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Dobor srodkow uplastyczniajacych
do ekstruzyjnego formowania wyrobow
ceramiki technicznej

W artykule przedstawiono sposéb opracowania masy plastycznej do eks-
tradowania wyrobdéw ceramiki technicznej. Zaprezentowano najczesciej
stosowane substancje organiczne, ktére jako kleje i plastyfikatory stuzg do
plastyfikacji proszkéw. Przedstawiono wyniki pracy sprawdzajgcej mozli-
wos$¢ ekstruzyjnego formowania wyrobdw o strukturze plastra miodu wyko-
nanych z katalitycznej masy cerowe;.

1. Wstep

Ekstruzja jest jedna z czeSciej stosowanych w ceramice technicznej metod for-
mowania wyrobow. Ograniczeniem tej metody jest mozliwos¢ formowania je-
dynie prostych ksztaltéw (skomplikowanych tylko w jednej ptaszczyZnie) tak
zwanych profili jednokierunkowych (ryc. 1).

Ryc. 1. Przykladowe wyroby formowane technika ekstruzji
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Ekstruzja lub ekstrudowanie - oznacza proces wytlaczania przez wylotnik
(ksztattownik) pasma z tworzywa plastycznego [1]. Z podanej definicji wynika,
7e dla wilasciwej ekstruzji masy ceramicznej, w wyniku ktérej otrzymuje si¢ wy-
rob spetniajacy zatozone wymagania techniczne, potrzebna jest wczesniej przy-
gotowana masa plastyczna o okre§lonych wlasciwosSciach reologicznych. Mase
taka zazwyczaj sporzadza si¢ z odpowiednio rozdrobnionego zestawu proszkéw
ceramicznych z dodatkiem Srodkéw uplastyczniajacych. Dodatki te to:

- §rodki wiazace (polimery) nadajace masie odpowiednia reologie podczas
wytlaczania przez wylotnik (ksztattownik) zamontowany na prasie, oraz wyma-
gana wytrzymatos$¢ pasma po wysuszeniu;

- §rodki poSlizgowe obnizajace tarcie na styku masa — forma;

- woda.

Dodatki i ich ilo§¢ nie sa uniwersalne i w duzym stopniu zaleza od wtasciwosci
proszkow, zawartosci sktadnikéw ilastych w masie, a takze od samego procesu
ekstruzji — rozmiaru i ksztaltu formowanego wyrobu oraz od rodzaju prasy
ttoczacej, zastosowanej do formowania. Niniejszy artykul podaje metodyke
oraz praktyczny sposob wytworzenia poprawnej masy plastycznej do ekstruzji.

2. Wytyczne do przygotowania mas

W pierwszej kolejnosci przygotowywany jest zestaw surowcowy tworzywa do
uplastycznienia. Zestaw poddawany jest obrdbce technologicznej, prowadzonej
w celu uzyskania jednorodnego proszku o zblizonym uziarnieniu wszystkich
sktadnikow. Sktad i parametry proszku determinowane sa wtasciwo$ciami kon-
cowymi wyrobéw. Nalezy przy tym mie¢ na uwadze, ze im wigksze rozdrob-
nienie materialu wyjsciowego, tym wigcej Srodkdw klejacych nalezy wprowa-
dzi¢ do masy. Nastepnym krokiem jest wybor srodkéw organicznych, ktdre za-
stosujemy do uplastycznienia proszku.

Najczesciej stosowane do wytwarzania mas plastycznych $rodki wiazace to:

- tyloza MH 300,

- culminal MC 6000,

- dekstryna;

a §rodki poslizgowe to:

- ciekla parafina,

- oleina D,

- woda.

Ze wzgledu na brak szczegétowych wytycznych i sformalizowanych wlasciwo-
Sci klasyfikujacych mase pod wzgledem plastyczno$ci, warunki oceny w trakcie
sporzadzania masy maja charakter praktyczny, wynikajacy z doswiadczenia te-
chnologa przygotowujacego t¢ mase. Autorzy stopiel uplastycznienia masy
ocenili organoleptycznie, wykorzystujac swoje do§wiadczenie zdobyte podczas
wytlaczania mas kordierytowych, alundowych, mulitowych i weglikowych.
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Za dobra mase uzna¢ mozna taka, ktora:

- ma sklad dajacy wyrobom koficowym pozadane wlasciwosci fizyczne;

- podczas zarabiania ze zwiazkami organicznymi w mieszadle na koniec
procesu zbija si¢ w duze ,,kesy” i bardzo dobrze odchodzi od $cian mieszadta -
nie klei si¢ do ,zetow” (elementéw roboczych mieszadla), w praktyce prawie
nie brudzi rak przy roztadowaniu mieszadta;

— jest stosunkowo sztywna, zwarta, wedlug oceny manualnej (zbyt migkka masa
bedzie wytlaczaé si¢ przy nizszym cis$nieniu i trudno bedzie zachowac stabil-
no$¢ wymiarowa pasma — wystapi zjawisko tzw. falowanie pasma);

- ma wilgotno$¢ koficowa na poziomie 12-18%.

Metoda oceny manualnej polegala na recznym uforowaniu kuli §rednicy 20
mm. Kulka nie powinna mie¢ spgkan. Nastepnie kulke poddaje si¢ obciazeniu
plytka o wadze 0,2 kg przez 10 min [2]. Dobra masa nie powinna w tym czasie
ulec rozwarstwieniu. Odpowiednia spoisto$¢ §wiadczy o dobrze dobranej ilosci
spoiwa. Splaszczenie kulki mniejsze niz potowa wysokosci Swiadczy o dobrej
twardo$¢ masy, pozwalajacej zachowa¢ stabilno$¢ wymiarowa pasma.

Przewaznie dobry efekt uplastycznienia uzyskuje si¢ stosujac wagowo ok. 2%
spoiwa i ok. 3-6% substancji poslizgowych [3, 4, 5]. Doktadne sktady optyma-
lizuje sie na podstawie préb technologicznych wykonywanych na kilku wytypo-
wanych skladach.

Przygotowanie masy do wytlaczania powinno by¢ przeprowadzane w dwu-
watowym mieszadle zetowym. Konstrukcja zetow takiego mieszadla powoduje
doskonale mieszanie i wyrabianie masy plastycznej w calej objetosci, co jest
podstawa dobrych efektow formowania pasma w trakcie dalszych operacji tech-
nologicznych.

Kolejno$¢ dodawania sktadnikéw w celu otrzymania plastycznej masy jest nas-
tepujaca. W pierwszym etapie do mieszadta wsypywany jest proszek ceramiczny,
potem dodawane jest spoiwo i calo$¢ nalezy miesza¢ przez minimum 10 min. Nas-
tepnie dodawana jest potowa zatozonej ilosci wody i po kolejnych 10 min pracy
mieszadla dolewana jest malymi porcjami pozostata cze$S¢C wody. Na koniec
doktadana jest cata ilos¢ Srodkéw poslizgowych. Mase nalezy wyrobi¢ do kon-
systencji plasteliny, obserwujac zachowanie ,.keséw masy” w komorze mie-
szarki. W miare potrzeby mozna dolewa¢ do zestawu dodatkowa niewielka
ilo§¢ wody, aby uzyska¢ pozadane wilasciwosci masy. Caly cykl zarabiania i
ujednorodniania masy w mieszadle powinien zajmowaé ok. 40 min.

Przygotowana mase trzeba umies$ci¢ w szczelnych pojemnikach i pozostawi¢ do
ujednorodnienia wilgotnosci (jednorodno$¢ wilgotnos$ci masy znaczaco wptywa
na jako$¢ formowanego pasma). Zwykle po 2-3 dniach masa jest gotowa do dal-
szych prob. Ujednorodniona mase nalezy nastgpnie odpowietrzy¢ (pozby¢ sie
powietrza z masy), aby w trakcie ekstruzji nie wystepowaly nieciagtosci formo-
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wanego pasma. Operacje t¢ wykonuje si¢ zazwyczaj z wykorzystaniem prasy
Slimakowej z prézniowa komora odpowietrzajaca. Odpowietrzona masa jest go-
towa do wstepnych préb formowania pasma.

Podczas opracowywania masy plastycznej do sprawdzenia jakoSci formowania
pasma najlepiej uzy¢ prostych form - wypotnikéw, np. ksztaltujacych walec.
W czasie prob formowania nalezy oceni¢ ci$nienie, przy ktérym masa zaczyna
wyplywaé przez ustnik formy, jako§¢ powierzchni, deformacje i stabilno$¢ wy-
miarowa uzyskanego pasma. Wady krytyczne dyskwalifikujace mase to:

- duza deformacja ksztaltu,

- spekania pasma,

- niestabilno$¢ wymiarowa (np. falowanie pasma).

W dalszej kolejnosci pasmo poddaje si¢ suszeniu. Wskazane jest, aby w trakcie
préb pasmo wstepnie suszy¢ na powietrzu, a pézniej dosuszaé w suszarni. Po
tym etapie rowniez weryfikuje sie jakos¢ wyttoczonego pasma. Sprawdzana jest
skurczliwo$¢, deformacja ksztaltu oraz stabilno§¢ wymiarowa pasma. Skurcz
podczas suszenia powinien by¢ jak najmniejszy, co przy formowaniu wiasci-
wych wyrobow bedzie skutkowaé mniejszymi wadami powstatymi w trakcie tej
operacji.

Ostateczna weryfikacja mas przeprowadzana jest w trakcie badania parametrow
tworzywa po koncowym wypaleniu, czyli obrébce termicznej wyrobéw. Wtedy,
po analizie danych ze wszystkich etapdw, wybiera si¢ najlepszy zestaw uplasty-
czniajacy, ktéry w zaleznoSci od parametréow wlasciwej ekstruzji (rodzaj eks-
trudera, ksztalt i wlasciwosci wyrobu) moze by¢ jeszcze dalej optymalizowany.

Ponizej opisano przebieg prac zrealizowany w Zakladzie Technologii Ceramiki
w Warszawie. Praca polegata na sprawdzeniu mozliwoS$ci otrzymywania masy
plastycznej z katalitycznego proszku tlenku ceru [5]. Prace zrealizowano
wedtug opisanego wczesniej schematu. Celem byto wytworzenie metoda eks-
truzji ksztaltek katalizatora typu ,,Honeycomb”.

3. Opracowanie masy plastycznej
z katalitycznego proszku cerowego

Standardowy zestaw surowcowy katalizatora cerowego zostal rozdrobniony do
ustalonego rozdrobnienia dgy < Sum. Nastepnie do préb technologicznych wy-
typowano 6 sktadow wagowych (tab. 1). Przedstawione w tabeli 1 zestawy za-
wieraly 2%,,, kleju i 6%,,, Srodkow poSlizgowych. Ze wzgledu na objetos¢
komory mieszadta zestawy policzone byly na 8 kg otrzymanej masy.
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Tabela 1
Zestawy sktadnikow do zarabiania masy plastycznej
katalizatora cerowego
Sktadnik masy [g]
Zestaw
proszek tyloza culminal parafina oleina woda

I 5920 160 - 480 - 1440+40
I 5920 - 160 480 - 1440+140
111 5920 106 53 384 96 1440+70
v 5920 160 - 384 96 1440+60
\Y 5920 - 160 288 192 14404130
VI 5920 53 106 384 96 1440+130

Konicowa wilgotno§¢ masy w trakcie zarabiania w mieszadle byla korygowana
dodatkiem niewielkiej iloSci wody.

Zestawy mas o zadanym sktadzie wagowym zarabiano w mieszadle zetowym.
Oceng wtasciwosci otrzymanych mas plastycznych przedstawia tabela 2.

Tabela 2

Opis wtaSciwosci otrzymanych mas plastycznych
Zestaw Twardos¢” Klejenie do $cian

I + + -

11 + + nie klei

I + + -

v + + -

\Y + + nie klei

VI + + nie klei

* Twardo$é podlegata ocenie manualnej metoda kuli: + masa oceniona
pozytywnie,- masa oceniona negatywnie, + - masa poSrednia.

Masy po usrednieniu wilgotnos$ci odpowietrzano w §limakowej prasie Netsch
typ V5, z ktorej otrzymywano odpowietrzone ploszki. Kazda mase odpowiet-
rzano dwukrotnie. Do formowania i oceny jakoSci ekstruzji mas zastosowano
ttokowa hydrauliczna prase typ PYTE z przystawka do ekstruzyjnego formowa-
nia wyrobow. Prasa ta pozwalala na ptynna regulacje sity wyciskania tworzywa
w zakresie 0-20000 N. Jako gltowice formujaca zastosowano wylotnik ksztattu-
jacy walec o Srednicy 12 mm. Oceniano jako$¢ i stabilno§¢ wymiarowa uzyska-
nego pasma. Zbadano réwniez minimalny nacisk, przy ktorym masa zaczynata
wyptywaé z glowicy formujacej. Uformowane pasmo dlugosci ok. 700 mm od-
bierano na drewniane listwy. Uzyskane w trakcie tych dziatan informacje do-
tyczace mas zestawiono w tabeli 3.
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Tabela 3
Dane uzyskane w trakcie ekstruzji
Minimal isk [N . . .
Zestaw fnima nﬁ]nams NI Ciagloé¢ pasma’ Stabilno$¢ wymiarowa
I 6 000 + - lekko pofalowane
II 8 000 + dobra
I 7 000 + - lekko pofalowane
I\ 6 000 + - lekko pofalowane
\ 8 000 + dobra
VI 7 000 + dobra

“ + pasmo ciagle, +- pasmo ciagle z zadziorami, - pasmo rwane.

W dalszej kolejnoéci wyformowane pasmo poddano suszeniu. Zastosowano
dwuetapowe suszenie. W pierwszym pasmo wysychalo 24 godziny w tempera-
turze otoczenia - lezac na drewnianych listwach. Drugi etap suszenia prowadzo-
no w suszarni komorowej 24h/80°C. Po kazdym etapie suszenia oceniano
stopienn deformacji pasma (spgkania, bledy geometrii). Na koniec suszenia
okre§lono catkowita skurczliwo$¢ na przekroju poprzecznym, policzona ze
Srednicy ksztaltki do Srednicy wylotnika, oraz koficowa wilgotno§¢ pasma
(wyznaczona wagosuszarka). Wyniki dla poszczegdlnych mas przedstawia ta-
bela 4.

Tabela 4
Ocena jakosci suszenia
Zestaw Skurczliwo$é [%] Wilgotnos¢ [%] Deformacje suszenia
1 3,6 0,29 niewielkie
11 3,2 0,30 brak
111 3,5 0,29 niewielkie
v 3,6 0,23 niewielkie
\% 3,3 0,26 brak
VI 3,2 0,29 brak

3.1. Wybor masy plastycznej do oceny parametrow
koncowych wyrobdéw i prob formowania ksztattek
typu ,Honeycomb”

Z danych zestawionych w tabeli 4 wynika, ze pod wzgledem skurczliwosci su-
szenia i wilgotno$ci koncowej masy wykazuja bardzo zblizone parametry, to
jest wilgotno$¢ konicowa w zakresie 0,23-0,30% i skurczliwo$¢ suszenia na po-
ziomie 3,2-3,6%.
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Nieznaczne deformacje suszenia pojawily si¢ w masach o wigkszej skurczliwo-
Sci. Generalnie, wszystkie sporzadzone masy mozna uzna¢ za poprawne, jedna-
kze pewne wady mas, takie jak delikatne klejenie do Scian mieszadla, niestabil-
no$¢ wymiarowa pasma i wspomniane wczeéniej deformacje przy suszeniu za-
obserwowano dla mas sporzadzonych z tyloza jako gléwnym skladnikiem
klejacym.

Dla mas sporzadzonych z udzialem kulminalu najlepsza, w opinii zespotu reali-
zujacego, byta masa oznaczona jako zestaw VI, w ktorym zastosowano 2/3 kul-
minalu i 1/3 tylozy jako §rodki wiazace, a jako Srodki poSlizgowe uzyto miesza-
niny cieklej parafiny z oleina w stosunku 4:1. Masa ta podczas zarabiania bar-
dzo dobrze odchodzila zar6wno od zetdéw, jak i Scian mieszadla, zbijata sie
w duze ,,kesy” i byla stosunkowo twarda (sztywna, zwarta), a jednocze$nie plas-
tyczna przy dodatku 130 g wody. Dlatego w dalszej czgéci pracy zestaw ten zos-
tal wykorzystany do okreSlenia parametrow tworzywa w wyrobie koficowym
(na ksztaltkach walcowych) i proby wytworzenia ksztattki katalizatora typu
,Honeycomb”.

3.2. Ocena parametrow tworzywa wyrobu koncowego

Pasmo otrzymane z zestawu VI wysuszono i pocigto na ksztaltki, uzywajac pity
diamentowej. Walki utozono obok siebie na plycie ogniotrwalej i wypalono
w piecu komorowym wedhlug standardowej krzywej stosowanej do obrébki ter-
micznej katalizatorow cerowych.

Wypalone ksztattki poddano badaniu podstawowych wiasciwosci fizycznych
tworzywa. Oznaczono gesto$€ pozorna i porowatos$¢ (metoda wazenia hydrosta-
tycznego), sile niszczaca oraz skurczliwo$¢ catkowita (od formowania do wyro-
bu gotowego) i zawarto§¢ wegla w tworzywie. Srednie warto$ci otrzymane
z wynikéw (tab. 5) wskazuja, ze tworzywo formowane ekstruzja nie odbiega
parametrami od tworzywa cerowego formowanego technika prasowania osio-
wego.

Tabela 5
Wiasciwosci wypalonego tworzywa

Skurczliwoé¢ | Sila niszczaca | Porowato$¢ | Gesto$¢ |Zawarto$¢ wegla

P 1
aramett 1%] IN] [%] [g/cm’] 1%]
Ekstruzja 19 64 49.6 3,52 0,03
Prasowanie

osiowe 14 60 53,4 3,43 0,02
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3.3. Proba wytworzenia ksztattki katalizatora typu
,Honeycomb”

Do préby formowania ksztattek ponownie zarobiono w mieszadle zetowym ze-
staw VI. Ze wzgledow na specyfike formowanego ksztattu (wylotnik formujacy
pasmo o strukturze plastra miodu - ryc. 2) postanowiono zarobi¢ mase pla-
styczna nieco mniej twarda niz w poprzednich probach. W zwiazku z tym do
standardowego zestawu VI dodano nie 130 g nadmiarowej wody a 280 g, co
dawalo konicowa wilgotno$¢ masy troche wigksza niz pierwotnie zaktadano.

ey, " L R

Ryc. 2. Wylotnik (konstrukcja ISCMOiB)
formujacy ksztaltke typu ,,Honeycomb”

Analogicznie jak w przypadku wcze$niejszych prob, mase po zarobieniu pozos-
tawiono na 72 godziny dla ujednorodnienia wilgotnoSci, a nastgpnie odpowiet-
rzono i ekstrudowano przy uzyciu poziomej prasy ttokowej firmy MAROPAC.
Formowane pasmo przechodzito ptynnie przez ustnik, Sciany zewnetrzne pasma
nie wykazywaly znieksztalcen, pekni¢¢ ani innych wad. Wewnetrzna powierz-
chnia réwniez pozbawiona byta wad. Otrzymane pasmo pocigto na ksztattki
o dhugosci 100-120 mm i wysuszono w suszarce mikrofalowej. Wysuszone
ksztattki wypalano w piecu komorowym i pocigto pita diamentowa na 10 mm
plastry (ryc. 3), ktére powszechnie stosowane sa w reaktorach chemicznych, ins-
talacjach katalitycznych oraz dopalaczach gazow odlotowych.
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Ryc. 3. Ksztaltki o strukturze plastra miodu wykonane z katalitycznej masy cerowej

4. Podsumowanie

Z przygotowanych zestawoéw masy z roznymi wariantami plastyfikatorow i §rod-
kéw poslizgowych, zestaw oznaczony jako VI najlepiej spetnil wymagania sta-
wiane masom plastycznym do formowania wyrobéw metoda ekstruz;ji.

Zestaw ten zawieral:

- proszek katalizatora - 72,8%,

- spoiwa: culminal MC 6000 - 1,3%,
tyloza MH 300 - 0,7%,

- §rodki poSlizgowe: parafina ciekta - 4,7%,

olemaD - 1,2%,
-woda - 19,3%.
Uzyskane wlaSciwosci fizyczne zblizone do parametréw katalizatoréw formo-
wanych metoda prasowania osiowego pozwalaja przypuszczaé, ze metoda eks-
truzji mozna bedzie formowac katalizatory na bazie dwutlenku ceru o réznych
ksztattach, w zaleznoSci od potrzeb ich zastosowania.

Opisana metoda postuzyta autorom do opracowania mas plastycznych dla wielu
roznych proszkéw wykorzystywanych w ceramice technicznej. Ta metoda
opracowano podstawowe sktady uplastyczniajace mas plastycznych z kordiery-
tu, mulitu, korundu, a takze dla mas weglikowych i opisanych z tlenku ceru.
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THE SELECTION PLASTICIZATION MEANS FOR FORMING
EXTRUSION OF TECHNICAL CERAMIC PRODUCT

In this paper we present manner of composition plastic mass which could
useful to extruding. We present the most often used organic substances,
which as glues and plasticity serve to plasticization of powders. We present
too result of work which had on a aim check possibility of extrusion forming
products which have honeycomb structure and made from catalyst cerium
mass.



