Sposob otrzymywania tworzyw ceramicznych metodg odlewania zelowego

Przedmiotem zgloszenia patentowego jest sposOb otrzymywania tworzyw
ceramicznych metoda odlewania zelowego (ang. gelcasting), pozwalajacy na zwigkszenie
stezenia fazy stalej w zawiesinie ceramicznej, a co za tym idzie poprawe wilasciwosci
tworzyw w stanie surowym 1 po spiekaniu, oraz dodatkowo zminimalizowanie negatywnego
efektu inhibicji tlenowej 1 rozwarstwiania si¢ wyrobow ceramicznych w stanie surowym.

Stezenie fazy statej w ceramicznej masie lejnej jest o tyle istotne, ze wplywa ono na
stopien 1 jednorodno$¢ zageszczenia materialu w stanie surowym, a co za tym idzie na jako$¢
finalnego materiatu po obrébce wysokotemperaturowej. Z tego wzgledu coraz wiecej uwagi
poswigca si¢ metodom formowania proszkow ceramicznych opartym na uktadach
koloidalnych, w ktérych jednym z etapow jest przygotowanie stabilnej ceramiczne] masy
lejnej. Jedng z takich metod jest odlewanie zelowe (ang. gelcasting), ktore stuzy do
otrzymywania materialdw ceramicznych o skomplikowanym ksztalcie 1 wysokiej
jednorodnos$ci zageszczenia bez stosowania kosztowne] aparatury cisnieniowej. Gléwnym
zalozeniem metody jest przeprowadzenie wewnatrz ceramicznej masy lejnej kontrolowane]
reakcji polimeryzacji monomeru organicznego, stanowiacego niewielki udziat procentowy w
stosunku do ilo$ci proszku ceramicznego, w wyniku czego powstaje zwiazek
wieloczasteczkowy o strukturze liniowej lub usieciowanej. Powstata sie¢ polimerowa
konsoliduje czastki proszku ceramicznego, co pozwala na uzyskanie odlewu
odwzorowujacego skomplikowany ksztalt formy. W procesie tym przygotowuje si¢ mase
lejng sktadajaca si¢ z fazy dyspergujacej, ktora stanowi rozpuszczalnik organiczny lub
nieorganiczny wraz z monomerem i uplynniaczem oraz fazy rozproszonej — proszku
ceramicznego [Szafran M., Bednarek P., Jach D., Formowanie tworzyw ceramicznych metodg
,gelcasting”, Materialy Ceramiczne, 1 (2007) 17-25]. Ze wzgledow technologicznych
pozadane jest stosowanie jako rozpuszczalnika wody, gdyz pozwala to na zmniejszenie
kosztow 1 eliminuje koniecznos¢ pracy z toksycznymi rozpuszczalnikami. Zawiesing miesza
si¢ na przyklad w planetarnym mtynie kulowym. Po procesie homogenizacji mieszaning
odgazowuje sie 1 dodaje srodka inicjujacego powstawanie wolnych rodnikoéw. Tak
przygotowana mase wlewa si¢ do wczesnie] przygotowanych form, gdzie zachodzi proces
polimeryzacji. Po zzelowaniu 1 wysuszeniu ksztaltek poddaje si¢ je procesowi spiekania w

odpowiednio dobranych warunkach. Gléwng zaleta metody gelcasting jest mozliwosc



otrzymywania jednorodnych ksztaltek o skomplikowanej geometrii przy niewielkim
nakladzie finansowym. W procesie tym mozna wytwarzac takie elementy jak: wirniki turbin,
fopatki turbin, tygle, plytki potprzewodzace, czgsci samochodow [Omatete O.0O., Janney
M.A., Nunn S.D., Gelcasting: from laboratory development toward industrial production,
Journal of the European Ceramic Society, 17 (1997) 407-413].

W literaturze mozna znalez¢ przyklady zastosowania metody gelcasting (odlewanie
zelowe) dla réznych proszkow ceramicznych. Jednak w wigkszosci prac stezenie fazy statej w
otrzymywanych masach lejnych nie bylo wystarczajaco wysokie. Przykladowo dla
kompozytow ZTA (tlenek glinu wzmacniany tlenkiem cyrkonu ang. zirconia taughened
alumina) stezenie mieszaniny proszkOw w zawiesinie nie przekracza 50%ob; (czyli okolo 80
cz. wag.). [Zhang C., Yang J., Qiu T., Guo J., Preparation of ZTA ceramic by aqueous
gelcasting with a low-toxic monomer DMAA, Ceramics International 38 (2012) 3063-3068],
dla nanometrycznego tlenku cyrkonu ste¢zenie mieszaniny proszkow w zawiesinie nie
przekracza 45%cpj (czyli okoto 83 cz. wag.). [Liu G., Attallah M.M., Jiang Y., Button T.W.,
Rheological characterization and shape control in gel-casting of nano-sized zirconia
powders, Ceramics International 40 (2014) 14405-14412], natomiast dla weglika krzemu
stezenie nie przekracza 40%ob; (czyli okoto 68 cz. wag.) [Pochwata T., Psiuk B., Tworzywa
ceramiczne z weglika krzemu otrzymywane metodg gelcasting, Prace Instytutu Ceramiki 1
Materiatéw Budowlanych 20 (2015) 58-67]. W literaturze naukowej dotyczacej materiatow
ceramicznych czesto stosuje si¢ ,,procent objetosciowy” (%oonj) przy opisie stezenia fazy stalej
w zawiesinach, poniewaz proszki ceramiczne znacznie roznig si¢ gestoscig. Przyktadowo,
gestos¢ ZrO, wynosi 5,8-6,0 g/ecm’, a gesto$¢ SiC 3,2 g/em’. Zatem 80 cz wag. ZrO
zajmowatoby 40%ebj zawiesiny, a 80 cz wag. SiC 56%qp; zawiesiny. W celu zwigkszenia
stezenia proszkow w zawiesinach dazy si¢ do udoskonalenia sktadu masy lejnej poprzez
stosowanie nowych, dotychczas nie stosowanych dodatkow organicznych, takich jak
monomery organiczne, uplynniacze itp.

Pierwszym szeroko przebadanym i stosowanym monomerem byt akryloamid. Niestety
mimo wielu zalet jest on zwigzkiem toksycznym oraz prawdopodobnie kancerogennym.
Dodatkowo, rozktada si¢ podczas procesow wysokotemperaturowych do szkodliwych dla
atmosfery tlenkéw azotu. Z tego powodu wielu badaczy zrezygnowato ze stosowania tego
monomeru 1 prowadzito badania nad poszukiwaniem nowych, lepszych wodorozpuszczalnych
monomerdw, ktore dodatkowo bylyby niskotoksyczne. Z tej grupy zwigzkow
najpowszechniej stosowany jest akrylan 2-hydroksyetylu [Ma L.G., Huang Y, Yang J.L.., Le
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Ceramic International, 32 (2006) 93-98], ktory niestety jest podatny na negatywny wplyw
inhibicji tlenowej podczas procesu polimeryzacji. Innym przyktadem akrylanu stosowanego
w metodzie odlewania zelowego, jest akrylan 2-karboksyetylu, ktory pozwala
zminimalizowa¢ negatywny wplyw inhibicji tlenowej, natomiast umozliwia otrzymanie masy
lejnej z Al,Os; o mikrometrycznej wielkosci czastek o stezeniu fazy stalej nie wigksze) niz
55%eb;j (czyli okoto 82,7 cz. wag.). [Pietrzak E., Wiecinska P., Szafran M., 2-carboxyethyl
acrylate as a new monomer preventing negative effect of oxygen inhibition in gelcasting of
alumina, Ceramamic International 42 (2016) 13682-13688]. W literaturze mozna znalez¢
réwniez przyktady zastosowania 3-0O-akryloilo-D-glukopiranozy i 3-
O-akryloilo-D-fruktofuranozy, ktore oprocz tego, ze stanowia role monomerdw, posiadaja
rowniez wlasciwosci uptynniajace dla wybranych nanoproszkéw ceramicznych. W przypadku
tych zwiazkéw stezenie fazy stalej dla mikro-Al,Os nie przekraczato 50-55%cb; (czyli okoto
79,8-82,7 cz. wag.). [Wiecinska P., Szafran M., Sakka Y., Mizerski T., Gelcasting of alumina
with a new monomer sunthesized from glucose, Journal of the European Ceramic Society, 30
(2010) 1795-1801; PL 213 043 B1]. Kolejnym przyktadem monomeru jest monoakrylan
glicerolu, ktory w swojej budowie podsiada dwie grupy wodorotlenowe, co miato pozytywny
wplyw na wilasciwosci ksztattek w stanie surowym (zwigkszenie gestosci 1 wytrzymatosci
mechanicznej wyroboéw) [PL 210 130 B1]. Stosujac monoakrylan glicerolu mozna uzyskaé
maksymalne stezenie Al,O3 o mikrometrycznej wielkosci czastek wynoszace 70-85 ¢z wag.

Sposob wytwarzania tworzyw ceramicznych na drodze polimeryzacji in situ w masie
ceramiczne] polega na zmieszaniu proszku ceramicznego z wodnym roztworem monomeru
organicznego, uptynniaczem, aktywatorem, odpowietrzeniu masy, dodaniu inicjatora,
uformowaniu masy, suszeniu i wypaleniu ksztattek po wyjeciu z formy. Sposob wedhug
wynalazku charakteryzuje si¢ tym, ze jako organiczny monomer sieciujacy stosuje sie akrylan
digliceryny w ilosci 3-7 cz. wag. w stosunku do ilo$ci proszku ceramicznego, proszek
ceramiczny stosuje sie w ilosci 40-65%obj, uptynniacz stosuje sie w ilosci 0,2 - 3 cz. wag,,
aktywator stosuje si¢ w ilosci 0,2 — 2,5 cz. wag., inicjator stosuje si¢ w ilosci 0,2 — 3 cz. wag,,
a reakcje polimeryzacji w ceramiczne] masie lejnej] prowadzi sie¢ w temperaturze od 20 do
35°C.

Jako proszek ceramiczny stosuje si¢ ALOs lub ZrO; lub SiC lub TiO; lub mieszaning
proszkow AlLOs/ZrO; tworzaca po spiekaniu kompozyt tlenku glinu wzmacniany tlenkiem
cyrkonu (kompozyt ZTA). Korzystnie stosuje si¢ proszek ceramiczny o s$redniej wielkosci

czastek ponizej 1um.



Jako uplynniacz korzystnie stosuje si¢ wodorocytrynian diamonu (DAC) lub kwas
cytrynowy (CA). Mozna takze stosowa¢ uplynniacze na bazie kwasu akrylowego lub
akrylanu etylu lub soli amonowej poli(kwasu akrylowego) lub anionowego estru kwasu
karboksylowego. Przykladami sg zwigzki o nazwach handlowych Syntran, Aron A-6114,
Dispex A-40, Byk-LP C 22116,

Role aktywatora polimeryzacji rodnikowe] korzystnie pelni kwas L-askorbinowy lub
N,N,N’,N’-tetrametyloetylenodiamina (TEMED). Jako inicjator polimeryzacji rodnikowe;j
korzystnie stosuje si¢ nadsiarczan amonu (APS).

Wyroby w stanie surowym spieka si¢ w temperaturze charakterystycznej dla danego
proszku ceramicznego. Kompozyty ZTA (ALO3/ZrO;) spieka si¢ w temperaturze 1400°C-
1600°C, tworzywa ceramiczne z ALOs spieka si¢ w temperaturze 1350°C-1600°C, tworzywa
ceramiczne z ZrO; spieka si¢ w temperaturze 1450°C-1600°C, tworzywa ceramiczne z SiC
spieka si¢ w temperaturze 2100-2200°C a tworzywa ceramiczne z TiO; spieka si¢ w
temperaturze 900-1200°C.

W celu doktadnego wymieszania wszystkich sktadnikow zawiesiny ceramiczng mase
lejng miesza si¢ w planetarnym miynie kulowym. Po procesie mieszania masa jest poddana
odpowietrzeniu, w celu usunigcia pecherzykéw powietrza, ktore mogltyby powodowac
powstanie duzych porow w ksztatltkach w stanie surowym oraz po spiekaniu, co mogltoby
obnizy¢ jako$¢ otrzymanych prébek. Do tak przygotowane] masy lejnej jest dodawany
inicjator polimeryzacji rodnikowej i masa jest ponownie mieszana w celu homogenizacji. Po
wymieszaniu masy z inicjatorem, zawiesina jest odlana do form z tworzywa sztucznego,
bedacej negatywem ksztattu wyrobu. Po zzelowaniu 1 wysuszeniu ksztattek, sa one usuwane z
form i poddawane ewentualnej obrébce mechanicznej. Kolejnym etapem jest wypalenie
dodatkéw organicznych i spiekanie materialu. Produkt po spiekaniu charakteryzuje sie
wysoka wytrzymatoscia mechaniczng, jednorodng powierzchnia oraz wysokim stopniem
zageszczenia.

W sposobie wedlug wynalazku zastosowano niskotoksyczny, nowo zsyntezowany
monomer organiczny, ktéry nie byt dotychczas stosowany w szeroko rozumianej technologii
ceramiki. Akrylan digliceryny w swoje] budowie posiada trzy grupy wodorotlenowe
tworzace wigzania wodorowe pomigdzy grupami OH polimeru. Fakt ten umozliwia
otrzymanie usieciowanego polimeru, co powoduje silniejsze zwigzanie proszku ceramicznego
z polimerem bez stosowania dodatkowych srodkow sieciujacych. Zastosowany monomer

posiada rowniez wihasciwosci uptynniajace, co powoduje mozliwos¢ uzyskania wiekszego



stezenia proszku ceramicznego w masie lejnej. Zatem uzyty w wynalazku akrylan digliceryny
jest zwiazkiem wielofunkcyjnym, gdyz pelni on potrdjng funkcje w zawiesinach
ceramicznych: uptynniajaca, zelujaca i sieciujaca, przy czym maksymalne st¢zenie fazy statej
w zawiesinach jest wyzsze niz w przypadku dotychczas poznanych monomeréw
organicznych. Ma to przelozenie na wyzszy stopien zageszczenia wyrobow w stanie surowym
i po spiekaniu, ograniczenie negatywnego wpltywu tzw. inhibicji tlenowej podczas
formowania, wyzszag wytrzymatos¢ mechaniczna wyrobéw w stanie surowym oraz
zminimalizowanie wad w finalnych spiekach ceramicznych.

Przedmiot wynalazku zostal blizej przedstawiony w przyktadach wykonania.
Przyktad 1.
Do otrzymania masy lejnej jako proszek ceramiczny zastosowano AlLOs; o symbolu TM-DAR
(Taimei Chemicals, Japonia) o gestosci 3,98g/cm’ oraz ZrO; o symbolu TZ-PX-245 (TOSOH
Corporation) o gestoéci 5,86g/cm’. Przygotowano zawiesine zawierajaca 54,18g mieszaniny
proszkoéw AlLOs3 1 ZrO; (w stosunku 90%qpi: 10%0n; co stanowito 65%ey fazy stale] w
ceramiczne] masie lejnej, rowne 88,6 cz. wag.), 5,08g wody (rozpuszczalnik), 0,1625g
wodorocytrynianiu  diamonu (uptynniacz), 4,09¢ 53% wodnego roztworu akrylanu
digliceryny  (monomer) oraz  260ul  10%  wodnego  roztworu  N,N,N’ N’-
tetrametyloetylenodiaminy (aktywator). Mase lejng mieszano w planetarnym miynie kulowym
z szybkoscia 300 obr/min przez 60 min. Nastgpnie calos¢ odpowietrzono przy uzyciu
urzadzenia do automatycznego odpowietrzania 1 mieszania zawiesin przez 2 min. z
szybkoscig 1500 obr/min. Do odpowietrzone] masy lejnej dodano 174ul 10% wodnego
roztworu nadsiarczanu amonu (inicjator) i mieszano przez 30 sekund z szybkoscig 500
obr/min. Przygotowana zawiesing wlano do form z PVC 1 odstawiono do zzelowania.
Polimeryzacja zachodzita w temperaturze pokojowej (25°C). Po procesie zelowania ksztaltki
wyjeto z form 1 wysuszono w temperaturze pokojowej. Kolejnym etapem byt proces spiekania
ksztattek w temperaturze 1550°C/1h.
Uzyskane ksztaltki w stanie surowym charakteryzowaty si¢ wysoka jednorodnoscia, brakiem
spekan, rozwarstwien, wad powierzchniowych oraz gestoscig wzgledng 64,00%.
Uzyskane ksztaltki po spiekaniu charakteryzowaly si¢ wysoka jednorodnoscig, gladka
powierzchnig, brakiem spekan, wad powierzchniowych, gestoscia wzgledng 99,70%.
Przyktad 2.
Do otrzymania masy lejnej jako proszek ceramiczny zastosowano Al,Os; symbolu TM-DAR
(Taimei Chemicals, Japonia) o gestosci 3,98g/cm’. Przygotowano zawiesine zawierajaca

51,74g Al,Os co stanowito 65%bj (rowne 88,1 cz. wag.) ceramiczne] masy lejnej, 5,17g wody



(rozpuszczalnik), 0,1552g wodorocytrynianiu diamonu (uptynniacz), 3,90g 53% wodnego
roztworu akrylanu digliceryny (monomer) oraz 248ul 10% wodnego roztworu
N,N,N’,N’-tetrametyloetylenodiaminy (aktywator). Mase lejng mieszano w planetarnym
miynie kulowym z szybkoscig 300 obr/min przez 60 min. Nastepnie catos¢ odpowietrzono
przy uzyciu urzadzenia do automatycznego odpowietrzania i mieszania zawiesin przez 2 min
z szybkoscig 1500 obr/min. Do odpowietrzonej masy lejnej dodano 166ul 10% wodnego
roztworu nadsiarczanu amonu (inicjator) 1 mieszano przez 30 sekund z szybkoscia
500 obr/min. Przygotowana zawiesing wlano do form z PVC 1 odstawiono do zzelowania.
Polimeryzacja zachodzita w temperaturze pokojowej (25°C). Po procesie zelowania ksztaltki
wyjeto z form 1 wysuszono w temperaturze pokojowej. Kolejnym etapem byt proces spiekania
ksztattek w temperaturze 1500°C/1h.

Uzyskane ksztaltki w stanie surowym charakteryzowaly si¢ wysoka jednorodnoscia, brakiem
spekan, rozwarstwien, wad powierzchniowych, brakiem tzw. ,skoérki”, wynikajace] z
wystepowania negatywnego zjawiska tzw. inhibicji tlenowej oraz gestoscia wzgledna
60,00%.

Uzyskane ksztaltki po spiekaniu charakteryzowaly si¢ wysoka jednorodnoscia, gladka
powierzchnig, brakiem spekan, wad powierzchniowych, gestosciag wzgledng 99,50 %.
Przyktad 3.

Do otrzymania masy lejnej jako proszek ceramiczny zastosowano ZrO; o symbolu
TZ-PX-245 (TOSOH Corporation, Japonia) o gestosci 5,86g/cm’. Przygotowano zawiesing
zawierajaca 62,12g ZrO; co stanowito 53%.p; (rowne 86,9 cz. wag.). ceramiczne] masy lejne;j,
7,20g wody (rozpuszczalnik), 0,1864g wodorocytrynianiu diamonu (uptynniacz), 4,69g 53%
wodnego roztworu akrylanu digliceryny (monomer) oraz 298ul 10% wodnego roztworu
N,N,N’,N’-tetrametyloetylenodiaminy (aktywator). Mase lejng mieszano w planetarnym
miynie kulowym z szybkoscig 300 obr/min przez 60 min. Nastepnie catos¢ odpowietrzono
przy uzyciu urzadzenia do automatycznego odpowietrzania i mieszania zawiesin przez 2 min
z szybkoscig 1500 obr/min. Do odpowietrzonej masy lejnej dodano 198ul 10% wodnego
roztworu nadsiarczanu amonu (inicjator) 1 mieszano przez 30 sekund z szybkoscia
500 obr/min. Przygotowana zawiesing wlano do form z PVC 1 odstawiono do zzelowania.
Polimeryzacja zachodzita w temperaturze pokojowej (25°C). Po procesie zelowania ksztaltki
wyjeto z form 1 wysuszono w temperaturze pokojowej. Kolejnym etapem byt proces spiekania

ksztattek w temperaturze 1450°C/2h.



Uzyskane ksztaltki w stanie surowym charakteryzowaty si¢ wysoka jednorodnoscia, brakiem
spekan, rozwarstwien, wad powierzchniowych, brakiem tzw. ,skoérki”, wynikajace] z
wystepowania negatywnego zjawiska tzw. inhibicji tlenowej oraz gestoscia wzgledna
59,00%.

Uzyskane ksztaltki po spiekaniu charakteryzowaly si¢ wysoka jednorodnoscia, gladka
powierzchnig, brakiem spekan, wad powierzchniowych oraz gestoscig wzgledng 99,30%.
Przyktad 4.

Do otrzymania masy lejnej jako proszek ceramiczny zastosowano SiC o gestosci 3,2g/cm’.
Przygotowano zawiesing zawierajaca 27,52g SiC co stanowito 43%qp; (rowne 70,7 cz. wag.).
ceramiczne] masy lejnej, 10,01g wody (rozpuszczalnik), 0,69g 40% wodnego roztworu BYK-
LP C 22116 (uplynniacz), 2,08g 53% wodnego roztworu akrylanu digliceryny (monomer)
oraz 88ul 10% wodnego roztworu N,N,N’ N’-tetrametyloetylenodiaminy (aktywator). Mase¢
lejng mieszano w planetarnym mtynie kulowym z szybkoscig 300 obr/min przez 60 min.
Nastepnie cato$¢ odpowietrzono przy uzyciu urzadzenia do automatycznego odpowietrzania i
mieszania zawiesin przez 2 min z szybkoscig 1500 obr/min. Do odpowietrzone] masy lejnej
dodano 132ul 10% wodnego roztworu nadsiarczanu amonu (inicjator) i mieszano przez 30
sekund z szybkosciag 500 obr/min. Przygotowana zawiesing wlano do form z PVC i
odstawiono do zzelowania. Polimeryzacja zachodzita w temperaturze pokojowej (25°C). Po
procesie zelowania ksztaltki wyjeto z form 1 wysuszono w temperaturze pokojowej. Kolejnym
etapem byl proces spiekania ksztattek w temperaturze 2200°C/2h.

Uzyskane ksztaltki w stanie surowym charakteryzowaty si¢ wysoka jednorodnoscia, brakiem
spekan, rozwarstwien, wad powierzchniowych, gestoscig wzgledng 52,00%.

Uzyskane ksztaltki po spiekaniu charakteryzowaly si¢ wysoka jednorodnoscia, gladka
powierzchnig, brakiem spekan, wad powierzchniowych, gestoscia wzgledna 97,90%.
Przyktad porownawczy 1.

Do otrzymania masy lejnej jako proszek ceramiczny zastosowano AL O3 symbolu TM-DAR
(Taimei Chemicals, Japonia) o gestosci 3,98g/cm’. Przygotowano zawiesine zawierajaca
51,74g AlLOs co stanowito 65%cb (rowne 88,1 cz. wag.). ceramiczne] masy lejnej, 7g wody
(rozpuszczalnik), 0,1552g wodorocytrynianiu diamonu (uplynniacz), 2,07g akrylanu 2-
hydroksyetylu  (monomer) oraz 248ul 10% wodnego roztworu NN, N’ N’-
tetrametyloetylenodiaminy (aktywator). Mas¢ lejng mieszano w planetarnym mitynie
kulowym z szybkoscig 300 obr/min przez 60 min. Masa przy takim stezeniu proszku, z
uzyciem akrylanu 2-hydroksyetylu nie byta ptynna, co uniemozliwito odlanie ksztattek

ceramicznych.



Przyktad porownawczy 2.

Do otrzymania masy lejnej jako proszek ceramiczny zastosowano Al,Os symbolu TM DAR
(Taimei Chemicals, Japonia) o gestosci 3,98g/cm’. Przygotowano zawiesine zawierajaca
39,80g ALOs co stanowito 50%cbj (rowne 79,9 cz. wag.). ceramicznej masy lejnej, 10,0g
wody (rozpuszczalnik), 0,1194g wodorocytrynianiu diamonu (uptynniacz), 1,59g akrylanu 2-
hydroksyetylu  (monomer) oraz 191yl 10%  wodnego roztworu NN, N’ N’-
tetrametyloetylenodiaminy (aktywator). Mas¢ lejng mieszano w planetarnym mitynie
kulowym z szybkoscia 300 obr/min przez 60 min. Nastgpnie calo$¢ odpowietrzono przy
uzyciu urzadzenia do automatycznego odpowietrzania 1 mieszania zawiesin przez 2 min z
szybkoscig 1500 obr/min. Do odpowietrzone] masy lejnej dodano 127ul 10% wodnego
roztworu nadsiarczanu amonu (inicjator) i mieszano przez 30 sekund z szybkosciag 500
obr/min. Przygotowana zawiesing wlano do form z PVC 1 ostawiono do zzelowania.
Polimeryzacja zachodzita w temperaturze pokojowej (25°C). Po procesie zelowania ksztaltki
wyjeto z form 1 wysuszono w temperaturze pokojowej. Kolejnym etapem byt proces spiekania
ksztattek w temperaturze 1500°C/1h.

Uzyskane ksztaltki w stanie surowym charakteryzowaly si¢ spekana 1 niejednorodna
powierzchnia, pojawieniem si¢ tzw. ,skorki”, wynikajace] z wystepowania negatywnego
zjawiska tzw. inhibicji tlenowej oraz gestoscig wzgledna 56,00%.

Uzyskane ksztaltki po spiekaniu charakteryzowaty sig, gestoscia wzgledng 97,50%. Wady
widoczne w ksztattkach surowych byly obecne takze w ksztattkach po spiekaniu.



