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Abstrakt

Diplomova prace se zabyva otestovanim bilého oxidu zirkonicité-
ho od spolecnosti Zetamix na technologii FFF. V prvni ¢asti prace
jsou popsany technologie zpracovavajici oxid zirkonicity, slozeni ke-
ramického materidlu ur¢eného pro zpracovani na technologii FFF,
detailnim popis post-processingu a mozné aplikace. V druhé prak-
tické casti prace je provedeny popis a zhotoveni vlastnich test. Je
zde popsany navrh a otestovani parametri 3D tisku, chemického
debindingu, tepelného debindingu a sintrace, vcetné navrhu tes-
tovacich vzorki. Daéle je zde uvedeny vycet zakladnich vlastnosti
materidlu, véetné smrsténi a hmotnostniho tbytku, seznam test
mechanickych vlastnosti a popis analyzy vnitini struktury. V zaveé-
ru prace byly dosazené vysledky zhodnocené a porovnané s vysledky
z teoretické ¢asti.

Kli¢ova slova: 3D tisk, FFF, oxid zirkonicity, ZrO,, keramika

Abstract

This diploma thesis deals with processing and testing of white zirco-
nia from company Zetamix on FFF technology. In the first part of
the thesis describes the technologies processing zirconia processing
zirconia, the composition of ceramic material intedned for proces-
sing on FFF technology, a detailed description of post-processing
and possible applications. In the second practical part of the thesis
is a description and preparation of tests. It describes the suggestion
and testing of 3D printing, chemical debinding, thermal debinding
and sintering parametrs, including design of test specimens. There
is also a description of the material including shrinkage and weight
loss, a description of tests of mechanical properities and descrition
of internal strucutre analysis. At the end of the work, the achieved
results were evaluated and copared with results form the theoretical
part.

Keywords: 3D printing, FFF, zirconia, ZrO,, ceramics
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1 Uvod

Diplomova préace se zabyva otestovanim vybraného termoplastického materidlu
s primési oxidu zirkonic¢itého aditivni technologii Fused Filment Fabrication (FFF).
Testovanym materidlem je filament bilého oxidu zirkoni¢itého od spolec¢nosti
Zetamix [1]. Tento material je vyvinuty pro zpracovani aditivni technologii Fused
Filament Fabrication. Cilem prace je ovéreni mechanickych vlastnosti, analyza
vnitini struktury a navrzeni optimalnich procesnich parametri potirebnych pro
zpracovani technologii 3D tisku. Za timto tucelem je potifeba navrhnout vzorové
soucasti, které slouzi k otestovani materidlu. Pro detailni porozumeéni slozeni
materidlu jsou provedeny chemické analyzy. Vzorové soucasti slouzi k otestovani
parametru tisku, chemického debindingu, tepelného debindingu a sintrace. Testy
mechanickych vlastnosti jsou provedené na soucastech zpracovanych pri navrzenych
optimalnich parametrech. Na soucastech je rovnéz vyhodnoceno hmotnosti smrsténi
po chemickém a tepelném debidingu, ale i rozmérové smrsténi po sintraci. Na
zaver je provedena analyza vnitini struktury vzorovych soucasti pomoci Vypocetni
tomografie - (Computed Tomography - CT) a metalografickych vybrusu.

Bily oxid zirkonicity je material ze skupiny oxidovych keramik patiicich do sku-
piny technickych keramik. Technicka keramika je synteticky material s polykrysta-
lickou strukturou. V oblasti aditivni vyroby je nejcastéji pouzivanym keramickym
materidlem oxid hlinity (Al;O3) a oxid zirkoni¢ity (ZrOs), kterym se zabyva tato
prace. Materidly se pouzivaji zejména z divodu jejich vysoké houzevnatosti, nizké
ceny, relativné nizkych sintracnich teplot a Siroké skaly pouziti [2]. Oxid zirkonici-
ty je keramicky material s proménlivou krystalickou strukturou. Vnitini krystalicka
struktura je zavisla na teploté. Sintrace probiha pri teploté 1450 °C, pri které docha-
zi k pfeméné monoklinické struktury na strukturu tetragonalni. Jedna se o marten-
zitickou premeénu, ktera zptusobuje zpevnéni materidlu [3]. Oxid zirkonicity v ¢isté
podobé je nestabilni a pifi pfeméné vnitinich struktur dochazi k nartstu objemu
zirkonic¢itého pridavaji oxidy kovi, které napomahaji jeho stabilizaci [3]. Pro sta-
bilizaci bilého oxidu zirkonic¢itého od spolec¢nosti Zetamix je pouzivany oxid yttrity
(Y503) [4]. Yttriem stabilizovany oxid zirkoni¢ity (ZrOs - Y203) ma velmi dobré
mechanické a chemické vlastnosti. Material méa vysokou pevnost v ohybu, vysokou
lomovou houzevnatost a dobrou chemickou a tepelnou stabilitu. Soucasti vyrobené
z oxidu zirkonic¢itého mohou dosahovat pevnosti v tlaku az 2000 MPa a pevnosti
v tahu 900-1200 MPa. Diky témto vlastnostem a dobré biokompatibilité se jedna
o idedlni materidl napriklad pro oblast mediciny [5, 6].
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2 Teoreticka cast

Teoreticka cast této prace se zabyva oblastmi zpracovani oxidu zirkonicitého a je-
ho vlastnosti. Tato ¢ast je predevsim zaméfena na zpracovani oxidu zirkonicité-
ho technologiemi aditivni vyroby. Rovnéz se zabyva popisem konvencéniho zpraco-
vani oxidu zirkonic¢itého, konkrétnéji technologii keramického vstiikovani - (Cera-
mic Injection Molding - CIM). Konvenéni zpracovani je do prace zahrnuto z du-
vodu vytvoreni obecné predstavy o zpracovani materialu. Déle se kapitola zabyva
slozenim filamentu. Filament je druh materidlu pouzivany pro zpracovani technologii
Fused Filament Fabrication (FFF).V teoretické ¢asti je provedeny detailni priazkum
v oblasti slozeni materialu, véetné slozeni pojiva a vSech jeho c¢asti. Kapitola se rov-
néz zabyva detailnim popisem jednotlivych kroki post-processingu, jejichz provedeni
je nutné pro zpracovani testovaného materialu. V posledni ¢asti se kapitola zabyva
prizkumem v oblasti moznych aplikaci oxidu zirkonicitého.

2.1 Konvencni zpracovani oxidu zirkonicitého

Existuje nékolik konvenc¢nich technologii, které se zabyvaji zpracovanim oxidu
zirkonicitého. Mezi tyto technologie patti napriklad vstfikovani, suché lisovani, od-
lévani, vytlacovani a dalsi. Konvencnich technologii zpracovavajici oxid zirkonicity
maji své vyhody a nevyhody. Spolecnou nevyhodou vsech konvencnich technologii
zpracovavajici oxid zirkoni¢ity je, nedostateénd efektivita zpracovani. Hlavnimi
nevyhodami je dlouhd doba zpracovani, nizka presnost, vysoké vstupni naklady
a omezend moznost tvorby soucasti s komplexni geometrii [5].

Velmi casto pouzivanou technologii pro konvenc¢ni zpracovani oxidu zirkonici-
tého je technologie CIM [7]. Vstiikovani keramiky je proces formovani praskové
metalurgie [8]. Jednd se o nejefektivnéjsi technologii pouzivanou pro sériovou
vyrobu keramickych soucasti s velmi dobrou kvalitou. Technologie je vhodna
zejména pro vyrobu rozmérové malych soucasti [7]. Technologie keramického
vstrikovani umoznuje vyrobu pomérné velkého mnozstvi riznych geometrickych
tvarti. Zcela zasadnim krokem pri zpracovani ZrOs - Y203 je volba materidlu a jeho
slozeni. Pro zpracovani oxidu zirkonic¢itého technologii keramického vstiikovani
je pouzivany viceslozkovy material. Slozeni materidlu lze rozdélit na dvé hlavni
slozky. Prvni slozkou je keramicky prasek a druhou slozkou je pojivo. Pojivo se
muze skladat z nékolika dalsich slozek, které umoznuji zpracovani technologii CIM.
Hlavni slozka pojiva muze byt tvorena napiiklad ethylenvinylacetatem v poméru
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2:1 s kopolyamidem [7]. Déle se v pojivu objevuji ruzna aditiva jako plastifikator,
zméekcovadlo a zvlhcéovadlo. Pro tdspésné zpracovani materidlu je dulezité zvolit
spravny pomér pojiva a keramického prasku. Keramicky prasek tvori hlavni hmot-
nostni ¢ast materialu, a pro uspésné zpracovani materialu musi tato slozka splnovat
urc¢ité pozadavky. Témito pozadavky je zejména velikost keramickych castic.
Stredni velikost c¢astic mize byt 0,29 pm. Pti pripravé materialu pro keramické
vstrikovani je dilezity spravny pomeér keramické slozky a pojiva. Vysoké objemové
mnozstvi keramického prasku zajisti vysokou hustotu ,,green body”, neboli zelené
soucasti viz obrazek 2.11. Zaroven soucast obsahuje mensi mnozstvi pojiva, které
je potfeba odstranit v pribéhu debindingu. Hmotnostni mnozstvi keramického
prasku v materialu je 87,22 % [7]. Zdroj [8] popisuje materidl, ktery jako hlavni
slozku pojiva pouziva palmovy stearin a polyethylen v objemovém poméru 60:40.
Objemové mnozstvi keramického prasku v tomto materidlu je 60 % a stfedni
velikost Castic je 13 pm. Pii promichavani pojiva a keramického prasku je potieba
dosdhnout co nejvyssi homogenity. Zaroven dokonalym promichanim materidlu
dochéazi ke snizeni aglomerace keramickych castic. Po dokonalém promichani je
materidl nafezany na ¢dsti o velikosti pfiblizné 1x1x1 cm?. A v granuldtoru jsou
tyto nafezané ¢asti déle rozdéleny na ¢asti o maximalni velikosti 5 mm [9].

Pro vytvoreni keramické soucasti je potreba po vstrikovani provést post-proces-
sing, ktery se sklada z debindingu a sintrace. Proces debindingu slouzi pro odstranéni
pojiva a sintrace slouzi pro speceni keramickych c¢astic. Tyto operace slouzi pro od-
stranéni pojiva a speceni keramického prasku do jednoho celku. Tepelny debinding je
provadény pii teploté 400 °C. Pro provedeni sintrace je vyzadovana teplota 1400 °C.
Obecny popis téchto procesii je znazornén a popsan v kapitole2.4. Pri testovani by-
lo dosazeno relativni hustoty 96,7 %, pevnosti v ohybu az 1254 MPa a tvrdosti
dle Vickerse 10,8 GPa [9]. Druhy zdroj uvadi, Ze sintrované soucésti s objemovym
mnozstvim keramického prasku 60 % dosahovaly relativni hustoty 77.01 %. Sintro-
vané vzorky tedy vykazuji velmi dobré mechanické vlastnosti [8].
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Obrazek 2.1: Popis technologie vstrikovani keramiky [10]

2.2 Zpracovani oxidu zirkonicitého aditivni technolo-
gii
Aditivni technologie nabizi nové moznosti pro zpracovani keramickych ma-
teriali. Jednd se o beztiiskovou technologii pracujici na principu nanése-
ni materialu vrstvu po vrstvé z 3D dat. V porovnani s konvencnimi me-
todami mnemaji aditivni technologie témér zadné geometrické omezeni. To
umoznuje vytvaret geometricky slozité struktury bez pouziti drahého trisko-
vého obrabéni [2]. Pro zpracovani keramického materidlu se nejcastéji po-
uzivaji aditivni technologie Fused Filament Fabrication (FFF), Stereolithogra-
fie (SLA), Digital Light Processing (DLP), Selective Laser Sintering (SLS), Se-
lective Laser Melting (SLM) a Ink-Jet Printing (IJP) [11]. Aditivni technologie
pro vyrobu keramickych soucasti je mozné rozdélit do t¥i skupin podle kroku, které
je potreba béhem procesu provést. Jedna se o negativni aditivni technologie, vice-
krokové aditivni technologie a jednokrokové aditivni technologie. Rozdéleni a postup
jednotlivych technologii je znazornény na obrazku 2.2. Negativni technologie jsou
vyuzivany k vyrobé polymerni formy, ktera je pouzita pro gelové nebo tlakové liti.
Nasledné je polymerni forma odstranéna a na soucasti je provedeny post-processing.
Vicekrokové a jednokrokové technologie vyrabi primo keramickou soucast. U vice-
krokovych technologii je potieba na vytisténych soucastech provést post-processing,
ktery zajisti odstranéni polymerni slozky z materidlu a speceni keramickych castic.
U jednokrokovych technologii je vyrabéna keramicka soucast, ktera nevyzaduje pro-
vedeni post-processingu [2]. V porovnani s konvencénimi metodami nabizi spoustu
vyhod, ale také jisté nevyhody [5]. Nejvétsi nevyhodou je, Ze vétsina dilt vyrobenych
technologiemi aditivni vyroby dosahuje nizsi pevnosti v ohybu, nez je dosazeno kon-
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venénim zpracovanim. Zpracovanim materidlu technologii FFF je dosazeno fadové
az trikrat mensi pevnosti v ohybu nez pti pouziti konvenéni technologie CIM [9, 12].
Oblast aditivni vyroby je rychle rostouci obor, kde se pouziti keramickych materiala
stale zdokonaluje. Rozdéleni aditivnich technologii pro zpracovani keramického ma-
teridlu uvadi norma ISO 17296. Jednokrokové aditivni technologie lze nazyvat jako
piimé technologie a vicekrokové technologie lze oznacit jako nepiimé [5].
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Obrazek 2.3: Technologie AM vyuzivané k vyrobé keramickych soucésti [13]

2.2.1 Technologie FFF

Technologie Fused Filament Fabrication (FFF) spada dle normy ISO/ASTM 52900
do kategorie extruze materialu, ktera pracuje na principu vytlacovani nataveného
materidlu skrze otvor trysky [14]. Material ve formé struny je odvijeny z civky
a jeho polymerni slozka je v tiskové hlavé nahtrata na teplotu nataveni. Materidl
je vytlacovany skrz trysku a nandseny ve vrstvach na sebe. Po naneseni dochazi
k rychlému chladnuti tenké vrstvy, ¢imz vznika vysledny tvar soucasti. Pohyby
tiskové hlavy a stavici desky v jednotlivych osach jsou fizeny pocitacem na
zakladé 3D dat. Vysledny tvar soucasti je dany na zakladé vstupniho 3D modelu
soucasti [15].

Pro tisk keramickych materidli technologii FFF, je pouzivana smés keramiky
v podobé prasku a polymerni slozky, kterd slouzi jako pojivo. Mnozstvi keramic-
kého prasku, které je ve filamentu obsazeno je 50-65 % z celkového objemu [16].
Ukolem polymerni slozky je vdzat na sebe keramické ¢dstice a umoziiovat tvarovani
dilu. Vytisténé dily, obsahujici keramickou a polymerni slozku se nazyvaji , green-
-bodies”, volné prelozeno jako zelené dily viz obrazek 2.11. Pro ziskani keramické
soucasti, je potireba provést odstranéni polymerni slozky a zbylé keramické c¢astice
spéct, aby bylo dosazeno co nejvyssi hustoty. Procesy post-processingu se nazyva-
ji debinding a sintrace. Po odstranéni polymerni slozky vznikaji ,brown-bodies”,
neboli hnédé dily viz obrazek 2.11. Sintrované soucasti vyrobené technologii FFF
dosahuji srovnatelné hustoty, jako soucdsti vyrobené konvenénimi metodami [17].
Vyhodou technologie FFF je pouziti termoplastického materidlu pro ucely pojiva.
V porovnani s technologiemi SLA a DLP, které zpracovavaji tekuty fotopolymerni
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material, nevyzaduje termoplasticky material specidlni vlastnosti, ¢imz umoznuje
snazsi zpracovani. Vyhodou technologie FFF je moznost vyroby velkych soucasti.
Zaroven je na trhu je velké mnozstvi cenové dostupnych tiskaren vyuzivajici tuto
technologii. Hlavni nevyhodou zpracovani oxidu zirkoni¢itého technologii FFF je
nutnost provedeni post-processingu, ktery je ¢asové naro¢ny [18]. Technologie FFF
umoznuje vyrobu soucasti z materialu ZrOs - Y203 s velmi dobrymi mechanickymi
vlastnostmi, nizkou porozitou a tetragonalni vnitini strukturou. Pro sintrovanou
soucast je dosazena pevnost v ohybu 488,96+79,84 MPa a tvrdost podle Vickerse
11,52+0,57 GPa. Porozita v fezu soucésti se pohybuje v rozmezi 1-5 % a relativni
hustota soucasti dosahuje hodnoty 98,1 % [12].

Filament
Extruder o) o
Tryska
Vyhfivana
Model podlozka

Obrazek 2.4: Popis technologie FFF [19]

2.2.2 Technologie SLA a DLP

Technologie aditivni  vyroby Stereolithografie (SLA) spadda dle normy
ISO/ASTM 52900 do kategorie VAT fotopolymerizace, kterda pracuje na principu
vytvrzeni tekutého fotopolymernitho materialu za pomoci svétla [14]. Principem
technologie SLA je vytvrzovani fotopolymerniho tekutého resinu pomoci svételného
zareni o vlnové délce UV spektra. Technologie SLA vyuziva pro vytvrzeni materialu
pocitacem ovladany laser, ktery vyzaruje UV zareni o vlnové délce blizké 400 nm.
Technologie SLA a DLP se lisi zafizenim pouzivanym jako zdroj zareni. SLA
vyuziva jako zdroj zafeni UV zafeni laser a DLP vyuziva jako zdroj UV zafeni
projektor [20]. Technologie SLA je velmi dilezitd metoda pro zpracovani oxidu
zirkonic¢itého v oblasti aditivnich technologii. Dily vytisténé technologii SLA maji
vysokou presnost a dobrou kvalitu povrchu. V porovnani s technologiemi SLS nebo
SLM, nevyzaduje technologie SLA vysokoenergeticky laser [5].
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Technologie aditivni vyroby Digital Light Processing (DLP) spada dle
normy ISO/ASTM 52900 do stejné kategorie jako technologie SLA, tedy
VAT fotopolymerizace [14]. Technologie DLP pracuje na principu projekce svétel-
ného obrazu, kterd zajistuje vytvrzeni tekutého resinu. Projekci obrazu o vlnové
délce UV zareni na hladinu resinu dochézi k jeho vytvrzeni v celé vrstvé najednou.
Projekci je zajisténa DLP projektorem a mikrozrcadly, kterd usmérnuji svétlo vyza-
fované ze zdroje svétla. Pohybem platformy v ose z je definovana vyska jedné vrstvy.
Rozliseni dilu je definované velikosti jednoho pixelu na projektovaném obraze [22].
Technologie DLP i SLA pouziva dva zpusoby usporadani podle sméru pohybu plat-
formy. Prvnim usporadanim je pohyb platformy smérem nahoru viz obrazek 2.6.
Pri tomto usporadani je v resinu potopena vzdy pouze mald cast stavéné soucasti,
proto je pro jeji stavbu mozné vyuzit i nizsi hladinu resinu. Druhym usporadanim
je pohyb stavici platformy smérem dolu viz obrazek 2.5. PTi tomto usporadani je
soucast vzdy celd potopend v resinu. Technologie SLS/DLP s usporadanim smé-
rem nahoru vyzaduji pro tisk vyrazné mensi mnozstvi resinu v nddobé [5]. Vyhodou
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tak pevnych podpor, jako pri usporadani smérem nahoru.
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Obrazek 2.6: Popis technologie DLP - usporadani smérem nahoru [23]

Technologie DLP méa v porovnani s technologii SLA vyhodu vyrazné vyssi rych-
ny tisk oxidu zirkonic¢itého technologiemi SLA a DLP je dulezitd spravna priprava
resinu. Pro zpracovani materidlu technologiemi SLA a DLP je dilezité, aby mél
pripraveny material nizkou viskozitu a adekvatni charakteristiku vytvrzeni. Soucas-
ti vyrobené metodou VAT fotopolymerizace je potfeba podrobit post-processingu,
stejné jako soucasti vyrobené technologii FFF. Technologie FFF, SLA i DLP spada-
ji do kategorie vicekrokovych aditivnich technologii, které vzdy vyzaduji provedeni
post-processingu [5]. Soucasti vyrobené z oxidu zirkonic¢itého technologii SLA maji
velmi dobré mechanické vlastnosti. Pro tyto soucasti je dosazeno pevnosti v ohy-
bu 1154+182 MPa a tvrdosti 13,9+£0,62 GPa. Zaroven soucasti dosahuji hustoty
az 99,3 % [5]. Soucasti vyrobené technologii DLP rovnéz dosahuji velmi vysoké
pevnosti 731,114+48 MPa a vysoké hustoty 99,45+0,36 %. Zasadni vliv na hustotu
tekutého polymerniho materialu méa jeho teplota pri zpracovani a promichavani po
celou dobu stavby modelu, které zajisti jeho homogenitu [24].

2.2.3 Technologie 1JP

Technologie Ink-Jet Printing (LJP) patii dle normy ISO/ASTM 52900 do katego-
rie tryskani materidlu, kterd pracuje na principu tryskani kapek materialu [14].
Technologie IJP vychazi z principu znamych inkoustovych tiskaren. Pro vyrobu
keramickych soucéasti je pouzivano nékolik metod IJP. Prvni metodou je prima me-
toda, ktera vyuziva tryskani pojiva skrze piezoelektrickou trysku, kterd distribuuje
pojivo a nanasi jej do keramického prasku, ¢imz dochézi ke spojeni keramickych ¢as-
tic. Jakmile je vrstva hotova, platforma s praskem se posune dolu o velikost jedné
vrstvy a pomoci valce je nova vrstva prasku uhlazena. Tyto kroky se opakuji stéle
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schopnost pojiva tvorit kapku a pronikat do vrstvy keramického prasku a schop-
nost snadného a rovnomérného rozprostieni keramického prasku. Pro splnéni této
podminky musi keramicky prasek mit dostatecné velké céastice. Naopak prilis vel-
ké castice zpusobuji problémy pri sintraci, coz ma za pricinu velmi slozitou vyrobu
soucasti s vysokou hustotou. Nizka hustota soucasti ma za pri¢inu vyrazné zhorseni
mechanickych vlastnosti [13].

>

Pojivo —>§

Valec

Soudast —

Keramicky
prasek

| B

Obrazek 2.7: Popis technologie IJP — nepfima metoda [13]

Vyrobu keramickych dilu umoznuje také ptima metoda IJP, ktera se nazyva Di-
rect Ink-Jet Printing. Pro tuto metodu je pojivo nahrazené keramickou hmotou,
kterda je v podobé kapek nanasena primo na platformu. Tato metoda odstranuje
slozitosti spojené s tryskanim pojiva do keramického prasku. Navic je touto me-
todou mozné ziskat soucast, kterd svymi vlastnostmi odpovida soucasti vyrobené
konvenc¢ni technologii. Velké omezeni této technologie je nutnost tvorby podptirné
struktury pro komplexni tvary. Dal$im omezenim je slozitost vyroby soucasti vyssi
nez je 1 cm [13]. Kritickym aspektem pro tspésny tisk piimou metodou IJP je ma-
terial s vhodnou viskozitou a velikosti ¢astic. Pouzivany material se z pravidla sklada
ze dvou Casti. Prvni ¢asti je materidl na bazi vosku, a druhou soucasti je keramicka
suspenze. Prikladem muze byt material, v jehoZ objemu je obsazeno 21 % oxidu
zirkoni¢itého. Vytisténé soucasti z tohoto materidlu dosahuji teoretické hustoty az
97,5 %, ziskdvaji homogenni strukturu a tisk je provedeny bez zjevnych zndmek
deformaci [5].
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Obrazek 2.8: Popis technologie IJP — pfima metoda [13]

2.2.4 Technologie SLS/SLM

V predchozich kapitolach byly popsané technologie FFF, SLA DLP a IJP, které jsou
fazené do skupiny vicekrokovych aditivnich technologii. Dalsi technologie aditivni
vyroby, které lze vyuzit pro zpracovani oxidu zirkonic¢itého, jsou jednokrokové
aditivni technologie. Piikladem jsou technologie Selective Laser Sintering (SLS)
a Selective Laser Melting (SLM). Technologie pouzivaji pro tvorbu dilu keramicky
prasek nebo pastu. Jelikoz se jedna o primé metody, zpracovavany material
obsahuje pouze keramické cCéastice bez pojiva. To umoznuje vyrobu keramickych
soucasti bez provedeni post-processingu [25]. Obé tyto technologie spadaji dle
normy ISO/ASTM 52900 do kategorie Powder Bed Fusion, kterd vyuzivéa tepelnou
energii k nataveni vrstvy prasku [14].

Technologie Selective Laser Sintering pouziva pro castecné nataveni tenké
vrstvy keramického prasku laser. Technologie vyuziva jevu, ktery se nazyva
sintrace, neboli slinovani. Jedna se o metodu, kdy dochazi k nahrati materidlu
na vysokou teplotu, nedochézi vsak k jeho nataveni, a vlivem difuze drobnych
keramickych ¢éastic vznika celistva struktura [26]. Cely proces probihd tak, ze je
nejprve pomoci valce nanesend tenka vrstva prasku. Tato vrstva urcuje velikost
jedné vrstvy, kterd je pro technologii SLS 50-300 pm. Po naneseni tenké vrstvy
prasku dochazi k jeho sintraci pomoci laseru dokud nedojde ke vzniku celistvé
struktury. Po dokonceni procesu sjede platforma smérem dolu o velikost jedné
vrstvy, valec ze zasobniku nabere novy prasek a znovu jej nanese v tenké vrstve.
Tento proces se automaticky opakuje do té doby, dokud neni vytvorena cela
soucast [27]. Technologie SLS standardné pouziva prevazné polymerni materialy,
predevsim polyamid s nejriznéjsimi prisadami [28].
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Technologie Selective Laser Melting je velmi podobna s technologii Se-
lective Laser Sintering. Cely proces probiha stejné, ovsem s par odliSnostmi.
Nejzasadnéjsim rozdilem je prubéh tvorby celistvé vrstvy, pro kterou technologie
SLM vyuziva nataveni prasku. Z toho vyplyva nevyhoda potieby vyssi energie,
protoze pro nataveni prasku je potfeba dosahnout vyssich teplot nez pro sintraci.
Standardné technologie SLM slouzi ke zpracovani kovovych materidlu jako je
nerezova ocel, titan nebo hlinik [27]. Technologii SLM je mozné ziskat hustsi dily,
nez technologii SLS, protoze SLM kompletné natavi naneseny prasek, ¢imz dojde
k lepsimu spojeni drobnych keramickych ¢astic [29].

V oblasti zpracovani oxidu zirkoni¢itého maji techologie SLS i SLM velké
nevyhody. Témito technologiemi neni mozné vyrabét uzaviené dutiny, protoze
z nich neni mozné odstranit nevytvrzeny prasek. Rychlost laserového skenovani
pro technologie SLS a SLM je 50-500 mm/s. Z toho duvodu je doba zahfivani
jednotlivych casti soucasti velmi kratka. To zplsobuje, Ze vyrobené soucasti maji
vysokou porozitu a pro veétsinu aplikaci nedosahuji adekvatnich mechanickych
vlastnosti. Navic je celd soucast zatizena velkym tepelnym gradientem z divodu
lokalntho ptisobeni laserového paprsku. Pro keramické materidly se jedna o velky
problém, protoze maji nizkou odolnost vuci tepelnym Soktm [13].

Nanaseci Natavovany/
valec sintrovany

Zasobnik s prasek
praskem \

Zasobnikova platforma Stavici platformal

Obrézek 2.9: Popis technologie SLS/SLM [28]
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2.3 Filament oxidu zirkonicitého

Pro 3D tisk oxidu zirkonic¢itého technologii FFF je pouzivany materidl ve formé
vlakna, tedy filamentu. Filament oxidu zirkoni¢itého je multikomponentni material,
ktery se sklada z polymerni a keramické slozky. Pro technologie FFF jsou pouzivané
vysoce plnéné polymery, které obsahuji 45-65 % objemového mnozstvi keramické
slozky [25]. Takovym materidlem je i bily oxid zirkonic¢ity, kterym se zabyva tato
prace [4].

2.3.1 Keramicka slozka

Keramicky prasek, ktery je pouzivany pti vyrobé filamentu pro technologii FFF,
je velmi podobny tomu, ktery se pouziva pro materidly urc¢ené k technologii CIM.
Charakteristika keramického prasku zasadné ovliviiuje tokové vlastnosti. Pro tech-
nologii FFF je charakteristika prasku zcela zasadni, protoze pii Spatné nastavené
charakteristice neni material mozné tisknout. Zakladni charakteristika materidlu
ma dvé vlastnosti, velikost Castic a objemové mnozstvi ¢astic v materidlu [25].

Pro vysoce plnéné materidly plati, ze velikost ¢astic ovliviiuje viskozitu a ob-
jemové mnozstvi Castic ovliviiuje tuhost materidlu. S rostouci velikosti castic
dochazi ke zvyseni viskozity, kterda zpusobuje vétsi odpor pri prutoku tryskou.
Pro technologii FFF se jedna o kritickou vlastnost. Vyss$i viskozita materialu
znamend vyssi prutocény odpor, ¢imz dochazi k riziku ucpani trysky, které zna-
mend preruseni tisku [25, 30]. Zdroj [18] uvadi stfedni velikost ¢éstic 0,5 pm.
Naopak v odborné literature [31] je uvedena velikost keramickych ¢éstic 0,4-0,5 pm.

Objemové mnozstvi castic zasadné ovliviiuje mechanické vlastnosti filamentu,
predevsim pak jeho tvrdost a poddajnost. S rostoucim objemovym mnozstvim
castic roste tvrdost materidlu a zaroven klesd jeho poddajnost. To plati pouze
do ur¢itého objemového mnozstvi castic. Pri prekroceni této hranice dochézi ke
snizeni tvrdosti a zvyseni kiehkosti materialu. Pi vyrobé materidlu je potieba najit
kompromis mezi tvrdosti, poddajnosti a kiehkosti materidlu. Tyto vlastnosti musi
spliiovat pozadavky na material definované technologii zpracovani [25, 32].

2.3.2 Polymerni slozka

Polymerni slozka materialu slouzi jako pojivo keramickych c¢astic a ma zasadni
vliv na cely proces a kvalitu dilu. Pritomnost polymerni slozky je pri vyrobé
keramickych soucéasti nezadouci. Z toho divodu je potieba provést jeji odstranéni
pomoci debindingu. Slozeni pojiva je mozné rozdélit do tii slozek. Prvni slozkou je
hlavni komponenta pojiva, kterd tvori 50-90 % celého objemu pojiva a je odstranéna
béhem prvni faze debindingu. Pro tuto slozku se nejcastéji pouzivaji polymery
s nizkou viskozitou (vosky), materidly rozpustné ve vodé (polyethylenglykol) nebo
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materidly podléhajici katalytické degradaci (polyoxymethylen). Druhou slozkou
je ,backbone”, neboli pater. Tato slozka zajistuje tvarovou stélost soucasti po
odstranéni hlavni slozky v prvni fazi debindingu. K odstranéni Pater tvori 0-50 %
z celkového objemu pojiva a je odstranovana tepelnym ptsobenim. Pouzivané mate-
ridl pro péter jsou polyolefiny (polypropylen, polyethylen), které jsou odolné vici
vétsiné rozpoustédel pouzivanych v prvni fazi debindingu. Treti a posledni slozkou
pojiva jsou aditiva, ktera napomahaji rozprostieni keramické slozky v pojivu, coz
zabranuje fazové separaci a aglomeraci keramickych castic. Aditiva tvori 0-10 %
z celkového objemu pojiva. Nejcastéji pouzivanym aditivem je kyselina stearova,
ktera rozprostieni keramickych ¢astic usnadnuje [25].

Polymerni slozka materialu musi spliovat urcité vlastnosti, které jsou nezbytné
pro zpracovani oxidu zirkonic¢itého technologii FFF. Jednou z dilezitych vlastnos-
ti, je spravna homogenita materialu. Ta je zajiSténa spravnou kompatibilitou mezi
polymerni a keramickou slozkou. Spravna homogenita materialti zabranuje separaci
fazi. Druhou dulezitou vlastnosti je viskozita materialu, ktera zajistuje bezproblé-
movy prutok nahtatého materidlu skrz trysku pfi ptisobeni minimalnich odport.
U vysoce plnénych polymernich sloucenin, jakym je oxid zirkonicity, je obtizné této
vlastnosti dosdhnout. To je zptisobeno vysokou aglomeraci submikronovych prask,
kterd zvysuje prutoény odpor. Dalsimi dilezitymi vlastnostmi jsou flexibilita a pev-
nost materialu. Tyto vlastnosti zajistuji bezproblémové navijeni a odvijeni materidlu
z civky [17]. Posledni a neméné dilezitym pozadavkem polymerni slozky, je dob-
ra adheze k tiskové podlozce. Adheze by méla byt dostatecné vysoka, aby model
zustal po celou dobu tisku pripevnény k tiskové podlozce. Zaroven nesmi byt adhe-
ze prilis vysokd, aby pri odstranovani modelu z tiskové podlozky nedoslo k jejimu
poskozeni [33].

Pojivo - rozpustna slozka Keramicka castice

Pojivo - Patef

Aditivum

Obrazek 2.10: Slozeni keramického materialu pro vicekrokové AM
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2.4 Post-processing

Tato kapitola se zabyva popisem post-processingu keramickych soucasti vyrabénych
3D tiskem. Soucasti vyrabéné z vysoce plnénych materialti vicekrokovymi aditivni-
mi technologiemi vyzaduji provedeni post-processingu. Pro keramické materialy je
post-processing rozdéleny na dvé ¢asti. Prvnim krokem je provedeni debindingu, pti
kterém dochézi k odstranéni polymerniho pojiva z dilu. Druhym krokem je prove-
deni sintrace, pri které dochazi vlivem ptisobeni tepla ke speceni keramickych c¢astic
a vytvoreni celistvé struktury. Po provedeni post-processingu by mél byt ziskan dil
z oxidu zirkonic¢itého bez zjevnych prasklin s minimélni porozitou a s vysokou hus-
totou [17]. Na soucéstech podrobenych post-processingu je mozné pozorovat ibytek
hmotnosti a rozmérové smrsténi. Ubytek hmotnosti je zptisobeny odstranénim po-
jiva béhem debindingu. Smrsténi je zplisobené specenim keramickych castic, ¢imz
dojde k ubytku poériu a celkovému smrsténi soucasti [34].

2.4.1 Debinding

Debinding je ¢ast post-processingu, pii které dochazi k odstranéni pojiva ze soucasti.
Pribéh debindigu zalezi na slozeni pojiva daného materidlu. Pro jednoslozkova
pojiva je mozné provést pouze tepelny debiding. Pro dvou a vice slozkova pojiva
je potreba provést chemicky debinding a tepelny debinding. Pouziti tepelného
debindingu pro odstranéni jednoslozkového pojiva z modelu je ¢asové velmi narocny
proces. Pouzitim viceslozkového pojiva je proces rozdélen na vice c¢asti, ¢imz
dojde ke snizeni casovych narokti na tepelny debinding a tim ke zkraceni casu
celého procesu. Z toho divodu se nejcastéji vyuzivaji viceslozkova pojiva, ktera
vyzaduji postupné odstranéni jednotlivych slozek pojiva a vyzaduji mensi ¢asovou
narocnost, nez jednoslozkova pojiva [25]. V pribéhu chemického debindigu vznika
v modelu vice pori, které zajisti snazsi odchod plynt pii tepelném debindingu [34].
V této praci je testovanym materidlem bilé zirkonium od spolecnosti Zetamix,
které obsahuje pojivo na bazi polyolefinu, tudiz vyzaduje provedeni dvoufazového
debindingu. Z toho duvodu je prace zamérena predevsim na popis chemického
debindingu a tepelného debindingu [35].

Chemicky debinding je proces, pri kterém dochaz ptisobenim chemickych reakci
k rozpusténi prvni slozky pojiva. Proces chemického debindigu za¢ind ponofenim
modelu do nadoby s rozpoustédlem. Typ rozpoustédla se lisi v zavislosti na hlavni
slozce pojiva pouzité v materidlu. Pii ponofeni dochézi ke kontaktu rozpoustédla
s molekulami pojiva, které se zacinaji postupné zvétsovat. Rozpoustédlo a po-
lymerni ¢ast pojiva mezi sebou vytvori vétsi sily, nez jsou mezimolekularni sily
polymeru, ¢imz dochazi k jeho rozpusténi. Rozpustény polymer odchéazi ze soucasti
vlivem pusobeni kapilarnich sil a difuze [17]. Rozpusténim hlavni slozky pojiva
vznikaji malé péry, které s nartistajicim ¢asem v rozpoustédle zvétsuji své mnozstvi
i velikost. Po odstranéni hlavni slozky pojiva je soucast velmi kiehka, proto zistava
v modelu druhé slozka pojiva neboli pater, ktera slouzi jako podpora pro c¢astice ke-
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ramického materidlu a zajistuje vétsi pevnost soucasti po prvni fazi debindingu [34].

Tepelny debinding predstavuje nejpouzivanéjsi zptisob odstranéni polymerni
slozky z pojiva, protoze se jedna o relativné nenaroénou metodu. Principem te-
pelného debindingu je postupné zahrivani soucasti na teplotu, béhem které dochazi
k postupnému odstranéni pojiva. Tepelny debiding miize byt provadény v inertni at-
mosfére nebo v atmosfére s okolnim prostredim. Inertni atmosféra je z pravidla pou-
zivanda pro pojiva s vétsi molekularni hmotnosti. Nejvétsi nevyhodou celého procesu
je velmi vysoka ¢asova narocnost a riziko vzniku deformaci. Pro tento proces existuji
dva pristupy. Prvnim pristupem je zahtati pojiva na teplotu zkapalnéni, ¢cimz dojde
ke snizeni viskozity a odstranéni pojiva z modelu za plisobeni kapilarnich sil. Druhym
pristupem je zahiati soucasti a odpareni pojiva. Tento zpusob se vyuziva zejména
pro soucasti, na kterych byl jiz provedeny chemicky debinding. Proces tepelného
debidingu vyuziva pro odstranéni pojiva mechanismy vypareni, tepelné degradace
a oxida¢ni degradace. Pisobenim tepelné degradace dochazi k rozpadu polymernich
molekul, které jsou difuzi vytlacované na povrch soucasti, kde se vyparuji. Piitom-
nosti kysliku v okolni atmosfére dochazi k oxidac¢ni degradaci polymerniho pojiva
na povrchu soucasti. Oxidace polymeru probihd pouze na povrchu soucasti, pro-
toze prostupu hloubéji do soucasti zabranuje difuze kysliku a pojiva a také difuze
vznikajici tepelnou degradaci [36].

2.4.2 Sintrace

Sintrace je poslednim krokem post-processingu. Sintrace, nebo také slinovani, je te-
pelny proces, pri kterém dochézi ke spojeni drobnych ¢astic keramiky vlivem piiso-
beni difuze vznikajici v dusledku vysoké teploty [26]. Vysledkem je eliminace péru
vzniklych pfi chemickém a tepelném debindingu. Odstranénim porézni struktury
dochazi ke spojeni keramickych ¢astic, ¢imz je dosazeno celistvé struktury s nizkou
porozitou. Vznikem celistvé struktury dochéazi rovnéz ke zpevnéni celého dilu. Pro-
ces sintrace je provadény v peci, ve které je postupné zvysovana teplota. Dulezitym
parametrem sintrace je rychlost ohfevu. Ohtfev by mél byt provadény velmi pomalu,
aby doslo k rovnomérnému rozptyleni tepelné energie a tim komplexnimu zahtati
celé struktury soucasti. Pokud by ohfev soucasti byl prilis rychly, soucast absor-
buje velké mnozstvi tepelné energie, kterd mize zapticinit vznik trhlin [5]. Dalsim
dtlezitym parametrem je teplota sitrace. Pro zirkonium se bézné pouziva teplota
v rozmezi 50-60 % teploty téni, pricemz teplota tani zirkonia je 2715 °C. Proces
sintrace je mozné rozdélit do tii, po sobé jdoucich krokt. V prvnim kroku docha-
zi k postupnému ohtevu soucasti. Druhym krokem, je setrvani na teploté sintrace,
aby mohlo dojit ke spojeni keramickych ¢astic. Tretim krokem je postupné ochlazeni
soucasti na pokojovou teplotu [31]. Vlivem ptisobeni vysokych teplot dochdzi béhem
procesu sintrace k ristu zrn a k pretvoceni vnitini struktury. Pro vytvoreni kerami-
ky s vysokou hustotou, je potieba provadét kontrolovany rust zrn, jelikoz vlastnosti
keramického materialu s polykrystalickou strukturou jsou zasadné ovliviiovany jeho
mikrostrukturou [37]. Pro dosazeni tetragonalni struktury pro ZrOs - Y503 stabili-
zovany 3 % mol yttria je souc¢dst potieba sintrovat pri teploté 1000-1500 °C. To je
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mozné pozorovat z fazového diagramu viz obrazek 2.12 [38]. Pri pfeménéné z mo-
noklinické struktury na tetragonalni strukturu dochézi k martenzitické preménéné,
kterd zpusobuje zpevnéni materidlu [3]. Nastaveni teplot a Casového ohfevu zale-
71 na konkrétnim materialu, z toho divodu nelze urcit univerzalni hodnoty, podle

kterych je mozné nastavit klicové parametry sintrace [31, 37].

Zeleny dil

Hnédy dil

Po debindingu

Sintrovany dil

Chemicky debinding

—

Tepelny debinding

Zirkonium [ Pojivo - patef

Sintrace

Rozpustné pojivo

Obréazek 2.11: Postup post-processingu [31]
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Obrazek 2.12: Fazovy diagram ZrO, [3§]
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Zakladnimi vlastnostmi oxidu zirkoni¢itého urceného pro aditivni technologie je
tvrdost, kiehkost, tepelnd odolnost a korozivzdornost. Od téchto vlastnosti se rov-
néz odviji i jeho oblast pouziti. Moznosti pouziti keramickych soucastek vyrobenych
aditivnimi technologiemi jsou velmi Siroké, prikladem muze byt letecky primysl,
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zdravotnictvi a automobilovy primysl [39]. Konvenéni technologie pro zpracovani
oxidu zirkonic¢itého funguji dobfe jiz mnoho let, maji ovsem urc¢ita omezeni, které
je mozné eliminovat pouzitim aditivnimi technologiemi. Konvencéni technologie
zpracovani soucasti z oxidu zirkonicitého mohou byt naptiklad vstrikovani, rtzné
druhy odlévani, stlacovani nebo obrabéni. Jak jiz bylo zminéno, konven¢ni metody
zpracovani oxidu zirkonic¢itého maji jista omezeni, jimiz je dlouha doba vyroby,
vysoké ndaklady, vysokd mira opotiebeni nastroji, nizka presnost a omezend
moznost vyroby komplexnich a tvarové slozitych soucasti. Stale vice se rozrustajici
vyzkum v oblasti vyroby keramickych soucasti pouzitim aditivnich technologii
prokazuje odstranéni limitti, které jsou zpusobeny konvencénim zpracovanim. Pri
pouziti aditivnich technologii dochazi ke sniZzeni ceny kusové vyroby, zvysSeni
presnosti a moznost vyroby slozitych a komplexnich soucésti [5].

Yttriem stabilizovany oxid zirkonic¢ity ma diky svym mechanickym vlastnostem,
korozivzdornosti, odolnosti vii¢i opotiebeni a biokompatibilité Siroké vyuziti v ob-
lasti mediciny. Ta vyuziva technologie aditivni vyroby pro vyrobu kloubnich ndhrad
a diky své bilé barvé i pro vyrobu zubnich implantati. Klinické studie prokazali,
ze oxid zirkoni¢ity ma vyssi biokompatibilitu nez standardni titanové implantéty.
Pouziti aditivnich technologii se rozsituji moznosti aplikaci oxidu zirkoni¢itého v me-
razek 2.13 [5, 40]. Jak jiz bylo napsdno v uvodu kapitoly 2.5, oxid zirkonicity je
mozné vyuzit i v leteckém a automobilovém pramyslu. Hlavni vyhodou pouziti adi-
tivnich technologii v primyslu je velmi vysokd tvarova flexibilita. Piikladem mtze
byt navrzeni jadra turbinovych lopatek na zakladé vykonu bez ohledu na omeze-
ni, které maji konvencni metody zpracovani [5]. V téchto prumyslovych odvétvi je
mozné material pouzit pro vyrobu odleh¢enych turbinovych lopatek, ochrannych
obalil pro senzory v nepriznivém prostredi, filtri a vysoce namahanych ventilovych
komponentt urcenych pro korozivni a abrazivni kapaliny [2, 31].

Obrazek 2.13: Keramicky mustek [41]
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3 Prakticka cast

V praktické casti je prace zamérena na otestovani parametru tisku, chemického
debindingu a sintrace. V této ¢asti prace je provedeny navrh a otestovani parametru.
V réamci otestovani materidlu jsou provedené chemické analyzy, jejichz tkolem je
definovat slozeni a chovani materidlu pti ur¢itych tepelnych podminkach. Na zavér je
jsou provedené testy mechanickych vlastnosti, analyza vnitini struktury a definovani
miry smrsténi v disledku sintrace.

3.1 Popis postupu experimentu

Tato kapitola se zabyva popisem postupu experimentu. Pro definovani vlastnosti
materialu byl experiment rozdéleny do nékolika ¢asti. V prvni ¢asti experimentu byl
provedeny navrh vzorovych soucdsti, navrzeni a otestovani procesnich parametru.
Vzorky rovnéz slouzi pro navrh a otestovani novych parametrti chemického debin-
dingu, tepelného debindingu a sintrace. Pro tisk vzorki byla pouzita tiskarna Prusa
i3 MK3S+ od ceské spolecnosti Prusa Research. Prvnim krokem pri testovani
procesnich parametri, bylo ovéreni parametri udavanych vyrobcem materidlu. Pri
testovani byla zjisténa nefunkénost parametrii, proto bylo pfistoupeno k navrzeni
novych procesnich parametri. Cilem nastaveni procesnich parametri bylo vytvoreni
testovaci soucasti bez trhlin, deformaci, s dobrou rozmérovou presnosti, vysokou
hustotou a s vysokou adhezi mezi vrstvami. Po tuspésném dokonceni prvni ¢asti
bylo mozné prejit na dalsi ¢ast experimentu.

V druhé c¢asti experimentu doslo k otestovani parametri chemického debin-
dingu. Chemicky debinding byl provadény v acetonu, ktery byl umistény do
nadoby s moznou regulaci teploty. V této ¢asti bylo potieba postupovat obezretné,
protoze aceton mé nizky bod varu. Z toho divodu bylo dtlezité udrzovat teplotu
acetonu pod 50 °C. Pro prvni testy byly pouzity parametry udavané vyrobcem.
Cilem bylo nastaveni parametri chemického debindingu tak, aby bylo mozné
zpracovavat vzorky se 100% vyplni bez zjevnych zndmek trhlin a jinych deformaci.
Pri chemickém debindingu musi byt dle vyrobce dosazeno hmotnostniho ubytku
materidlu alespon 5 %. Tim je zaruceno odstranéni hlavni slozky pojiva ze vzorku.
Pro urceni hmotnostniho ubytku materidlu byl testovany vzorek zvazeny pred
vloZzenim do acetonové lazné a po chemickém debindingu. Nalezenim optimalnich
parametri bylo mozné prejit k dalsi fazi experimentu.
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Ve treti fazi se experiment zaméril na tepelné zpracovani vzork. Tedy provedeni
tepelného debindingu a sintrace. Pro provedeni testii byla potfeba vysokoteplotni
pec. Tepelny debinding ma za kol odstranit zbylé mnozstvi pojiva, a sintrace ma
za ukol spéct keramické Castice, aby vznikla celistva struktura. Prvnim krokem bylo
otestovani parametru tepelného debindingu a sintrace udavanych vyrobcem. Cilem
tepelného zpracovani bylo vytvorit sintrované vzorky bez zjevnych znamek trhlin.
Toho bylo v pribéhu otestovani parametri od vyrobce dosazeno a nebylo potieba
provadét ipravu parametri. V prubéhu sintrace dochazelo k rozmérovému smrsténi
vzorkt. Pro definovani rozmeérového smrsténi bylo provedeno méreni vzorkil po
tisku a po sintraci.

Ve c¢tvrté fazi experimentu byly otestované mechanické vlastnosti a vnitini struk-
tura vzorovych soucasti. Pro tyto testy byly pripravené testovaci vzorky o rozmeérech,
které testy vyzadovaly. V ramci prace bylo navrzeno otestovani tvrdosti a pevnosti
v ohybu. Pro stanoveni tvrdosti byla navrzena metoda podle Vickerse. Pro otesto-
vani tvrdosti byla pripravena sada vzorkl s odliSnym mnozstvim vyplné. Tato vy-
pli byla tisknuta pti parametrech uvedenych v tabulce 3.1. Pro stanoveni pevnosti
v ohybu byl navrzeny tiibodovy ohyb. Pevnost v ohybu byla testovana pro vzorky
s 90% vyplni a 100% vyplni. Parametry vyplné pro tiibodovy ohyb jsou zndzorné-
né v tabulce 3.2. Pro prizkum vnitini struktury bylo pouzito CT a metalografické
vybrusy. Cilem téchto analyz bylo detekovat vnitini strukturu vzorku a definovat
jejich porozitu. Diagram postupu experimentu je zobrazeny na obrazku 3.1.

Parametry Sada 1 Sada 2 Sada 3 Sada 4
Mnozstvi vyplné [%] 20 40 60 80
Vzor vyplné Plastev Plastev Plastev Plastev
Uhel vyplné 45° 45° 45° 45°
Pocet perimetrii 2 2 2 2
Pocet plnych spodnich vrstev 5 5 5 5
Pocet plnych hornich vrstev 5 5 5 )
Vzor vyplné horni a dolni vrstvy | Monoténi | Monoténi | Monoténi | Monotdni

Tabulka 3.1: Parametry vyplné pro testy tvrdosti

34



Parametry Sada 1 Sada 2 Sada 3 Sada 4
Mnozstvi vyplné [%)] 90 90 100 100
Vzor vyplné Piimocara | Piimocard | Pfimocara | Pifimocara
Uhel vyplné 45° 45° 45° 45°
Smeér tisku Pri¢ny Podélny Pri¢ny Podélny
Pocet perimetrii 2 2 2 2
Pocet plnych spodnich vrstev 5 5 5 )
Pocet plnych hornich vrstev 5 5 5 )
Vzor vyplné horni a dolni vrstvy | Monoténi | Monoténi | Monoténi | Monotoni

Tabulka 3.2: Parametry vyplné pro tiibodovy ohyb

. Test a navrh Test a navrh
Navrh a test o o
. parametri parametr(i
procesnich > s » .
arametri chemického tepelného
P debindingu debindingu
 /
Zhod , Otestovani Test a navrh
o lm;?(e,"' < vlastnosti - parametrii
vystedku materialu sintrace

Obrézek 3.1: Postup experimentu

3.2 Oxid zirkonicity od spolecnosti Zetamix

Bily oxid zirkonicity od spolecnosti Zetamix je keramicky material ve formé filamen-
tu, ktery je urcéeny pro zpracovani aditivni technologii FFF. Jedna se o viceslozkovy
material skladajici se z keramické casti a polymerniho pojiva. Keramickou sloz-
kou je 3 % mol yttriem stabilizovany oxid zirkoni¢ity. Jeho chemické oznaceni je
7105 - Y503. Keramicka slozka zirkonium se ve filamentu nachazi ve formé prasku
a jeho Castice jsou mensi nez 1,0 pm. Pro spojeni keramickych ¢astic je pozivané
pojivo na bazi polyolefinii. Polyolefiny jsou termoplastické materialy, které umoznuji
tisk keramického materialu pomoci technologie FFF [4]. Pro ,zelené dily“ je potte-
ba provést post-processing, pomoci kterého je odstranéna polymerni slozka pojiva
a tim je ziskdna keramicka soucast. Post-processing se déli do t¥i fazi. Prvni fazi je
chemicky debinding, jehoz tkolem je zajistit rozpusténi pojiva v rozpoustédle. Pro
bile zirkonium od spolecnosti Zetamix je jako rozpoustédlo pouzity aceton. V druhé
fazi, kdyz je odstranéna vétsi cast pojiva, je potieba odstranit jeho zbylé mnozstvi.
To je provedeno pomoci tepelného debindingu. Posledni a tieti fazi post-processin-
gu je sintrace. Procesem sintrace dochazi ke speceni keramickych c¢astic a je ziskana
keramickd soucast s vysokou hustotou [35]. V tabulkach 3.3 a 3.4, jsou uddvané
vlastnosti bilého oxidu zirkonic¢itého od spolec¢nosti Zetamix.
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Néazev Bily oxid zirkoniciti
Chemicka znacka 72109 - Y503
Mnozstvi pojiva vol % 50
MnozZstvi pojiva wt % 14
MnozZstvi zirkonia vol % 50
Mnozstvi pojiva wt % 86

Tabulka 3.3: Slozeni bilého oxidu zirkonic¢itého od spolecnosti Zetamix [4].

Hustota [g/cm?] 3,5
Pritocné mnozstvi [g/10 min] 50
Objemova rychlost [cm?/10 min] 14
Absorpce vlhkosti za 24 hodin [%] | <0,1
Absorpce vlhkosti za 7 dni [%] <0,3
Tvrdost (HV10) [GPa] 10
Pevnost v ohybu [MPa) 600-1000

Tabulka 3.4: Vlastnosti bilého oxidu zirkoni¢itého od spole¢nosti Zetamix [4]

3.2.1 Chemické analyzy

V ramci otestovani vlastnosti bilého oxidu zirkonic¢itého byly provedené chemické
analyzy. Cilem téchto analyz bylo zjistit chovani materialu pri riiznych teplotach
a analyzovat slozeni pojiva. Vyrobce udava pouze zakladni slozeni materialu. Jako
keramicka slozka je definovany oxid zirkonicity stabilizovany yttriem. Vyrobce
definuje i presné mnozstvi stabilizatoru a jedné se tak o presny popis keramické
slozky. Naopak slozka pojiva je definovana velmi obecné. Vyrobce udava, ze pojivo
je na zékladu polyolefinu. Jedné se o kategorii synteticky polymerti, mezi které patii
termoplasty i kaucky. Ze zakladnich pozadavki na vlastnosti pojiva bylo mozné
urcit, ze se s nejvétsi pravdépodobnosti jednd o termoplast. Presnéjsi definovani
této slozky vsSak nebylo bez provedeni analyzy mozné. Pro porozuméni slozeni
materidlu a jeho chovani byla provedena Elektronova mikroskopie (EDX), Ter-
mogravimetrickd analyza (TGA), Infracervend spektroskopie (FTIR) a Diferencni
skenovani kalorimetrie (DSC).

Prvnim krokem analyzy materidlu, bylo zjisténi chemického slozeni pomoci
elektronové mikroskopie. Tato analyza spoc¢iva v detekci charakteristického rentge-
nového zareni. Principem analyzy je vystfeleni elektronu dopadajictho na méreny
vzorek, od kterého se odrazi zpét do detekéniho zarizeni nebo preda svou energii
elektronu v jiné hladiné, ktery vyrazi ven z obalu. V disledku toho, Ze se jedna
o povrchovou metodu byl zkoumany maly vzorek o velikosti priblizné 1 mm
ziskany ze stfedu vzorku. Vysledky analyzy jsou uvedené v tabulce 3.5. Vysledky
ukazaly, ze material po tisku obsahuje nejvice uhliku a kysliku. Uhlik a kyslik zde
reprezentuje polymerni pojivo, které tento typ analyzy nedokéze identifikovat. Oba
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tyto prvky jsou velmi lehké, z toho divodu nebylo mozné timto typem analyzy
urc¢it jejich presné mnozstvi a hodnoty jsou velmi orientacni. Dalsim detekovanym
prvek byl zirkonium, které v materidlu reprezentuje keramickou slozku. Déle
bylo detekované malé mnozstvi yttria, které je pouzivané pro stabilizaci zirkonia
a hafnium, které mize byt pouzité jako aditivni slozka materidlu. Po provedeni
chemického debindingu byl v analyze detekovan ubytek uhliku. To bylo zptisobené
odstranénim polymerniho pojiva. Zaroven se zvétsilo mnozstvi zirkonia kvili zméné
poméru s ostatnimi prvky. Vysledky rovnéz prokéazaly, ze po provedeni sintrace
doslo k néartstu kysliku a dalsimu dbytku uhliku. Ubytek uhliku je zpiisobeny
odstranénim zbytkového mnozstvi pojiva tepelnym debindingem. Nartst kysliku je
zpusobeny oxidaci, ke které dochazi v prubéhu sintrace. Zdanlivy ubytek zirkonia
je zapri¢inény opét zménou poméru prvki.

250um 2504

250um

" Po chem. debindingu Po sintraci

Po tisku

Obrézek 3.2: Snimek v riznych fazich zpracovani

Chem. prvek | Po tisku | Po debindingu | Po sintraci

Zr [%] 114 20,3 14,2
O [%] 23,7 33,4 47
C [%] 63,8 44,3 37,4
Y [%] 0,6 1,1 0,8
Hf [%] 0,1 0,2 0,2
Al [%] 0,1 0,5 0,3
K [%)] - 0,1 -

Na [%] 0,1 0,1 0,1

Tabulka 3.5: Chemické slozeni v rtiznych fazich zpracovani

Druhym krokem bylo provedeni infracervené spektroskopie, jejimz tkolem
bylo zjistit jakym druhem polyolefinu je tvoreno pojivo. FTIR analyza vyuziva
infracervené svétlo, které je vyslané smérem ke vzorku. Nasledné je mérené mnozstvi
absorbovaného a odrazeného svétla, které slouzi pro identifikaci materialu. Pro ana-
Iyzu bylo pouzité zarizeni Thermo Scientific Molecular Spectroscopy vyuzivajici
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odrazovou techniku ATR. Analyza byla provedena pri parametrech 32 skeni, rozlise-
ni 4 em™!, v rozsahu vlnoétu 4000-400 cm™!. Pro tuto analyzu bylo mozné naméfit
pouze vzorek po tisku a vzorek po chemickém debindingu. Vzorek po provedena
sintrace nebylo mozné analyzovat, protoze nebylo mozné detekovat zmény stava
molekul, které jsou pro identifikaci materialu potrebné. Na obrazku A.1 jsou zob-
razené vysledky vysledky infracervené spektroskopie. Z téchto vysledki bylo mozné
urc¢it, ze pojivo je tvorené polyethylenem. Vysledek analyzy ukazal, ze polymerni
pojivo je tvorené polyethylenem. Analyza rovnéz ukazala, ze vzorek po tisku (Cisty)
absorboval vice infracerveného zateni nez vzorek po chemickém debindingu. To bylo
zpusobené ubytkem pojiva, ke kterému dochéazelo v pritbéhu chemického debindingu.

Ttretim krokem bylo provedeni diferencialni skenovaci kalorimetrie. Jedna
se o metodu, pri které se zkoumaji tepelné vlastnosti materiali. Metoda slouzi
k urceni teplot tani a krystalizace materidli. Metoda je vhodna pro prizkum
polymert, z toho divodu bylo touto metodou zkoumané polymerni pojivo ob-
sazené v materialu. Analyza probihala v rozsahu teplot 0-260 °C v atmosfére
dusiku. Na obrazku A.3 jsou uvedené vysledky a parametry DSC analyzy. Na
tomto obrazku bylo mozné pozorovat analyzu materidlu po tisku, po provedeni
debindingu a po provedeni sintrace. Vysledky analyzy obsahovaly dvé krivky.
Horni kiivku znazornujici tani materialu, tedy endotermicky proces a dolni krivku
znazornujici krystalizaci, tedy exotermicky proces. Vyhodnocenim endotermické
kiivky (¢isty) materidlu po tisku bylo zjisténo, Ze polymerni pojivo obsahuje dva
druhy materidlu. Prvni materidl ma teplotu tani 50,5 °C a druhy mé teplotu tani
96,22 °C. Na exotermické krfivce materialu po tisku se objevily dveé krystalizace.
Jedna krystalizace probihala pri teploté 86,29 °C a druha probihala pii teploté
46,20 °C. Tento fakt potvrzuje poznatek z endotermické kiivky, ktera tika, ze
se v materidlu nachézi dva druhy materidlu s odliSnou teplotou tani a teplotou
krystalizace. Jednim z téchto materialti je polyethylen, ktery byl detekovany FTIR
analyzou. Druhy materidl nebylo mozné analyzou FTIR detekovat. Na zakladé
reSerSe a nizké teploty tani by se mohlo jedna o urcity druh vosku. Endotermicky
proces pro vzorek po provedeni chemického debindingu detekoval pouze jednu
teplotu tani. Tato teplota tani odpovida priblizné 135 °C, tedy teploté téani
polyethylenu. Naopak exotermické kiivce jsou detekované dvé teploty krystalizace,
které byly velmi blizko teplotam krystalizace v materidlu po tisku. Pro materiél,
na kterém byla provedend sintrace nebylo mozné na endotermické a exotermické
kiivece pozorovat zadnou zménu. Touto analyzou neni mozné dosdhnout dosta-
tecnych teplot pro ovlivnéni keramického materidlu. Naopak provedeni analyzy
potvrdilo, Ze po dokonceni tepelného debindingu a sintrace se v materidlu nenachéa-
zela zadna polymerni slozka, ktera by mohla v teplotnim rozsahu analyzy ovlivnéna.

Ctvrtym a poslednim krokem bylo provedeny termogravimetrické analyzy. Ana-
Iyza se zabyva zménou hmotnosti v zavislosti na teploté a c¢asu. Test probihal na
zafizeni Thermal Analysis System TGA 2 od spolecnosti Mettler Toledo. Analyza
probihala v rozsahu teplot 50-800 °C. Analyza nejdfive probihala v atmosfére
dusiku do 600 °C, poté byla atmosféra zménéna na kyslik. Vysledek analyzy je
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zobrazeny na obrazku A.2. Vysledek analyzy znazornuje vystupy materidlu po
tisku, materidlu po chemickém debindingu a materialu po sintraci. Na kiivce (Cisty)
reprezentujici material po tisku bylo mozné pozorovat ibytek materidlu o velikosti
13,87 % pri stfedni teploté 369,92 °C. Pri teploté 600 °C, kdy byla atmosféra
prepnuta z dusiku na kyslik doslo k dalsimu ubytku materidlu o 1,08 %. Zména
atmosféry zpusobila vypaleni uhlikovych ¢astic, které bylo mozné odstranit pouze
v oxidacni atmosfére. Na kfivce reprezentujici materidl po provedeni chemického
debindingu bylo mozné vidét Ubytek materidlu o velikosti 6,44 % pii stfedni
teploté 400 °C. Opét po prepnuti na oxidac¢ni atmosféru doslo k dalsimu ubytku
materialu o velikosti 0,53 %. Na krivkach znazornujici material po tisku a materiél
po chemickém debindingu bylo vidét, ze k tbytku materidlu dochazelo jiz pfti
teploté nad 80 °C. Na kiivce znazornujici sintrovany material bylo mozné vidét, ze
nedochéazelo k zddnému ibytku materidlu. Pouze pri prepnuti na oxidacni atmosféru
doslo k velmi malému, témér zanedbatelnému tbytku o velikosti 0,16 %.

3.3 Priprava tiskarny, procesni parametry

Tato kapitola se zabyva popisem pripravy tiskarny, otestovanim procesnich pa-
rametrii navrzenych vyrobcem a tpravou téchto parametri. Bily oxid zirkonicity
od spolecnosti Zetamix vyzaduje dikladnou pripravu tiskdrny. Prvnim krokem
pri pripravé tiskarny je spravna volba podéavaciho zafizeni, které vede material do
extruderu. Podavaci zarizeni by mélo byt zvoleno takové, aby nedochazelo béhem
tisku k poskozeni filamentu. Idedlni variantou je drazkované hnaci zatizeni. Druhym
krokem je dikladné vycisténi extruderu, zejména pred dlouhym tiskem. Necistoty
v extruderu mohou zapfic¢init ucpani trysky a preruseni tisku. Tretim krokem je
kontrola prichodnosti trysky. Prichodnost trysky je mozné ovérit zahtatim mate-
rialu a jeho vytla¢enim. Ctvrtym krokem je volba a piiprava tiskového povrchu. Od
vyrobce je doporuceno pouziti sklenéné desky, kterd zajisti dostatecnou prilnavost
povrchu [4].

Vyse uvedené kroky jsou doporucené od vyrobce. Pro tisk nemohla byt pouzita
sklenénd deska. Pro experimenty byl pouzity hladky tiskovy plat, ktery je dodavany
k tiskarné Prusa i3 MK3S+. Pri prvnich pokusech bylo zjisténo, ze material ma
na tiskovy plat horsi prilnavost. Pro vyssi spolehlivost tisku byla na tiskovy plat
umisténa papirova paska, ktera zajistila vyssi adhezi stavéného dilu k podlozce.
Tato metoda fungovala velmi dobfe v pribéhu celého experimentu. Druhou
hlavni zménou byla vyména ptitlacné pruziny v podavacim zafizeni za pruzinu
s mensi pritlacnou silou. Pivodni pruzina byla prilis silna a drazkované podavaci
kolo ptsobilo na materidl prilis velkym tlakem a poskozovalo jej. Treti témér
nutnou podminkou bylo pouziti trysky spravného priméru. Pro cely experiment je
pouzivand tryska o priméru 0,4 mm.

Pro prvni testy byly pouzité procesni parametry navrzené vyrobcem viz tabul-
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ka 3.6. V raznych slicerech je mozné nastavit velké mnozstvi parametrii. Slicer je
software slouzici pro pripravu 3D dat urcenych pro 3D tisk. Spolecnost Zetamix
udava pro tisk bilého oxidu zirkonic¢itého pouze zakladni parametry, které dle jejich
testil funguji. Doporucend vyska jedné vrstvy je 0,1 mm, vyrobce zaroven dodava,
ze vysku vrstvy je mozné zvétsit. Musi byt dodrzend podminka, ze vyska jedné
vrstvy nesmi byt mensi nez 0,07 mm. Pro tisk prvni vrstvy je pouzivana vyska
0,2 mm, ktera zajistuje dostatecnou adhezi materialu k tiskové podlozce. Druhym
nastavovanym parametrem je Sitka extruze, kterd je zavisld na priméru trysky.
V tomto experimentu je pouzivany prumér trysky 0,4 mm. Pro tento primér je
vyrobcem doporucena sitka extruze 0,44 mm. Vétsi sitka extruze pomtze zajistit
lepsi adhezi mezi jednotlivymi vrstvami. Dalsim parametrem je pocet perimetri,
ktery udava tloustku stény. Vyrobce doporucuje pouziti 2-3 perimetri. Tloustka
stény je pri pouziti tfech perimetri 1,2 mm. Zasadnim parametrem pro takto
kirehké materidly je retrakce. Retrakce ma za ukol zabranovat samovolnému vy-
tékani materialu pfi tisku. Vyrobcem doporucend rychlost retrakce je 20 mm/s [42].

Dalsimi nastavovanymi parametry jsou procento vyplné, tvar vyplné a pocet
spodnich a hornich vrstev. Mozné tvary vyplné jsou plastev, miizka, gyroid, prfimo-
cara vypln, kubicka vypln atd. Moznosti nastaveni vyplné je spoustu a kazda z téchto
vyplni mé vliv na mechanické vlastnosti soucasti. Spodni a horni vrstvy jsou vzdy
celistvé. Vyrobcem doporucené mnozstvi vyplné je 50 %. Pro zajisténi celistvych
a pevnych vrstev vyrobce doporucuje pouziti alespon péti spodnich a hornich vrstev.
Kritickym parametrem po tisk z oxidu zirkonic¢itého je chlazeni. Pro prvni vrstvu je
vzdy chlazeni vypnuté, to je z divodu lepsi adheze prvni vrstvy. Pro vSechny ostatni
vrstvy je vzdy chlazeni zapnuto na 100 %. Zasadnim parametrem je teplota trysky.
Tato teplota ovliviiuje hned nékolik véci. Pti prilis nizké teploté hrozi ucpani trysky
a zaroven je riziko, ze nedojde k dobré adhezi mezi jednotlivymi vrstvami. Prilis
vysoka teplota naopak zpusobi velké teceni materialu, a vytisknuté soucasti budou
nekvalitni. Doporucéena teplota tisku od vyrobce je 170 °C. Druhou nastavovanou
teplotou je teplota tiskové podlozky. Zde vyrobce udava hodnotu 60 °C pro zisk nej-
vyssi mozné adheze k tiskové podlozce. Druhym kritickym parametrem je rychlost
tisku. Rychlost tisku velmi zasadné ovliviiuje kvalitu dilu, nachylnost k ucpavani
trysky a celkové rozmérovou nepfesnost tisknuté soucasti. Doporucena rychlost tis-
ku od vyrobce je 20-30 mm/s. Tato rychlost poskytuje dle vyrobce kompromis mezi
rychlosti a kvalitou.
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Teplota trysky [°C] 170
Teplota podlozky [°C] 60
Rychlost tisku [mm/s] | 20-30

Vyska vrstvy [mm] 0,1

Vyska prvni vrstvy [mm| | 0,2

Sitka extruze [mm] 0,44

Rychlost ventildtoru [%] | 100

Pocet parimetrt [-] 2-3

MnozZstvi viplné [%] 50
Rychlost retrakce mm/s] | 20

Tabulka 3.6: Procesni parametry uddvané vyrobcem [42]

Pred zahajenim testu bylo potieba pripravit prvni vzorky pro otestovani. Z toho
divodu byl navrzeny model krychle o rozmérech 10x10x10 mm. Tato velikost
modelu byla navrzena s ohledem na tsporu c¢asu a materialu a zaroven s ohledem
na hardwarové moznosti tiskdrny. Model v CAD formatu byl vyexporotovany
do formatu STL, ktery umoznoval nahrani modelu do sliceru, ve kterém probiha
nastaveni procesnich parametri. Pro pripravu dat pro tisku je pouzivany PrusaS-
licer, ktery byl vyvinuty spole¢nosti Prusa Research a je dokonale kompatibilni
s pouzivanou tiskdrnou. Pred zahajenim testu bylo potifeba zménit minimalni tep-
lotu, pti které tiskdrna umoznuje extruzi materidlu. Teplotu bylo mozné zménit ve
sliceru upravou G-codu, do kterého byl pridany radek s prikazem M302 S120. Ten-
to prikaz nastavil minimalni teplotu pro extruzi na hodnotu 120 °C viz obrazek 3.3.

Zacatek G-code

B *

MBE2.3 P "[printer_model]” ; printer model check

MB8E2.1 P[nozzle diameter] ; nozzle diamester check

M115 U3.5.2 ; tell printer latest fw version

G590 ; use absoluts coordinates

M33 ; extruder relative mode

M30Z2 S120

M104 S[first_ layer_ temperature] ; set extruder temp
M140 S[first_layer bed temperature] ; set bed temp

M190 S[first_layer bed temperature] ; wait for bed temp
M10% S[first_layer_ temperature] ; wait for extruder temp

Obrézek 3.3: Uprava G-codu

3.3.1 Otestovani a uprava procesnich parametru od
vyrobce

Tato kapitola se zabyva otestovani procesnich parametri udavanych od vyrobce
a jejich tpravou pro potfeby otestovani vlastnosti materidlu. V prvnich testech
byly otestované procesni parametry doporucené od vyrobce. Testy ukazaly nedo-
statecnou funkénost téchto parametri. Vytisténé vzorky vykazovaly rtizné znamky
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defektt, jako podextrudovani, zastaveni extruze nebo poruseni materidlu v extru-
deru. Z toho davodu bylo nutné prejit k tpravé procesnich parametri. V tomto
kroku bylo potifeba stanovit jednotlivé prekazky a identifikovat jejich pricinu.
Pri identifikaci bylo zjisténo, Ze poruseni materidlu zptusobuje retrakce zajistujici
posuv materidlu v extruderu béhem tisku. Z toho divodu bylo provedeno vypnuti
tvorbu stringii. Pro tcely testu vsak neni tento jev podstatny. Pro ostatni prekazky
byla identifikovand jako hlavni pri¢ina teplota trysky a rychlost tisku. Z divodu
uspory casu byla rovnéz provedend zména vysky vrstvy. Pro vsSechny testy byla
pouzita vyska vrstvy 0,2 mm. Rychlost tisku byla pro testy sniZzena na 15 mm/s.
Mnozstvi vnitini vyplné bylo upraveno na 100 % z divodu testu vyzadujicich
vzorky s plnou vyplni. Pro vzorky se 100% vyplni byl vzdy pouzity piimocary vzor
vyplné s thlem 45°. V prubéhu testovani procesnich parametri a post-processingu
se ukazalo, Ze vzorky obsahujici 100% vypli jsou nejobtiznéji zpracovatelné. Pii
pruzkumu zdroji od vyrobce byla zjisténa odlisnost v informacich o nastaveni
optimdlnich parametri. Ve zdroji [42] je uvadéna teplota podlozky 60 °C, naopak
ve zdroji [35] je uvadéna teplota 40 °C. Na zdkladé uvahy byla pro testy zvolena
stfedni hodnota 50 °C. Vsechny ostatni parametry doporucené vyrobcem byly
zachované. S upravenymi parametry byl provedeny test, ktery mél za cil urcit
definovat minimélni a maximalni teplotu tisku a zaroven slouzil pro definovani
optimalni teploty tisku. Pro test byl zvoleny model o rozmérech 10x10x10 mm.
Tento vzorek byl vytisknuty pri raznych teplotach. Pocatecni teplotou trysky,
byla teplota udavana vyrobcem, tedy 170 °C. Pro zjisténi minimalni mozné
teploty tisku byl kazdy vzorek tisknuty se snizujici se teplotou vzdy o 5 °C. Pro
zjisténi maximalni teploty byl aplikovany stejny postup, pouze s nartistajici teplotou.

Na zakladé vysledkl testu byla urcéena minimalni teplota tisku 145 °C. Pri této
teploté doslo k ucpani trysky dusledkem nizké teploty. Druhou c¢asti bylo definova-
ni maximalni teploty. Zde bylo dosazeno maximalni teploty 200 °C. Teplotu bylo
mozné nadale zvysSovat, ale vzorky jiz pri této teploté vykazovaly znamky preextru-
dovani. Z experimentu bylo vyhodnoceno, Ze nejlepsi kvalitu tisku vykazuji vzorky
v teplotnim rozsahu 160-190 °C. Pro nasledujici experimenty byla zvolena teplota
170 °C. Teplotni skaly pro definovani minimdalni a maximéalni teploty je uvedena
v tabulkach 3.7 a 3.8 .
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Cislo vzorku 1 2 3 4 5 6
Teplota trysky [°C] 170 | 165 | 160 | 155 | 150 | 145
Teplota podlozky [°C] 50 | 50 | 50 | 50 | 50 | 50
Rychlost tisku [mm/s] 15 | 15 | 15 | 15 | 15 | 15
Vyska vrstvy [mm] 021021021021 02] 02
Vyska prvni vrstvy [mm] | 0,2 | 0,2 | 0,2 | 0,2 | 0,2 | 0,2
Sirka extruze [mm] 0,44 | 0,44 | 0,44 | 0,44 | 0,44 | 0,44
Rychlost ventilatoru [%] | 100 | 100 | 100 | 100 | 100 | 100

Pocet parimetri [-] 2 2 2 2 2 2
Mnozstvi vyplné [%)] 100 | 100 | 100 | 100 | 100 | 100

Rychlost retrakce [mm/s] | 0 0 0 0 0 0

Tabulka 3.7: Stanoveni minimalni teploty

Cislo vzorku 1 2 3 4 5 6 7
Teplota trysky [°C] 170 | 175 | 180 | 185 | 190 | 195 | 200
Teplota podlozky [°C] 50 | 50 | 50 | 50 | 50 | 50 | 50
Rychlost tisku [mm/s] 15 | 15 | 15 | 15 | 15 | 15 | 15
Vyska vrstvy [mm] 02102102021 02]|02] 02
Vyska prvni vrstvy [mm] | 0,2 | 0,2 | 0,2 | 0,2 | 0,2 | 0,2 | 0,2
Sirka extruze [mm] 0,44 |1 0,44 | 0,44 | 0,44 | 0,44 | 0,44 | 0,44
Rychlost ventilatoru [%] | 100 | 100 | 100 | 100 | 100 | 100 | 100

Pocet parimetri [-] 2 2 2 2 2 2 2
Mnozstvi vyplné [%)] 100 | 100 | 100 | 100 | 100 | 100 | 100

Rychlost retrakce [mm/s] | 0 0 0 0 0 0 0

Tabulka 3.8: Stanoveni maximalni teploty

Pri néasledujicich testech, které mély za cil otestovat parametry chemického de-
bindingu bylo zjisténo, Ze navrzené parametry pro teplotu trysky a rychlost tisku
byly nedostatecné. Na testovanych vzorcich dochazelo po provedeni chemického de-
bindingu k separaci vrstev jiz po par minutach v acetonové lazni. Tento jev na-
znacoval nizkou adhezi mezi jednotlivymi vrstvami. Z toho divodu bylo potieba
upravit jiz zminéné procesni parametry. Na zdkladé téchto poznatkl byla teplota
trysky zvysena na 190 °C a rychlost byla snizena na 10 mm/s. Druhou komplikaci
zjisténou v pribéhu experimenti byla nedostatecna adheze podlozky pri priprave
vétsich vzorki. Tento problém vznikl pti pripravé vzorki pro ohybovou zkousku. Na
zakladé téchto poznatkt byla zvysSena teplota tiskové podlozky z 50 °C na 60 °C.
Takto upravené procesni parametry zajistovaly optimalni podminky pro nejriiznéjsi
druhy modeli, mnozstvi vyplné a vSechny faze post-processingu, které bylo potie-
ba provést pro vyrobu keramické soucasti. V tabulce 3.9 je mozné vidét porovnani
parametri od vyrobce a optimalnich parametri pro tiskarnu Prusa i3 MK3S+.
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Parametry vyrobce | Optimalni parametry
Teplota trysky [°C] 170 190
Teplota podlozky [°C] 60 60
Rychlost tisku [mm/s] 20-30 10
Vyska vrstvy [mm] 0,1 0,2
Vyska prvni vrstvy [mm] 0,2 0,2
Sitka extruze [mm] 0,44 0,44
Rychlost ventilatoru [%] 100 100
Pocet parimetri [-] 2-3 2
Mnozstvi vyplné [%)] 50 20-100
Rychlost retrakce [mm/s] 20 0

Tabulka 3.9: Porovnani procesnich parametra

3.4 Chemicky debinding

V této kapitole se prace zabyva otestovanim parametri chemického. Prvnim krokem
bylo otestovani parametri udavanych od vyrobce. V pripadé dosazeni neuspo-
kojivych vysledkii, bylo potieba prejit k navrhu a otestovani novych parametri
s ohledem na testované modely. Velkou roli pfi testovani parametrt chemického
debindingu hralo procentualni mnozstvi vnitini vyplné. V pribéhu testtt bylo
zjisténo, ze nejobtiznéji nastavitelné parametry chemického debindingu byly pro
vzorky obsahujici 100 % vypli. Vzorky se 100% vyplni maji plny material v celém
svém objemu. Naopak vzorky s nizsim mnozstvim vyplné obsahuji plny material
pouze na svych stranidch. Plny material v celém objemu mél negativni vliv na
odchod rozpusténého pojiva. Cilem chemického debindingu bylo zajistit vytvoreni
porézni struktury, kterd usnadni odchod zbylého mnozstvi pojiva z vnitini struktury
v pribéhu tepelného debindingu.

3.4.1 Otestovani parametrii chemického debindingu
od vyrobce

Po tupravé a otestovani procesnich parametri bylo mozné prejit k otestovani
chemického debindingu. Pro otestovani chemického debindingu byl navrzeny model
ve tvaru krychle o velikosti 10x10x10 mm s vyplni 100 % a 50 %. Jedna se tedy
o stejny model, ktery byl pouzity pro otestovani procesnich parametri. Pro prvni
test byly zvolené vzorky zpracované pri teploté trysky 170 °C a rychlosti tisku
15 mm/s. Pro otestovani parametri byly vytisténé dva vzorky se 100% vyplni
a dva vzorky s 50% vyplni. Ty byly ponechané v acetonové lazni pii parametrech
uddvanych vyrobcem zndzornéné v tabulce 3.10. Vzorky s 50% vyplni nejevily
po vytazeni z acetonové lazné znamky trhlin ani jinych deformaci. Naopak na
vzorcich obsahujici 100% vypln se zacaly béhem schnuti objevovat trhliny. Po
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dokonalém vyschnuti byly tyto vzorky znacné deformované. Pro tispésné provedeni
ostatnich testi navrzenych v této praci bylo potieba optimalizovat parametry
chemického debindingu pro vzorky obsahujici 100% vypli. Cilem bylo nastaveni
chemického debindingu tak, aby po jeho dokonceni testované vzorky neobsahovali
zaddné zjevné praskliny. V pripadé provedeni tepelného debindingu a sintrace na
deformovanych vzorcich, by tepelné ptsobeni zpiisobilo zvétseni téchto deformaci.
Na obrazku 3.4 je na levé strané znazornéno popraskani vzorkti po chemickém
debindingu a na pravé strané po provedeni sintrace. Dalsim divodem pro tpravu
parametrii chemického debindingu je velmi obtizné udrzeni acetonu na teploté
40 °C. V tabulce 3.11 jsou znazornéné vychozi procesni parametry pouzité pro
vzorky urcené k otestovani chemického debindingu.

Obrézek 3.4: Porovnani popraskani vzorki po chem. debindingu a sintraci

Cas [h] | Teplota [°C]
6 40

Tabulka 3.10: Parametry chemického debindingu udédvané vyrobcem [35]

Teplota trysky [°C] 170
Teplota podlozky [°C] 50
Rychlost tisku [mm/s] 15

Vyska vrstvy [mm] 0,2

Vyska prvnf vrstvy [mm] 0,2

Sirka extruze [mm]| 0,44

Rychlost ventildtoru [%)] 100

Pocet parimetru [-] 2

Mnozstvi vyplné [%] 50 a 100
Rychlost retrakce [mm/s 0

Tabulka 3.11: Vychozi procesni parametry pro testy chemického debindingu
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3.4.2 Navrh a otestovani novych parametrii chemic-
kého debindingu

Pro navrh a otestovani novych parametrti chemického debindingu byl pouzity
stejny model, jako pro otestovani parametri od vyrobce. Pro zpracovani byly
pouzité parametry uvedené v tabulce 3.11. Pro otestovani novych parametri byly
pripravené vzdy nejméné tii vzorky. Pro test ¢.2 byly navrzené nové parametry
debindingu s nizs$i dobou trvani a s nizsi teplotou acetonové lazné. Teplota byla
snizena na 30 °C a doba trvani byla snizena na 2 hodiny. Po provedeni testu bylo
mozné na vzorcich pozorovat vznik trhliny. Tyto trhliny vznikly v pribéhu schnuti,
kdy testované vzorky prisly do kontaktu s okolni atmosférou. V pribéhu chemického
debindingu by mély vzorky ztratit alesponi 5 % své hmotnosti. Toho nebylo prove-
denim tohoto testu dosazeno. Nasledné vazeni vzorki ukazalo hmotnostni ubytek
priblizné 2 %. Pri¢inou nizkého hmotnostniho ibytku vzorku byla pravdépodobné
nedostatecna doba trvani. V disledku toho neprobéhl chemicky proces rozpousténi
pojiva do konce. Nedokoncené rozpousténi pojiva mélo za nasledek vznik trhlin pti
reakci s okolni atmosférou. Pro dalsi test bylo navrzené vyrazné navyseny doby
trvani chemického debindingu.

Cas [h] | Teplota [°C]
2 30£3

Tabulka 3.12: Parametry chemického debindindingu pro test ¢.2

Pro treti test byla navrzena tprava parametri chemického debindingu. Tato
Uprava spocivala v prodlouzeni doby trvani chemického debindingu. Po dikladném
zvazeni bylo navrzeno prodlouzeni této doby na 24 hodin. Parametry pouzité pro
tento test jsou uvedené v tabulce 3.13. Procesni parametry pouzité pro pripravu
vzorku byly totozné s testem ¢.2. Béhem testu dochéazelo k nepravidelnému ohtevu.
Ten byl automaticky spoustény pomoci termostatu, vzdy kdyz teplota topného
téliska klesla pod teplotu 30 °C. V diusledku toho vznikal stav, kdy teplota
acetonové lazné byla odlisnd od teploty topnych télisek a aceton byl zahiivany
na prilis vysokou teplotu. Nasledkem bylo ohfivani a ochlazovani acetonové lazné
v rozmezi 25-40 °C, a v disledku toho nebylo mozné dosahnout konstantni teploty.
Vzorky byly po dokonceni testu deformované a prvni trhliny se zacaly objevovat
jiz po 6 hodinéch. Zvazeni vzorkl po dokonceni testu prokézalo pozitivni vliv
na rozpousténi pojiva a hmotnostni tubytek vzorkit. Pro testované vzorky byl
pozorovany hmotnostni piiblizné 4 %. Po detailnim prizkumu bylo zjisténo, ze
trhliny vznikaly vzdy v misté styku jednotlivych vrstev. Toto pozorovani bylo
pouzité pro navrzeni dalsiho testu.
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Cas [h] | Teplota [°C]
24 25-40

Tabulka 3.13: Parametry chemického debindindingu pro test ¢.3

Na zakladé poznatkl z testu ¢.3 bylo zjisténo, ze by pric¢inou vzniku trhlin
mohla byt Spatnd adheze mezi vrstvami. V duisledku toho byl navrzeny test ¢.4,
jehoz cilem bylo dosazeni vyssi adheze vrstev v zavislosti na teploté tisku. Pro tento
test byly pripravené vzorky s teplotou tisku 170 °C a 190 °C viz tabulka 3.14.
V dusledku velkych teplotnich vykyva pri zahtivani acetonové lazné bylo navrzeno
snizeni teploty na teplotu 25 °C, tedy pokojovou teplotu, pii které nebylo potieba
provadét ohtfev. Parametry debindingu jsou udavané v tabulce 3.15. Pred vyjmutim
vzorkl z acetonu bylo na vzorcich tisknutych pii teploté 170 °C mozné pozorovat
vznik trhlin. Na vzorcich tisknutych pri teploté 190 °C tyto trhliny nebyly po-
zorovany. Po vyjmuti a vyschnuti vzorkl bylo mozné pozorovat trhliny na vsech
vzorcich. Hlavnim rozdilem bylo, Ze na vzorcich vytisknutych pri teploté 190 °C
nevznikly trhliny jiz v pribéhu chemického debindingu, ale az v prubéhu schnuti.
Vysledek testu ukéazal, ze vzorky s vyssi teplotou tisku maji vyssi adhezi vrstev.
Parametry chemického debindingu nebyly pro tento test nastavené optimalné.
Hmotnostni iibytek byl pro rtizné teploty tisku velmi podobny. Tudiz bylo mozné
konstatovat, ze zvysSeni teploty tisku nemélo vliv na hmotnostni ibytek materialu.
Zaroven bylo dosazeno podobného procentualniho ubytku jako v testu ¢.3. Pro dalsi
posun v praci bylo potfeba navrhnout test pro optimalizaci parametri chemického
debindingu.

Vychozi parametry | Upravené parametry
Teplota trysky [°C] 170 190
Teplota podlozky [°C] 50 50
Rychlost tisku [mm/s] 15 15
Vyska vrstvy [mm] 0,2 0,2
Vyska prvnf vrstvy [mm] 0,2 0,2
Sirka extruze [mm]| 0,44 0,44
Rychlost ventilatoru [%)] 100 100
Pocet parimetri [-] 2 2
Mnozstvi vyplné [%)] 100 100
Rychlost retrakce [mm/s] 0 0

Tabulka 3.14: Procesni parametry pro test ¢.4

Cas [h] | Teplota [°C]
24 25

Tabulka 3.15: Parametry chemického debindingu pro test ¢.4
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V predchozim testu byl zjistén pozitivni dopad zvysSené teploty tisku na
adhezi vrstev a tim i chemicky debinding. Pro optimalizaci parametri chemického
debindingu byl navrzeny test ¢.5, ve kterém mél kazdy vzorek odlisnou dobu trvani
chemického debindingu. Cilem tohoto testu bylo nalezeni optimalni doby trvani
chemického debindingu. Vzorky pro tento testy byly pripravené pti upravenych
procesnich parametrech se zvysenou teplotou tisku a zaroven bylo navrzené snizeni
rychlosti tisku na 10 mm/s. Snizeni rychlosti tisku mélo za nasledek zvyseni adheze
mezi vrstvami a tudiz snizeni nachylnosti tvorit trhliny. Doba chemického debindin-
gu byla pro kazdy vzorek odlisna. Parametry chemického debindingu pro jednotlivé
vzorky jsou udavané v tabulce 3.16. Po dokonceni testu bylo na jejich povrchu
mozné pozorovat vznik trhlin k jejichz tvorbé doslo ve fazi schnuti. Z vysledku bylo
mozné pozorovat nedostatecnou dobu trvani chemického debindingu. V této fazi
bylo rozhodnuto dédle neupravovat procesni parametry z divodu dosazeni minimalni
rychlosti tisku a maximalni teploty tisku pro dany materidl. Pro dalsi test byla
navrzena uprava parametri chemického debindingu.

Cas [h] | Teplota [°C]
24 25
48 25
72 25

Tabulka 3.16: Parametry chemického debindindingu pro test ¢.5

Na zakladé vysledkt testu ¢.5 byly pro novy test navrzené upravené parametry
chemického debindingu. Pro test ¢.6 bylo navrzeno zvyseni doby chemického
debindingu na 96 hodin. Nové parametry jsou v tabulce 3.17. Procesni parametry
pro tvorbu vzorku byly totozné s testem ¢.5. Po dokonc¢eni chemického debindingu
nevykazovaly testované vzorky zadné znamky vzniku trhlin ani jinych deformaci.
Na zakladé toho bylo mozné test ¢.5 vyhodnotit jako tspésny a takto nastavené
parametry chemického debindingu byly hodnocené jako funkéni. V ramci nalezeni
optimalnich parametri chemického debindingu byla navrzena moznost nalezeni
casového extrému téchto parametri.

Cas [h] | Teplota [°C]
96 25

Tabulka 3.17: Parametry chemického debindindingu pro test ¢.6

Pro nalezeni ¢asového maxima parametru chemického debindingu byl navrzeny
test ¢.7, pro ktery bylo vytvoreno pét vzorku pri stejnych procesnich parametrech
jaké byly pouzité v testu ¢.5b a testu ¢.6. Pro tento test byla navrzena uprava
doby trvani chemického debindingu viz tabulka 3.19. Pred vyjmutim testovanych
vzorkll z acetonové lazné bylo mozné na dvou z péti vzorka pozorovat trhliny. Po
vyjmuti a dokonalém vyschnuti vzorkt se trhliny na zminovanych vzorcich zvétsily.
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Naopak zbylé tfi vzorky nevykazovaly zadné znamky vzniku trhlin a deformaci.
Na popraskanych vzorcich nebylo pred provedenim chemického debindingu moz-
né pozorovat zadnou odliSnost. Jedinad odlisnost, kterda byla na deformovanych
vzorcich (1 a 4) nalezena je nizsi hmotnost pred provedenim chemického debin-
dingu, nez mély nepopraskané vzorky viz tabulka 3.18. To bylo pravdépodobné
zpusobené drobnym podextrudovanim vzorku, které nebylo v pribéhu tisku moz-
né pozorovat a projevilo se az po zvazeni vzorkt a provedeni chemického debindingu.

Vzorek | Hmotnost po tisku [g] | Hmotnost po chem. debindingu [g]
1 3,38 3,13
2 3,56 3,31
3 3,44 3,22
4 3.28 3,06
5 337 3,18

Tabulka 3.18: Hmotnosti vzorku — test ¢.7

Cas [h] | Teplota [°C]
168 25

Tabulka 3.19: Parametry chemického debindindingu pro test ¢.7

Na zékladé predchozich testi byly stanovené funkéni parametry chemického
debindingu s ohledem na vzorky obsahujici 100% vypli 3.17. Na zakladé téchto
parametru byl provedeny chemicky debinding vzorku obsahujici 100% vypln
urcenych pro otestovani tvrdosti materialu. Po dokonc¢eni chemického debindingu
vznikly trhliny dvou ze tii pripravovanych vzorkt. Tyto trhliny vznikli v pribéhu
schnuti. Na zékladé znalosti z pfedchozich testi bylo zfejmé, Ze proces rozpousténi
pojiva neprobéhl do konce a bylo potfeba znovu upravit parametry chemického de-
bindingu 3.20. Tyto parametry jiz fungovaly podle oc¢ekavani. Vzorky po dokonceni
nevykazovaly znamky deformaci a mohli byt pouzité pro testy tvrdosti. Parametry
chemického debindingu, které byly pouzité pro pripravu vzorku urc¢enych pro testy
tvrdosti bylo mozné vyhodnotit jako optimélni. V pribéhu pripravy vzorkt pro
dalsi testy byla pozorovana jista nahodilost vysledkt pii téchto parametrech. Tato
nahodilost byla pozorovana jiz v testu ¢.7. Pro ptripravu vzorku pro dalsi testovani
bylo vzdy pripraveno vice vzorku nez vyzadoval test, aby obc¢asna nahodilost vzniku
trhlin neovlivnila provedeni ostatnich testi.

Cas [h] | Teplota [°C]
120 25

Tabulka 3.20: Optimalni parametry chemického debindingu
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3.5 Tepelny debinding a sintrace

Tato kapitola se zabyva otestovanim tepelnych procesi v ramci post-processingu.
Jak jiz nazev napovida jedna se o tepelny debinding a sintraci. Pro otestovani
tepelného debindingu a sintrace byly pouzité totozné vzorky, které byly pouzité pro
otestovani chemického debindingu a nemély po jeho provedeni viditelné znamky
vzniku trhlin a jinych deformaci. Vyrobce v materidlovém listu udava provedeni
tepelného debindingu a provedeni sintrace separatné. Parametry tepelného debin-
dingu udavané vyrobcem jsou uvedeny v tabulce 3.21. V tabulce 3.22 jsou uvedené
parametry udavané vyrobcem pro provedeni sintrace. Z divodu uspory casu po-
tfebného k ochlazeni mezi tepelnym debindingem a sintraci bylo navrzeno spojeni
obou procest do jedno. Pti spojeni byly zachované parametry tepelného debindingu
udavané od vyrobce. Pro parametry sintrace byla zménénd pouze pocatecni teplota
sintrace, kterd byla stanovena na zakladé konecné teploty tepelného debindingu
510 °C. Prubéh spojeného procesu je znazornény na obrazku 3.5.
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Segment | Pocatecni teplota [°C] | Koncova teplota [°C] | Rychlost ohfevu [°C/h] | Doba ohfevu [min] | Celkova doba ohfevu [h]
0 20 0 0
1 20 125 35 180 3
2 125 200 50 90 4:30
3 200 215 22 40 5:10
4 215 250 11 180 8:10
5 250 280 20 90 9:40
6 230 320 8 300 14:40
7 320 510 24 430 22:40
Tabulka 3.21: Parametry tepelného debindingu udévané vyrobcem [35]
Segment | Pocatecni teplota [°C] | Koncova teplota [°C] | Rychlost ohfevu [°C/h] | Doba ohfevu [min] | Celkova doba ohfevu [h]
1 20 1475 50 1740 29
2 1475 1475 0 120 31
3 1475 20 100 900 46

Tabulka 3.22: Parametry sintrace udavané vyrobcem
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Obrazek 3.5: Prubéh spojenych procesii

Pro otestovani parametrii tepelného debindingu a sintrace byly pouzité vzorky,
na kterych byl tspésné provedeny chemicky debinding. Vzorky pfred vlozenim do
pece nevyzadovaly specidlni pripravu, pouze opatrnou manipulaci, protoze po
chemickém debindingu byly velmi kiehké. Po vyjmuti z pece byl provedeny detailni
pruzkum vzork. Na prvni pohled bylo mozné pozorovat jejich vyrazné smrsténi
a zménu barvy. Zménu barvy povrchu vzorki ma pravdépodobné za nasledek
oxidace, ke které dochazi béhem tepelného debindingu. Zaroven na nich nebyly
zjevné znamky deformace nebo defektii. Timto mohly byt parametry pro tepelny
debinding a sintraci udavané od vyrobce prohlasené na optimalni. Potvrzenim
dobTe nastavenych parametrii byla pozdéji priprava vzorkia pro zkousku pevnosti
v ohybu. Tyto vzorky mély ve vSech osach rozdilné rozméry. Po dokonceni tepel-
nych procesii nejevil ani tento typ vzorki zadné znamky deformace. Diky velmi
dobrému nastaveni parametra tepelného debindingu a sintrace bylo v ramci prace
usetfeno mnoho casu. Optimélnich nastaveni téchto parametrii byva z pravidla
velmi zdlouhavy proces, zejména z divodu vysoké casové narocnosti tepelného
debindingu a sintrace a nutnosti provedeni chemického debindingu.

Obrézek 3.6: Vzorky zpracované pri optimalnich parametrech
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3.6 Vysledky testii

Tato kapitola se zabyva vyhodnocenim vlastnosti zkoumaného materialu. V ramci
kapitoly byla provedena fada testt, jejichz cilem bylo na testovanych vzorcich vy-
hodnotit tvrdost, pevnost v ohybu, smrsténi, hmotnostni tibytek a porozita. Dil¢im
cilem této kapitoly bylo porovnani vlastnosti materidlu v riznych fazich zpracovani.
Porovnavané byly vzorové soucasti po tisku, po chemickém debindingu a po sintraci.

3.6.1 Tvrdost

Pro stanoveni tvrdosti materidlu byl navrzen soubor testii, ktery byl provadény
na vzorcich o rozmérech 10x10x5 mm. Tyto vzorky byly vytisténé s rtiznym
mnozstvim vyplné. Pro experiment bylo pripraveno 5 vzorki od kazdé vyplné. Pro
soubor testu byly vytvorené vzorky s vnitini vyplni 20-80 %. Vnitini vypli méla
tvar plastve. Tento tvar je doporuceny od vyrobce. Mnozstvi vyplné je znazornéno
na obrazku 3.7. Parametry vyplné pro vzorky tvrdosti jsou uvedeny v tabulce 3.1.
Zvolené procentudlni mnozstvi vyplné bylo 20 %, 40 %, 60 % a 80 %. Rozestup
po 20 % byl zvoleny z duvodu toho, Ze se jedna o dostatecné velky rozdil, pri
kterém bylo mozné pozorovat vliv mnozstvi vyplné na tvrdost soucasti. Pokud by
byl zvoleny rozestup napiiklad 5 %, vliv vyplné na tvrdost by nemusel byt dosta-
tecné patrny. Tisk vzorkd byl provedeny pfi optimélnich parametrech uvedenych
v tabulce 3.9 Na vytisténych vzorcich byl provedeny chemicky debinding, tepelny
debinding a sintrace pri optimalnich parametrech. Pouzité parametry chemického
debindingu jsou uvedeny v tabulce 3.20 , parametry tepelného debindingu jsou
uvedené v tabulce 3.21 a parametry sintrace jsou uvedené v tabulce 3.22 Pro
urceni tvrdosti byl navrzeny test podle Vickerse dle normy CSN EN 843-4.

Metoda testu tvrdosti podle Vickerse je univerzalni metoda vhodna pro rtzné
materialy, proto jeji pouziti bylo navrzené i pro tento experiment. Metoda vyuziva
indentor ve tvaru rovnostranného jehlanu s vrcholovym thlem 136°. Indentor
je definovanou silou vtlaceny do zkusSebniho vzorku, kde touto silou ptisobi po
definovanou dobu. Poté je indentor odstranény a jsou zmérené vzdalenosti diagonél
po vtisku, ze kterych je spocitana primérna hodnota. Z primérné hodnoty diagonél
a stfedni hodnoty sily je poté pocitand tvrdost. Vzorec pro vypocet tvrdosti je
HVF = 1,8544 - F/d? kde HV F je zatiZeni v kilogramech, F je zatiZeni silou nebo
hmotnosti a d je prumérna délka uhlopricek. Pro experiment byla zvolena zatéz
10 kg, po vynasobeni tihovym zrychlenim 9,807 mm/s* je ziskané silové zatizeni
98,07 N. Doba vydrze byla dle normy zvolena 10 s. Méfeni bylo provadéno na
zalizeni od spolec¢nosti Struers. Vysledky vypocitané zarizenim pocita se zatizenim
v kilogramech. Pro ziskani zatizeni v MPa bylo potfeba vysledné zatizeni vynasobit
tthovym zrychlenim. Pro porovnavani s vysledky z teoretické casti bylo potieba
provést prepocet na GPa.
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Obrazek 3.7: Mnozstvi vyplné pouzité pro testy tvrdosti

Cislo méreni Vzorek 1 | Vzorek 2 | Vzorek 3 | Vzorek 4 | Vzorek 5
1 1295 1447 1294 1325 1502
2 1428 1211 1487 1423 1371
3 1586 1352 1398 1394 1355
4 1324 1449 1368 1331 1441
5 1397 1357 1348 1256 1390
Priamérna tvrdost méreni 1406 1369 1379 1346 1412
Pramérna tvrdost vzorku 1382427
Primeérna tvrdost vzorka 13,55 GPa
Tabulka 3.23: Vysledky tvrdosti pro 20 % vyplné
Cislo méreni Vzorek 1 | Vzorek 2 | Vzorek 3 | Vzorek 4 | Vzorek 5
1 1406 1458 1405 1485 1529
2 1366 1486 1206 1404 1338
3 1403 1521 1372 1357 1462
4 1390 1456 1541 1363 1456
5 1505 1436 1414 1328 1395
Primérné tvrdost méreni 1414 1472 1388 1387 1395
Pramérna tvrdost vzorku 1411435
Primeérna tvrdost vzorka 13,84 GPa

Tabulka 3.24: Vysledky tvrdosti pro 40 % vyplné
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Cislo méreni Vzorek 1 | Vzorek 2 | Vzorek 3 | Vzorek 4 | Vzorek 5
1 1418 1504 1413 1311 1456
2 1340 1380 1444 1403 1436
3 1425 1441 1362 1341 1378
4 1446 1346 1423 1430 1387
5 1404 1518 1532 1419 1448
Priamérna tvrdost méreni 1407 1438 1434 1391 1421
Pramérna tvrdost vzorku 1418420
Primeérna tvrdost vzorka 13,91 GPa
Tabulka 3.25: Vysledky tvrdosti pro 60 % vyplné
Cislo méreni Vzorek 1 | Vzorek 2 | Vzorek 3 | Vzorek 4 | Vzorek 5
1 1436 1497 1416 1430 1425
2 1361 1520 1387 1407 1447
3 1359 1406 1424 1399 1413
4 1397 1295 1400 1510 1418
5 1456 1417 1420 1510 1454
Primérné tvrdost méreni 1402 1427 1409 1451 1431
Pramérna tvrdost vzorku 1424+19
Primeérna tvrdost vzorka 13,97 GPa

Tabulka 3.26: Vysledky tvrdosti pro 80 % vyplné

Obrézek 3.8: Ukazka vyhodnocovaciho snimku pro méfeni tvrdosti
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Obrazek 3.9: Vysledky zkousky tvrdosti

7 vysledki méreni tvrdosti uvedenych na obrazku 3.9 je mozné pozorovat, ze
nejveétsi tvrdost byla naméfend pro vzorky obsahujici 80% vypln. Na téchto vzorcich
byl zjisténa primérna tvrdost 1424 HV10. Naopak nejmensi namérena tvrdost byla
1382 HV10, ktera byla namétena pro vzorky s 20% vyplni. Na zakladé provedenych
testii bylo mozné konstatovat, ze s rostouci vyplni soucasti zvétsuje jeho tvrdost.
Je nutné podotknou, zZe tento fakt plati pouze pro vyse definované parametry a pro
odlisné parametry se material mize chovat odlisné.

3.6.2 Smrsténi

V této kapitole se prace zamérila na otestovanim hmotnostniho ubytku a rozméro-
vého smrsténi, ke kterému dochazelo v dusledku provedeni post-processingu. Tyto
zmény byly rovnéz popsané od vyrobce, ktery udava rozmérové smrsténi 21,2+1 %
v osach x, y, a z a hmotnostni ubytek po chemickém debindingu alespon 5 %.
Zaroven neudava celkovy ubytek materidlu po provedeni vSech c¢asti post-processin-
gu. V ramci otestovani materidlu bylo potieba definovat miru smrsténi materidlu
pri optimélnich parametrech navrzenych v této praci. Pro méreni a vazeni byly
pouzity modely o rozmérech 10x10x10 mm a 10x10x5 mm s riznym mnozstvim
vyplné. Vytisténé vzorky byly zvazené na vaze s presnosti 0,1 g na 100 g a zmé-
fené posuvnym méridlem. Vzorky byly znovu zvazené po provedeni chemického
debindingu. Diky tomu bylo mozné stanovit procentualni ubytek materialu po
chemickém debindingu a tim urcit zda proces rozpousténi pojiva probéhl tspésné.
Meéreni posuvnym meéfidlem nebylo v této fazi provadéno, protoze nékolik pokusta
o méreni prokazalo velmi nizké az zanedbatelné smrsténi, které by neposkytlo
zadna relevantni data s ohledem na presnost méreni. Procentudlni urceni ubytku
materialu po chemickém debindingu bylo provadéno na vzorcich, které nejevily
znamky deformace. Po dokonceni tepelného debindingu a sintrace byly rovnéz
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vzorky zvazeny a navic zméreny. Z vysledkti méteni bylo mozné stanovit primérné
hodnoty a jejich vybérové smérodatné odchylky viz tabulka 3.27. Vysledkem byl
prumérny hmotnostni tbytek materidlu po chemickém debindingu 6,3+0,52 %,
celkovy hmotnostni tbytek po tepelném debindingu 14,92+0,77 % a rozmérové
smrsténi po sintraci 20,14+0,31 %.

Vzorek | Po chem. debindingu [%] | Po tep. debindingu [%] | Smrsténi [%]

1 7.02 1461 20,43

2 6,40 15,12 20,45

3 5,64 14,24 20,15

1 6,25 15.0 20,37

5 6,51 15,38 19,73

6 5,59 13,66 20.3

7 5,78 15,03 19.67

g 6,79 14 81 19,83

9 6,71 16,46 19.93
Promer 6.340,52 14.9240.77 20,1+0.31

Tabulka 3.27: Hmotnostni ibytek a rozmérové smrsténi

3.6.3 Ohyb

Pro stanoveni pevnosti v ohybu byl provedeny test, ve kterém byla na sintrovanych
vzorcich proveden test tiibodového ohybu. Test pevnosti v ohybu byl navrzeny
podle normy CSN EN 843-1. Tato norma uddvd dva rozméry normovanych
zkusebnich téles. Pro test bylo zvoleno zkusebni téleso typu B. Rozméry télesa jsou
udavané v tabulce 3.28. Pro dosazeni pozadovanych rozméri bylo potfeba pocitat
s rozmérovym smrsténim, ke kterému dochézelo v pribéhu sintrace. Z predchozich
experimentech bylo zjisténo, Ze rozmérové smrsténi télesa je 20,14+0,31%. Na
zdkladé tohoto 1udaje byly rozméry urcené normou zvétSené o 20 %, aby po
dokonc¢eni sintrace rozmeéry zkuSebniho télesa odpovidaly normé. Tato hodnota
byla zvolenda s ohledem na presnost tiskarny. Jedinym rozmérem, ktery nebyl
zvétseny o 20 % je délka zkuSebniho télesa. Norma uvadi, Ze délka muze byt vétsi
nebo rovna 45 mm. Z toho divodu byla navrzena délka zkusebniho télesa pfed
vypéalenim 70 mm. Skuteéné rozméry vzorkid po provedeni sintrace jsou uvedené
v tabulkach B.1, B.2, B.3 a B.4. Pro test bylo navrzeno porovnani pevnosti
ohybu vzorkil v zavislosti na orientaci vrstev a mnozstvi vnitini vyplné. Na zakladé
toho byly pripravené vzorky se 100% vyplni a 90% s orientaci vrstev v podélném
a pricném sméru viz obrazek 3.10. Plna vypli vzorki byla pod tthlem 45°. Detailni
parametry vyplné jsou uvedené v tabulce 3.2. Od kazdého typu bylo pripraveno
pét vzorkl pro statistické urceni pevnosti v ohybu. Testy zkuSebnich téles byly
provadéné na zafizeni Tinius Olsen H2K5HT. Pro provedeni zkousky byla zvolena
velikost podptirného vélecku o velikosti 5 mm, vzdalenost podpor 40 mm a rychlost
posuvu stroje byla 0,015 mm/s. Tato rychlost byla zvolend experimentalné, jak
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doporucuje norma.
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Obrazek 3.10: Orientace tisku

Délka [mm] | Sitka [mm] | Tloustka [mm]
Rozméry pozadované normou >45 4,04+0,2 3,040,2
Rozmeéry pred vypalenim 70 4.8 3,6

Tabulka 3.28: Rozméry zkusebniho télesa typu B

Vzorek | Deformace [mm] | Napéti [MPa)]
1 0,233 306
2 0,348 328
3 0,227 324
4 0,286 374
) 0,274 375
Primér 0,274 342
Odchylka 0,049 31,3

Tabulka 3.29: Vysledky t¥ibodového ohybu pro podélny smér se 100% vyplni
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Obréazek 3.11: Prubéh tiibodového ohybu pro podélny smér se 100% vyplni

Vzorek | Deformace [mm] | Napéti [MPa)]
1 0,243 310
2 0,308 376
3 0,372 494
4 0,332 399
) 0,219 278
Primeér 0,295 371
Odchylka 0,063 84,3

Tabulka 3.30: Vysledky tiibodového ohybu pro pti¢ny smér se 100% vyplni
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Prubéh tfibodového ohybu pro pricny smér se 100% vyplni

Vzorek | Deformace [mm] | Napéti [MPa)]
1 0,283 379
P 0,212 978
3 0,323 396
4 0,295 387
) 0,289 375
Primeér 0,280 363
Odchylka 0,041 48,1

Tabulka 3.31: Vysledky tfibodového ohybu pro podélny smér s 90% vyplni
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Obréazek 3.13: Prubéh tiibodového ohybu pro podélny smér s 90% vyplni

Vzorek | Deformace [mm] | Napéti [MPa)]
1 0,389 459
2 0,36 453
3 0,437 476
4 0,415 440
5 0,384 463
Primeér 0,397 458
Odchylka 0,03 13

Tabulka 3.32: Vysledky tfibodového ohybu pro ptiény smér s 90% vyplni
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Obréazek 3.14: Prubéh tiibodového ohybu pro ptriény smér s 90% vyplni

7 vysledki tfibodového ohybu bylo mozné vycist, Ze nejmensi priamérnou
pevnost v ohybu mély vzorky se 100% vyplni tisknuté v podélném sméru viz obra-
zek 3.15. Pro tyto vzorky byla namérena primérnad pevnost v ohybu 342+31 MPa.
Na obrazku 3.11 znazornujici pribéh testu je mozné na vzorcich 2 a 4 pozorovat
vznik deformaci pred iplnym zlomenim vzorku. Tyto deformace vznikaly v disledku
nedostatecné adheze mezi jednotlivymi vrstvami a naslednou separaci téchto vrstev
pri pusobeni zatizeni. Naopak nejvyssi primérnd pevnost v ohybu byl namérena
u vzorki s 90% vyplni tisknutych v pricném sméru viz obrazek 3.15. Pro tento typ
vzorkll byla naméfena primérna pevnost v ohybu 458+13 MPa. I na tomto typu
vzorki bylo mozné na nékterych vzorcich (3 a 4) pozorovat vznik separace vrstev
v dusledku zatiZzeni viz obrazek 3.14. Tento jev se neobjevil pouze u vzorku se 100%
vyplni tisténych v pricném sméru. Dale bylo mozné vyhodnotit, zZe vzorky tisténé
v pricném smeéru dosahovali vétsich priamérnych pevnosti v ohybu nez vzorky
tisténé v podélném sméru. Zaroven bylo pozorovano, ze vzorky s 90% vyplni mély
vySSi pevnost v daném sméru nez vzorky se 100% vyplni. To bylo pravdépodobné
zpusobené orientaci vnitini vyplné, ktera byla pro vzorky se 100% vyplni pod thlem
45°. P1i odlisné orientaci vnitini vyplné by pri testovani pevnosti v ohybu bylo prav-
dépodobné dosazeno rozdilnych vysledki. Porovnani primérnych pevnosti v ohybu
je znazornéné v tabulce 3.33. Ukazka separace vrstev je zobrazena na obrazku 3.16.
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Vysledky tfibodového ohybu
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Obrazek 3.15: Vysledky tribodového ohybu

Typ Napéti [MPa]
100 % podélny 342431
100 % pricny 371484
90 % podélny 363448
90 % pricny 158+13

u Priény
smér

® Podélny
smér

Tabulka 3.33: Porovnani primérnych pevnosti v ohybu pro rizné typy vzorki

Obrazek 3.16: Ukazka separace vrstev po tiibodovém ohybu

3.6.4 Porozita

V této kapitole se prace zabyva analyzou vnitini struktury materidlu po tisku,
chemickém debindingu a sintraci. Pro analyzu vnitini struktury vzorkt byly pouzité

metody CT a metalografické vybrusy.

63



Metoda CT pracuje na principu prozafeni vzorku rentgenovym zarenim. Zdro-
jem rentgenového zareni je rentgenka a zareni je zachytavané pomoci detektoru.
Vlozeny vzorek je postupné otaceny a ozarovany. Pti kazdém otoceni dojde ke
vzniku snimku. Vysledny obraz je tvofeny z matematické rekonstrukce téchto
snimkt. Jedna se o nedestruktivni metodu, kterd umoznuje naskenovany vzorek
zobrazit v sérii Tezu. Analyza byla provedena na stroji Metrotom 1500. Pro
analyzu byly pouzité vzorky o rozmérech 10x10x5 mm. Analyza metodou CT
byla provedena na vzorcich po tisku, chemickém debindingu a sintraci. Analyza
probihala pri napéti 185 kV, proudu 380 pA a vzdalenost rentgenky od vzorku
byla 200 mm. Vysledky prozateni véetné analyzy vnitini struktury jsou zobrazené
na obrazcich 3.17, 3.18 a 3.19.

Obrézek 3.17: CT vzorku po tisku

Obrézek 3.18: CT vzorku po chemickém debindingu

Obrézek 3.19: CT vzorku po sintraci
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Z vysledkii na obrazku 3.17 je mozné pozorovat, ze vzorek po tisku obsahuje
malé mnozstvi pért. Ty se objevily v oblasti spojeni perimetrii s vnitini vyplni.
Vzorek po chemickém debindingu obsahoval ve svém stiedu velkou trhlinu a vétsi
mnozstvi péra nez vzorek po tisku viz obrazek 3.18. Nejvétsi porozita vznikala opét
v misté spojeni perimetrt s vnitini vyplni. Vysledek CT vzorku po sintraci ukazuje
vznik trhliny uprostted vzorku viz obrazek 3.19. Zaroven je mozné pozorovat velké
mnozstvi port v misté styku vnittni struktury a perimetri. Trhliny uprostred
vzorkll po chemickém debindingu a po sintraci obsahovaly trhliny. To bylo zpu-
sobeno nedokonalym nastavenim parametrii chemického debindingu. V dusledku
toho se trhliny objevily také na sintrovaném vzorku. Velké mnozstvi malych po-
i na okraji sintrovaného vzorku znaci, ze proces sintrace nebyl provedeny dokonale.

Pro metalografické vybrusy bylo potieba provést pripravu vzorkia. Vzorky byly
zalité do mineralem plnéného akrylatu VariDur 200 modré barvy viz obrazek 3.20.
Prasek a tekutina byly smichany v pomeéru 2:1. Pro urychleni schnuti smési byla
pouzita pec s nastavenou teplotou 60 °C. Zalité vzorky byly v peci 30 minut,
aby doslo k dokonalému vytvrzeni smési. Pro vybrouseni a vylesténi vzorka byla
pouzita metalografickd bruska, ktera umoznuje brousit az 6 vzorki o velikosti
40 mm najednou. Na vzorcich byly provedeny vybrusy ve tfech vrstvach. Parametry
vybrust pouzité v prubéhu testu jsou znazornéné v tabulkidch 3.34 a 3.35 Pro
vybrouseni a vylesténi vzorka byly pouzité tii rizné zrnitosti brusnych kotoucu.
Prvni a nejvétsi vrstva byla odebrana brusnym kotoucem se zrnitosti 120. Nasledné
byly postupné pouzité dva kotouce pro vylesténi vzorki se zrnitosti 1200 a 2000.
V prvnim vybrusu sintrovanych vzorka byl pouzity také brusny kotouc se zrnitosti
500. Od této zrnitosti bylo pro dalsi vybrusy opusténo, protoze testy ukézaly, ze
tento krok nebyl potiebny. Vzorky i bez pouziti brusného kotouce se zrnitosti 500
byly dobfe vylesténé pro vyhodnoceni. U vzorkii po tisku a chemickém debindingu
byl pro druhy vybrus proveden velky odbér materidlu na presny rozmér. Z toho
divodu byly vSechny cykly zopakovany 3x. Vylesténé vzorky byly prozkoumané pod
mikroskopem s pétindsobnym zvétsenim a nasledné byla provedena analyza porozi-
ty. V tabulkach 3.36, 3.37 a 3.38 jsou uvedené dosazené vysledky. Porovnani obou
metod je zndzornéné na obrazcich 3.21 3.22 a 3.23 Vzorky byly oznacovany vzdy
pocatecnim pismenem procesu, T — tisk, D — chemicky debinding a S — sintrace.
Prvni ¢islo v oznacenti je ¢islo vzorku a druhé ¢islo v oznaceni udava ¢islo vybrousené
vrstvy.
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Obrazek 3.20: Priprava vzorku pro vybrusy

C.vybrusu | Cyklus | Zrnitost | Pritlak [N] | Otacky [RMP] | Cas [min]
1 1 120 396 300 10
1 2 1200 396 300 10
1 3 2000 396 300 10
1 4 2000 396 300 10
2 1 120 396 300 10
2 2 120 396 300 10
2 3 120 396 300 10
2 4 1200 396 300 10
2 ) 1200 396 300 10
2 6 1200 396 300 10
2 7 2000 396 300 10
2 8 2000 396 300 10
2 9 2000 396 300 10
3 1 120 396 300 10
3 2 1200 396 300 10
3 3 2000 396 300 10

Tabulka 3.34: Parametry vybrust pro vzorky po tisku a chemickém debindingu
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C.vybrusu | Cyklus | Zrnitost | Pritlak [N] | Otacky [RMP] | Cas [min]
1 1 120 396 300 10
1 2 120 396 300 10
1 3 500 396 300 10
1 4 1200 396 300 10
1 ) 2000 396 300 10
2 1 120 396 300 10
2 2 1200 396 300 10
2 3 2000 396 300 10
3 1 120 396 300 10
3 2 1200 396 300 10
3 3 2000 396 300 10

Tabulka 3.35: Parametry vybrust pro sintrované vzorky

Oznaceni | Hloubka vybrusu [mm] | Porozita [%]
T1.1 1,02 0,25
T1.2 2,59 0,43
T1.3 3,55 0,44
T2.1 1,31 0,27
T2.2 2.76 0,39
T2.3 3,82 0,22
T3.1 141 0,42
T3.2 2,86 0,36
T3.3 3,89 0,17

Promer - 0.33£0.09

Tabulka 3.36: Vysledky vybrust vzorki po tisku

Oznaceni | Hloubka vybrusu [mm] | Porozita [%]
DI.1 1,17 0,54
D1.2 2,64 0,88
D1.3 3.9 0,36
D2.1 1,04 0,61
D2.2 2.75 0,35
D2.3 3,74 0,3
D3.1 1,03 0,84
D3.2 2,62 1,08
D3.3 3.65 0,34

Pramer - 0.590.28

Tabulka 3.37: Vysledky vybrust vzorkil po chemickém debindingu
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Oznaceni | Hloubka vybrusu [mm] | Porozita [%]
ST.1 0,98 131
S1.2 1,39 3,59
S1.3 2,61 1,19
$2.1 0,78 1,01
S22 1,25 1,77
$2.3 2.7 2,23
S31 0,85 121
S3.2 1,26 1,07
S33 2.14 321

Prameér - 1,84+0,97

Tabulka 3.38: Vysledky vybrusi vzorkil po sintraci

7 vysledkii zobrazenych v tabulkach 3.36, 3.37 a 3.38 je mozné pozorovat
nartist porozity v prubéhu post-processingu. Vzorky po tisku dosahovaly priameérné
porozity 0,33+0,09%. U vzorkt, na kterych byl provedeny chemicky debinding bylo
mozné pozorovat narust prumérné porozity na 0,5940,28%. Tento narust porozity
je logicky z divodu odstranéni hlavni slozky pojiva. Vzorky po sintraci dosahovaly
porozity 1,84+0,97%, tedy nejvétsi porozity ze vSech testovanych vzorku. Vysledky
porozity vzorkt po chemickém debindingu a sintraci byly ovlivnény vznikem trhlin
uprostied vzorki, které vyhodnocovaci program vnimal jako péry. Trhliny vznikly
v dtsledku nedokonalého nastaveni parametrii chemického debindingu. Sintrovany
dil i pres vznik trhlin dosahuje velmi dobré porozity.

CT Vybrusy - T1.2

Obrazek 3.21: Porovnani CT (2,5 mm) a vybrusi pro vzorek T1.2 (2,59 mm)
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cT Vybrusy - D1.2

Obrazek 3.22: Porovnani CT (2,5 mm) a vybrusu pro vzorek D1.2 (2,64 mm)

CT " Vybrusy - $3.2
Obrazek 3.23: Porovnani CT (1,14 mm) a vybrusu vzorek S3.2 (1,26 mm)

V dalsi ¢asti bylo provedeno porovnani metody CT a metalografickych vybrust.
Pro vzorek po tisku byl vytvoreny CT snimek v hloubce 2,5 mm. PTi provadéni
vybrusu stejného vzorku byla snaha se tomuto rozmeéru co nejvice priblizit. Pro
vzorek T1.2 bylo dosazeno hloubky vybrusu 2,59 mm. Z obrazku 3.21 je mozné
vidét, ze snimek metalografického vybrusu odhalil porozitu, kterou nebylo mozné
na CT snimku zachytit. Pro vzorek, na kterém byl provedeny chemicky debinding,
byl vytvoreny CT snimek rovnéz v hloubce 2,5 mm. Pro porovnani byl stejny
vzorek D1.2 vybrouseny do hloubky 2,64 mm. Na obrazku 3.22 je mozné pozorovat
trhlinu, kterd je na CT velmi vyrazna. Provedeni vybrusti nepotvrdilo pritomnost
tak velké trhliny, jaka je zobrazena na snimku z CT. Presnéjsi predstavu o redlném
stavu udavaji vybrusy, takze je mozné, ze pri CT doslo k uréitému zkresleni
rozméru. Poslednim porovnani CT a metalografickych vybrust je sintrovany
vzorek. Pro sintrovany vzorek byl vytvoreni CT snimek v hloubce 1,14 mm. Na
stejném vzorku S3.2 bylo dosazeno hloubky vybrusu 1,26 mm. Z obrazku 3.23
bylo mozné pozorovat, ze metoda CT zaznamenava vétsi trhlinu nez metalografické
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vybrusy. Zaroven vybrusy odhalily dalsi porozitu v oblasti spojeni perimetra
a vnitini vyplné, kterou metoda CT nedokazala plné vykreslit. Tim bylo potvrzeno,
ze metoda CT zkresluje rozmérové vysledky vnitini struktury. Na zakladé toho
bylo mozné konstatovat, ze metoda CT je vhodna pro vytvoreni obecné predstavy
o vnitinim strukture vzorku. Pro detailni analyzu a vyhodnoceni porozity je
vhodnéjsi provést metalografické vybrusy, protoze tato predstava je presnéjsi a lépe
odpovida realité.
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4 Diskuze vysledkii

Tato kapitola se zabyva porovnanim nastavenych parametria s parametry od vyrob-
ce. Dale je zde zpracované porovnani dosazenych vysledkii s vysledky od vyrobce
a vysledky popsanymi v kapitolach 2.1 a 2.2. Prvnim porovnanim je porovnani
procesnich parametri udavanych vyrobcem. Tyto parametry jsou znazornéné
v tabulce 3.9. Prvnim rozdilnym parametrem je teplota trysky. Teplota byla pro
optimalni parametry stanovena na 190 °C. Druhym rozdilnym parametrem je
rychlost tisku. Tento parametr byl snizeny na 10 mm/s. Parametry byly zménény
na zakladé testi a zména zajistovala v pribéhu testu lepsi adhezi vrstev. Dalsim
zménénym parametrem byla rychlost retrakce. Pro navrzené optimalni parametry
bylo provedené tuplné vypnuti retrakce. To bylo provedeno z divodu krehkosti
materialu.

Testy chemického debindingu vedly rovnéz k tupravé parametri udavanych
vyrobce. Toto porovnani je znazornéné v tabulce 4.1. Z vysledkl je mozné vy¢ist,
slozitého ohtevu a velkého rizika s nim spojenym, byla teplota lazné 40 °C snizZena
na pokojovou teplotu 25 °C. Se snizenim teploty bylo potieba prodlouzit cas
v lazni. Ten byl pro testované vzorky nastaveny na hodnotu 120 hodin. Tento cas
u testovanych vzorki zajistil dostatecné rozpusténi pojiva.

Cas [h] | Teplota [°C]
Parametry udavané vyrobcem 6 40
Optimalni parametry 120 25

Tabulka 4.1: Porovnani parametri chemického debindingu

Pro tepelny debinding a sintraci nebyla provadéna zadna uprava. Tyto para-
metry se v priubéhu testu osvédcily a pri testech nevznikaly v této oblasti zadny
problémy. Jedinou zménou oproti navrhu vyrobce, bylo spojeni obou procesu.
Vyrobce udava provedeni obou procesti separatné. Pro tucely prace byly tyto
procesy spojeny a vysledkem byl jejich funkéni stav.

Druhym porovnanim je smrsténi. Rozmérové smrsténi udédvané vyrobcem je

21,2+1 %. V ramci prace bylo na testovanych vzorcich pozorované rozmérové
smrsténi 20,1+£0,31 %. Vyrobce rovnéz udava, ze hmotnostni tbytek by mél byt
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po chemickém debindingu vétsi nez 5 %. V praci bylo dosazeno prumérného
hmotnostniho dbytku po chemickém debindingu 6,34+0,52 % a celkovy tubytek
po tepelném debindingu byl 14,92+0,77 %. Z tohoto hlediska byla podminka
rozpusténi alespon 5 % pojiva splnéna.

Ttetim porovnanim je porovnani mechanickych vlastnosti. Mechanické vlastnos-
ti jsou porovnané s udaji od vyrobce a s jednotlivymi technologiemi popisovanych
v teoretické Casti prace. Pro tcely porovnani jsou diskutované pouze nejvyssi do-
sazené hodnoty. V tabulce 4.2 je mozné vidét hodnoty mechanickych vlastnosti.
Vyrobce udava tvrdost 10 GPa. Dosazena tvrdost v préaci byla priblizné o 4 GPa
vyssi. Zaroven dosazend pevnost v ohybu je v rozmezi hodnot udavanych vyrobcem.
Material dosahuje podobnych hodnot, jaké jsou uvedené v kapitole 2.2.1. V pra-
ci bylo dosazeno vyssi tvrdosti priblizné o 2,5 GPa. Déle bylo mozné pozorvat, ze
bily oxid zirkonic¢ity zpracovany technologii FFF nedosahuje ani zdaleka pevnosti
v ohybu, jako pri zpracovani technologii SLA nebo konvenéni technologii CIM.

Vyrobee | Dosazené | FFF | SLA | CIM
Tvrdost [GPal 10 13,97 11,52 | 13,9 | 10,8
Ohyb [MPa] | 400-1000 458 488,96 | 1154 | 1254

Tabulka 4.2: Porovnani mechanickych vlastnosti
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5 Zaver

V praci byl otestovany keramicky material bilé zirkonium od spolecnosti Zetamix.
Zpracovani materialu ve formé filamentu bylo provedeno technologii 3D tisku FFF.

Prvni testy ukazaly, Ze parametry tisku a chemického debindingu udavané
vyrobcem neprinesly uspokojivé vysledky. Vyrobce neudava parametry tisku
a chemického debindingu pro soucasti se 100% vyplni. Z toho divodu byl provedeny
navrh a otestovani parametri tisku a chemického debindingu tak, aby bylo mozné
takovou soucast vyrobit. V pribéhu testovani parametri chemického debindingu
byla nejvétsi prekazkou nizka adheze vrstev. V diisledku toho dochazelo v prubéhu
chemického debindingu k jejich separaci a tim ke vzniku trhlin. Tento problém se
podarilo vytesit optimalizaci parametrii tisku a parametri chemického debindingu.

Po optimalizaci procesnich parametrii bylo mozné prejit k otestovani vlastnosti
materidlu. V ramci chemickych analyz bylo zjisténo, ze se pojivo sklada ze dvou
materiali. Prvnim materidl je polyethylen. Druhy material nebylo mozné identifi-
kovat. Na zakladé predpokladu je mozné, ze se jedna o urcity druh vosku. Pomoci
méfeni bylo stanoveno rozmérové smrSténi sintrované soucasti 20,1+0,31 %.
Zaroven bylo mérené hmotnostni smrsténi v prubéhu zpracovani materialu, které
bylo 6,3+0,52 % po provedeni chemického debindingu. Celkovy hmotnostni tibytek
po provedeni tepelného debindingu byl 14,92+0,77 %.

V ramci otestovani materialu byly provedeny testy mechanickych vlastnosti.
V ramci prace byla otestovana tvrdost a pevnost v ohybu. PTi testovani bylo do-
sazeno tvrdosti 13,97 GPa. V rdmci vyhodnoceni testt tvrdosti bylo zjisténo, Ze
s rostoucim mnozstvim vyplné roste tvrdost soucasti. Pri testovani byla zjisténa
pevnost v ohybu 458 MPa. Zaroven bylo zjisténo, ze vzorky s niz$im mnozstvim
vnitini vyplné dosahuji vyssi pevnosti v daném sméru tisku, nez vzorky s vyssim
mnozstvim vyplné. Rovnéz vzorky tisténé v pricném smeéru dosahuji lepsi pevnosti
v ohybu, nez vzorky tisténé v podélném sméru. V posledni casti prace byla zkou-
mana vnitini struktura materidlu. V ramci toho byla provedena analyza CT a me-
talografické vybrusy. Pri téchto analyzach bylo zjisténo, Ze materidl po chemickém
debindingu a sintraci obsahoval vnitini trhliny. Zaroven bylo zjisténo, ze metoda
CT neni z divodu presnosti vhodna pro detailni analyzu vnitini struktury. Pomoci
metalografickych vybrusu byla stanovena porozita vzorki po tisku 0,33+0,09 %, po
chemickém debindingu 0,5940,28 % a po sintraci 1,84+0,97 %. Vysledky vybrusu
ukazaly moznost optimalizace parametrii chemického debindingu a sintrace. Pro
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dalsi vyzkum by bylo zajimavé provést optimalizaci chemického debindingu a znovu
provést ohybové zkousky. Pro tyto testy by bylo vhodné pripravit vzorky s orientaci
vyplné 0°a 90° a porovnat vliv orientace vyplné na pevnost v ohybu.
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A Vysledky chemickych analyz

V této priloze jsou uvedené vysledky chemickych analyz. Tyto analyzy byly provede-
ny na vzorcich po tisku, chemickém debindingu a sintraci. Jsou zde uvedené vysled-
ky infracervené spektroskopie, termogravimetrické analyzy a diferencialni skenovaci
kalorimetrie .

81



Absorbance

Fisty

0.60{Polyethylene with 75% white pigment Licenced fp TUL, Fakulta strojni, Katedra strojirenske technologie

0.554

0.501

0.45

0.40

0.351

0.30

0.25

0.201

0.154

0.104

4000 3500 3000 2500 2000 1500
Wavenumbers (cm-1)

1000

500

Obrazek A.1: Vysledky infracervené spektroskopie
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Step -0.5275 %
-0.1200 mg
04 Residue 93.0330 %
.l 21.1650 mg
Step -13.8654 % 4
-2.8370 mg —
Residue  B6.1151 %
021 17.6200 mg
Inflect. Pt. 331.83°C
Midpoint  360.92°C
90+
83_
Step -1.0752 %
Method: TGA_50_600 (N2)_800 (02) -0.2200 mg
86- dt1.00s “1_‘ Residue 85.0398 %
[1] 50.0..600.0 C, 10.00 K/min, N2 50.0 mi'min 17.4000 mg
[2] 600.0..800.0 *C, 10.00 K/min, O2 50.0 ml/min Ik .
Synchronization enabled
34_
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Lab: BEHALEK

Obrazek A.2: Vysledky termogravimetrické analyzy

STAR® SW 16.10
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Aendo

[ 1g]4{debinding
debinding, 10.0300 mg

!$]4{sintrace
sintrace, 11.3800 mg

N

Peak 46.20°C

Method: DSC_0_260_t3_0_260_360_v10_50
dt1.00s

[1] 0.0..260.0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 ml/min
[2] 260.0 °C, 3.00 min, N2 50.0 mi'min

[3] 260.0..0.0 °C, -10.00 K/min, N2 50.0 ml/min
[4] 0.0..260.0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 ml/min
[5] 260.0..360.0 °C, 10.00 K/min, N2 50.0 mi'min
Synchronization enabled

0 10 20 30

40 50 60 70 80 20 100 110 120 130 140 150 180 170 180 190

200 210 220 230 240 250 °C

Lab: BEHALEK

Obrazek A.3: Vysledky diferencialni skenovaci kalorimetrie

STAR® SW 16.10
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B Rozméry sintrovanych vzorku pro tribodo-
vy ohyb

V této kapitole jsou uvedené rozmeéry sintrovanych vzorku pouzitych pro tribodovy
ohyb. Kromé rozmérti vzorkl je zde rovnéz uvedené zatizeni, které na jednotlivé

vzorky piisobilo. Tyto hodnoty byly pouzity pro vypocet napéti.
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Cislo vzorku | Sfika [mm] | Tloustka [mm] | Sila [N]
1 3,95 2,87 166,19
P 3.83 2.91 177,34
3 3.86 284 168,20
4 3,89 2,86 198,58
5 3.93 2.92 209,47

Tabulka B.1: Rozméry vzorki se 100% vyplni v podélném sméru

Cislo vzorku | Sfika [mm] | Tloustka [mm] | Sila [N]
1 3.86 2.93 171,15
2 1,02 3,02 229,82
3 3.99 3.03 301,36
4 3,95 3,05 944,21
b} 3,85 3,01 161,66

Tabulka B.2: Rozméry vzorku se 100% vyplni v pficném sméru

Cislo vzorku | Sfika [mm] | Tloustka [mm] | Sila [N]
1 3,91 2.95 914,66
2 3,95 3,00 164,73
3 3.95 2.89 212,99
4 3,01 2,92 215,12
5 4,01 2,01 212,13

Tabulka B.3: Rozméry vzorku s 90% vyplni v podélném sméru

Cislo vzorku | Sfika [mm] | Tloustka [mm] | Sila [N]
1 3.99 3.02 978,22
2 3,85 3,00 261,85
3 3,92 3,04 987,14
4 3,90 3,03 262,62
) 3,92 3,06 282,97

Tabulka B.4: Rozmeéry vzorki s 90% vyplni v pfi¢ném sméru



