.

(Tekniset keraamit 2016.)

14
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6 RUISKUVALU

6.1 Ekstruusio

Tyo aloitettiin kokeilemalla materiaalin sopivuutta ekstruuderilla koneen
helpomman puhdistettavuuden takia. Kaytdssa oli granulaatti 1A, eli 1mm

seulalla seulottu materiaali (rae > 4mm).

Taulukossa 2 on esitetty ekstruuderin eri vyokkeiden [ampétilat. Sulaminen
tapahtui ruuvin kakkosvyohykkeelld. Kaytetyn ruuvin puristussuhde, eli
alku- ja loppupaan valinen kierretilavuuden suhde oli 1:2. Koska materiaali

kulki ruuvilla hyvin, sité uskallettiin kokeilla ajaa ruiskuvalukoneella.

TAULUKKO 2. Lampdtilat eri vy6hykkeissa

Vyohyke Lampdtila (°C)
1. 45
2. 54
3. 81

6.2 Materiaali 1A ja 1B

Ensimmainen ruiskuvalun kokeilu tehtiin materiaalilla 1A. Materiaalia ol
niin vahan, etta otettiin kayttdon myads 1B, eli granulaatti, joka on seulottu
1mm seulalla (4mm > rae > 1mm). Koneen lampdtilat on esitetty

taulukossa 3. Ajossa kaytettiin koesauvamucottia.



TAULUKKO 3. Ruiskuvalukoneen lampadtilat
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Vyohyke Saadetty lampdtila Todellinen lampdétila
(°C) °C)
1. 30 51
2. 50 67
3. 60 80
Suutin 80 80

Aluksi kokeiltiin saatdd myds jalkipainetta ja jalkipaineaikaa. Huomattiin,
ettd jalkipaine saa aikaan kappaleen ja valukanavan juuttumisen muottiin,
niin etta kappale hajoaa ulostyénnon yhteydessa. Kappaleiden havaittiin
myo6s menevan hyvin helposti rikki, mikéli ne tipahtavat ulostyénnon
jalkeen muotista. liman jalkipainetta ajettaessa kappaleet eivat
rikkoutuneet ulostyonndssa. Kappaleet jaivat kuitenkin jonkin verran kiinni
muottiin valukanavastaan, mutta ne pystyttiin irroittamaan kasin ilman

rikkoutumista.

6.3 Materiaali 4

Jalkipaineen vaikutusta kappaleisiin kokeiltiin viel&a uudestaan kayttamalla
materiaalia numero 4, eli materiaalia, jossa granulaatit on tehty alle 63 um

partikkeleista.

Toinen eré ajettiin 100 MPa jalkipaineella ja 20 sekunnin jalkipaineajalla ja
toinen ilman jalkipainetta. Havaittiin, etta iso jalkipaine jumittaa kappaleen

muottiin, tukkii valukanavan seka saa aikaan isot purseet (kuva 1).
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KUVA 1. Purseet

6.3.1 Tiheyden mittaus

Haluttiin tutkia, onko jalkipaineella vaikutusta kappaleiden tiheyteen.
Testausmenetelmana oli Arkhimedeen periaate. liman jalkipainetta
valmistetun kappaleen tiheydeksi saatiin noin 2,15 g/cm?3 ja 100 MPa
jalkipaineella valmistetun noin 2,61 g/cm3. Tasta voidaan paatella, etta

jalkipaineella voisi olla pieni vaikutus kappaleen tiheyteen.

6.3.2 Sulaindeksin mittaus

Materiaali 4:sta mitattiin sulaindeksi. Sulaindeksilaitetta kaytetaan yleensa
maaritettdessa muovin juoksevuutta. Tasséa tapauksessa sulaindeksia ei
kuitenkaan voi verrata muovien sulaindeksiin. Mittaus oli hankalaa, silla
materiaali tuli suuttimesta ulos hyvin vaihtelevasti, ja isommat partikkelit
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tukkivat suuttimen useamman kerran. Saatiin tehtyd kaksi mittausta, joiden
tulokset erosivat toisistaan huomattavasti. Mittausten keskiarvoksi tuli
452,475 g/10min. Mittaus tehtiin 80 °C asteen lampdtilassa.

6.4 Materiaali 3

Ruiskuvalukoneen muotti vaihdettiin nappimuottiin ja kokeiltiin ajoa
materiaalilla 3, eli granulaatilla, joka on seulottu 63 pm seulalla (4mm <
rae < 1mm). Ajon aikana koneen lampétilat vaihtelivat runsaasti, koneen
rikkoontumisen vuoksi. Jalkipaine oli 20 MPa. Lampdtilojen heittelysta
huolimatta saatiin muutama nappi ajettua. My6s nappimuottia kaytettaessa
valukana tukkeutui, mikali ajossa kaytettiin jalkipainetta.

6.4.1 Puristustesti

Puristustestin avulla selvitettiin jalkipaineen vaikutusta kappaleisiin. Laite
ei toiminut, joten mitaan kayria ei saatu aikaiseksi. Testin avulla saatiin
kuitenkin selville, ettd 20 MPa:n jalkipaineella ajetut kappaleet kestivat

suuremman voiman kuin ilman jalkipainetta ajetut.
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7 DEBINDING

7.1 Materiaali 1A ja 1B

Materiaaleista 1A ja 1B valmistetuille koesauvoille kokeiltiin tehda
sidesaineen poisto, eli debinding. Debinding profiili on esitetty taulukossa
4. Profiilia varten koesauvat asetettiin uuniin tiilen paalle. Kaytéssa oli
vanha uuni, jonka lampdétilojen nousemis- ja laskemisnopeutta ei pystynyt
saatamaan. Tuloksena oli todella hauraita ruskeita kappaleita, jotka olivat
halkeilleet vahan pituussuunnassa. Kappaleiden pinnalla nakyi myos

pienia kuplia (kuva 2).

TAULUKKO 4. Debinding profiili 1

Lampdtila (°C) Pitoaika (h)
175 2
210 2

450 2
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KUVA 2. Debindatut sauvat

Debinding-profiilia kokeiltiin uudestaan kolmelle materiaalista 1A ja 1B
ajetulle sauvalle, koska haluttiin ndhda, vaikuttaako sauvojen alusta
sauvoihin viimeksi syntyneisiin halkeamiin. Profiilia varten asetettiin kaksi
sauvaa tiillen paalle ja yksi metallisen levyn paalle. Kaytossa oli uuni, jonka
lampdotilojen nousemis- ja laskemisnopeutta ei pystynyt saatamaan.

Talla kertaa tiilen paalla olevat sauvat olivat pinnaltaan ehjid. Sen sijaan
levyn paalla ollut sauva oli halkeillut pitkittdissuunnassa ja kaikissa

kolmessa sauvassa oli pienia kuplia.

7.2 Materiaali 3 ja 4

Vanhan uunin hajottua saatiin kaytt66n uusi uuni, jonka lampatilojen
nousemis- ja laskemisnopeutta pystyy saatdmaan. Uuniin laitettiin
debinding profiililla 2 muutama materiaalista 3 ajettu nappi, seka
materiaalista 4 ajettuja koesauvoja, ilman jalkipainetta ja jalkipaineella 100
MPa (taulukko 5). Napit nayttivat debinding profiilin jalkeen siisteilta.
Sauvoissa sen sijaan oli edelleen pitkittaisia halkeamia ja kuplia.



TAULUKKO 5. Debinding profiili 2
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Lampdtila (°C) Lampdtilan nousu Pitoaika (h)
(°C/min)
175 5 2
210 5 2
450 5 2




8 SINTRAUS

8.1 Ensimmaisten sauvojen sintraus

Debindattuja, materiaaleista 1A ja 1B valmistettuja sauvoja kokeiltiin

sintrata sintrausprofiililla 1 (taulukko 6). Sintrausprofiilin jalkeen sauvat

olivat edelleen todella hauraan tuntuisia ja hajosivat koskettaessa.

TAULUKKO 6. Sintrausprofiili 1
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Lampdtila (°C) Pitoaika (h)
780 4
1100 8

8.2 Puristenappien sintraus

Toimeksiantajalta saatiin puristamalla valmistettuja nappeja, joiden

ominaisuuksia on esitetty taulukossa 7. Nappeja yritettiin sintrata profiilin 2

mukaisesti (taulukko 8). Kaytossa oli vanha uuni, jonka l[ampétilojen

nousemis- ja laskemisnopeutta ei pystynyt saatdmaan. Pitkien pitoaikojen

takia naytteet laitettiin uuniin jo illalla ja aamulla laitettiin suurempi

lampdotila paalle. Ensimmainen pitoaika meni siis pitkaksi. Jossain

vaiheessa, kesken toisen pitoajan, oli uuni mennyt rikki ja napsahtanut

pois paalta. Napit olivat vaihtaneet sintrausprofiilin aikana varia, mutta

kovuutta niissa ei juurikaan ollut, vaan ne olivat todella hauraan tuntuisia.



TAULUKKO 7. Nappien karkeudet
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Nayte numero Seulonta (um) Puristusvoima Partikkelikoko
(t) (Hm)
1. 125 5 <63
2 63 5 <63
3 63 10 80% < 63
20% 250-63
4 63 5 80% < 63
20% 250-63
5 63 15 80% < 63
20% 250-63

TAULUKKO 8. Sintrausprofiili 2

Lampdtila (°C) Pitoaika (h)
780 4
1150 8

8.3 Toinen puristenappien sintraus

Uuniin laitettiin materiaali 3:sta valmistetut napit, seka materiaali 4:sta

valmistetut koesauvat (ilman jalkipainetta ja jalkipaineella 100 MPa).

Sintrausprofiili 3 on esitetty taulukossa 9. Naiden liséksi laitettiin 17
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puristamalla valmistettua erilaista nappia (taulukko 10). Mik&dan naytteista

ei ollut sintraantunut, vaan kaikki olivat kohtuullisen hauraan tuntuisia.

TAULUKKO 9. Sintrausprofiili 3

Lampdtila (°C) Lampdtilan nousu Pitoaika (h)
(°C/min)
780 20 4
1150 10 8
TAULUKKO 10. Naytteet
Nayte numero  Puristusvoima (t) Puristusaika (min)  Maara (ml)
1. 10 15 15
2. 10 10 15
3. 10 5 15
4, 10 1 15
5. 5 15 15
6. 5 10 15
7. 5 5 15
8. 5 1 15
9. 10 15 7
10. 10 10 7
11. 10 5 7
12. 10 1 7
13. 10 15 7
14. 15 15 7
15. 10 15 7
16. 20 5 7
17. 15 15 7
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8.3.1 Mikroskopia ja puristustesti

Naytteita tarkasteltiin mikroskoopilla. Kuvien suurennokset 10x. Kuvat on

esitetty taulukoissa 11 ja 12.

TAULUKKO 11. Mikroskooppikuvat

Nayte Kuva Nayte Kuva
numero numero
1.




TAULUKKO 12. Mikroskooppikuvat

Nayte Kuva Nayte Kuva
numero numero
9. 14.

10.

11.

12.

13.
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Napeille tehtiin puristustesti, jossa havaittiin, etté testi ei jarin hyvin sovellu
kyseisille kappaleille. Napit eivdt menneet rikki kunnolla, vaan puristuivat

vain litteammaksi leukojen valiin. Puristusnopeus oli Imm/min.

8.4 Kolmas puristenappien sintraus

Toimeksiantajalta saatiin testattavaksi kuusi ohutta ja yksi paksumpi nappi,
joka sisélsi hieman kosteutta. Kolme ohutta ja paksu nappi sintrattiin
profiililla 4 (taulukko 13). Napit tuntuivat sintrausprofiilin jalkeen
kohtuullisen kovilta. Paksu nappi oli halkeillut, mutta ohuet napit olivat

siistin nakoisia.

TAULUKKO 13. Sintrausprofiili 4

Lampdtila (°C) Lampdtilan nousu Pitoaika (h)
(°C/min)
780 20 4
1190 10 5

Loput kolme nappia laitettiin uuniin sintrausprofiililla 5, jotta paastiin
vertaamaan niitd aiempiin nappeihin (taulukko 14). Napit asetettiin tiilen
paalle, mikali ne alkaisivat sulaa. Yksi napeista oli ottanut vahan kiinni
tileen ja hajosi todella helposti ka&siteltdessa. Muut napit olivat myds
hauraan oloisia. Kahden ehjan napin alapinta oli oudon varinen, johtuen

ilmeisesti reaktiosta tiillen kanssa.




TAULUKKO 14. Sintrausprofiili 5
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Lampdtila (°C) Lampdtilan nousu Pitoaika (h)
(°C/min)
780 20 4
1200 10 5

8.4.1 Mikroskopia

Naytteita tarkasteltiin myos mikroskoopilla. Kuvien suurennokset 10x.

Kuvat on esitetty taulukossa 15.



TAULUKKO 15. Mikroskooppikuvat
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Nayte numero

Sintrausprofiili numero

Kuvat

1. 4
2. 4
3. 4
1. 5
2. 5




8.5 Neljas puristenappien sintraus

Toimeksiantajalta saatiin uusia puristenappeja (taulukko 16). Uuniin

laitettiin naytteet 1-8 sintrausprofiililla 4 (taulukko 13). Kuviossa 3 on

esitetty nappien paikat uunissa. Osa naytteista tuntui uunituksen jalkeen

vahan kovettuneilta. Nappi numero 5 hajosi jo uuniin laittessa. Nappi

numero 6 jai vahan alustaan kiinni ja hajosi. Osittain kovettuneita olivat
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naytteet numero 1, 2, 3, 7 ja 8. Varierot nappien vélilla olivat huomattavat

(kuva 3). Napit mitattiin tydntomitalla ja niiden mittoja on esitetty

taulukossa 17. Nappien halkaisijoista voitiin paatella, etta osa napeista ol

hieman kutistunut. Suurin halkaisijan muutos oli napilla numero 1.

TAULUKKO 16. Naytteet

Nayte numero Kappalemaara Partikkelikoko (um)
1. 1 > 250
2. 1 250 - 125
3. 1 125 - 63
4, 1 63 — 45
S. 1 45 - 20
6. 1 220
7. 1 0-250
8. 1 Raaka
0. 2 0-250
10. 2 Raaka




KUVIO 3. Nappien paikat uunissa

KUVA 3. Napit sintrausprofiilin jalkeen
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TAULUKKO 17. Nappien mitat
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Nayte numero

Halkaisija (mm)

Halkaisijan muutos

(%)
1. 30,80 2,22
2. 30,92 1,84
3. 31,10 1,27
4. 31,36 0,44
7. 31,28 0,70
8. 31,34 0,51

8.5.1 Mikroskopia

Naytteita tarkasteltiin myoés mikroskoopilla. Kuvat on jaoteltu taulukoihin 18

ja 19.



TAULUKKO 18. Naytteet 1-4

Nayte

numeroa

Kuva

Suurennos 10
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TAULUKKO 19. Naytteet 5-8

Nayte
numero

5.

kuva

Suurennos 10x
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8.5.2 Naytteet 9 ja 10
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Naytteet numero 9 ja 10 punnittiin ja mitattiin tydntomitalla, mink& jalkeen

kaksi nappia (9 ja 10) laitettiin uuniin 600 °C asteeseen

lammitysnopeudella 20 °C/min ja pitoajalla 4h. Toiset kaksi laitettiin

samalla tavalla uunin ylatasolle 800 °C asteeseen lammitysnopeudella 20

°C/min ja pitoajalla 4h. Naytteet punnittiin ja mitattiin myds uunituksen

jalkeen (taulukko 20). Taulukon tuloksista voidaan paatella, etta napeista

on poistunut nestettd. Suuremmassa lampdétilassa napeista on poistunut

enemman nestettd. Mittaustuloksiin voi vaikuttaa myos se, ettd materiaali

tarttuu esimerkiksi sormiin kasiteltaessa.

TAULUKKO 20. Nappien painot ja mitat

Uunin Nayte Paino Paino Halk. Halk. Paks. | Paks.
lAampdétila | numero | ennen | jalkeen | ennen | Jalkeen | ennen | jalkeen
(°C) (9) (9) (mm) | (mm) | (mm) | (mm)
600 9. 12,2811 | 12,1192 | 30,12 | 30,1 8,04 8,04
800 9. 14,9731 | 12,1618 | 30,06 | 30,00 9,76 9,76
600 10. 15,3277 | 15,1533 | 30,16 | 30,1 9,92 9,92
800 10. 16,7817 | 13,6533 | 30,08 | 29,76 11,26 | 11,26
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8.6 Viimeinen sintrauskoe

Toimeksiantajalta saatujen puristenappien sintraantuvuutta kokeiltiin
neljalla eri sintrausprofiililla (taulukko 21). Naytteet punnittiin ennen ja

jalkeen sintrausprofiilin.

TAULUKKO 21. Naytteet

Néayte numero Partikkelikoko Kappalemaara
1. 1 mm — 250 pum 4
2. 250 ym — 125 pm 4
3. 125 pm — 63 um 4
4. 0 pm — 250 pm 4
S. O pgm —1 mm 4

Napit 1, 2, 3, 4 ja 5 laitettiin uuniin sintrausprofiililla 5 (taulukko 14).
Mukaan paatettiin laittaa myos nappi numero 9, joka oli siis jo ollut uunissa
800 °C asteessa nelja tuntia. Kaikki napit olivat kovettuneet, kun ne
poistettiin uunista. Nappi numero 1 oli sulanut, silla se oli jamahtanyt kiinni

tileen. Nappien painot on esitetty taulukossa 22.
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TAULUKKO 22. Nappien painot, sintrausprofiili 5

Néayte numero Paino ennen uunia (g) | Paino uunin jalkeen
(9)

1. 9,8343

2. 11,9504 9,9103
3. 15,4639 12,5188
4. 14,3245 11,5623
5. 12,3746 9,9990
9. 12,1618 11,9729

Napit 2, 3, 4, ja 5 laitettiin uuniin sintrausprofiililla 6 (taulukko 23). Mukaan
paatettiin laittaa myds nappi numero 10, joka oli ollut uunissa 800 °C
asteessa nelja tuntia. Kaikki napit olivat kovettuneet, kun ne poistettiin
uunista. Nappi numero 2 jai tileen vahan kiinni, mutta irtosi kuitenkin.
Nappi numero 10 oli haljennut jo ennen uuniin laittamista. Nappi numero 3

oli hieman epatasaisen varinen. Nappien painot on esitetty taulukossa 24.

TAULUKKO 23. Sintrausprofiili 6

Lampdtila (°C) Lampdtilan nousu Pitoaika (h)
(°C/min)
780 20 4

1210 10 5




TAULUKKO 24. Nappien painot, sintrausprofiili 6
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Nayte numero

Paino ennen uunia (g)

Paino uunin jalkeen

(9)
2. 11,9452 9,7260
3. 15,0268 11,8961
4. 14,9836 14,3849
5. 12,0975 10,1231
10. 13,6533 13,3221

Napit 2, 3, 4 ja 5 laitettiin uuniin sintrausprofiililla 7 (taulukko 25). Mukaan

paatettiin laittaa myds nappi numero 4, joka oli jo uunitettu

sintrausprofiililla 4. Nappi numero 2 oli sulanut tilleen kiinni. Nappi numero

3 oli epatasaisen varinen. Jo kertaalleen sintrausprofiilin [&pikaynyt nappi

oli todella hauras ja mureni kasiin. Nappien painot on esitetty taulukossa

26.

TAULUKKO 25. Sintrausprofiili 7

Lampdtila (°C) Lampdtilan nousu Pitoaika (h)
(°C/min)
780 20 4
1220 10 5
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TAULUKKO 26. Nappien painot, sintrausprofiili 7

Néayte numero Paino ennen uunia (g) | Paino uunin jalkeen
(9
2. 12,6465
3. 14,7049 11,9035
4. 14,0915 11,3623
5. 11,4908 9,2826
4. 5,9212

Napit 3, 4 ja 5 laitettiin uuniin sintrausprofiililla 8 (taulukko 27). Kaikki napit
olivat profiilin jalkeen kovia. Nappi numero 3 oli epatasaisen varinen.

Nappien painot on esitetty taulukossa 28.

TAULUKKO 27. Sintrausprofiili 8

Lampdtila (°C) Lampdtilan nousu Pitoaika (h)
(°C/min)
780 20 4

1230 10 5
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TAULUKKO 28. Nappien painot, sintrausprofiili 8

Néayte numero Paino ennen uunia (g) | Paino uunin jalkeen
(9
3. 13,0491 10,4704
4. 12,8011 10,2768
S. 12,0549 9,7515

8.6.1 Kovuustesti

Napeille yritettiin tehda kovuustesti kayttamalla Vickersin kovuusmittausta.
Tama ei kuitenkaan onnistunut, silla napit olivat liian hauraita, joten
napeille paatettiin tehda hieman erilainen kovuustesti. Painimena kaytettiin
10 mm:n kovametallikuulaa voimalla 30 kg. Jokaiselle napille tehtiin kuusi
mittausta, ja niista laskettiin keskiarvo (taulukko 29). Mittaustulokset olivat
todella hajanaisia materiaalin huokoisuuden takia. Mittaus ei ole minkaan
standardin mukainen, mutta sen avulla pystyttiin jonkin verran
vertailemaan nappien kovuutta. Naytteet numero 2 ja 5 vaikuttivat saaneet

tasaisimpia kovuusarvoja.

TAULUKKO 29. Kovuusmittausten tulokset

Nayte Sintrausprofiili 5 Sintrausprofiili 6 Sintrausprofiili 7 Sintrausprofiili 8
Keskiarvo Keskihajonta Keskiarvo Keskihajonta Keskiarvo Keskihajonta Keskiarvo Keskihajonta
2. 30,33 8,98 32,67 7,92
3. 16 20,63 2,83 17,63 11,17 23,3 5 25,27
4, 21,5 13,84 20,83 11,75 21,83 20,2 22 10,5
5. 33,67 3,78 27,5 8,48 26,33 5,05 26,67 5,57
9. 1,33 23,06



8.6.2 Mikroskopia

Naytteita tarkasteltin myos mikroskoopilla. Kuvat on jaoteltu taulukoihin

30, 31 ja 32.

TAULUKKO 30. Mikroskooppikuvia

Suurennos 10x

MNayte | Sintrausprofiili
numero
2. 5
2 6
.3 5
% & 6
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TAULUKKO 31. Mikroskooppikuvia

Suurennos 10x

Mayte | Sintrausprofiili
numero
3. 7
3. 8
4. 9
4. 6
4. 7
4. B8
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TAULUKKO 32. Mikroskooppikuvia

Suurennos 10x

Mayte | Sintrausprofiili
numero

5. 5

5. =3

5. 7

. 8

9. 5

10. 6
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9 KOKO PROSESSIN LAPIAJO

9.1 Ruiskuvalu

Toimeksiantajalta saadulla materiaalilla ajettiin koesauvoja kolmella eri
ruiskutuspaineella. Materiaalin partikkelikoko oli O um — 1 mm. 50 MPa
ruiskutuspainella ei saatu ajettua yhtaan kokonaista ehjaa koesauvaa.
Mikali kappale oli tayttynyt kunnolla, niin se katkesi ulostydnnon aikana.
100 MPa ruiskutuspaineella osa kappaleista oli hyvin tayttyneita ja ehjia.
150 MPa ruiskutuspaineella myodskin saatiin ehjia ja hyvin tayttyneita
kappaleita, joskin valissa tuli myés muutama kappale, joka ei ollut tayttynyt
kunnolla. Kaikki kappaleet olivat variltdan vahan epéatasaisia (kuva 4).

KUVA 4. Ruiskuvalettuja koesauvoja
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9.2 Debindin ja sintraus

Kappaleet laitettiin ensin uuniin debinding profiiliin numero 2 (taulukko 5),
jonka jalkeen ne menivat sintrausprofiilin 4 (taulukko 14). Kappaleissa oli
debinding profiilin jalkeen pitkittdissuuntaisia halkeamia ja kuplia.
Sintrausprofiilin jalkeen ne tuntuivat kovemmilta kuin aikaisemmat sauvat,
mutta kuitenkin kohtuullisen haurailta. Kolme 100 MPa ruiskutuspaineella
valmistetuista sauvoista jai kiinni uunin alustaan ja menivat rikki

irroitettaessa.

Kappaleista yritettiin mitata kovuutta, mutta ne olivat niin hauraita ettei se
onnistunut. Taivutuslujuuksia niista mitattiin kolmipistetaivutuksessa (kuva
5). Kappaleen poikkileikkauksen mitat olivat 4 mm x 10 mm. Tuloksista
voidaan paatella, ettd ruiskutuspaineella voisi olla pienté vaikutusta
kappaleiden taivutuslujuuteen. Taulukosta 33 voidaan nahda voima,

taivutusjannitys seka taipuma.

L

KUVA 5. Sauva taivutuskoneessa



TAULUKKO 33. Taivutuskokeen tulokset
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Batch 1 Load | Deflection | M Bending Stress at Maximum Load Strain at M Load
1500 7.9496 N 1,3547 mm 56641 MPa 0,00711458
1500 TO01MON 1.3267 mm 4 9953 MPa 0.00082672
1500 | 658933 N | 1.3302 mm 46877 MPa 0.0007 4508
1500 | 886TIN | 15263 mm 6.3184 MPa 0.00094272
1500 7.0104 N 1.3433 mm 49949 MPa 0.0012027
500 | 53877 N | 1.3290 mm 38387 MPa 0.0011431
500 51039 N 1.3538 mm 43491 MPa 0.0011484
500 44404 N 1.3777 mm 31638 MPa 0.00093700
500 | 72232 | 1.3528 mm 51466 MPa 0.0010405
500 | 56175 N [ 1.3547 mm 40025 MPa 0.00095035
1000 55760 N 1.3342 mm 39729 MPa 0.00087053
1000 67820 N | 1.2812 mm 48399 MPa 0.00099039

Sintrattuja sauvojen paita tutkittin myds mikroskoopilla. Kuvat on esitetty

taulukossa 34.

TAULUKKO 34. Mikroskooppikuvat

Ruiskutuspaine (MPa)

Suurennos 10x

20

100

150
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Ruiskuvaletusta kappaleesta otetulle palaselle tehtiin viela DSC-mittaus.
Differentiaalinen pyyhkaisykalorimetria eli DCS on muovien
tutkimusmenetelma, jolla saadaan maaritettyd naytteesta vapautuva tai
naytteen sitoma energia lampatilan tai ajan funktiona. Mittaus tehtiin
samalle naytteelle kaksi kertaa (kuvio 4 ja kuvio 5). Mittauksesta voidaan
todeta lampdtila, jossa sideaine poistuu.

Sample: Keraami DscC File: C:\TA\Data\DSC\Keraami.001
Size: 6.1000 mg Operator: rh
Method: Isothermal for Run Date: 06-May-2016 10:31
Instrument: DSC Q100 V4.8 Build 296
0.0
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Exo Up Temperature (°C) Universal V4.3A TA Instruments

KUVIO 4. Ensimmainen mittaus



Sample: Keraami
Size: 5.3000 mg
Method: Isothermal for
Comment: Toinen kerta

File: CATA\Data\DSC\Keraami.002
DscC Operator: rh

Run Date: 06-May-2016 11:15

Instrument: DSC Q100 V9.6 Build 296
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KUVIO 5. Toinen mittaus
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10 YHTEENVETO

Yhteenvetona voidaan todeta, ettd materiaalin ruiskuvalu onnistuu.
Jalkipaine ei ole tarpeellinen eika se toimi vakiovetosauvamuotin kanssa,
silla se saa materiaalin ja valukanavan jadmaan kiinni muottiin. Muotissa

suositellaan kaytettavan suuria paastokulmia.

Debindingia taytyy viela kyseiselle materiaalille sdatda. Kappaleissa olevat
kuplat ja halkeamat voisivat johtua materiaalin liilan erikokoisista

partikkeleista, jolloin sidosaine ei padse poistumaan kappaleista kunnolla.

Materiaalin seulominen aiheuttaa ilmeisesti sen, ettd materiaalin
koostumus muuttuu. Pienemmalla seulalla seulottu materiaali ei meinaa
sintraantua suuremmissakaan lampotiloissa. Yleisesti ottaen kappaleiden
lujuus oli sintratuissakin kappaleissa kehno. Materiaaliin voisi kokeilla
sekoittaa esimerkiksi lasijauhetta kappaleen sintraantuvuuden
helpottamiseksi.
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