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Il REZIME

Tehnologije za aditivnu proizvodnju prestavljaju brz postupak izrade prototipa, modela ili
proizvoda metodom sloj po sloj. Inicijalno su tehnologije za aditivnu proizvodnju koris¢ene samo
za izradu prototipova, dok su sa razvojem tehnologije i materijala dostigle stepen razvoja koji
omogucava izradu zavr$nih, funkcionalnih proizvoda ili alata. Kako bi proizvodi izradeni na ovaj
nacin posedovali potpunu funkcionalnost potrebno da je da ispune zahteve sa stanovista
mehanickih karakteristika koje se mogu postici koriséenjem odgovaraju¢eg osnovnog materijala,
optimizacijom tehnoloskih parametara procesa ili optimizacijom postprocesiranja.

Jedna od rasprostranjenijih tehnologija za aditivnu proizvodnju jeste vezivna 3D Stampa
koja predstavlja brz i jednostavan postupak koji se mozZe koristiti kako za brzu izradu prototipova,
tako i za izradu funkcionalnih delova koji nisu optereceni velikim silama tokom eksploatacije.

Cilj ovog istrazivanja bio je formiranje regresionog modela procesa infiltracije koji se
koristi u postupku vezivne 3D Stampe, pri ¢emu je model trebao da omogudéi uspostavljanje
analiticke zavisnosti izmedu klju¢nih tehnoloskih parametara infiltracije i mehanicke cvrstoce
radnih predmeta.

Sa stanovista utvrdivanja tehnoloski prihvatljivih grani¢nih vrednosti za odabrane
tehnoloSke parametre infiltracije, u radu je tehnoloski obrazlozen izbor usvojenih opsega za sve
ulazne parametre, pri ¢emu su opsezi ulaznih vrednosti bili odabrani dovoljno Siroko da omoguce
efikasno modeliranje procesa, bez vidljivog uticaja Suma.

Centralno eksperimentalno istrazivanje u radu bilo je zasnovano na statistickom
inzenjerskom eksperimentu. S tim u vezi, vazno je zapaziti da je koris¢en novi postupak, Definitive
Screening Design (DSD). Regresioni model procesa infiltracije omogucio znacajno poboljsanje
zatezne CvrstocCe epruveta. Prema rezultatima dobijenim kroz istrazivanja, prose¢na vrednost
zatezne Cvrstoéa koja se dobija konvencionalnom infiltriracijom epruveta, iznosi 20.975 MPa.
Primenom identicnog osnovnog materijala i epoksidnog infiltranta, metoda predloZena i
optimizovana u ovom radu, omogucava prosecnu zateznu c¢vrstoéu od 30.58 MPa, Sto Cini
povecanje za oko 45%.

Sa aspekta prakticne primenljivosti, vazno je istaci da optimizovani postupak infiltracije,
koristi standardnu opremu koja se nalazi u vecini laboratorija i radionica, a osnovni materijal za
izradu modela i materijali za infiltraciju predstavljaju komercijalno dostupne, standardne
materijale.

Kljucne reci: vezivna 3D Stampa, infiltracija, regresioni model, Definitive Screening Design,
potpritisak.
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Aditivne tehnologije (Additive Technologies) predstavljaju postupke spajanja materijala sa
ciliem formiranja radnog predmeta na osnovu digitalnog 3D modela, najcesée sloj po sloj. S
pocetka koriséene samo za brzu izradu prototipova (Rapid Prototyping), sa razvojem tehnologije
i materijala, tehnologije za aditivnu proizvodnju su evoluirale do stepena koji omogucava izradu
zavrsnih, funkcionalnih proizvoda (Additive Manufacturing) [1] ili finalnih alata [2, 3] (Rapid
Tooling).

Inicijalno su tehnologije za AM razvijene kako bi se ubrzao razvoj proizvoda, a troSkovi
razvoja sveli na minimum. Zahtevi koji se postavljaju pred savremene postupke razvoja proizvoda
mogu se kratko saZeti na sledeci nacin: kvalitetan proizvod potrebno je u sto kracem vremenu,
uz minimalne troskove dovesti do nivoa serijske proizvodnje. Vek trajanja jednog proizvoda
drasti¢no je skraden Sto iziskuje skradenje vremena potrebnog za njegov razvoj. U takvim
uslovima pojava tehnologija za AM predstavlja sasvim novu i veoma efikasnu moguénost da se
vreme razvoja proizvoda drasti¢no skrati [4]. Takode, sagledavanje greSaka na proizvodu, pre
izrade seta alata i pribora, a samim tim i izbegavanje bespotrebnih troSkova jedna je od
mogucnosti koju ove tehnologije pruzaju.

Zbog specificnih zahteva trziSta, odnosno sve vece potrebe za izradom pojedinacnih,
prilagodenih proizvoda, danas se ove tehnologije sve viSe primenjuju kako u izradi alata za
proizvodnju (alati za brizganje plastike, alati za deformisanje, kalupi za livenje, itd.) tako i za izradu
zavrsnih proizvoda, naj¢esc¢e u pojedinacnoj i maloserijskoj proizvodnji. Glavne prednosti AM u
odnosu na konvencionalne nacine proizvodnje Cine univerzalnost, tj. za izradu modela razlicitih
geometrijskih oblika nije neophodna posebna priprema uredaja i opreme, moguénost je izradite
gotovih sklopova, minimalan gubitak materijala, moguc¢nost kombinovanja vise materijala i dr.
Takode, u zavisnosti od uredaja i vrste procesa, moguce je izradivati viSe razli¢itih delova
istovremeno. Glavni nedostaci tehnologija za AM su dugotrajno vreme izrade, ogranicen izbor
materijala i cena izradenih delova.

S tim u vezi, najces¢e je neophodno zadovoljiti zahteve za odredenim mehanickim
karakteristikama delova koji su proizvedeni primenom aditivnim tehnologijama. U zavisnosti od
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vrste koriséene tehnologije, povisene mehanicke osobine se mogu dobiti koriséenjem
odgovaraju¢eg osnovnog materijala, optimizacijom tehnoloskih parametara procesa ili
optimizacijom postprocesiranja (infiltracija, termi¢ko procesiranje, itd).

S obzirom na svoju fleksibilnost i kvalitet izradenih delova, tehnologije za AM su nasle
Siroku primenu u svim granama industrije, obrazovanju, medicini, arhitekturi itd. Mogu se
koristiti od izrade najkompleksnijih i veoma odgovornih delova npr. u avioindustriji pa do izrade
pokaznih modela koji se koriste u obrazovaniju.
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2.1. Podela aditivnih tehnologija

Tehnologije za aditivnu proizvodnju su komercijalno prvi put primenjene 1987. godine od
strane proizvodaca 3D Systems. Kompanija je proizvela i komercijalizovala prvi stereolitografski
uredaj u kome tecni polimer nanesen u tankom sloju oc¢vrs¢ava pomoc¢u UV lasera. Nakon toga
poceo je i razvoj ostalih postupaka; vezivha 3D Stampa 1989. (MIT), deponovanje istopljenog
filamenta 1991. (Stratasys), laminacija folija 1991. (Helisys), selektivho lasersko sinterovanje
1992. (DTM), a nakon toga dolazi do razvoja i ostalih tehnologija i materijala.

Osim pomenutih tehnologija do danas je razvijen veliki broj postupaka koji se po
odredenim karakteristikama mogu svrstati u zajedni¢ke grupe. Radi uvodenja sistematizacije,
standardi ISO i ASTM su klasifikovali ove mnogobrojne procese u sedam osnovnih grupa [5]:

i.  Fotopolimerizacija u kadi (Vat photopolymerization),
ii.  Fuzija prasSkastog supstrata (Bed powder fusion),
iii. ~ Laminacija folija (Sheet lamination),
iv.  Vezivna 3D Stampa (Binder jetting),
v.  Ekstrudiranje materijala (Material extrusion),
vi.  Direktna 3D Stampa (Material jetting) i
vii.  NanoSenje materijala primenom usmerene energije (Direct energy deposition).

Detaljniji prikaz svake grupe postupaka sa nacinom generisanja konture (sloja) i
komercijalnim nazivima tehnologija prikazan je u tabeli 2.1.

Fundamentalna razlika, na osnovu koje je i izvrSena podela izmedu navedenih AM sistema
jeste u nacinu generisanja konture, odnosno sloja. Ova razlika je direktna posledica vrste
osnovnog materijala koji se koristi u procesu. Pre uvodenja standardizacije u AM podela sistema
je vrSena na osnovu vrste osnovnog materijala, pa su shodno tome sistemi prema [4] deljeni na
sisteme kod kojih je osnovni materijal:
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i.  fluid u te€nom stanju (tec¢ni fotopolimer),
ji. u praskastom stanju,
jiii. ~ ¢vrstom stanju (folije).

Tabela 2.1 Sistematizacija AT postupaka na osnovu ISO/ASTM standarda [5]

Grupa Nacin generisanja Komercijalni naziv tehnologije Skr.
konture
Fotopolimerizacija u kadi Laser, projektor, Stereolitografija (SLA)
printerska glava
Fuzija praskastog supstrata Laser, Selektivno lasersko sinterovanje (SLS)
mlaz elektrona Selektivno lasersko topljenje (SLM)
Topljenje mlazom elektrona (EBM)
Direktno lasersko sinterovanje (DMLS)
metala
Laminacija folija Laser, noz Proizvodnja laminiranih obj. (LOM)
Laminacija plasticnih folija (PSL)
Vezivna 3D Stampa Printerska glava Vezivna 3D Stampa (3DP)
Ekstrudiranje materijala Glava ekstrudera Deponovanije istopljenog filamenta (FDM)
Direktna 3D Stampa Printerska glava i UV  Polylet, PolyJet Matrix (PJ)
lampa
Nanosenje materijala Mlaz elektrona 3D lasersko oblaganje (DED)

primenom usmerene

Direktno talozenje metala

energije

2.2. Princip, oblast primene i razvoj AM

Bez obzira kojoj grupi pripadaju, sve tehnologije za AM se mogu principijelno objasniti na
isti nacin. Inicijalno se 3D racunarski model (CAD model) izvozi u datoteku koja je Citljiva uredaju
za AM, najc¢esce STL datoteka, ali u zavisnosti od potrebe uredaja i proizvodaca postoji jos Citav
niz datoteka koje se mogu koristiti kao npr. *. WRL, *. WRML, *.3DS, *.0BJ itd. Nakon uvoza
datoteke u upravljacki softver vrsSi se njegova podela na slojeve po zadatim parametrima
(generisanje putanja ocvricavanja) i podeSavanje uredaja. Model se zatim izraduje na uredaju, a
nakon zavrSenog procesa vrsi se postprocesiranje odnosno finalna obrada dela (infiltracija,
uklanjanje potpora, busenje, farbanje itd., (slika 2.1)). Kod nekih sistema za AM poslednja faza
postprocesiranja nije potrebna.
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Slika 2.1 Osnovni princip tehnologija za AM [6]

Bez obzira Sto su s pocetka tehnologije za AM koriS¢ene samo za izradu prototipova,
znacajno su skracivale vreme plasmana proizvoda na trziSte, a samim tim smanjivale troskove
razvoja proizvoda (slika 2.2). Kod konvencionalnog nacina razvoja proizvoda nakon izrade
konstrukcionog resenja proizvoda i njegovog 3D racunarskog modela vrsi se konstrukcija alata,
zatim izrada prve serije proizvoda, montaza i tek nakon toga funkcionalno testiranje. Ukoliko se
uoce odredene greske u konstrukciji vrSe se korekcije, Sto direktno uti¢e na cenu, jer iziskuje i
izradu novih, odnosno, u najboljem slucaju doradu postojecih alata. Tek nakon dobijanja prve
serije koja ispunjava zahteve u pogledu kvaliteta zapocinje se serijska proizvodnja i plasman
proizvoda na trziSte. Pri primeni AM u procesu razvoja proizvoda, odmah nakon izrade
racunarskog 3D modela vrsi se izrada prototipa ili serije prototipova na nekom od sistema za AM.
U slucaju da postoje greske u konstrukciji, korekcije, odnosno promene u konstrukciji proizvoda
se vrse pre izrade alata za serijsku odnosno masovnu proizvodnju. Nakon dobijanja prototipa koji
ispunjava sve zahteve postavljene dokumentacijom vrsi se izrada alata za proizvodnju. Takode,
vreme dobijanja prvog prototipaili serije prototipova koris¢enjem tehnologije za AM znacajno je
krace od dobijanja prve serije proizvoda konvencionalnim nacinom, jer nije potrebno vrsiti
nikakvu posebnu pripremu uredaja dok je za proizvodnju alata potrebno odredeno vreme koje
moze biti znacajno. Ovakvim pristupom razvoja proizvoda moZze se postici usteda u vremenu i
ukupnim troSkovima razvoja proizvoda od 10 do 50% [7].

Sa razvojem novih tehnologija za AM, izrada gotovih, funkcionalnih delova i sklopova
spremnih za ugradnju u sloZene sisteme postala je imperativ. Kako bi se obezbedile mehanicke
karakteristike delova izradenih tehnologijama za AM koje su identicne ili vrlo bliske delovima
izradenim konvencionalnim metodama, poslednjih godina istraZivanja u okviru univerziteta i
proizvodaca uredaja za AM bazirana su na razvoju novih i poboljSanju postojeéih materijala.
Najcescée koris¢eni materijali u AM sistemima su materijali na bazi polimera (plasti¢ni materijali),
ali se poslednjih godina sve vedi akcenat stavlja na metalne materijale, keramike i kompozite. Kao
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polimerni materijali najéesée se koriste fotoosetljive polimerne smole, zatim ABS, PLA, PMMA,
PP, PVC, kao i polimeri ojacani staklom, keramikom itd. Od metalnih materijala koriste se kako
Cisti metalni prahovi tako i legure, a najées¢e nerdajuéi Celici, legure aluminijuma, hroma,
kobalta, nikla, itd. Osim pomenutih materijala mogu se upotrebljavati i razne vrste keramickih
prahova na bazi cinka ili aluminijuma, zatim prahovi na bazi gipsa, celuloze, razne vrste pescanih
prahova, biokompatibilni prahovi itd.

B 100% | Finalni
( proizvod
Konstrukcija | Crtez | Konstrukcija | lzrada alata Montaza i Funkcionalno
proizvoda dela alata (serijska proizvodnja) | testiranje testiranje
Pribori i
specijalni alati
Dokumentacija
8
Proizvodnja  Finalni
male serije  proizvod
R}T model < ¢
N
Konstrukcija Konstrukcija | lzrada
proizvoda alata alata
Mon}aZa
|zrada alata — / Funkcionalno
korisSéenjem testiranje
tehnologija za AML
Pribori i
specijalni alati
Dokumentacija
b
'
Vreme
E—— Ofp ———————»
10 do 50% cona

Slika 2.2 Smanjenje vremena i troskova proizvodnje delova koris¢enjem tehnologija za AM [7]

S obzirom na spomenuti, vrlo brzi razvoj materijala, tehnologije za AM se sve viSe koriste
pri izradi pojedinacnih delova ili malih serija proizvoda. Na slici 2.3 Sematski je prikazan nacin
proizvodnje gotovih delova koriséenjem AM u sprezi sa konvencionalnom proizvodnjom ili
samostalno kroz dva nivoa koriséenja:

I lzradu prototipova koji se koriste u kombinaciji sa konvencionalnom proizvodnjom, gde
se proizvode funkcionalni prototipovi na osnovu kojih se konvencionalnim tehnologijama
proizvode alati;

Il lzradu gotovih proizvoda gde se tehnologije za AM koriste samostalno za njihovu izradu.
U ovom sluéaju moguca su dva stepena primene. U prvom se primenom tehnologija za
AM proizvode alati koji se koriste za izradu finalnog proizvoda u velikim serijama ili u
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drugom slucaju gde se tehnologije za AM koriste za proizvodnju finalnih proizvoda. Drugi
slucaj se koristi samo pri pojedinaénoj proizvodniji ili izradi malih serija, Sto ¢e u nastavku
biti detaljnije objasnjeno.

Konvencionalne

2 <— Aditivne tehnologije tehnologije
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E I Aditivna proizvodnja
T T T
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£ | | =
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s > ) Indirektna
& | Direktna proizvodnja J proizvodnja

Slika 2.3 Nivoi koris¢enja AM [8]

S obzirom na stepen kompleksnosti koje su masine za konvencionalnu obradu dostigle,
logican slededi korak jeste kombinacija tehnologija za AM i konvencionalnih tehnologija u jednoj
masini. Kao jedan od primera na slici 2.4 prikazana je masina proizvodaca DMG MORI, koja
predstavlja kombinaciju tehnologije nanoSenja materijala primenom usmerene energije
(laserom) i konvencionalne masinske obrade glodanjem. Prednost ovog nacina proizvodnje
ogleda se u tome $to se deo nakon zavrSenog AM procesa ne premesta na drugu masinu nego se
obrada nastavlja na istoj, Sto za prednost ima ustedu vremena i povecanje tacnosti.

Slika 2.4 AM u kombinaciji sa konvencionalnom obradom [9]

Delovi dobijeni tehnologijama za AM mogu imati razli¢ite mehanic¢ke karakteristike u
zavisnosti od namene. Kako bi se dobile odgovarajuée karakteristike potrebno je poznavati
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uticajne parametre, odnosno faktore. Svaki od faktora, kao i svaka promena unutar bilo faktora,
uti¢e na mehanicke karakteristike gotovog dela Sto se moze najslikovitije prikazati dijagramom
uzrok — posledica (slika 2.5). Odgovarajuéim izborom AM sistema, parametara procesa,
materijala i parametara postprocesiranja, a pri tome vodeci racuna o ograni¢enjima tehnologije
za AM, mogu se projektovati Zeljene mehanicke karakteristike delova.

[Ogranigenja tehnologije |

> Mehanicke karakteristike
dobijenih delova

[Parametri procesal

Slika 2.5 Uticajni faktori na mehanicke karakteristike delova dobijenih
tehnologijama za AM [10]

Bez obzira Sto ne zahteva posebnu pripremu uredaja i izradu posebnih alata, zbog cene
potroSnog materijala, brzine izrade i utroska energije, tehnologije za AM su ogranicene u pogledu
veliCine serije proizvedenih delova pri kojoj je rentabilno koristiti ovaj vid proizvodnje. Na slici 2.6
je prikazan odnos cene po jedinici proizvoda u zavisnosti od broja komada kod konvencionalne
proizvodnje i proizvodnje koris¢enjem tehnologija za AM. Primenom tehnologija za AM cena po
jedinici proizvoda ostaje konstantna bez obzira na veli¢inu serije, odnosno ukupnu zapreminu
delova, dok kod konvencionalne proizvodnje postoji znacajan pad cene sa kolicinom proizvedenih
jedinica proizvoda, narocito u slucaju velikoserijske i masovne proizvodnje. U cilju izbacivanja Sto
jeftinijeg proizvoda na trZiste bitno je poznavati presecnu tacku ove dve krive koja predstavlja
broj komada nakon kojeg viSe nije rentabilno koristiti tehnologije za AM, ve¢ se prelazi na

1 Konvencionalna
proizvodnja

konvencionalnu proizvodnju.

Presecna tacka

\A Aditivna
proizvodnja

-

Cena po jedinici proizvoda

Broj komada

Slika 2.6 Isplativost aditivne u odnosu na konvencionalnu proizvodnju [11]
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S obzirom na brzi razvoj uredaja za AM, oblast primene znacdajno se prosirivala od
nastanka do danas. Prema godisnjem izvestaju Wholers raport [12] tehnologije za AM se najvise
koriste u oblasti robe Siroke potrosnje (elektronike), zatim u industriji motornih vozila,
medicini/stomatologiji, masinogradnji, avio industriji, arhitekturi itd. Primena proizvedenih
delova, prema istom izvoru, prikazana je na slici 2.7.

i izacij Edukacija
Modeli za Vizuelizacija Ostalo 2% i
i 8,74% 6,1%
prezentaciju. ’
8,7% Funkcionalni

delovi 29%

Delovi alata

Provera 56%

sklopova

Modeli za li
19,5% Modeli za RT odeli za livenje

metalnih delova
9,5%

Slika 2.7 Primena delova dobijenih tehnologijama za AM [12]

Tokom svog razvoja, tehnologije za AM su u vrlo kratkom period presle put od izrade
prototipova (1998. god.) do izrade gotovih delova spremnih za ugradnju u sloZene sklopove
(2004. godine), sto je prikazano na slici 2.8. Medutim, razvoj tehnologija za AM se nije zaustavio,
vec je sa razvojem materijala (metalni, biokompatibilni itd.) i gabarita uredaja prosirena oblast
primene na medicinu i nanotehnologije, a procena je da ¢e ove tehnologijame do 2030. godine
omoguciti proizvodnju organa ¢ime bi bila zamenjena klasi¢na donorska transplantacija.
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Slika 2.8 Razvoj tehnologija za AM [13]
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Pregled dosadasnjih istraZzivanja u podrucju vezivne 3D Stampe

‘ 7 \Y4
3 e PREGLED DOSADASNIJIH ISTRAZIVANIJA
U PODRUCIJU VEZIVNE 3D STAMPE

Od pojave prvih komercijalnih sistema za aditivnu proizvodnju, pocetkom osamdesetih
godina proslog veka, neprestano je aktuelan problem mehanickih osobina izradenih delova,
njihove tacnosti kao i kvaliteta finalne povrSine. Promenom parametara u samoj pripremi delova
za Stampu, zatim definisanjem optimalnih parametara uredaja za aditivnu proizvodnju i na kraju
izborom najboljih parametara postprocesiranja, moguce je uticati na osobine izradenog, finalnog
dela. Takode, osim izbora optimalnih vrednosti navedenih parametra, povecanje kvaliteta delova
moguce je obezbediti i pravilnim izborom potrosnih materijala (osnovnog materijala, vezivnog
sredstva i infiltranta) kao i unapredenjem postojecih i uvodenjem novih materijala u proces.
Aktuelnost ovih istraZivanja je primetna po broju publikacija ne samo u tehnologiji vezivne 3D
Stampe vec i u ostalim tehnologijama za aditivnu proizvodnju.

Kroz istraZzivanja prikazana u [14, 15, 16, 17] obrazloZen je uticaj koji orijentacija epruveta
u radnom prostoru uredaja ima na njihove mehanicke karakteristike. Frascati je izvrsSio
najdetaljnije ispitivanje ovog uticaja orijentiSuéi epruvete na devet razli¢itih nac¢ina u odnosu na
ose koordinatnog sistema radnog prostora masine (slika 3.1).

Slika 3.1 Orijentacija epruveta u radnom prostoru Stampaca [14]
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Pregled dosadasnjih istraZzivanja u podrucju vezivne 3D Stampe

Osim razli¢itih poloZaja epruveta u istraZivanjima su kao parametri koriséeni tri tipa
infiltranta, cijanoakrilat, epoksidne smole i visokotemperaturne epoksidne smole od vise
razli¢itih proizvodaca, kao i razli¢ita lokacija isto orjentisanih epruveta u radnom prostoru
Stampaca (slika 3.2).

_— g~
\ .
i

\b —

Slika 3.2 Lokacija ispitivanih epruveta u radnom prostoru Stampaca [14]

Problematikom uticaja lokacije u radnom prostoru Stampaca isto orijentisanih delova
bavili su se i Albert i Tseng [18]. Autori su pokazali da je sa stanoviSta mehanickih karakteristika,
zatezne i savojne ¢vrstoce, uticaj orijentacije epruveta znacajniji u odnosu na njihovu lokaciju u
prostoru uredaja. Medutim, ako se posmatra uticaj lokacije modela u radnom prostoru Stampaca
na njegovu tac¢nost uocava se da se tacnost menja sa lokacijom. Alber i Tseng su kroz istrazivanja
opovrgli preporuke proizvodaca o pozicioniranju modela u radnom prostoru i dali novi predlog.

Osim standardnog oblika i dimenzija epruveta (ASTM ili ISO), koji je vecina istrazivaca u
svojim istrazivanjima koristila, Galeta, Raos i Somolanji [17] su koristili epruvete izradene po
standardu 1SO 527:2012, ali sa izradenim nestandardnim otvorima razli¢itih oblika (slika 3.3).
Osim variranja oblika otvora autori su kao jo$ jedan faktor u istrazivanjima koristili i orijentaciju
epruveta u odnosu na koordinatni sistem uredaja i ispitali uticaj na zateznu ¢vrstocu.
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Slika 3.3 Oblici resetkastih epruveta [17]
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Pregled dosadasnjih istraZzivanja u podrucju vezivne 3D Stampe

U toku procesa vezivne 3D Stampe moguce je kontrolisati nekoliko parametara koji mogu
uticati na mehanicke karakteristike delova, od kojih su najbitniji stepen zasi¢enja vezivnim
sredstvom i debljina sloja. Debljina sloja materijala zavisi od praha koji se koristi, obi¢no je
definisana od stane proizvodaca i nije ju moguée menjati. Naime, pri podeSavanju parametara u
softveru vrsi se izbor praha koji sa sobom nosi i predefinisane debljine slojeva, na primer, u
slu¢aju Stampaca ZPrinter 310 plus i praha ZP 131, mogude je izabrati debljine 0.0875 i 0.1mm
[19]. Sa izborom drugog praha mogu biti predefinisane i druge debljine slojeva koje je moguce
odabrati.

Odstampani neinfiltrirani (zeleni) delovi moraju posedovati dobre mehanicke
karakteristike kako bi se smanjila mogucénost ostecenja prilikom vadenja iz praha i njihovog
¢iS¢enja, a samim tim olaksao posao operateru. Na mehanicke osobine neinfiltriranog dela utice
stepen zasi¢enja osnove vezivnim sredstvom koji predstavlja vrednost odnosa udela praha i
vezivnog sredstva u delu. U vecini slu¢ajeva po poprecnom preseku dela procenat zasi¢enja je
isti, medutim, u pojedinim situacijama mogu se definisati razliCiti procenti zasi¢enja jezgra i
bordure dela (slika 3.4) [20]. Ovakav pristup se najcesce koristi kada se izraduju delovi velike
zapremine ili kada postoji prisustvo tankih konzolnih prepusta, a moze zavisiti i od vrste praha.

Popreéni
presek modela Bordura Jezgro
o o 0
= 4+ o ¢ o
o] (o] o

Slika 3.4 Prikaz razli¢itog stepena zasicenja jezgra i bordure dela [20]

Castilho [20] i ostali su bazirali istraZzivanja uticaja stepena zasi¢enja na pritisnu ¢vrstoéu
uzorka menjajuéi procenat zasi¢enja jezgra i spoljasnjeg dela cilindricne epruvete. Osim
mehanickih karakteristika autori su prosirili i istrazivanje uticaja ovog faktora na grani¢nu
vrednost veli¢ine izradenih otvora (pora) u resetkastim strukturama (slika 3.5).

Slika 3.5 3D model i izradena resetkasta struktura [20]
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Kada su u pitanju tanke resetkaste strukture, poZeljno je primeniti veéi stepen zasi¢enja
vezivnim sredstvom radi oCuvanja celovitosti modela, Sto su kroz svoja istrazivanja na primeru
sloZzene tanke 3D reSetkaste strukture pokazali Lu i Reynolds [21]. Ako se u vezivnoj 3D Stampi
kao osnovni materijal koristi keramicki prah, nakon Stampe modeli se sinteruju kako bi keramika
poprimila finalne osobine. Primenom vezivne 3D Stampe i keramickih prahova pri izradi krunice
za zubnu navlaku bavili su se Zhang i ostali [22] koji su pokazali da se promenom stepena zasi¢enja
osim na mehanicke osobine modela moze uticati i na poroznost sinterovanih delova, narocito na
veli¢inu pora. Osim uticaja na mehanicke karaktiristike modela, stepen zasi¢enja moze imati veliki
uticaj na promenu boja pri vezivnoj 3D Stampi u boji, Sto se kroz eksperimentalna istrazivanja
pokazali Godbole [23] i Stanic [24].

Problematiku uticaja i medusobne iteracije dva parametra, debljine sloja i stepena
zasic¢enja, istrazivali su Vaezi i Chua [25] koji su ispitivali zateznu i savojnu ¢vrstocu neinfiltriranih
(zelenih) uzoraka kao i mikroskopska merenja ta¢nosti dimenzija i kvaliteta povrsine resetkastih
uzoraka, u zavisnosti od ova dva parametra. Autori su utvrdili da je maksimalna devijacija ta¢nosti
dimenzija resSetkaste strukture debljine 0.7 mm, za razli¢ite kombinacije vrednosti parametara,
oko +0.5 mm, a najmanja je pri najvecoj debljini sloja (0.1 mm) i najmanjem stepenu zasi¢enja
(90%). Medutim, sa smanjenjem stepena zasi¢enja dolazi do pada mehanickih karakteristika
delova, savojne i zatezne ¢vrstoce, pa stoga u praksi prilikom odabira parametara procesa treba
biti vrlo obazriv. Uzevsi u obzir iste parametre Suwanprateeb [43] je osim mehanickih
karakteristika pratio i promene na komponentama smese praha na bazi gipsa, u zavisnosti od
parametara procesa i vremena susenja.

Vezivno sredstvo koje se koristi u procesima vezivne 3D Stampe mora zadovoljiti
odredene karakteristike od kojih je najbitnija dubina prodiranja kroz praskasti substrat, kako bi
se omogucdilo spajanje prethodno odStampanog sloja sa tekuéim. Takode, vezivno sredstvo nakon
suSenja treba da obezbedi mehanicke osobine zelenih delova koje omoguéavaju njihovo
bezbedno uklanjanje iz praha. Ako se vezivna sredstva posmatraju na molekulskom nivou,
potrebno je zadovoljiti ¢itav niz parametara (molarna masa, povrsinski napon itd.) kako bi se
dobio zahtevani kavalitet izradenih delova, Sto je detaljno objasnjeno u istraZivanjima koja su
sproveli Moon i ostali [27].

Iskorak u istrazivanjima napravili su Farzadi i ostali [28], varirajuci i upravljacke parametre
uredaja kako bi odlozili nanoSenje narednog sloja pri izradi kompleksnih reSetkastih struktura
visoke tacnosti. S obzirom da se reSetkaste strukture pri ugradnji u koStane defekte najéesée
koriste u zelenom stanju, odlaganjem nanosenja sledeéeg sloja za 50, 100, 300 i 500 ms je
omogucena bolja sinteza praha sa vezivom. Autori su reSetkaste strukture ispitivali na pritisak pri
¢emu su odredili Jungov pritisni modul i pritisnu ¢vrsto¢u i ustanovili da odlaganje nanosenje
slededeg sloja ima veliki uticaj na poboljsanje mehanickih karakteristika. Bitno je napomenuti da
je u eksperimentalnim istrazivanjima koris¢en komercijalno dostupni prah ZP150 na bazi kalcijum
sulfata.
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Sa razvojem komercijalnih infiltranata veliki broj autora je usmerio svoja istrazivanja na
ispitivanje mehanickih osobina, kvaliteta i tacnosti delova izradenih vezivnom 3D Stampom nakon
procesa infiltracije, a u zavisnosti od vrste infiltranta. Tako je u radovima [29, 30, 31, 32, 33] osim
promene parametara procesa, koris¢eno i viSe vrsta infiltranata (epoksidni , poliuretanski
insfiltrant, cijanoakrilati, voskovi). Galeta i ostali [29] su istraZivanja usredsredili na uticaj Cetiri
razli¢ite vrste infiltranta na hrapavost modela. U istraZivanjima su praéene vrednosti R, i R; na tri
strane epruvete u dva pravca. Takode, autori su koristili brusni papir pre i nakon infiltracije, uz
ponavljanje testa merenja hrapavosti i na taj nacin su znacajno smanijili hrapavost, najvise u
slu¢aju infiltracije vodenim rastvorom i epoksidnim infiltrantom.

Uticajem tipa infiltranta i orijentacije epruvete na zateznu cvrstocu bavili su se Galeta i
ostalii svoja istrazivanja su prezentovali u radu [30]. Autori su ispitivali i razliku u karakteristikama
delova infiltriranim infiltrantima proizvedenim od strane proizvodaca uredaja i zamensikim
infiltrantima, cijanoakrilatima, voskovima i epoksidniminfiltrantima.

Komparaciju dve tehnologije, Polyjet i vezivnhe 3D Stampe, sa stanovista dimenzione
tacnosti, hrapavosti, zatezne i savojne ¢vrstoce prikazali su u radu [31] Pilipovic i ostali. Za oba
procesa autori su varirali materijale. Za vezivnu 3D Stampu koristili su dva razli¢ita komercijalno
dostupna infiltranta, cijanoakrilat Loctite 406 i epoksidni infiltrant Loctite Hysol 9483 A&B i za
Polyjet postupak tri razli¢ita materijala VeroBlack, VeroBlue i FullCure. Komparacija je izvrSena sa
ciljem prikaza kako prednosti i nedostataka prikazanih tehnologija tako i uticaja potrosnih
materijala za svaki proces posebno.

Najdetaljniji prikaz mehanickih karakteristika modela proizvedenih razlic¢itim
tehnologijama za AM dao je Kotlinski [34]. Ako se kroz rad sagledaju osobine modela dobijenih
tehnologijom vezivne 3D Stampe u odnosu na SLA, SLS, LOM i FDM, moze se zakljuciti da su
navedene tehnologije u prednosti u odnosu na vezivhu 3D Stampu. Ovaj pregled stanja daje
dodatnu potvrdu o potrebama istrazivanja poveéanja mehanickih karakteristika delova izradenih
vezivnom 3D Stampom, Sto je i bio cilj istraZivanja u disertaciji.

Ako se analiziraju mehani¢cke osobine delova u zavisnosti od vrste upotrebljenog
infiltranta, moZze se zakljuciti da se najvise mehanicke osobine postizu koris¢enjem infiltranata na
bazi smola (epoksidnih, poliuretanskih, itd), Sto je kroz vecinu istraZivanja i pokazano. Jedino
odstupanje se javlja kod koriS¢enja Loktite infiltranata gde je cijanoakrilat pokazao bolje
mehanicke osobine u odnosu na epoksidni infiltrant istog proizvodaca [31].

Osim vrste koriséenog infiltranta veliki uticaj na osobine delova imaju nacin i parametri
infiltracije kao Sto su: vreme infiltracije, temperatura (predgrevanja epruveta i infiltranata),
pritisak itd.

Temperaturni parametri mogu imati veliki uticaj na osobine modela izradenih vezivnom
3D stampom, narocito kod smola koje se predgrevaju pre upotrebe u cilju smanjenja koeficijenta

14



Pregled dosadasnjih istraZivanja u podrucju vezivne 3D Stampe

viskoznosti. Uticajem temperature epruveta na dve vrste epoksidne smole (55000 epoxy -
Kamnik, Slovenia i epoxy - R&G, Germany) bavili su se LuZanin i ostali [35]. Kroz istraZivanja autori
su pokazali da se sa povecanjem temperature epruveta (predgrevanjem) mogu dobiti bolje
mehanic¢ke karakteristike delova u slucaju infiltracije epoksidnim infiltrantima. Povecanje je
izrazenije kod epoksidnog infiltranta S5000 koja ima viSu preporucenu temperaturu predgrevanja
(40-60°C) nego epoksidni infiltrant za rad na hladno R&G .

Suwanprateeb [36] je razvio postupak dvostruke infiltracije zubarskim voskom, kojom je
postignuto poveéanje mehanickih karakteristika delova u vlaznoj sredini tj. sprecena je apsorpcija
vode iz okoline. Autor je razvio dva nacina duple infiltracije i oba su pokazala znacajno poboljsanje
u odnosu na klasi¢nu infiltraciju, kako sa stanovista mehanickih osobina tako i na koli¢inu
apsorbovane vode u vlaznoj sredini. Cilj ovakvog pristupa bio je obezbedivanje performansi
delova namenjenih biomedicini, odnosno za upotrebu u ljudskom telu, s tim $to se u tu svrhu
obavezno koriséenje biokompatibilnih materijala.

Prema istrazivanjima nekih autora, dodatno poboljSavanje mehanickih osobina moze biti
postignuto primenom potpritiska (vakuuma) ili natpritiska. Primenu potpritiska u
postprocesiranju delova izradenih vezivnom 3D Stampom izucavali su Steele i ostali [37]. U
njihovoj studiji, potpritisak je koris¢éen u dve faze: u pripremnoj fazi, odnosno pre mesanja
komponenti infiltranta i nakon infiltracije epruvete. Inicijalno izlaganje dela potpritisku je
izvrSeno sa ciljem eliminacije prisustva gasnih mehurova u komponentama infiltranta (smoli i
umreZivacu), dok je finalni tretman vakuumom primenjen sa ciljem eliminacije prisustva gasnih
mehurova u uzorcima, ¢ime je bilo omoguéeno upijanje vecée koliCine infiltranta i smanjenje
poroznosti. U eksperimentu navedenih autora koriséena su tri razli¢ita infiltranta: poliuretanski
infiltrant, epoksidni infiltrant i cijanoakrilat. Ispitivane su pritisna ¢vrstoca, za Cije su odredivanje
korisé¢eni uzorci oblika kocke dimenzija 35x35x35 mm i zatezna ¢vrstoéa. Kroz istraZivanja je
dokazano da primena infiltracije koris¢enjem potpritiska doprinosi porastu ¢vrstoée, narocito
pritisne ¢vrstoce.

U istrazivanju [38] koje su realizovali Maleksaeedi i ostali, vakuum komora je korisé¢ena u
procesu infiltracije keramicke osnove sa infiltrantom na bazi aluminijuma, sa variranjem
procentualnog udela aluminijuma u njemu. Potpritisak je osim za odstranjivanje vazduha iz
modela i infiltranta koris¢en i za ubrizgavanje infiltranta u posudu (usled razlike u pritiscima) u
kojoj se nalazio uzorak izlozen potpritisku. Prilikom vracanja atmosferskog pritiska u vakuum
komoru, razlika u pritiscima je doprinela dodatnom infiltriranju i popunjavanju poroznosti.
Koris¢enjem infiltracije sa izlaganjem uzoraka potpritisku smanjena je poroznost finalnih delova,
uz povecanje njihove gustine i savojne ¢vrstoce.

Suwanprateeb i Suwanpreuk [39] su koris¢enjem potpritiska, osnove od polimetil meta-
akrilata, akrilne smole kao infiltranta i posebno razvijenog postupka za infiltraciju, dobili
transparentne delove primenom postupka vezivne 3D Stampe, za Ciju izradu se uobicajeno koristi
postupak stereolitografije u kadi.

15



Pregled dosadasnjih istraZivanja u podrucju vezivne 3D Stampe

Koris¢enje natpritiska za dve razlicite vrste tehnologije izucavano je u radovima [40] u
tehnologiji vezivne 3D Stampe i [41 i 42] u tehnologiji selektivnog laserskog sinterovanja. Zardawi
i ostali [40] su u svojim istrazivanjima koristili biokompatibilni prah, vezivo na bazi vode i tri vrste
infiltranata. Autori su varirali vrednosti natpritiska od 2 i 3 bara kao i vreme infiltracija na
odredenom natpritisku, dok je kao izlazni parametar pra¢ena dubina infiltracije na uzorcima
oblika kocke dimenzija 20x20x20 mm. IstraZzivaci su konstatovali da je sa poveéanjem pritiska i
vremena infiltracije, rasla i dubina do koje infiltrant prodire u dubinu uzoraka. Deckers i ostali
[41] su koristili poviseni pritisak u cilju smanjenja poroznosti i povecanja gustine delova dobijenih
selektivnim laserskim sinterovanjem praha na bazi aluminijuma i poliamida. Osim variranja
pritisaka autori su koristili i tehniku , dvostrukog topljenja“, pri ¢emu je laserski zrak skenirao
staze po dva ili tri puta, kao i infiltriranje ,,zelenih" delova (porozni delovi koji se dobijaju
neposredno nakon sinterovanja) i,,smedih" delova (delovi kod kojih je, postprocesiranjem u peci,
odstranjen vezivni polimer iz osnove). IstraZivanjem je pokazano da se na povedéanje zavrsne
gustine delova mozZe uticati, kako primenom razli¢itih tipova infiltracije, tako i primenom
natpritiska. Shahzad i ostali [42] su koristili 3 razliCita natpritiska od 3, 13 i 32 MPa, radi povecanja
gustine delova izradenih metodom selektivnog laserskog sinterovanja. Uvodenjem pritiska od 13
MPa u proces, omoguceno je postizanje gustine delova koje je iznosilo 64% od teoretske gustine
Cistog aluminijuma.

Poslednjih godina veliki broj istrazivanja je usmeren ka razvoju novih materijala. Pri tom
su zbog svoje sve vece primene keramicki materijali u vezivnoj 3D Stampi, predmet najvedeg
interesovanja. Zhang [43] je u istrazivanjima koristio Nb — Al — O kompozitni prah koji je sacinjen
od Nb,0s, a-Al;03 i praha sa Dekstrinom (CeH100s)n. Kao vezivo je koris¢eno jedinjenje na bazi
vode, koja rastvarajuci dekstrin vezuje Cestice praha. Susenje, odnosno odstranjivanje dekstrina
iz meSavine je vréeno na 800 C° u neutralnoj atmosferi azota, a nakon toga je vrdeno i sinterovanje
na 1400°C u Ar atmosferi. Kako bi se smanjila poroznost i poveéale mehanicke osobine, uzorci su
pre testiranja infiltrirani aluminijumom na 1150 C%i utvrdena je poroznost svake od kombinacija.
Withell i ostali [44] su kroz dve razli¢ite kombinacije keramic¢kih nekomercialnih prahova, dve
vrste vezivnih sredstava i varijacijom temperaturnih parametara dobili optimalne parametre
procesa kojima se postizu najtacnije dimenzije, mala poroznost i pritisna ¢vrstoca.

Zahvaljuju¢i koriS¢enju biokompatibilnih materijala u procesima, kao i dobrim
mehani¢kim osobinama dobijenih proizvoda, tehnologije za aditivhu proizvodnju su dozivele
veliki proboj i u oblast medicine. Osim izrade gotovih implanata [45], u medicini se tehnologije za
AM koriste za izradu pomo¢énih pribora, npr. kalupa za izradu implanata [46], vodica i drZaca
medicinskih pribora pri hirurskim intervencijama [47] itd. Sa razvojem komjuterizovane
tomografije (CT) i mogucénosti prebacivanja snimaka pacijenata u 3D digitalni zapis, vrlo ¢esto se
tehnologije za AM koriste u preoperativne svrhe, odnosno za sagledavanje stanja pacijenta van
operacione sale [48, 49].

S obzirom na ubrzan porast primene tehnologija za AM u medicini, veliki broj istraZivanja
je baziran na izradu resSetkastih podloga (scaffold) koji se koriste u bioinZinjeringu pri
rekonstruktivnim postupcima [50, 51, 52, 53, 54]. ReSetkaste podloge koji se koriste pri
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operativnim zahvatima izradene su sa velikim stepenom poroznosti (slika 3.6) kako bi se
omogudila sto bolja regeneracija i srastanje koStanog i mekog i kostanog tkiva kroz pore.
Dimenzije reSetke i pora unutar nje su u ve¢em broju slucajeva vrlo male i zbog toga je potrebno
obezbediti visoku ta¢nost izradenih delova kao i visoke mehanicke karakteristike. Povisenjem
mehanickih karakteristika resetkastih podloga bavili su se Szucs i Brabazon [55] koji su variranjem
stepena zasi¢enja i temperature sinterovanja povisili mehanicke osobine resetkastih podloga
izradenih od keramickog praha koris¢enjem tehnologije vezivne 3D Stampe.

Uticaje orijentacije i oblika reSetkaste strukture epruvete na njene mehanicke
karakteristike izucavali su Farzadi i ostali [16] koji su testiranja izveli na zelenim resSetkastim
uzorcima izradenim od komercijalnog praha zp150.

a) b)
Slika 3.6 Resetkaste (scaffold) strukture sa razlic¢itim velicinama pora a) cilindricnog i b)
prizmaticnog oblika [16]

Osim znacaja mehanickih karakteristika delova, veoma bitan parametar za izradu finalnih
delova (narocito delova sklopa) jeste dimenziona tac¢nost modela. S obzirom da se u procesu
koristi prah i te¢no vezivno sredstvo, usled razlivanja kapljica tecnosti u kontaktu sa prahom
dolazi do promene (uveéanja) dimenzija izradenih modela. Kako bi se promena dimenzija svela
na minimum, proizvodaci uredaja kroz softver omogucavaju automatsko, anizortopno skaliranje
delova u sva tri pravca, tzv. bleed compensation. Medutim, ako postoji veliko odstupanje u
temperaturi okoline, vlaznosti vazduha, itd. [56] postoji mogucnost da se koriséenjem
preporucene kompenzacije dobijaju razliciti rezultati kod dva uredaja istog tipa. Zbog toga je
potrebno na osnovu merenja odredenih dimenzija piramidalnog dela (slika 3.7) izradenog na
zadatom uredaju odrediti nove faktore kompenzacije (skaliranja) [56, 57].

10mm 70mm 100mm

X-axis
Y-axis measurements

Slika 3.7 Odredivanje parametara skaliranja delova (bleed compensation) [57]

X-axis measurements
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Ispitivanjem tacnosti dimenzija uredaja za vezivhu 3D Stampu koris¢enjem optickih
mernih uredaja i koordinatne merne masine u slucajevima kompleksnih modela bavili su se
Dimitrov [58] i Cooke [59]. Kroz istrazivanja autori su detaljno prikazali geometrijsku tacnost i
odstupanja dimenzija delova izradenih na uredaju za vezivnu 3D Stampu za sve tri ose.

Uzevsi u obzir sve ucestalije koris¢enje tehnologija za AM u medicinske svrhe, javila se
potreba za komparacijom tacnosti razli¢itih tipova uredaja koji se mogu koristiti u biomedicini.
Tom problematikom su se bavili Hazeveld i ostali [60] koji su u istrazivanju prikazali poredenje
tacnosti tri tehnologije: Polyjet, DLP i vezivne 3D Stampe, koristec¢i kao model sloZeni dentalni
otisak za izradu proteze.

U cilju dobijanja sto manjeg odstupanja izradenog od zadatog (CAD) dela mogude je
izvrsiti korekcije u CAD modelu pre Stampanja, kako bi se nakon procesa dobio deo sa Sto manjim
odstupanjima u odnosu na zadate dimenzije. Ovakav pristup koristili su Galeta i ostali [61] koji su
vrsili merenje dimenzija epruveta nakon Stampe, statistictkom obradom rezultata dobili
parametre skaliranja i izvrsili korekcije (skaliranje) dimenzija modela. Nakon unetih korekcija i
izrade dimenziono korigovanih epruveta merenjem su utvrdili znacajno manje odstupanje
dimenzija u odnosu na prvobitne rezultate.

Korak dalje su otisli Stopp i ostali [62] koji su u obzir uzimali i problem neparalelnosti
pojedinih povrsina modela nakon izrade uzoraka oblika kocke stranica 10x10x10 mm. Autori su
na osnovu izmerenih deformacija izradenog dela redefinisali CAD model kao , deformisani“
model (slika 3.8) kako bi nakon izrade dobili deo visoke ta¢nosti i paralelnosti povrsina.

rezultat
CAD model
normalna "
Stampa
Stampa
deformisan I
rezultat
CAD model CAD model
Stampa sa
redefinisanim
CAD — —
modelom redefinisanje Stampa
CAD modela

Slika 3.8 Povecanje tacnosti izradenih delova koris¢enjem korekcija CAD modela [62]

Osim za izradu gotovih (finalnih) delova (AM), vezivna 3D Stampa se moze koristiti u svrhu
izrade livackih alata i elemenata (kalupa, jezgara, grozdova) u preciznom i klasicnom livenju u
kalupima. Obi¢no se kalupi dobijeni na ovaj nacin koriste pri livenju obojenih metala tj. kod legura
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sa nizom tackom topljenja, a zbog problema postojanosti odStampanih kalupa na visokim
temperaturama. Razvijen je Citav niz specijalnih prahova za izradu kalupa za livenje od strane
proizvodaca uredaja, ali se u literaturi mogu pronadi i vrlo uspesne primene rasprostranjenijih,
konvencionalnih prahova na bazi gipsa koji se koriste pri izradi klasi¢nih prototipova i delova [63].
Istrazivanja koja se mogu pronadi u literaturnim izvorima [59, 64, 65, 66] odnose se na direktnu
izradu standardnih kalupa, zatim Skoljkastih kalupa (radi uStede u materijalu), ispitivanja
mehanickih osobina, hrapavosti i tacnosti dobijenih odlivaka. Kod kompleksnijih delova kao Sto
su npr. reSetkaste sloZene strukture, izrada kalupa uz koris¢enjem tehnologija za AM, konkretno
vezivne 3D Stampe, omogucava dobijanje struktura koje nije moguée dobiti na konvencionalni
nacin. Prikaz postupka i problema koji se mogu javiti kod livenja sloZenih, resetkastih delova
detaljno su u svom istrazivanju prikazali Meisel i ostali [67].
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Zl o POTREBE ZA ISTRAZIVANJEM,
PREDMET I CILJ ISTRAZIVANJA

4.1. Potrebe za istrazivanjem

Na osnovu pregleda raspoloZive literature utvrdeno je da su dosadasnja istrazivanja u
oblasti vezivne 3D Stampe najveéim delom bila orijentisana na poboljSanje mehanickih
karakteristika gotovih delova. Istrazivanja u vezi sa poviSenjem mehanickih karakteristika delova
prevashodno su bila usmerena u dva osnovna pravca:

e Prvi pravac je obuhvatao eksperimente sa orijentacijom i lokacijom delova u radnom
prostoru 3D Stampaca [14, 15, 16, 17];

e Drugi pravac je bio fokusiran na usavrSavanje postupka postprocesiranja, tj. izbor
materijala za infiltraciju i izbor kljuénih parametara infiltracije [29, 30, 31, 32, 33, 35, 36].

Eksperimentalna istrazivanja koja pripadaju prvom, od dva navedena pravca, spadaju u
inicijalnu fazu istrazivanja u oblasti vezivne 3D Stampe i, uopste, tehnologiji za aditivnu
proizvodnju, i danas viSe ne spadaju u prioritetna istrazivanja. Vrlo ograni¢ene mogucnosti za
izbor debljine sloja u vezivnoj 3D Stampi (3DP), kao i €injenica da se orijentacija dominantne
dimenzije radnih predmeta u radnom prostoru 3DP Stampaca u principu uvek poklapa sa brzom
osom Stampaca (Xili Y, zavisno od konstruktivne izvedbe), suZzavaju prostor za znacajniji napredak
u postizanju mehanicke ¢vrstoée infiltriranih delova variranjem ovih parametara.

Sa druge strane, u domenu postprocesiranja, Ciji klju¢ni deo Cini infiltracija, postoji prostor
za znacajno unapredenje procesa i povisenje finalnih mehanickih karakteristika delova. S tim u
vezi, analizom literature je utvrdeno da, sa stanovista prakticne primenljivosti, dosadasnja
istraZzivanja u domenu infiltracije karakterisu slede¢a zna¢ajna ograniéenja:

e Generalna sloZenost predloZenih modifikacija postupaka za infiltraciju [39];

e Potreba za koris¢enjem specijalne, nestandardne opreme [38];

e Potreba za koriS¢enjem specijalno formulisanih, komercijalno nedostupnih materijala,
kako za radne predmete, tako i za komponente infiltranta [43];.
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Navedena ogranicenja sa jedne strane znacajno umanjuju moguénost reprodukovanja i
daljeg poboljsavanja tako dobijenih rezultata u laboratorijskim uslovima drugih ustanova, dok, sa
druge strane, onemogucdavaju prakti¢énu primenu predlozenih metoda u radionickim i pogonskim
uslovima bez znatnijih ulaganja u opremu i materijale.

U skladu sa navedenim, istraZzivanja u ovom radu su motivisana sledeé¢im potrebama:

e Da se razvije metodologija za infiltraciju koji se zasniva na koris¢enju standardne
radionicke opreme i standardnih, komercijalno dostupnih materijala za izradu i infiltraciju
delova, pri ¢emu ¢e razvijena metodologija omoguditi znacajno povisenje mehanickih
karakteristika radnih predmeta;

e Dase, kroz primenu statisticki zasnovanog inzenjerskog eksperimenta, definiSe empirijski
model infiltracije koji ¢e omoguciti egzaktan uvid u pojedinacne uticaje svih parametara
infiltracije, uvid u njihove medusobne interakcije, te optimizaciju procesa sa stanovista
odabrane mehanicke karakteristike radnih predmeta.

Imajuci u vidu ovako formulisane potrebe za istraZivanjem, u nastavku su definisani
predmet i cilj istraZivanja.

4.2. Predmet i cilj istrazivanja

Predmet ovog istrazivanja jeste uticaj procesa infiltracije na finalne mehanic¢ke osobine
radnih predmeta koji su dobijeni primenom vezivne 3D Stampe.

Globalni cilj ovog istraZivanja jeste formiranje regresionog modela procesa vakuumske
infiltracije koji ¢e biti koris¢en u postupku vezivne 3D Stampe, pri ¢emu model treba da omoguci
uspostavljanje analiticke zavisnosti izmedu klju¢nih tehnoloskih parametara vakuumske
infiltracije i mehanicke Cvrstoce radnih predmeta.

Navedeni globalni cilj bi¢e realizovan kroz sledece specifi¢ne ciljeve:

e |dentifikaciju klju¢nih tehnoloskih parametara infiltracije;

e Utvrdivanje tehnoloski prihvatljivih grani¢nih vrednosti za odabrane tehnoloske
parametre infiltracije, u okviru kojih ¢e biti realizovana eksperimentalna istrazivanja;

e Realizaciju eksperimentalnih istraZivanja na osnovu statisticki zasnovanog inZenjerskog
eksperimenta i formiranje regresionog modela vakuumske infiltracije koji ¢e omoguditi
aproksimiranje i optimizaciju vrednosti zatezne ¢vrstoée radnih predmeta na osnovu
ulaznih tehnoloskih parametara infiltracije;

e Eksperimentalnu verifikaciju optimalne zatezne ¢vrstoce koja je aproksimirana na osnovu
dobijenog regresionog modela.
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e VEZIVNA 3D $STAMPA

5.1. Osnove procesa

Vezivna 3D Stampa je postupak koji je razvijen na Massachutes Institute of Technology
(MIT) 1989. i predstavlja jedan od prvih procesa brze izrade prototipova koji je razvijen. Zbog
sliénosti sa ink-jet Stampom vrlo Cesto se u literaturi moze pronadi i naziv ink-jet 3D Stampa.
Razlika u odnosu na klasi¢nu ink-jet Stampu je ta Sto se umesto mastila kroz glavu Stampaca

izbacuje vezivno sredstvo (en. binder) koje se deponuje na praskastu osnovu. Na slici 5.1 Sematski
je prikazan uredaj za vezivnu 3D Stampu sa osnovnim elementima.

U pocetku svog razvoja postupak se koristio samo za tzv. ,,proof of concept”, medutim, sa

daljim razvojem materijala i tehnika, koji traje i danas, delovi dobijeni na ovaj nacin se koriste do
nivoa finalnog proizvoda.

Crevo za dovod
vezivnog sredstva

, Rezervoar
Valjak Glava za '\ Vezivno vezivnog sredstva
3 ; | 1
wl starppanje ‘ Sred_\stvo e
| \
Komora | \
sa prahom |

S

T Posuda za
lz 0sa viak praha

Slika 5.1 Osnovni delovi uredaja za vezivnu 3D stampu
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Princip funkcionisanja uredaja prikazan je naslici 5.2. Valjak za nanosenje i rasporedivanje
praha zajedno sa glavom za Stampanje se kre¢e od komore sa prahom, koja je podignuta u
odnosu na njega po z osi (slika 5.2-1), dok je komora modela spustena za debljinu sloja (slika 5.2-
2). Radi Sto ravnomernijeg rasporedivanja i Sto bolje kompakcije praha u komori za izradu
modela, komora sa prahom se podiZe za 30% vise u odnosu na zadatu debljinu sloja. Visak praha
se rasipa u manjoj meri s strane komore dok veci deo pada u posudu za visak praha koja se nalazi
u krajnjem polozaju valjka (slika 5.2-3). Prah iz posude za viSak se kasnije ponovo vraéa u proces.

Nakon nanosenja sloja valjak sa glavom se vrada ka pocetnoj poziciji pri ¢emu glava vrsi
Stampanje tekuéeg sloja (slika 5.2-4). Upravljanjem glave se vrsi preko upravljackog programa
izradenog na osnovu 3D racunarskog modela (CAD modela). Vezivho sredstvo omogucava
spajanje Cestica praha kako u teku¢em sloju tako i spajanje dva susedna sloja. Kako bi prodiranje
vezivnog sredstva do prethodno odStampanog sloja bilo potpuno, odnosno da bi bilo omoguéeno
spajanje susednih slojeva, bitno je obezbediti tacnost debljine sloja, a to se postiZze rotacijom
valjka za rasporedivanje praha u suprotnom smeru od pravolinijskog smera kretanja.

Vra¢anjem valjka sa glavom u pocetni poloZaj, komora sa modelom se spusta za zadatu
debljinu sloja, koja zavisi od vrste praha i odabira operatera i obi¢no je 0,1 ili 0,0875 mm.
Istovremeno se komora sa prahom podiZe(slika 5.2-5) i proces se ponavlja sve dok kompletan
deo ne bude izraden (slika 5.2-6).

Nakon zavrSenog procesa deo se ostavlja u prahu minimalno sat vremena (ako je model
suvise tanak ili velikih dimenzija i duZe) radi suSenja vezivnog sredstva i postizanja dovoljne
¢vrstoce radi bezbednog uklanjanja iz radne komore.

Slika 5.2 Proces vezivne 3D Stampe [68]
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Model se vadi iz radne komore Stampaca koriséenjem razli¢itih dodataka za usisivac,
kompresora, Cetke i drugog pomoénog pribora, a zatim se prebacuje u reciklator, koji predstavlja
zatvorenu komoru u kojoj se viSak praha uklanja uz pomo¢ struje vazduha. Uklonjeni prah se
usisava i nakon prosejavanja kroz sita odredene granulacije ponovo vraca u proces.

S obzirom da je tokom Stampe ceo model okruzen prahom u sluc¢aju konzolnih elemenata
(prepusta) nisu potrebne potpore (oslonci) jer je neocvrsli prah dovoljno kompaktan (sabijen) i
vrSi ulogu oslonaca tokom procesa. Ova osobina omogudava izradu velikog broja delova
istovremeno koji se nalaze jedan iznad drugog u radnom prostoru masine (slika 5.3a). U slucaju
prepusta vece zapremine ili mase mogude je koristiti dodatne oslonce koji se automatski generisu
u softveru za preprocesiranje (slika 5.3b) i koji sprecavaju eventualno naginjanje modela usled
sopstvene teZine.

Modeli su neposredno nakon stampe krti, loSih mehanickih osobina, vrlo porozni i osetljivi
na vlagu i nazivaju se zeleni delovi (eng Green Parts). Za postizanje Zeljenih mehanickih
karakteristika modela vrsi se infiltracija o kojoj ¢e vise detalja biti dato u poglavlju 6.

a) b)
Slika 5.3 Priprema modela a) generisanje oslonaca, b) stampanje vise modela istovremeno

Osnovna prednost procesa vezivne 3D Stampe u odnosu na ostale tehnologije za AM jeste
moguénost Stampanja u boji koristeci principe klasi¢ne ink-jet Stampe. Kao i kod ink-jet Stampaca
uredaj za vezivnu 3D Stampu u boji poseduje vise glava (CMYK metod: cyan, magenta, yellow,
black) ¢ijom kombinacijom moZe da se dobije preko 1 000 000 boja (slika 5.4a). Boja se radi
uStede nanosi samo u spoljasnji sloj (borduru) modela dok se za unutrasnjost modela koristi Cisto
vezivno sredstvo (slika 5.4b).
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a) b)
Slika 5.4 Vezivna 3D Stampa u boji a) prikaz jednog sloja i
b) izraden deo [69]

Postoje dve vrste ink-jet glava za Stampace koje se razlikuju po nacinu dobijanja struje
mastila, odnosno veziva. Prvi princip je takozvani kontinualni metod (en Continous Method) gde
se za stvaranje kapljica mastila koristi pritisak (najéesce stvoren ultrazvukom ) koji mastilo dovodi
do mlaznica iz kojih izlazi u obliku kapljica (slika 5.5 a). Ovaj princip ima odredenih ogranic¢enja
zbog problema sa rasipanjem mastila ili veziva (stvaraju se i kapljice van snopa koje se hvataju u
poseban rezervoar) i problemom da te¢nost koja prolazi kroz glavu mora biti naelektrisana, jer se
za usmeravanje mlaza koriste visokonaponske ploce (elektrode).

Vezivno
sredstvo

Mlaznica & .
U, Rasprsiva¢ Vezivno

? kapljica sredstvo
Y. Piezo
aktuator
X
i . Mlaznica
® Upravljacki
L] kondenzator
°
)
o
- °
°

+ 4+ A\ +

Mlaz
kapljica Pusl
(signal)

Rezervoar za Stoh - .
kapljice van o PRl
snopa Kontinualni
mlaz kapljica
o Model b

Sto sa
prahom

a) b)
Slika 5.5 Princip rada ink-jet glave a) kontinualni metod b) DOD [1]
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Drugi princip koji se koristi je tzv. kapljica na zahtev (en Drop-on-Demand Mode DOD).
DOD varijanta glave za ink-jet Stampanje funkcionise na principu individualnih kapi proizvedenih
direktno u mlaznici. Pojedinacne kapljice mastila (veziva) stvaraju se pomoc¢u impulsa dobijenih
pomocu piezoelektri¢nih, termalnih, akusti¢nih ili drugih aktuatora [70]. Na slici 5.5 b prikazan je
Sematski princip rada ove vrste glave za Stampanje. Veli¢ina kapljica stvorena ovim metodom
krece se od 25 do 120 um, a broj kapljica kreée se od 0-2000 u sekundi. U danasnje vreme najvise
se primenjuju termalni i piezoelektri¢ni aktuatori za stvaranje impulsa. Termalni aktuatori
funkcioniSu na principu otpornika koji greje rezervoar sa mastilom koje se Siri i izbacuje kapljice
kroz mlaznicu. Piezoelektri¢ni aktuatori koriste deformaciju piezo elementa koji se skuplja i Siri.
Prilikom skupljanja elementa dolazi do smanjenja dimenzija rezervoara i na taj nacin se kapljice
izbacuju kroz mlaznicu. U odnosu na kontinualni nacin pri DOD principu se mogu stvoriti kapljice
manjeg precnika koje se preciznije deponuju na povrsinu praha. Kod DOD nacina kao pogodniji
izdvaja se piezo elektri¢ni princip, jer kod termalnog nacina stvaranja kapljica dolazi do grejanja
koje moze ostetiti osetljivije materijale [71].

5.2. Prednosti i nedostaci postupka

Prednosti vezivne 3D Stampe su:

e Dbrzinarada,

e jednostavnost koris¢enja uredaja,

e mali utrosak energije s obzirom da se proces odvija bez zagrevanja radne komore ili sa
malim predgrevanjem na 38°C,

e materijali koji se koriste nisu Stetni po zdravlje i okolinu,

e dobra ta¢nost modela,

e mogucnost Stampanja modela u boji,

e recikliranje neupotrebljenog materijala [6, 8, 11],

e mogucnost Stampanja velikih modela iz vise delova i naknadno spajanje,

e mogucnost naknadne metalizacije izradenih modela.

Kao nedostaci postupka mogu se navesti:

e ograni¢ena funkcionalnost delova u odnosu na druge tehnologije za AM,
e ogranicen izbor materijala,

e poviSena hrapavost povrsine,

e potrebno vreme za ¢is¢enje modela i infiltraciju [1, 7, 68, 72].

5.3. Materijali

Bez obzira Sto je kao nedostatak naveden problem ograni¢ene vrste dostupnih materijala
postoji odredeni broj komercijalno dostupnih prahova i odgovarajuéih vezivnih sredstava. U
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tabeli 5.1 su dati komercijalni nazivi i vrste potroSnih materijala (prahova) najpoznatijeg
proizvodaca 3D Stampaca firme 3D Systems (do 2011. Z Corporation ) [19].

Osim komercijalnih materijala prikazanih u tabeli 5.1 poslednjih godina razvijen je i veliki
broj kako osnovnih materijala tako i vezivnih sredstava kao $to su: kreamicki materijali, kompoziti
sa metalnom matricom, biokompatibilni materijali itd. [72, 73]

Tabela 5.1 Komercijalni materijali za vezivnu 3D stampu

Vrsta praha Komercijalna oznaka

Kompozitni prah zp 130, zp 131, zp140, Visilet® PXL™
Prah za izradu kalupa za livenje ZCast

Prah za izradu modela za precizno

L. zp 14

livenje

Elastomerni materijal zp 15e

5.4. Primena vezivne 3D stampe

Vezivna 3D Stampa je s obzirom na jednostavnost uredaja, mogucnost izrade uredaja sa
velikom dimenzijom radnog prostora i otvorenost sistema koji omoguéava koriséenje raznih kako
komercijalnih tako i nedeklarisanih materijala (kreiranih po sopstvenoj formulaciji) vrlo
rasprostranjen postupak. Oblasti primene su praktiéno neogranicene i iskljuCivo zavise od vrste
koriséenih materijala u procesu.

Vezivna 3D Stampa svoju najvecu primenu nalazi u oblasti izrade prototipova i delova u
oblasti robe Siroke potrosnje, arhitekture, obrazovanja ali i medicine i industrije. Neki od primera
primene vezivne 3D Stampe dati su na slici 5.6.

a) b) c)
Slika 5.6 Primeri primene vezivne 3D Stampe u oblasti a) arhitekture, b) dizajna proizvoda Siroke
potrosnje i c) medicine

27



Vezivna 3D Stampa

Osim za izradu modela (funkcionalnih i konceptualnih) u poslednje vreme je vezivna 3D
$tampa svoju aplikaciju nasla i u industriji. Tako je npr. ameri¢ka firma ExOne™ razvila vise tipova
industrijskih uredaja visoke produktivnosti i gabarita (slika 5.7), koji pored mogucnosti izrade
pescanih kalupa za livenje imaju i moguénost izrade gotovih metalnih delova od keramike,
nerdajucih Celika i drugih prahova sa metalnom osnovom [74]. Kalupi za livenje su spremni za
koris¢enje neposredno nakon izrade dok metalni delovi nakon Stampe moraju proéi fazu
postprocesiranja (infiltraciju metalom) kako bi bili spremni za koriséenje.

a) b)
Slika 5.7 Primena vezivne 3D stampe u industriji; a) industrijski uredaj i b) primer izradenog
metalnog dela [74]
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[ ]
(). POSTPROCESIRANJE U TEHNOLOGUI
VEZIVNE 3D STAMPE (infiltracija)

6.1. Proces infiltracije i nacini infiltracije

Kao $to je objasnjeno u prethodnom poglavlju, deo nakon 3D Stampe predstavlja porozni
deo vrlo slabih mehanickih karakteristika i naziva se zeleni deo. Kako bi deo bio upotrebljiv za
dalju primenu mora se pristupiti postrpocesiranju.

Pod postprocesiranjem smatra se obrada delova nakon procesa vezivne 3D Stampe radi
postizanja njihovih finalnih mehanickih karakteristika i postizanja verodostojnosti boja, ako je u
pitanju Stampa u boji. Ponekad se faza postprocesiranja izostavlja, npr. u slu¢ajevima kada deo
nece biti podvrgnut opterecenju.

U procesu infiltracije cilj je omoguciti Sto vecoj koli¢ini te¢nog infiltranta da prodre u
dubinu dela kako bi se dobile $to bolje karakteristike, a to se najbolje postize niskim koeficijentom
viskoznosti infiltranta. Nizak koeficijent viskoznosti neki infiltranti poseduju na sobnoj
temperaturi, dok kod nekih tipova infiltranata, npr. epoksidnih infiltranata i voskova, postizanje
niskog koeficijenta viskoznosti se postiZze zagrevanjem na odredenu temperaturu.

Na slici 6.1 Sematski je prikazan postupak infiltracije. Slika 6.1a prikazuje Cestice praskaste
oshove povezane vezivnim sredstvom gde je primetna velika poroznost. Prodiranje infiltranta u
dubinu modela, tj. zamena vazdusnih pora infiltrantom prikazana je na slici 6.1b, dok je finalno
prodiranje infiltranta do odredene dubine prikazano je na slici 6.1c. Dubina infiltracije zavisi od
vrste infiltranta, nacina i parametara infiltracije (npr. temperature, vremena trajanja infiltracije,
nacina nanosSenja infiltranta itd.)
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Praskasta osnova i
vezivno sredstvo a)

Popunjavanje pora
infiltrantom

Infiltriran deo

~ SV !-
]
Slika 6.1 Sema infiltracije [19]

Razlika izmedu infiltriranog i zelenog dela se moZe uociti vizuelno ali je najuodljivija
mikroskopskim pregledom. Na slici 6.2 prikazan je mikroskopski snimak zelenog dela i
infiltriranog dela pri uvecanju 100X. Kod neinfiltriranog dela 6.2a se moze uoditi vrlo velika
poroznost koju prikazuju crna polja na slici dok je kod infiltriranog dela 6.2b infiltrant zamenio
praznine i prisutan je znac¢ajno maniji broj pora.

a) b)
Slika 6.2 Mikroskopska slika a) neinfiltriranog i b) infiltriranog dela

Postoji vise razlicitih tehnika nanosenja infiltranta na zelene delove, a najrasprostranjeniji
nacini infiltracije su:
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e uranjanje,

e premazivanje Cetkom,

e prelivanje,

e koriS¢enjem spreja,

e koris¢enjem specijalnih uredaja za infiltraciju.

Koji nacin nanosenja infltranta e biti koris¢en zavisi od vrste infiltranta, gabarita dela i
raspoloZive opreme.

6.2. Vrste infiltranata

Paralelno sa razvojem tehnologije vezivne 3D Stampe i osnovnih (praskastih) materijala
koji se koriste, razvijane su i razli¢ite formulacije infiltranata. Sve vedi zahtevi za visokim
mehanickim karakteristikama izradenih delova iziskivali su i primenu razli¢itih formulacija
infiltranata kako bi se ostvarile Zeljene karakteristike.

Danas najcesce koriS¢ena jedinjenja za infiltraciju su:

e cijanoakrilati,

e epoksidne smole,

e voskovi,

e elastomerni uretani,

e vodeni rastvori sa dodatkom Epsom soli.

Koji od navedenih infiltranata ¢e biti korisé¢en zavisi od zahtevanih karakteristika, odnosno
od vrste dela koji se izraduje. Ako su u pitanju funkcionalni delovi koji se koriste za testiranja
prototipa, njegovih sklopova ili moraju da poseduju odredena upotrebna svojstva, za infiltraciju
se najces¢e koriste epoksidn infiltranti ili infiltranti na bazi elastomernih uretana. Za
konceptualne delove koji imaju izloZzbenu upotrebu, eventualno se koriste za ispitivanje
ergonomskih svojstava i Sto verodostojniji prikaz boja modela, koriste se cijanoakrilati, voskovi i
vodeni ucvrséivaci.

Komercijalno dostupni infiltranti proizvodaca AM opreme 3D Systems i njihove
karakteristike prikazani su u tabeli 6.1.

Od svih infiltranata navedenih u tabeli najvise su u upotrebi cijanoakrilati i epoksidne
smole.
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Tabela 6.1 Komercijalni infiltranti 3D Systems [19]

e . . Vreme Vreme
Komercijalni . L Dubina L. L.
] Opis Aplikacija Lo .. susenja susenja
naziv infiltracije
(21°¢) (71°C)

Infiltranti za funkcionalne delove

Visoka cvrstoca, ]
Z-Max 90 | Sprej,

otpornost na vlagu,
Epoksdni P 8 Cetka, 5-10mm  24h 2h
. g moguénost o
infiltrant uranjanje

masinske obrade
Infiltranti za konceptualne delove

Srednja Cvrstoca,
Z-Bond 90 verodostojnost Prelivanje, .

. o 0,5-3mm  15min -

Cijanoakrilat boja uranjanje

Niska ¢vrstoda, L

Uranjanje,

poboljsava kvalitet )

Paraplast X- . Z\W4 uredaj )
™ povrsine, Do 100% 15-30 min

TRA™ Vosak ) za infiltraciju

verodostojnost

) voskom

boja
Vodeni
ucvrséivac sa Bez hemikalija Spre;j,

Do 100% Promenljivo Promenljivo

dodatkom Losa ¢vrstoca uranjanje
Epsom soli

6.2.1. Cijanoakrilati

Cijanoakrilati su jednokomponentni tecni athezivi niskog koeficijenta viskoznosti $to ih

Cini vrlo pogodnim za infiltraciju. Karakteristika im je da se vrlo brzo suse na sobnoj temperaturi,

Sto delovima obezbeduje brzo koriséenje. Na sobnoj temperaturi delovi su na dodir suvi veé

nakon 20 minuta. Otkriveni su 1951. godine na Tennessee Eastman institutu. S obzirom da

cijanoakrilatima nije potreban nikakav agens kako bi proces ocvrséavanja zapoceo, moraju se

koristiti odredeni stabilizatori kako bi se sprecilo njihovo sponatno ocvrséavanje tokom procesa

infiltracije. Postoji viSe tipova cijanoakrilata od kojih se zbog jednostavnog procesa proizvodnje i

brzog ocvrséavanja najviSe koristi etil cijanoakrilat ¢ija je hemijska struktura prikazana na slici

6.3a.
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a) b)
Slika 6.3 Hemijska struktura a) etil2 cijanoakrilata [69] i b) cijanoakrilat monomer [75]

Drugi tip cijanoakrilata su monomerni cijanoakrilati od kojih je za infiltraciju najpogodniji
metoksietili (slika 6.3b). On ima manju sklonost ka cvetanju (en blooing), tj. stvaranju belog taloga
usled lokalnog isparavanja monomera i nije previsSe agresivnog mirisa. Cijanoakrilati imaju i
odredena ograni¢enja sa stanovista termalne stabilnosti, osetljivosti na rastvarace, vrlo su
agresivnog mirisa [14] i njihova isparenja koja nastaju u kontaktu sa modelom mogu izazvati
ostecenje disajnih puteva i nadrazaj sluzokoZe i ociju pa je prilikom rada sa njima potrebno
izuzetno dobro provetravanje i koris¢enje zastitnih maski, rukavica i naocara. Cijanoakrilati imaju
prednost u odnosu ne epoksidne infiltrante sa stanovista usStede materijala, jer se sav
neiskoris¢eni infiltrant moze vratiti u originalnu ambalazu i ponovo koristiti skladiStenjem na
niskoj temperaturi.

6.2.2. Epoksidne smole

Epoksidne smole predstavljaju termoaktivna jedinjenja visokih mehanickih karakteristika.
Komercijalna upotreba je zapocela 1946. godine i inicijalno su koriséene kao lepkovi za spajanje
elementa sklopova u industriji. One su svakako jedan od najrasprostrenjenijih polimera koji se
primenjuju u razliitim granama industrije, autoindustriji, avioindustriji, konstrukcijama,
hemijskoj industriji i u novije vreme aditivnim tehnologijama. Poseduju dobru termicku
stabilnost, hemijske i mehanicke osobine kao Sto su:

e nizak koeficijent skupljanja,

e nema isparenja tokom umrezavanja (ocvrs¢avanja),
e kompatibilne su sa velikim brojem materijala

e visoka ¢vrstoca i dug eksploatacioni vek,

e odli¢na adhezija,

e hemijska i koroziona otpornost,

e ne provode elektricitet

e termostabilnost [76].

Takode, jedna od dobrih osobina epoksidnih smola je moguénost umrezavanja (susenja)
kako na povisenoj tako i na sobnoj temperaturi sa razlikom samo u vremenu umreZavanja.
Sastoje se iz dve komponente, smole i sredstva za umreZavanje. U zavisnosti od masenog odnosa
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komponenti moguce je kreirati formulacije razli¢itih osobina u zavisnosti od namene. Karakterise
ih visoki stepen poprecnih veza i veliki otpor deformaciji. Dugi molekularni lanci se medusobno
povezuju (umrezavaju) jakim kovalentnim i jonskim vezama pri ¢emu se stvori jedan dzinovski
molekul. Ove poprecne veze izmedu lanaca omogucavaju ovim materijalima da se odupru
omeksSavanju pri zagrevanju. Nakon polimerizacije mreza je zavrSena i oblik se vise ne moze
menjati. S obzirom da je proces ireverzibilan epoksidi spadaju u duroplaste [77]. Epoksidi imaju
nizak koeficijent viskoznosti i visoku zateznu ¢vrstoc¢u nakon umrezavanje, sto ih ini pogodnim
za infiltraciju delova dobijenih vezivnom 3D Stampom. Postoje visSe razliCitih tipova formulacija
epoksida, ali se u praksi naj¢escée koristi Diglicidil etar bisfenola A (Diglycidyl ether of bisphenol A
- DGEBA), ¢ija je hemijska struktura data na slici 6.4.

CH,
0 CH, 0

Slika 6.4 Hemijska struktura Diglicidil etar bisfenola A (DEGBA) [78]

Za razliku od cijanoakrilata neupotrebljena smesa epoksidne smole se ne moze ponovo
koristiti jer proces umrezavanja pocinje u trenutku mesSanja komponenti. Radi smanjenja brzine
umrezavanja i povec¢anja mehanickih karakteristika epoksida Cesto se u epoksidne smole dodaju
razni aditivi [79]. Poslednjih godina sve viSe istraZivanja je bazirano na dodavanje nanocestica u
epokside umesto klasi¢nih (hemijskih) aditiva. NanoCestice mogu imati razli¢itu osnovu npr.
silicijum [80], titanijum [81] i aluminijum [82]. UnoSenje nanocestica u epoksidne smole se
najéesce vrsi koriséenjem ultrazvucnih uredaja [83] kako bi se izbeglo grupisanje (nanocestice su
vrlo sklone ka stvaranju tzv. grozdova) i omogucdilo njihovo pozicioniranje izmedu molekularnih
lanaca eposkida.
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-
d ¢ ANALIZA DSD FAKTORNOG PLANA

EKSPERIMENTA (Definitive Screening
Design)

7.1. Nastanak koncepta faktornog plana eksperimenta

Faktorni plan eksperimenta (DOE - Design of Experiment) je razvijen ranih dvadesetih
godina dvadesetog veka. Autor ovog postupka bio je Ronald Fiser (Ronald Fisher) koji je u to
vreme bio zaposlen u Poljoprivrednoj istrazivackoj stanici Rotamsted, u Londonu (Rothamsted
Agricultural Field Research Station). Eksperimenti kojima se FiSer u pocetku bavio, obuhvatali su
uticaj razliCitih vrsta dubriva na prinose razli¢itih zemljiSnih parcela. S obzirom da je, pored
dubriva, postojao i niz faktora koji su ostvarivali uticaj na prinose i kvalitet roda, FiSer je koristio
DOE da razdvoji uticaj dubriva od uticaja ostalih faktora. Od tada je faktorni plan eksperimenta
prihvacen ne samo u poljoprivredi, ve¢ i u drugim oblastima istrazZivanja.

7.2. Opsti model i karakteristike faktornog plana eksperimenta

Uopsteni model procesa kojim se bavi faktorni plan eksperimenta prikazan je na slici 7.1.
U principu, na proces deluju razli¢ite promenljive, pri cemu se ove mogu podeliti na upravljive
promenljive, tj. promenljive koje je moguce kontrolisati, i neupravljive promenljive, nad kojima,
u prakti¢nim uslovima, nije mogudée ostvariti direktnu kontrolu.

Upravljive promenljive (X) imaju klju¢ni znacaj za analizu ispitivanog procesa. Neupravljive
promenljive (Z), takode uti¢u na varijabilnost posmatranog procesa, $to se ogleda u promeni
odziva (Y). Imajuci u vidu ovu Cinjenicu, faktorni plan eksperimenta treba da omogudi izbor takvog
skupa upravljivih promenljivih, koji omoguéava minimizaciju nepovoljnog uticaja skupa
neupravljivih promenljivih (Z).
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Upravljive promenljive (faktori)

Ulazne veliéine
R e

PROCES/SISTEM |—2laz()) ,
(Y)

{7_1) (22) ...(Zn)

Neupravljive promenljive (faktori)
Slika 7.1 Uopsteni model procesa/sistema

Imajuci navedeno u vidu, postoje tri klju¢na principa na kojima pociva faktorni plan
eksperimenta:

e Randomizacija
e Replikacija
e Grupisanje u blokove.

Na osnovu randomizacije eksperimenata, eksperimenti se izvode na osnovu slu¢ajno
izabranog redosleda. Na ovaj nacin se umanjuje efekat pristrasnosti, koji moze biti posledica
delovanja eksternih faktora, nad kojima istraZziva¢ nema uticaja, a koji se ¢esto nazivaju Sdmom.
Primenom randomizacije omoguéava se da Sim, koji se ne moze izbedi, bude podjednako
prisutan na svim nivoima uticajnih faktora.

Replikacija je ponavljanje eksperimenata koje omogucava procenu greske eksperimenta,
kao i precizniju procenu efekata medusobne interakcije faktora. Replikacija, logi¢no, produzava
izvodenje eksperimenta i povecava troskove eksperimenta i ¢esto predstavlja ogranicavajudi
faktor.

Grupisanje u blokove (blocking) ima za cilj neutralizaciju efekata varijacije koji poti¢u od
spoljasnjih uticaja, najcesée faktora koji su posledica izvodenja eksperimenata u razlicite dane,
od strane razliCitih operatera koji rade sa opremom, uz primenu materijala koji potic¢u od razlicitih
proizvodaca ili su skladiSteni pod razlicitim uslovima, itd. Zadatak primene blokova jeste da povisi
efikasnost faktornog plana eksperimenta, tako Sto ¢e analizom biti obuhvaéeno i delovanje
ovakvih uticaja.

7.3. DSD faktorni plan eksperimenta

DSD faktorni plan eksperimenta omogucavaju izvodenje efikasnih skrining studija u
slu¢aju prisustva bilo kakve kombinacije tronivovskih numeri¢kih faktora i dvonivovskih
atributivnih faktora. Ovakav tip faktornog plana eksperimenta pokazuje svoje prednosti u
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slu¢ajevima gde se ocekuju statisticki znacajne dvofaktorne interakcije, kao i izrazen nelinearan
uticaj nekog od neprekidnih, numerickih obelezja.

DSD faktorni plan eksperimenta spada u male planove eksperimenta, pa tako za Sest ili
viSe faktora analiza moze biti izvedena sa svega dvostruko veéim brojem eksperimenata, a da se
pri tom dobije definitivan odgovor na to koji od nekoliko faktora ima najvedi uticaj na odziv, tj.
zavisnu promenljivu. Za razliku od konvencionalnih planova eksperimenata namenjenih skrining
studijama, DSD ne samo da omogucava identifikaciju faktora koji imaju izrazen nelinearni uticaj
na odziv, vec je, sa istim brojem eksperimenata, moguce i kvantifikovati taj uticaj.

U kljuéne oblasti u kojima DSD ostvaruje prednost u odnosu konvencionalne skrining
postupke, spadaju:

e Moguénost identifikacije nelinearnih efekata, kroz analizu svih neprekidnih, numerickih
faktora, na tri nivoa. Sa druge strane, standardni skrining postupci omogucavaju samo rad
sa neprekidnim faktorima na dva nivoa. Konvencionalni skrining postupci mogu da uzmu
u obzir i centralne tacke eksperimenta, ali primena ovih tataka omogucava samo
detekciju nelinearnosti, ne i njen opis i kvantifikovanje. Takode, nije moguée utvrditi ni
koji su faktori odgovorni za uo¢enu nelinearnost.

e DSD eliminiSe prisustvo preslikavanja (confounding), za sve uticajne faktore i njihove
kvadratne ¢lanove. Kada su u pitanju neprekidni, numericki faktori, DSD se odlikuje
ortogonalnoséu izmedu glavnih efekata, dvofaktornih interakcija i kvadratnih ¢lanova. Pri
tom, izmedu dvofaktornih interakcija dolazi samo do delimiénog medusobnog
preslikavanja. Sa druge strane, konvencionalni faktorni planovi za skrining studije, koji
imaju slican broj eksperimenata kao odgovaraju¢i DSD, odlikuju se potpunim
preslikavanjem dvofaktornih interakcija.

e DSD omogucava da se izbegnu skupi i vremenski zahtevni dodatni eksperimenti koji imaju
za cilj da razreSe dileme koje su posledica preslikavanja u inicijalnoj skrining studiji.

7.4. Struktura DSD dizajna eksperimenta

Opsta struktura DSD plana faktornog eksperimenta data je u Tabeli 7.1. Ako je dato m
neprekidnih faktora, tabela ¢e sadrzati 2m+1 razli¢itih eksperimenata. Ukupno m eksperimenata
ima svoje odraze u ogledalu (fold-over pairs), uz dodatak jednog eksperimenta u centralnoj tacki
plana. Kao Sto se vidi u tabeli 7.1, izuzimajuéi eksperiment u centralnoj tacki plana, svaki od
eksperimenata ima po jedan faktor na srednjem nivou, dok su ostali faktori na gornjem ili donjem
nivou.

37



Analiza DSD faktornog plana eksperimenta (Deffinitive Screening Design)

Tabela 7.1 Opsta struktura DSD [90]

Eksperiment Eksperiment Nivoi eksperimenta

u ogledalu
Xi1 Xi2 Xi3 Xi,m
1 1 0 +1 +1 1
2 0 +1 1 1
2 3 11 0 1 1
4 ol | 0 +1 1
3 5 | 1 0 1
6 | 1 0 1
m 2m-1 +1 1 1 0
2m | 1 1 e 0
Centralna 2m+1 0 0 0 e 0
tacka

Uloga parova u ogledalu (fold-over pairs) jeste da eliminisanje preslikavanja
(confounding) izmedu dvofaktornih interakcija i glavnih efekata, dok je uloga eksperimenta u
centralnoj tacki plana, u poslednjoj vrsti, da omogudi fitovanje modela koji sadrzi presek sa
ordinatom, sve glavne i kvadratne efekte.

7.5. Konferencijska matrica

Za efikasno konstruisanje DSD plana eksperimenta koriste se tzv. konferencijske matrice
[85]. Konferencijska matrica je matrica dimenzije m x m, gde je m paran broj. Matrica C ima nule
na glavnoj dijagonali, dok vandijagonalni elementi uzimaju vrednosti 1 ili -1, pri ¢emu matrica C
zadovoljava slededi uslov [85]:

C'C=m—-Dlm (7.2)
Pri ¢emu je:

C,=0,(i=1,2,..,m)
C, e {-L1}(i#),i,j=1,2,..,m)
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Matrica DSD faktornog plana eksperimenta, D, formira se na osnovu:
D= -C (7.2)

gde je C konferencijska matrica mxm, a O je nula matrica 1xm.

Za k parnih i neprekidnih faktora, ukupan broj eksperimenata iznosi 2k+1, a ukoliko je k
neparno, koristi se konferencijska matrica (k+1) x (k+1), pri cemu se briSe poslednja kolona. Za
slu¢aj k neparno, ukupan broj eksperimenata iznosi 2k + 3. U eksperimentima koji ukljucuju i
atributivne faktore, potrebna su jo$ dva dodatna eksperimenta [90], tj. eksperimenti u centralnoj
tacki plana, gde su svi neprekidni faktori postavljeni na srednjem nivou. Slicno tome, u slu¢aju k
faktora, gde je k parno, ukupan broj eksperimenata iznosi 2k + 2.Za k neparno, ukupan broj
eksperimenata iznosi 2k + 4.

Oblik matrice D za DSD kao i njegov oblika za 12 faktora [85] prikazan je formulom 7.2,
gde je C mxm konferencijska matrica, a 0 je 1xm nula matrice.

X, X, Xy X, Xe X X, Xg Xg Xy X, X
o 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1
1 0 -1 -1 -1 -1 1 -1 1 1 1
1 1 0 1 1 -1 1 -1 -1 1 -1 -1
1 1 10 1 1 -1 -1 -1 -1 1 1
1 1 -1 -10 1 -1 1 1 1 -1 -1
1 1 1 -1 -1 0 1 -1 -1 1 -1
1 1 -11 1 -10 1 1 -1 1 -1
11 1 -1 -1 -1 0 1 -1 -1 1
1 -1 1 -1 1 -1 -10 1 1 -1
1 -1 -1 1 -1 1 1 1 -1 0 -1 1
1 -1 -1 111 -1 1 0 1
1 11 -1 1 1 1 -1 1 -1 -1 0
p=|-cl=|l0 -1 -1 -1 -1 -1 -1 -1 -1 -1 -1 -1 (7.2)
o)1 0 1 1 1 1 -1 1 -1 -1 -1 -1
11 10101 -1 1 101 1
11 0 -1 -1 1 1 1 -1 -1
11 1 1 101 11 1
11 -1 1 0 -1 -1 1 1 -1
11 1 -1 -1 1 0 -1 41 1
1 -1 -1 -1 1 0 -1 1 -1
101 -1 -1 101 1 1411
101 1 -1 11 1 0 1
101 -1 1 -1 1 1 -1 1 0 -1
101 -1 1 -1 -1 -1 1 -1 1 0
O 0 0000 0 0 0 0 0 0
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‘;o IZBOR KLJUCNIH PARAMETARA

POSTPROCESIRANJA

U tehnologiji vezivne 3D Stampe postprocesiranje obuhvata sledece klju¢ne korake:

hladenje radnog predmeta u prasku, u radnom prostoru masine, nakon zavrsetka
procesiranja;

oslobadanje radnog predmeta iz praska;

CiS¢enje radnog predmeta od zaostalog praska;

infiltraciju radnog predmeta primenom razliitih tipova infiltranata (poglavlje 6);
opcionu rucnu ili masinsku doradu.

Sa stanoviSta postizanja Zeljenih zavrSnih osobina radnog predmeta, infiltracija predstavlja

najvazniji i najslozeniji korak u okviru postprocesiranja. U principu, infiltracijom se mogu postiéi:

zavrsni kvalitet povrSine radnog predmeta i njegove mehanicke osobine (zatezna,
savojna, udarna cvrstoda, itd.);

specijalne karakteristike, kao Sto su elastomerna svojstva i snap-fit svojstva;

u slucaju vezivhe 3D Stampe u boji, infiltracija omoguéava postizanje vernosti
reprodukcije boja.

S obzirom da se u fokusu ovog istraZivanja nalazi postizanje maksimalne zatezne cvrstoée u

postupku infiltracije, na osnovu prethodno razmatrane literature mogude je nabrojati kljucne

parametre infiltracije koji utiCu na postizanje zatezne ¢vrstoce:

vrsta koriséenog infiltranta,

nacin nanosenja infiltranta,

temperature na kojima se odvijaju razli¢ite faze procesa,

vreme susSenja epruveta nakon izrade,

vreme pripreme infiltranta i vreme trajanja infiltracije,
potpritisak na kojem se odvijaju priprema infiltranta i infiltracija.
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8.1. Vreme susenja epruveta nakon izrade

S obzirom da je vezivno sredstvo koje se koristi u procesu vezivne 3D Stampe na vodenoj
bazi, infiltraciji mora da prethodi suSenje izradenih delova. Na ovaj nacin se obezbeduje
eliminisanje zaostale vlage, kako bi deo sa jedne strane imao dovoljno dobre mehanicke
karakteristike da bi se proces infiltracije uspesno obavio bez osteé¢enja modela, dok se sa druge
strane sprecava pojava zarobljenih gasnih mehurova usled isparavanja zaostale vlage. Susenje
delova se moze obaviti na sobnoj temperaturi ili zagrevanjem u pedi.

Susenje na sobnoj temperaturi iziskuje duze vreme i vlaga se nikada ne moze potpuno
eliminisati, zbog vlaznosti okolnog vazduha. Prednost ovog nacina suSenja jeste izbegavanje
dodatne opreme kao Sto su pedi, susare itd.

Kod susenja modela u pec¢ima ili suSarama, suSenje delova je potpuno, tj. prisustvo
zaostale vlage je svedena na minimum. Nedostatak ovog nacina je izrazen kod velikih delova koji
iziskuju i velike peci i moguénosti deformisanja tankih zidova usled neravhomernog susenja.

Vrlo ¢esto se koristi kombinacija navedenih postupaka gde se nakon susenja na vazduhu
delovi dodatno suse neposredno pre infiltracije.

Kroz eksperimentalna istrazivanja bic¢e koriS¢ena oba pristupa susenja kako bi bio ispitan
njihov uticaj na mehanicke karakteristike delova. Vreme potrebno za susenje delova (epruveta)
bice eksperimentalno definisano na osnovu pracenja promene mase tokom vremena,
koris¢enjem analiticke vage.

8.2. Vrsta koris¢enog infiltranta

U zavisnosti od zahtevanih karakteristika delova potrebno je definisati vrstu infiltranta
koji ¢e biti koriséen. U poglavlju 6 detaljno su izloZeni i objasnjeni tipovi infiltranata koji su danas
najcesce u upotrebi i u zavisnosti od tipa potrebno je definisati i razliite parametre infiltracije.
Polazeci od toga da empirijski model infiltracije treba da obezbedi dobijanje maksimalne zatezne
¢vrstoce infiltriranih delova, a uzimajudi u obzir dosadasnja istrazivanja u oblasti [29, 30, 31, 32,
33, 34, 14] u ovom eksperimentu ¢e biti koris¢en epoksidni infiltrant. Na trziStu se moze pronaci
Citav niz komercijalnih epoksidnih infiltranata koji se izmedu ostalog mogu koristiti i u procesu
vezivne 3D Stampe. Zbog dostupnosti, mogucnosti variranja temperaturnih parametra,
jednostavnosti za rad i dobrih mehanickih karakteristika, u istrazivanjima ¢ée biti koris¢en
epoksidni infiltrant S 5000 proizvodaca Samson Kamnik (Slovenija), na bazi bisfenola A. Infiltrant
se sastoji od dve komponente, epoksidne smole i umrezivaCa, koji se po proizvodackoj
specifikaciji mesaju u masenom odnosu 100:23 (epoksidna smola:umrezivac). Tokom istraZivanja
kroz pripremne eksperimente, bice izvrSena provera optimalnosti ¢e omoguditi da se centralni
eksperiment izvede koris¢enjem optimalnog sastava smese.
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8.3. Temperaturne na kojima se odvijaju razlicite faze procesa

Vecina epoksidnih infiltranata omogucava rad na sobnim temperaturama, ako je re€ o
njihovoj upotrebi u konvencionalne svrhe. S obzirom da se epoksidne smole najcesce koriste u
cilju spajanja materijala ili laminiranja slojeva, zahteva se visok koeficijent viskoznosti kako bi se
sprecilo razlivanje prilikom upotrebe i omogucilo preciznije nanoSenje. Na taj nacin se olakSava
rad i sprecava se rasipanje materijala. Medutim, za infiltraciju delova izradenih vezivhom 3D
Stampom potrebno je koristiti smole koje imaju nizak koeficijent viskoznosti, kako bi bilo
omoguceno Sto efikasnije prodiranje infiltranta u zeleni deo.

Za potrebe infiltracije nakon procesa vezivne 3D Stampe razvijene su posebni infiltranti
na bazi smola koji poseduju odgovarajucu viskoznost na sobnim temperaturama, dok kod nekih
formulacija do smanjenja koeficijenta viskoznosti dolazi njihovim zagrevanjem na odredenim
temperaturama (kao Sto je slucaj kod izabranog epoksidnog infiltranta S5000). Generalno
posmatrano, epoksidni infiltranti su rezistentni na povisene temperature, ali sa povecanjem
temperature dolazi do povecanja brzine umrezavanja [76], Sto smanjuje vreme tokom koje se on
moze upotrebljavati u procesu nakon mesanja komponenti. Kako bi bilo omoguéeno maksimalno
vreme rada sa epoksidnim infiltrantom, a koeficijent viskoznosti dostigao vrednost koja
omogucava dobru infiltraciju, proizvodaci uz infiltrante daju preporuke o predgrevanju radi
dobijanja maksimalnih rezultata. Impens [10], Jiang [82] LuZanin i ostali [35] su kroz svoja
istrazivanja koristili pristup infiltracije sa predgrevanjem epoksidnog infiltranta radi postizanja
visokih mehanickih osobina izradenih delova.

Za izabrani epoksidni infiltrant S5000 proizvoda¢ preporucuje predgrevanje obe
komponente pre me$anja na temperaturu 40-70°C [92]. Medutim, zbog temperature okoline,
epruvete i opreme, kao i vremena trajanja procesa infiltracije, temperaturu predgrevanja
komponenti epoksidnog infiltranta treba drzati na gornjoj granici preporuc¢enog opsega. Radi
definisanja maksimalne temperature predgrevanja epoksidnog infiltranta koja ¢e obezbediti
najsporije umrezZavanje, izabrani epoksidni infiltrant S5000 ce biti ispitan metodom diferencijalne
skenirajuce kalorimetrije (en. Differential Scanning Calorimetry - DSC). Temperatura epoksidnog
infiltranta nece biti promenljiva u empirijkom modelu, ve¢ ¢e tokom procesa biti koris¢ena
konstantna vrednost temperature koja je definisana DSC metodom.

Predgrevanje radnog predmeta (u ovom slucaju epruveta) na temperaturu infiltranta
takode moze doprineti spre¢avanju pothladenja epoksidnog infiltranta i prevremeno povecanje
viskoznosti, Sto dovodi o porasta mehanickih osobina dobijenih delova, sto je detaljno opisano u
istrazivanju koja su sproveli LuZanin i ostali [35]. Uticaj temperature delova na zateznu ¢vrstocu
bice ispitan za tri razli¢ite temperature delova: (i) sobnu temperaturu =20°C, (ii) temperaturu
predgrevanja epoksidnog infiltranta i (iii) aritmeticku sredinu prethodne dve vrednosti
temperatura.
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8.4. Vreme pripreme infiltranta i vreme trajanja infiltracije

Kada je re¢ o dvokomponentnim epoksidnim infiltrantima, za pripremu komponenti
(merenje masa) i njihovo mesanje potrebno je odredeno vreme. Kod izabranog epoksidnog
infiltranta S5000, koji je po proizvodackoj specifikaciji potrebno predgrevati na temperaturu 40-
60°C [92], vreme mesanja je potrebno svesti na minimum kako bi bio izbegnut efekat
pothladenja. S obzirom da se komponente mesaju u zadatom masenom odnosu, za infiltriranje
svake epruvete potrebno je pre mesSanja precizno izmeriti masu svake komponente koristeci
preciznu vagu. Radi lakSeg doziranja svake komponente obi¢no se koriste pipete ili Spricevi.
Eksperimentalno je utvrdeno da vreme za merenje masa iznosi priblizno 45 sekundi. Nakon
merenja komponenti vrSi se njihovo mesanje do trenutka dobijanja homogene smese.
Homogenost smeSe se moZe vizuelno utvrditi. Naime, kada se komponente epoksidnog
infiltranta pomesaju, vidljive su granice izmedu umreZivaca i epoksidne smole, sve do trenutka
homogenizacije smeSe kada razlike nestaju i epoksidni inifiltrant postaje potpuno proziran.
Eksperimentalno je utvrdeno da je vreme od 10 sekundi dovoljno za potpunu homogenizaciju
smese. U toku procesa pripreme epoksidnog infiltranta, bice pracena promena temperature kako
ne bi doslo do nedozvoljenog pothladenja infiltranta i porasta viskoznosti.

Za prodiranje infiltranta u dubinu dela potrebno je odredeno vreme, bez obzira kojem
tipu pripada infiltrant. Osim Sto omogucava prodiranje infiltranta po dubini, duze vreme
infiltracije omogucava istiskivanje gasnih mehurova iz porozne matrice i prodor infiltranta, ¢cime
se smanjuje ukupna poroznost delova. Medutim, kod epoksidnih infiltranata koji zahtevaju
zagrevanje, duze vreme infiltracije smanjuje temperaturu infiltranta, povecavaju¢i njegovu
viskoznost, ¢ime se smanjuje mogucnost prodiranja u osnovu (zeleni deo). Zbog toga je vreme
infiltracije jedan od klju¢nih parametara za kvalitet infiltracije i ono ¢e biti odredeno
eksperimentalno. Kao polazna osnova za odredivanje vremena infiltracije koriséeni su literaturni
izvori [33, 73] gde je prikazana dubina infiltracije za razliCite vrste infiltranata pri razliitim
vremenima (od 10 do 300 sekundi).

8.5. Nacin nanosenja infiltranta

U zavisnosti od vrste koriséenog infiltranta, proizvodaci preporucuju i nain njegovog
nanosenja na zeleni deo (tabela 5.1). Postoji viSe vrsta tehnika nanosenja infiltranta:

e uranjanjem modela u infiltrant,

e nanosenje infiltranta ¢etkom,

e prelivanjem radnog predmeta infiltrantom,
e nanoSenjem infiltranta u spreju,

e koris¢enjem specijalnih uredaja [19].

Kod vecine infiltranata moze se koristiti viSe nacina za infiltraciju. Osim vrste infiltranta,
nacin infiltracije zavisi i od geometrije i gabarita radnih predmeta. Nerentabilno je koristiti
tehniku uranjanja velikih delova u epoksidne infiltrante, jer se neiskoris¢eni deo infiltranta baca
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zbog nemogucnosti razdvajanja komponenti, dok je kod cijanoakrilata ovakva tehnika najbolja
jer se preostali, neupotrebljeni infiltrant vraca u bocu i iznova koristi.

Pri svojim istraZivanjima razliCiti autori su koristili razli¢ite tehnike infiltracije, a u najéesée
koris¢ene metode spadaju uranjanje [3, 10, 14, 73] i nanosenje ¢etkom [24, 93]. Imajudi to u vidu,
ova dva nacina infiltracije bi¢e uvrstena u glavni eksperiment.

8.6. Potpritisak na kojem se odvijaju priprema infiltranta i infiltracija

Potpritisak na kojem se odvijaju priprema infiltranta i infiltracija jeste parametar koji je u
vecini istraZivanja zanemaren, a po relevantnim istraZivanjima uticaj ovog parametra na
mehani¢ke osobine modela nije zanemarljiv. Ako se kao referentna vrednost atmosferskog
pritiska uzme pritisak na nivou mora 1013,25 mbar (101325 Pa), mogu se definisati natpritisak
(vrednostiznad njega) i potpritisak (vrednost pritiska ispod referentnog). Brojni autori su se bavili
problematikom koriséenja potpritiska i natpritiska u procesu postprocesiranja, ne samo u
tehnologiji vezivne 3D Stampe vec i u tehnologijama selektivnog laserskog sinterovanja. Osim
variranja vrednosti potpritiska [37, 38, 39] i natpritiska [61,62,63], kroz prikazana istrazivanja bile
su varirane i vrednosti drugih uticajnih parametara posprocesiranja i odreden njihov ukupni uticaj
na mehanicke karakteristike delova.

Na osnovu prethodnih istraZivanja i karakteristika dostupnog infiltranta, pretpostavlja se
da upotreba potpritiska (vakuuma) u procesu infiltracije (postprocesiranja) moze da obezbedi
bolje mehani¢ke osobine delova. Pri eksperimentalnim istraZivanjima potpritisak ¢e biti
obezbeden koris¢enjem digitalne vakuum komore CitoVac, Struers (Danska). Ovaj tip komore po
specifikaciji moZe da postigne vrednost potpritiska od ~0.1 bar [94], a koja bi mogla da bude
gornji nivo u planu eksperimenta. Medutim, za postizanje pritiska od 0.1 bar potrebno je oko 2
minuta, Sto predstavlja relativno dugo vreme i moZe uticati na pothladenje epoksidnog
infiltranta, a time dovesti i do poveéanja viskoznosti. Takode, eksperimentalno je utvrdeno da
konstrukcija komore ne omogucéava dobro zaptivanje pri ovako niskom pritisku pa ¢esto dolazi
do popustanja zaptivke na poklopcu komore. Zbog navedenih tehnickih ogranicenja komore, kao
gornji nivo potpritiska bi¢e usvojena vrednost od 0.2 bar koja omogucava relativno kratko vreme
postizanja zadatog potpritiska i dobro zaptivanje komore. Za vrednosti potpritiska u centralnoj
tacki usvojena je vrednost od 0.5 bar, dok je za donji novo usvojen pritisak od 0.8 bar.
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2')0 DEFINISANJE PLANA EKSPERIMENTA

Eksperimentalna istraZivanja sprovedena u doktorskoj disertaciji mogu se podeliti u Cetiri

dela, koja ¢ine:

ii.

iii.

iv.

Grupa pripremnih eksperimentalnih istrazivanja koja za cilj imaju utvrdivanje vrednosti
centralnog nivoa parametra procesa kao i vrednosti njihovih gornjih i donjih nivoa.
Takode, kroz ovaj deo bice definisani i parametri procesa koji u centralnom
eksperimentu nece biti varirani, kao $to su vreme suSenja epruveta, temperatura
predgrevanja komponenti epoksida, vreme infiltracije i maseni odnos komponenti
epoksidne smole.

Eksperiment za odredivanje zatezne ¢vrstoée epruveta infiltriranih na konvencionalan
nacin.

Eksperiment baziran na DSD faktornom planu eksperimenta, koji ¢e omoguditi
formiranje optimizovanog modela vakuumske infiltracije i definisanje optimalnih
parametara infiltracije, kao i optimirane vrednosti zatezne ¢vrstoce.

Eksperimentalna verifikacija optimizovanog modela vakuumske infiltracije.

9.1. Pripremni eksperimenti
9.1.1. Vreme susenja epruveta

Nakon zavrSetka procesa Stampe epruvetama je potrebno odredeno vreme kako bi se

dovoljno osusile, odnosno postigle mehanicke osobine koje su dovoljne za bezbedno vadenje iz

Stampaca (bez oStecenja). Po preporuci proizvodaca Stampaca vreme potrebno za susenje

modela je 1h. U softver Stampaca (Z print) implementiran je brojac koji nakon isteka vremena

potrebnog za susenje obavestava operatera. Medutim, u slucaju Stampe modela koji se nalaze

jedan iznad drugog ili visokih delova, prema iskustvu ste¢enom tokom eksperimentalnih

istrazivanja, to vreme je potrebno produZiti na minimum 2h. S obzirom da su epruvete Stampane

u jednom nivou i da je njihova debljina mala (3.2 mm) za njihovo bezbedno vadenje dovoljno je

preporuceno vreme susenja.
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Vezivno sredstvo koje se koristi u procesu vezivne 3D Stampe jeste na bazi vode, pa se
epruvete ne mogu potpuno osusiti za vreme od 1h. SuSenje odStampanih epruveta nastavlja se i
nakon njihovog vadenja iz Stampaca, uobicajeno na sobnoj temperaturi na vazduhu. U procesu
infiltracije epoksidnim infiltrantom koji je predgrejan na odredenu temperaturu, zaostala vlaga u
modelu moZe stvoriti gasne mehurove koji nakon susSenja stvaraju pore i predstavljaju
koncentratore napona. Povecan broj pora smanjuje mehanicke karakteristike modela. Da bi se
koli¢ina zaostale vlage svela na minimum, potrebno je radne predmete (epruvete) ostaviti
odredeno vreme na sobnoj temperaturi, kako bi procenat zaostala vlage u njima bio sveden na
minimum.

U cilju definisanja minimalnog vremena koje je potrebno za potpuno susenje epruveta,
bi¢e pradena promene mase epruveta tokom vremena. S obzirom da ¢e za ispitivanja zatezne
¢vrstoée biti koriS¢ene epruvete Cije su dimenzije i oblik definisani standardom ASTM D 638 —
02a, za utvrdivanje vremena susenja bice koris¢ene epruvete istog oblika. Vreme susenja Ce biti
utvrdeno pracenjem gubitka mase odStampanih epruveta do trenutka kada gubitak mase bude
zanemarljiv. Promena mase biée pracenja od trenutka vadenja epruveta iz Stampaca (nakon
jednocCasovnog suSenja u njemu) koris¢enjem precizne analiticke vage tacnosti 0.0001g, na
uzorku od 7 epruveta. Merenja ¢e se obavljati po tacno utvrdenim vremenima i to u prva Cetiri
sata nakon vadenja iz Stampaca merice se na svakih pola sata, druga Cetiri sata na sat vremena,
zatim na 12 sati, 24 sata i 48 sati.

9.1.2. Temperatura predgrevanja epoksidnog infiltranta

Epoksidni infiltrant koji ¢e biti koris¢en tokom istrazivanja (S 5000, Samson Kamnik,
Slovenija), po specifikaciji proizvodada treba da bude predgrejan na temperaturu od 40-60°C
kako bi se dobili najbolji rezultati. Medutim, zbog pripreme smeSe, njenog tretmana na
potpritisku i trajanja same infiltracije, postoji mogucénost njenog pothladenja i povecanja
koeficijenta viskoznosti, Sto moze uticati na odvijanje procesa infiltracije, a time i na mehanicke
karakteristike modela. Sa druge strane, ako je ulazna temperatura previsoka, moze dodi do
prebrze reakcije i umreZavanja epoksida, Sto skracuje vreme koris¢enja pripremljenog epoksida
u procesu, ili ¢ak dovodi do njegove oksidacije i razgradnje. Za utvrdivanje maksimalne
temperature predgrevanja pri kojoj ne dolazi do povecanja brzine umrezavanja epoksidnog
infiltranta, bice koriS¢ena diferencijalna skeniraju¢a kalorimetrija (DSC). Nakon racunarske
obrade podataka, generiSe se dijagram brzine umreZavanja u zavisnosti od temperature, na
osnovu kojeg ¢e biti usvojena temperatura predgrevanja infiltranta, koja ¢e biti koris¢ena u ovom
eksperimentalnom istrazivanju.

9.1.3. Vreme infiltracije

Kao vreme infiltracije bi¢e usvojen najkraéi vremenski interval koji omoguéava da
infiltrant ostvari maksimalno prodiranje po dubini uzorka uronjenog u epoksidni infiltrant. Uzorci
za ovaj eksperiment bic¢e oblika kocke, stranice 15 mm. Na osnovu literaturnih podataka, vreme
infiltracije pri koris¢enju poliuretanskih i epoksidnih infiltranata krece se od 60 sekundi, navise.
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Na osnovu tih podataka biée izradeno 5 uzoraka - test kocki, koje ¢e biti infiltrirane prema planu
prikazanom u tabeli 9.1. Planom eksperimenta nisu predvidene replikacije.

Tabela 9.1 Vreme infiltracije test kocki

Broj test kocke #1  #2 #3 #4 #5
Vreme inf. [s] 60 120 180 240 300

Nakon zavrsene infiltracije i suSenja, test kocke ¢e biti presecene i digitalnim kljunastim
pomi¢nim merilom bi¢e izmerena dubina infiltracije za svaku test kocku. S obzirom da infiltrant
moze da prodre u model samo do odredene dubine, nakon odredenog vremena dubina
infiltracije se nece povecavati, tj. bi¢e ostvareno maksimalno prodiranje infiltranta u zeleni deo.
Najkraci vremenski interval u kojem je moguce ostvariti maksimalnu dubinu prodiranja, biée
usvojen kao vreme infiltracije u eksperimentalnim istrazivanjima.

9.1.4. Definisanje procentualnog udela komponenti u epoksidnom infiltrantu

Za definisanje procentualnog odnosa komponenti epoksidne smole, bic¢e koris¢en faktorni
eksperiment sa proporcijama (Mixed DoE). Ova vrsta eksperimenta polazi od pretpostavke da
odziv zavisi isklju¢ivo do relativnih proporcija smese, a ne i od njene kolic¢ine [95].

Kljuénu razliku izmedu klasicnog faktornog eksperimenta i faktornog eksperimenta sa
proporcijama cini oblik prostora eksperimenta (design space). Prostor klasicnog faktornog
eksperimenta jeste skup svih moguéih kombinacija nezavisnih promenljivih. Sa druge strane,
prostor faktornog eksperimenta sa proporcijama cini skup svih mogucih kombinacija relativnih
proporcija svake komponente ponaosob. PretraZivanje prostora faktornog eksperimenta sa
proporcijama podrazumeva ispitivanje i vrednovanje svih mogucih eksperimenata u okviru datog
prostora, kao i optimizaciju sa aspekta zadatih ogranicenja, koja se mogu odnositi na parametre
izuCavanog procesa ili na koli¢ine pojedinih komponenti smeSe. Razlika izmedu faktornog
eksperimenta sa proporcijama, za slucaj dve i tri promenljive, tj. komponente, prikazana je na
slici 9.1.

X
1 1: |
X+~ 1 x :
x /]
2 / O)I_________1 .
0 x1 1 x1+x2 +X3=1
a) )

Slika 9.1 Sema faktornog eksperimenta sa proporcijama, a) za dve i b) za tri komponente [96]

U slucaju standardnog eksperimenta koriste se Simplex-lattice i Simplex-centroid tipovi
eksperimenata. Ukoliko komponente smese podlezu i dodatnim ogranienjima, kao Sto su na
primer minimalna ili maksimalna koli¢ina svake od komponenti, tada se radi o ogranicenom
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Definisanje plana eksperimenta

faktornom eksperimentu sa proporcijama (Constrained Mixture Design). Prostor ovog tipa
eksperimenta prikazan je slici 9.2, kao mnogougao u okviru trougla. Za ovaj tip eksperimenta
pogodan je Extreme-vertices design.

2d
=1

1

TTANVSN

Standardna smesa Smesa sa ogranicenjima

(Standard Mixture) (Constrained Mixture)
X, X, X,20 Ky 2 X, S X,
X, +X, +X, 21 X2 X, <X,
X2 X, <X,
X, +X+X =1

Slika 9.2 Prostor ograni¢enog faktornog eksperimenta sa proporcijama [97]

Faktorni eksperiment sa proporcijama je odabran tako da omogudi ispitivanje prisustva
nelinearnosti u efektu koji sastavne komponente infiltranta imaju na ispitivani odziv, tj. zateznu
¢vrstoéu epruveta. S tim u vezi, za eksperiment u ovom radu odabran je faktorni eksperiment
tipa extreme vertices, koji omogucava modeliranje sa ogranicenjima, uz primenu cvornih,
centralnih i aksijalnih tacaka.

Karakteristika faktornih eksperimenata sa proporcijama koji koriste ogranicenja
(constrained designs) - tj. kod kojih su zadate donje i gornje granice komponenata u smesi, jeste
da imaju regresione koeficijente izmedu kojih postoji izrazena korelacija. U slu¢aju eksperimenta
koji je raden u disertaciji, donje i gornje granice postoje, jer obe komponente moraju biti prisutne,
tj. smeSa ne moze sadrZati nula posto smole ili umrezivaca.

U cilju smanjenja prisustva korelacije izmedu regresionih koeficijenata, potrebno je
komponente smese transformisati u tzv. pseudokomponente. Primena pseudokomponenti
omogucava takvo skaliranje prostora da minimalna dozvoljena koli¢ina (donja granica) svake od
komponenti bude nula. Na ovaj nacin se eksperiment sa ograni¢enjem uz primenu
pseudokomponenti, svodi na eksperiment bez ogranienja sa proporcijama.

Vazno je napomenuti da za razliku od klasi¢nog faktornog eksperimenta, komponente
nisu nezavisne, odnosno njihov zbir mora uvek biti 100%. Na osnovu proizvodacke preporuke
smesa epoksida treba da sadrzi 100 delova smole i 23 dela umrezivaca, Sto u proporcijama iznosi
0.8130 i 0.1870. Ovaj odnos predstavlja centralnu tacku eksperimenta. Na osnovu prethodno
napisanog, definisan je prostor eksperimenta i prikazan u tabeli 9.2.
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Tabela 9.2 Granice komponenti koriscene u eksperimentu

Donja granica

Gornja granica

Smola

Umrezivac

97
20

103
26

Eksperiment sadrzi ukupno pet tacaka - dve ¢vorne tacke sa po dve replike, jednu

centralnu tacku sa tri replike i po jednu aksijalnu tacku sa obe strane centralne tacke, sa po dve

replike, Sto zahteva ukupno 13 uzoraka. Tacke su prikazane u tabeli 9.3. Tabela 9.3 takode daje

prikaz i realnih masenih udela komponenti, kao i proporcionalne udele i pseudokomponente.

Ukupna masa potrebnog infiltranta odredena je na osnovu dimenzija posude za infiltraciju,

vodecdi racuna o minimalnom utroSku smole pri kome ¢e epruvete biti uronjene u smolu celom

zapreminom i iznosila je 54.1 g.

Tabela 9.3 Tabela eksperimenta za dizajn eksperimenta sa proporcijama (Mixture DoE)

Tacke Tip Udeli komponenti
Maseni udeli [g] Proporcionalni udeli Pseudokomponente
Smola ___Umreziva¢ _Smola UmrezivaC __Smola Umrezivac
1. Cvor 45.3 8.8 103 20 1.0 0.0
2. Cvor 42.7 11.4 97 26 0.0 1.0
3. Centralna 44.0 10.1 100 23 0.5 0.5
4. Aksijalna  44.6 9.5 101.5 215 0.75 0.25
5. Aksijalna  43.3 10.8 98.5 245 0.25 0.75
6. Cvor 45.3 8.8 103 20 1.0 0.0
7. Cvor 42.7 11.4 97 26 0.0 1.0
8. Centralna 44.0 10.1 100 23 0.5 0.5
0. Aksijalna  43.3 10.8 98.5 24.5 0.25 0.75
10. Aksijalna  44.6 9.5 101.5 215 0.75 0.25
11. Aksijalna  44.6 9.5 101.5 21.5 0.75 0.25
12. Aksijalna  43.3 10.8 98.5 245 0.25 0.75
13. Centralna 44.0 10.1 100 23 0.5 0.5

Na osnovu tabele 9.3 napravljene su formulacije infiltranta koje su potom koriséene za

infiltraciju trinaest standardnih epruveta za ispitivanje zatezne ¢vrstoce, prema ASTM D 638 -

02a.
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9.2. Konvencionalna infiltracija

Za utvrdivanje zatezne cvrstoce koris¢enjem konvencionalne infiltracije, koris¢ene su
preporucene vrednosti temperaturnih parametara i odnosa komponenti epoksida od strane
proizvodaca epoksidne smole [92]. Po proizvodackoj deklarisanoj vrednosti preporudena
temperatura predgrevanja smole je izmedu 40 i 70°C, pa je radi smanjenja uticaja pothladenja
usled temperature okoline i epruvete, usvojena gornja temperaturna granica od 70°C. Maseni
odnos epoksida i umreZivaca koris¢en u eksperimentu je 100:23, takode po preporuci
proizvodaca. Usvojeni metod infiltracije je uranjanje u epoksid, a koli€ina epoksida je usvojena
na osnovu dimenzije posude za infiltraciju, kao u eksperimentu za definisanje odnosa
komponenti.

Eksperimentalni rezultati dobijeni primenom konvencionalne infiltracije bi¢e koris¢eni za
poredenja sa rezultatima koji su dobijeni u eksperimentu za definisanje procentualnih udela
komponenti epoksidnog infiltranta, kao i za poredenje sa rezultatima koji budu dobijeni
primenom optimizovanog modela vakuumske infiltracije.

9.3. DSD faktorni plan eksperimenta (Definitive Screening Design)

Nakon usvajanja faktora koji ¢e biti uvrsteni u plan faktornog eksperimenta, a koje cini
pet numerickih i jedan atributivni faktor, kreira se plan eksperimenta. Svi numericki faktori su
definisani u tri nivoa, centralnim (0), maksimumom (+1) i minimumom (-1) dok atributivni faktor,
koji predstavlja metod infiltracije, ima dva nivoa, uranjanje epruvete u infiltrant i nanoSenje
infiltranta ¢etkom.

Plan DSD faktornog eksperimenta prikazan je u tabeli 9.4. Plan je kreiran je kao simetri¢na
matrica [84, 90] uz pomo¢ softvera za statisticku obradu JMP SAS.
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Tabela 9.4 Prikaz DSD plana eksperimenta koji e biti koris¢en za formiranje optimizovanog
modela vakuumske infiltracije

Run Oznaka  Pritisak Vreme Predgre- Finalni Finalno Metod

ord. epruvete meganja Mesanja yanje pritisak vreme infiltracije
No. MIX_P MIX_T  pRE.H INF_P INF_T  INF_M

11 14 0 +1 +1 -1 +1 Cetka

3 1 0 -1 -1 +1 -1 Uranjanje

12 16 -1 0 -1 -1 +1 Uranjanje

13 17 +1 0 +1 +1 -1 Cetka

1 2 -1 -1 0 +1 +1 Cetka

4 9 +1 +1 0 -1 -1 Uranjanje

7 7 -1 +1 -1 0 -1 Cetka

14 18 +1 -1 +1 0 +1 Uranjanje

10 15 -1 +1 +1 +1 0 Uranjanje

9 11 +1 -1 -1 -1 0 Cetka

8 13 -1 -1 +1 -1 -1 Cetka

5 5 +1 +1 -1 +1 +1 Uranjanje

6 12 0 0 0 0 0 Uranjanje

2 8 0 0 0 0 0 Cetka

9.4. Verifikacija optimuma dobijenog na osnovu primene
optimizovanog modela vakuumske infiltracije

Nakon statisticke obrade rezultata iz prethodnog eksperimenta i usvajanja optimalnih
parametra procesa infiltracije koji treba da omoguce dobijanje maksimalne zatezne ¢vrstoce,
bice izvrSena i eksperimentalna verifikacija. Za verifikaciju ¢e biti izradene tri epruvete koje ¢ée biti
vakuumski infiltrirane primenom parametara koji su optizovani na osnovu prethodno usvojenog
regresionog modela, nakon ¢ega ¢e biti izmerena njihova zatezna ¢vrstoca.

Osim zatezne Cvrstoce bi¢e posmatrana i morfologija loma. Za ispitivanje morfologije
loma bice korisé¢en elektronski mikroskop (SEM).
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U cilju kvantitaivnog poredenja poroznosti izmedu peruveta koje su infiltrirane primenom
konvencionalne metode i primenom optimizovanog modela vakuumske infiltracije, bice
realizovano i ispitivanje poroznosti Zivinom porozimetrijom.
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l ()o EKSPERIMENTALNA ISTRAZIVANJA

10.1. Izrada epruveta

Za ispitivanje zatezne ¢vrstoce delova dobijenih vezivnom 3D Stampom korisé¢en je ASTM
standard, tj. njegov deo D 638 - 02a koji se odnosi na ispitivanje zatezne ¢vrstoce polimernih
materijala. S obzirom da je razvoj tehnologija za AM doZiveo procvat poslednjih godina, joS uvek
kroz standarde ne postoje definisane norme za ispitivanje materijala iz ove oblasti. Medutim,
vecéina materijala koji se koriste u aditivnim tehnologijama predstavlja polimere i kompozite pa
je stoga veliki broj istraZzivanja iz ove oblasti baziran na pomenutom standardu. Izgled standardne
epruvete za ispitivanje zatezne ¢vrstoée prema ASTM D 638 - 02a prikazan je na slici 10.1. Pored
grafickog dimenzija i oblika epruvete na slici je prikazana i fotografija epruveta dobijena
tehnologijom vezivne 3D Stampe sa oznacenim karakteristicnim zonama.

1
2

.

Oznaka Dimenzije [mm]
Lo — Ukupna duZina enpyseTe! min 165
D — Rastojanje izmedu mesta prihvatanja 1155
L — DuZina paralelnog dela 57+0.5
G — Pocetna merna duZina 50 +£0.25
W - Sirina mernog dela +0
13 —0.1
Wo — Ukupna $irina epruvete?! min 19 + 6.4
T — Debljina 3.2+04
R — Radijus 761

1 Za neke materijale se duZina povecava kako bi se izbeglo pucanje u éeljustima kidalice

Slika 10.1 Epruveta za ispitivanje zatezne cvrstoce po ASTM D 638 - 02a
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Epruvete su izradene od komercijalno dostupnog kompozitnog materijala na bazi gipsa
proizvodaca 3D Systems (Z Corporation), proizvodacke oznake ZP 131. Tacna formulacija
materijala nije dostupna zbog zastite proizvoda ali se priblizni maseni udeli komponenti mogu
pronaci u bezbednosnim listama (Safety Data Sheet) i prikazani su u tabeli 10.1 [98].

Tabela 10.1 Sastav praha ZP 131 [99]

Sastojak Aproksimativni
maseni udeo
[%]

1. GipssasadrZajem kristalnog ~ 50-95%

silicijum dioksida <1%

2. Vinil polimer 2-20%
Ugljeni hidrati 1-20%
4. Sulfatne soli 1-20%

Kao vezivno sredstvo korisé¢ena je formulacija na bazi vode oznake zb60 istog proizvodaca.

Uredaj za vezivnu 3D Stampu ameri¢kog proizvodacda 3D Systems, oznake 2310 plus kojim
su izradene epruvete pripada klasi profesionalnih uredaja za tehnologije aditivhe proizvodnje.
Tehnicke karakteristike uredaja i uredaj prikazani su na slici 10.2.

Radna komora 203 x 254 x 203 [mm]
Debljina sloja praha 0.089 —0.203 [mm]
Rezolucija 300 x 450 [dpi]

Radna brzina 2 — 4 sloja u minuti

=25 mm/h po Z osi
Formati fajlova STL, VRML, 3DS, PLY
TeZina masine 115 [kg]

Broj glava za Stampanje | 1

Gabariti Stampaca 860 x 740 x 1090 [mm)]
Nacin montiranja Postavlja se na pod
Zahtevano napajanje U=230 [V]

1=2.4 [A]

Slika 10.2 Uredaj za vezivnu 3D Stampu Z310 plus i tehnicke karakteristike

Koris¢enjem kombinacije navedenog praha (ZP131) i veziva (zb60) moguce je izraditi
modele sa debljinom sloja 0.1 mm i 0.0875 mm. Manja debljina sloja produzava vreme Stampe,
a po dostupnim literaturnim izvorima moZze se zakljuciti da ima vrlo malo uticaja na mehanicke
karakteristike izradenog modela. Zbog ustede u vremenu stampe debljina sloja kojom su izradene
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epruvete iznosila je 0.1 mm. Na slici 10.3a prikazan je jedan sloj prilikom Stampe epruveta, dok
su na slici 10.3b prikazane epruvete koje se nalaze u radnom prostoru Stampaca neposredno pre
¢iséenja. Stepen zasi¢enja, koji je detaljno objasnjen u poglavlju 2, po celoj zapremini epruveta je
bio identican i iznosio je 0.107481 (100%).

a) b)
Slika 10.3 Izrada epruveta tehnologijom vezivne 3D stampe a) prikaz jednog sloja, b) neocis¢ene
epruvete u radnom prostoru Stampaca

10.2. Definisanje vremenskog intervala za susenje epruveta

U cilju utvrdivanja vremena koje je potrebno za za suSenje epruveta, na uzorku od 7
epruveta izradenih po standardu ASTM D 638 - 02a, pracena je promena mase tokom
vremenskog intervala od 48h. Za pradenje promene mase koris¢ena je tehnicka vaga Tehtnica
Zelezniki ta¢nosti 0.0001 g (slika 10.4). Temperatura okoline tokom eksperimenta iznosila je 22
+1°C, a rezultati merenja su prikazani u tabeli 10.2 i dijagramski na slici 10.5.

Slika 10.4 Analiticka vaga Technica Zelezniki
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Tabela 10.2 Podaci o smanjivanju mase epruveta tokom vremena

Masa epruvete [g]

Vreme

susenja #1 #2 #3 #4 #5 #6 H#7

[h]

0 10.6782  10.6935 10.7016 10.6816 10.6278 10.5962  10.5479
0.5 10.5878  10.6029  10.6133  10.5952  10.549 10.5091  10.4628
1 10.5215 10.5343 10.5412 10.5251 10.4769 10.4361 10.3867
1.5 10.4758 10.4872 10.4948 10.4770 10.4225 10.3815 10.3348
2 10.4286  10.4411 10.4510 10.4348 10.3784 10.3377  10.2951
25 10.3952 10.4100 10.4211 10.4050 10.3479 10.3109 10.2710
3 10.3683  10.3852  10.4004 10.3839 10.3265 10.2931  10.2555
3.5 10.3555 10.3761 10.3932 10.3788 10.3185 10.2872 10.2500
4 10.3493  10.3697 10.3877 10.3718 10.3120 10.2827  10.2465
5 10.3379  10.3558 10.3765 10.3612  10.3022 10.2754  10.2398
6 10.3270 10.3464 10.3657 10.3519 10.2955 10.2689 10.2328
7 10.3188  10.3381  10.3566  10.3472  10.2895 10.2625  10.2265
8 10.3155 10.3310 10.3512 10.3411 10.2836 10.2588 10.2211
12 10.3055 10.3250 10.3490 10.3358 10.2773  10.2527  10.2173
24 10.2748 10.3085 10.3345 10.3198 10.2615 10.2383 10.2023
48 10.2742 10.3082 10.3343 10.3195 10.2611 10.2381 10.2019

—Epruveta 1
10.65
Epruveta 2
Epruveta 3
1055 | Epruveta 4

| Epruveta 5

Epruveta 6
10.45 \ \

10.35 \
\“x
10.25 T

10.15

—Epruveta 7

Masa [g]

0 2 4 6 8 10 12 14 16 18 20 22 24 26 28 30 32 34 36 38 40 42 44 46 48

Vreme [h]

Slika 10.5 Dijagram smanjenja mase epruveta tokom vremena
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Uvidom u dijagram promene mase (slika 10.5) moze se zakljuciti da nakon 24 h dolazi do
stabilizacije mase epruveta i u toku nastavka su$enja na sobnoj temperaturi (22+1°C), beleZe se
promene ispod 0.01%. Na osnovu ovako dobijenih rezultata, usvojen je vremenski interval
suSenja epruveta od 24h.

10.3. Vreme infiltracije

Pri utvrdivanju potrebnog vremena infiltracije koriS¢eno je pet uzoraka oblika kocke,
stranice 15mm. Test kocke su izradene koriséenjem istih parametara vezivne 3D Stampe koji su
primenjeni prilikom izrade epruveta (poglavlje 10.1). OdStampane, neinfiltrirane test kocke
prikazane su na slici 10.6.

Slika 10.6 Test kocke nakon procesa vezivne 3D stampe

Nakon suSenja od 24h, test kocke su infiltrirane epoksidnom smolom S5000, tako $to su
celom zapreminom uronjene u posudu sa epoksidnim infiltrantom. Prema planu eksperimenta,
vreme zadrZzavanja test kocki u infiltrantu iznosilo je od 60 do 300 sekundi, sa prirastajem od 60
sekundi (tabela 9.1). Svaka kocka je pojedinacno infiltrirana.

Nakon infiltracije i suSenja, test kocke su ise¢ene brusnim kamenom, kako bi bila
odredena tacna dubina infiltracije za svaki vremenski parametar. Nakon secenja bilo je potrebno
odvojiti infiltriranu od neinfiltrirane zone i izvrsiti precizno merenje (slika 10.7 uzorak levo). S
obzirom da je, za razliku od infiltriranog dela zapremine kocke, neinfiltrirana zapremina
rastvorljiva u vodi, jednostavnim uranjanjem iseCene kocke u vodu i rastvaranjem zelenog dela,
bilo je moguce fizicki odvojiti dve zapremine. PreseCene kocke, pre i nakon razdvajanja
infiltriranog i neinfiltriranog dela zapremine, prikazane su na slici 10.7.

Slika 10.7 Presecene test kocke, nakon infiltracije

U zavisnosti od vremena infiltracije dubina prodiranja infiltranta je bila razli¢ita, Sto je
prikazano u tabeli 10.3.
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Tabela 10.3 Prikaz dubine prodiranja infiltranta u zavisnosti od vremena infiltracije

R.Br. 1 2 3 4 5
:;r ’ f:- - oz I
: l il P | il S
Vreme [s] 60 120 180 240 300

Za merenje dubine infiltracije koris¢eno je digitalno kljunasto pomi¢no merilo ta¢nosti
0.01mm (slika 10.8a). Merenja su izvrSena na 12 mesta duzZ ivica uzoraka (slika 10.8b) i kao
relevantna vrednost uzeta je aritmeticka sredina vrednosti dubine svih dvanaest mernih mesta.

a) b)
Slika 10.8 Odredivanje dubine infiltracije
a) merenje kljunastim pomicnim merilom i b) merna mesta na uzorku

Rezultati merenja dubine prodiranja infiltranta na dvanaest mernih mesta i izraCunate
aritmeticke sredine, prikazani su u tabeli 10.4.

Tabela 10.4 Vrednosti izmerenih dubina infiltracije na obeleZenim presecima (slika 10.8b)

R.Br. 1-1 1-2 1-3 2-1 2-2 2-3 3-1 3-2 3-3 4-1 4-2 43 Avg.
1 411 339 376 374 347 382 383 385 4.00 4.08 360 378 3.79
2 462 437 433 416 391 386 452 400 450 439 388 444 425
3 478 488 500 497 488 500 472 450 500 542 508 552 4098
4 550 500 539 522 465 538 535 453 484 495 495 426 5.00
5 473 5.02 510 500 529 529 504 499 489 438 5.04 5.10 5.02

Rezultati merenja pokazuju da nakon vremena od 180 sekundi dubina infiltracije dalje
raste samo neznatno (oko 0.04 mm), pa je, u daljem eksperimentu, ovo vreme usvojeno kao
maksimalna vremenska duZina infiltracije.

58



Eksperimentalna istraZivanja

10.4. Definisanje optimalnog procentualnog udela
komponenti epoksidnog infiltranta

Definisanje optimalnog procentualnog udela komponenti epoksidnog infiltranta koji ¢e
biti koris¢en u glavnhom eksperimentu, realizovano je na osnovu plana eksperimenta prikazanog
u tabeli 9.3. Eksperiment je realizovan sa 13 epruveta, a izradene su tri epruvete vise koje se
sluZile kao rezervne u slu¢aju oSteéenja prilikom izvodenja eksperimenta (slika 10.9).

Slika 10.9 Epruvete korisc¢ene u eksperimentu za definisanje optimalnog
procentualnog udela komponenti epoksidnog infiltranta

Epoksidni infiltrant je na osnovu deklaracije proizvodaca predgrejan na maksimalnu
preporuéenu temperaturu od 70°C koris¢enjem laboratorijske peéi (Georg Fischer +GF+,
Svajcarska). Kako bi bila eliminisana eventualna zaostala vlaga i njen uticaj na rezultate
eksperimenta, epruvete su zajedno sa epoksidnim infltrantom bile predgrejane na zadatu
temperaturu. Temperaturni parametri procesa praceni su koriséenjem termoparova prikljué¢enih
na ¢etvorokanalni termometar (data logger HH309A), rezolucije 0.1°C, koji je bio povezan sa
raunarom. Povezivanjem termometra sa racunarom omogudilo je prikupljanje podataka o
promeni temperature tokom vremena i njihov izvoz u Excel datoteku. Koriséena su sva cetiri
dostupna kanala radi pra¢enja temperature okoline, unutrasnjosti peéi, epoksidne smole i
umrezivaca. Termoparovovi koji su merili temperaturu komponenti epoksidnog infiltranta bili su
uranjeni u njih kako bi bila oCitana temperatura u unutrasnjoj zapremini te¢nih komponenti.
Sematski prikaz merne opreme prikazan je na slici 10.10, dok je na slici 10.11 prikazana ista
oprema instalirana u realnom okruzeniju.
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Slika 10.10 Sematski prikaz opreme za pracenje temperaturnih parametara

Slika 10.11 Oprema za pracenje temperaturnih parametara u realnom okruZenju

Nakon dostizanja temperature obavljeno je merenje masenih udela komponenti
epoksidnog infiltranta i njihovo mesanje. S obzirom da je infiltracija vrSena metodom uranjanja
epruveta, potrebna koli¢ina epoksida je odredena na osnovu zapremine izradene posude za
infiltraciju, a vodeéi ra€una o minimalnom utroSku infiltranta. Ukupna masa epoksidnog
infiltranta koja je koris¢ena u eksperimentu iznosila je 54 g (epoksidna smola plus umrezivac). Za
precizno merenje mase komponenti koris¢ena je digitalna tehni¢ka vaga Radwag 2100/C/2,
Poljska, ta¢nosti 0.01 g (slika 10.12), dok je doziranje komponenti vrSeno Spricem. Radi smanjenja
pothladenja epoksida usled odvodenja toplote u okolinu, staklena posuda za njegovu pripremu
kao i metalni mesac bili su predgrevani zajedno sa komponentama epoksidnog infiltranta i
epruvetama.
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Slika 10.12 Digitalna vaga za merenje mase komponenti epoksidnog infiltranta,
Redwag 2100/C/2

Epruvete su infiltrirane uranjanjem u grupama po tri, radi uStede infiltranta i smanjenja
pothladenja (slika 10.13). Vreme infiltracije, definisano prethodnim eksperimentom, iznosilo je
180s. Nakon zavrSene infiltracije epruvete su vadene iz epoksidnog infiltranta, viSak je uklanjan
ubrusom, a epruvete su ostavljene 24h na sobnoj temperaturi radi susenja i postizanja finalnih
mehanickih karakteristika.

Slika 10.13 Infiltracija epruveta uranjanjem u epoksidni infiltrant

Ispitivanje zatezne Cvrstode epruveta vrseno je na kidalici Shimadzu EZ-LX HS (Japan),
prikazanoj na slici 10.14a. Parametri ispitivanja su propisani standardom ASTM D 638; brzina
zatezanja 50 mm/min, rastojanje &eljusti 115 mm i temperatura okoline od 25°C. Epruveta
postavljena u Celjusti kidalice prikazana je na slici 10.14b.
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Slika 10.14 Uredaj za ispitivanje zatezne cvrstoce a) Shimadzu EZ-LX HS i
b) epruveta postavljena u Celjusti

Vrednosti zatezne ¢vrstoce su odredene na osnovu formule (10.1) i prikazane su u tabeli
10.5 dok su na slici 10.15 prikazane epruvete nakon razaranja.

(10.1)

Gde je: Rm — zatezna Cvrstoca
Fm —maksimalna sila
So — pocetna povrsina poprec¢nog preseka epruvete.

Tabela 10.5 Rezultati testa zatezne Cvrstoce

Taéka Fm [N] So [mm?] Rn [MPa]
1 888.380 44.780 19.839
2 973.585 45,185 21.547
3 889.030 42.894 20.726
4 829.372 42.699 19.424
5 914.928 43.190 21.622
6 843.459 42.928 19.648
7 899.349 43.420 20.713
8 936.020 44,186 21.183
9 936.245 44.750 20.921
10 854.245 42.957 19.677
11 863.107 44,194 19.530
12 891.942 43.190 20.652
13 940.185 45.451 20.819
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Slika 10.15 Epruvete nakon testa zatezne cvrstoce

10.5. Verifikacija modela (konvencionalna infiltracija)

U cilju poredenje rezultata merenja zatezne cvrstoce koji su dobijeni na osnovu
optimizacije procentualnog udela komponenti epoksidnog infiltranta, izvrsen je i eksperiment
merenja zatezne ¢vrstoée na epruvetama koje su infiltrirane koriséenjem standardnih preporuka
proizvodacCa. Za odredivanje zatezne Cvrstoce izradeno je Sest epruveta (slika 10.16) sa
parametrima procesa vezivne 3D Stampe definisanim u poglavlju 10.1. Infiltriracija je izvrSena sa
sledeéim parametrima: (i) temperatura komponenti epoksidnog infiltranta 70°C; (ii) odnos
komponenti 100:23 (epoksidna smola : umrezivac) i (iii) nain nanosSenja smole je uranjanje
epruvete u epoksidni infiltrant. Takode, koriS¢eno je i predgrevanje epruveta u pedi sa ciljem da
se smanji procenat zaostale vlage u njima, $to bi moglo uticati na pouzdanost dobijenih podataka.
Za kontrolu temperature pedi i komponenti epoksidnog infiltranta koriséena je oprema prikazana
na slici 10.10. Sila kidanja, povrSina poprec¢nog preseka epruveta i vrednosti zatezne ¢vrstoée
nakon ispitivanja zatezanjem, prikazane su u tabeli 10.6.

Slika 10.16 Epruvete nakon infiltracije koriSenjem infiltranta sa procentualnim udelom
komponenti koji je preporucen od strane proizvodaca
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Tabela 10.6 Rezultati testa zatezne cvrstoce

Br. Fm [N] So [mm?] Rm [MPa]
epruvete

1 952.212 45.688 20.841

2 898.952 43.181 20.8181
3 872.532 42.075 20.737

4 1003.600 46.316 21.668

5 902.759 43.784 20.618

6 958.855 45.032 21.166
Srednja

T 931.485 44.346 20.975

10.6. Diferencijalna skenirajué¢a kalorimetrija (DSC)

Kako bi se definisala maksimalna temperatura epoksidnog infiltranta pri kojoj ne dolazi
do povecanja brzine umreZavanja kao ni do razlaganja infiltranta, koriséen je postupak
diferencijalne skenirajuce kalorimetrije (Differential Scanning Calorimetry).

Za odredivanje brzine umrezavanja za epoksidni infiltrant S5000, u zavisnosti od
temperature, koriséen je digitalni skenirajuci kalorimetar Q20 proizvodaca TA Instruments, USA
(slika 10.17a). Komponente epoksidnog infiltranta su pre analize pomeSane u masenom odnosu
100:23, koji preporucuje proizvodac, a ciklus merenja je izveden u neutralnoj, argonskoj,
atmosferi radi izbegavanja oksidacije.

Z;-.'-.-.--l; T —
E f#!s |8

a) b)
Slika 10.17 Digitalni skenirajucu kalorimetar a) Q20 (TA Instruments, USA) i b) unutrasnjost
uredaja sa postavljenim kivetama
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Slika 10.18 DSC kriva zagrevanja za epoksidni infiltrant S5000

Analizom dijagrama prikazanog na slici 10.18 uo¢ava se da umreZavanje po¢inje na 83.1°C
i traje sve do 119.7°C. Na osnovu prethodnih podataka moZe se zakljuditi da maksimalna
temperatura pri kojoj se epoksidni infiltrant S5000 moZe koristi bez opasnosti preranog
umreZavanja iznosi 80°C i ta temperatura ¢e biti koris¢ena prilikom izvodenja finalnog
eksperimenta kao ulazni parametar.

10.7. Infiltracija u vakuumu

Na osnovu definisanog plana eksperimenta (poglavlje 9.2) za centralni eksperiment je
pripremljeno 14 epruveta koris¢enjem istih parametrima kao i kod prethodnih eksperimentalnih
istrazivanja. Parametri eksperimenta su definisani planom eksperimenta i prikazani su u tabeli
9.4 dok je procedura izvodenja eksperimenta (faze eksperimenta) prikazana Sematski na slici
10.19, a svaka faza je u nastavku detaljno opisana.

2}

Vakuumiranje
pripremljenog infiltranta

Pritisak i vreme;
definisani parametrima
MIX_P i MIDX_T

Predgrevanje

epruveta u peci Infiltracija epruveta

Temperatura;

Infiltracija uranjanjem ili
definisana parametrom

nanoienjem infiltranta &etkom;
definisana parametrom

Tretman infiltriranih
epruveta vakuumom

Pritisak i vreme;
definisani parametrima

INF_PiINF_T /o

Slika 10.19 Kljucne faze eksperimenta
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Priprema komponenti infiltranta

Obe komponente epoksidnog infiltranta su u odvojenim posudama predgrejane na
temperaturu od 80°C koridéenjem ultrazvuénog kupatila Bandelin Sonorex Digital, Nemacka (slika
10.23-1). Temperatura komponenti infiltranta i vode u kupatilu kontrolisana je koris¢enjem
termopara i digitalnog termometra HH309A. Prilikom infiltracije koris¢eni su maseni udeli
komponenti epoksidnog infiltranta prema deklaraciji proizvodaca (100:23; epoksidna
smola/umreZzivac). Mase komponenti su kao i u prethodnim eksperimentima merene digitalnom
vagom Radwag. U cilju smanjenja uticaja temperature okoline od 21°C na pothladenje epoksida,
prilikom mesSanja komponenti koriséena je plasticna posuda kao izolator, dok je mesac bio
predgrejan na temperaturu komponenti epoksidnog infiltranta.

Predgrevanje epruveta u peci

Za predgrevanje epruveta koris¢ena je laboratorijska peé-susara Streimatics ST-11,
Instrumentaria Zagreb (slika 10.20-1). Epruvete su poloZene sa donje strane na izolaciju od
kamene vune (slika 10.20-4) kako bi bio izbegnut direktan kontakt sa metalnim dnom pe¢i i time
bilo spreeno pregrevanje epruveta. Temperatura u unutrasnjosti peci pracena je pomocu
termoparova, dok je temperatura epruveta merena koris¢enjem beskontaktnog IR termometra
HT6889.

Slika 10.20 Predgrevanje epruveta: (1) pec-susara, (2) epruvete, (3) kutije za transport epruveta
i (4) kamena vuna

Zajedno sa epruvetama, u pedi je vrSeno i predgrevanje dve posebno izradene debelozide
kutije koje su izradene u postupku vezivne 3D Stampe i infiltrirane epoksidnim infiltrantom (slika
10.21). S obzirom da je pe¢ bila stacionirana van prostorije gde se nalazila vakuum komora i ostala
eksperimentalna oprema, a temperatura okoline je iznosila 21°C, prilikom prenosa epruveta iz
peci do mesta gde je vrSena infiltracija nije bilo moguce odrzati temperaturu definisanu planom
eksperimenta. Kutije su za cilj imale odrzavanje temperature epruveta prilikom transporta jer
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debeli zidovi predgrejani na temperaturu epruvete nisu dozvoljavali gubitak temperature.
Izradene su dve kutije i koriséene su naizmenié¢no kako bi se izbeglo ¢ekanje ponovnog grejanja
kutije i skratilo vreme eksperimenta.

Slika 10.21 Kutije za transport epruveta

Vakuumski tretman infiltranta

Nakon merenja mase komponenti i njihovog mesanja, smesa epoksidnog infiltranta je
tretirana u vakuum komori CitoVac, Struers, Danska (slika 10.22-3), prema vrednostima pritiska i
vremenima vakuumskog tretmana prikazanim u tabeli 10.4. Vakuumski tretman smese
epoksidnog infiltranta pre infiltracije imao je za cilj izbacivanje gasnih mehurova koji se stvaraju
prilikom grejanja, merenja i meSanja komponenti, a vizuelno su uocljivi u smesi u velikoj koli¢ini.
Oprema koris¢ena u eksperimentima, prikazana je na slici 10.22.

Slika 10.22 Oprema koriscena u eksperimentu sa vakuumskom infiltracijom: (1) Ultrazvucno
kupatilo Bandelin Sonorex Digital, Nemacka, (2) digitalna vaga Radwag 2100/C/2, Poljska, (3)
vakuum komora CitoVac, Struers, Danska
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Podesavanje vrednosti pritiska u vakuum komori i vreme vakuumskog tretmana je vrseno
preko digitalne jedinice, na kojoj je moguée predefinisati tri razli¢ite procedure (metode) u
zavisnosti od vrednosti pritisak/vreme, i prilikom izvodenja eksperimenta pozvati se na
odgovarajucu (slika 10.23).

Method B — Running
Pressure  Time
(Bar>  chhemmss)

Set 075 0:10:00
L 0:08:14

96 %

Slika 10.23 Podesavanje vakuum komore

Pored kontrole temperature komponenti epoksidnog infiltranta, u vakuum komoru je
instaliran termopar kojim je pra¢ena promena temperature prilikom vakuumskog tretmana
smese. U tu svrhu koriS¢en je najtanji dostupan termopar, debljine 0.4 mm, koji je u komoru
doveden kroz zaptivhu gumu, na mestu njenog spoja. Termopar postavljen na ovaj nacin nije
ugrozio zadate vrednosti pritiska tokom procesa. Prilikom tretmana smese epoksidnog infiltranta
u vakuumu bio je prisutan pad temperature od oko 4°C, $to nije imalo znacajan uticaj na dalji tok
eksperimenta.

Infiltracija epruveta

Prema planu eksperimenta (tabela 9.4) infiltracija epruveta je vrSena na dva nacina;
uranjanjem u epoksidni infiltrant i premazivanjem ¢etkom. Prilikom uranjanja, epruveta je celom
zapreminom bila potopljena u infiltrant, vodeci pri tome ra¢una da, radi ekonomicnosti, postupak
bude sproveden koris¢enjem minimalno potrebne koli¢ine infiltranta. Epruvete su infiltrirane sa
prethodno usvojenim vremenom od 180 sekundi (poglavlje 9.3). U slu¢aju nanosenja infiltranta
¢etkom, radi ponovljivosti procesa, svaka epruveta je premazana infiltrantom 20 puta, po 10 puta
sa svake strane. Nakon svakog petog premazivanja epruvete su okretane za 90 stepeni oko
uzduZne i poprecne ose naizmenicno.

Vakuumski tretman epruveta nakon infiltracije

Nakon infiltracije, svaka epruveta je, prema planu eksperimenta, smesStena u vakuum
komoru radi izlaganja potpritisku. Prema planu eksperimenta (tabela 9.4) proces je vrSen sa tri
razliite vrednosti potpritiska (0.2, 0.5 i 0.8 bar) i tri razli¢ita vremena zadrZavanja epruveta u
komori (90, 120 i 150 sekundi). Vreme zadrZavanja je bilo mereno od trenutka dostizanja zadate
vrednosti potpritiska, Sto je regulisano na digitalnoj upravljackoj jedinici komore koja je prvim

68



Eksperimentalna istraZivanja

zvuénim signalom obavestavala o trenutku dostizanja potpritiska, a drugim signalom, o isteku
zadatog vremena.

U toku vakuumskog tretmana epruveta, na povrsini su bili vidljivi gasni mehurovi Ciji se
broj povecavao sa smanjenjem pritiska (slika 10.24).

Slika 10.24 Epruveta u procesu izlaganja potpritisku, sa vidljivim gasnim mehurovima

Ispitivanje zatezne Cvrstoce epruveta

Nakon suSenja od 48 ¢asova na sobnoj temperaturi, izvrSeno je odredivanje vrednosti
zatezne Cvrstoée epruveta.

Kao i u prethodnim eksperemintalnim tackama koriS¢ena je kidalica Shimadzu EZ-LX HS
(Japan), prikazana na slici 10.14a. Ispitivanja su vrSena u skladu sa standardom ASTM D 638-02a,
sa brzinom zatezanja 50 mm/min, rastojanjem &eljusti 115 mm i temperaturom okoline od 25°C.
Dimenzije poprecnog preseka merene su digitalnim kljunastim pomi¢nim merilom. Vrednosti
parametara za svaku epruvetu i rezultati zatezanja (maksimalna sila Fn), pocetna povrsina
poprecnog preseka (So) i zatezna ¢vrstoéa (Rm) prikazani su u tabeli 10.7 dok su na slici 10.25
prikazane epruvete nakon testiranja zatezne ¢vrstoce. Uocljive su reperne linije koje su povucene
radi ozna¢avanja merne duZine i raspona Celjusti kidalice.
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Tabela 10.7 Prikaz tabele eksperimenta sa izmerenim vrednostima zatezne ¢vrstoce

Run No. MIX_P MIX_T PRE_H INF_P INF_T INF_M Maksimalna PovrSina Zatezna

ord. [bar] [s] [°c] [bar] [s] sila poprecnog Cvrstoca
Frm [N] preseka R _[MPa]
So [mm?]
11 14 05 150 80 0.8 150 Cetka 1202.70 42.445 28.336
3 1 0.5 90 20 0.2 90 Uranjanje  1166.19 42.012 27.759
12 16 0.8 120 20 0.8 150 Uranjanje  1047.14 42.260 24.778
13 17 0.2 120 80 0.2 90 Cetka 1231.80 41.958 29.358
1 2 0.8 90 50 0.2 150 Cetka 1262.30 42.412 29.763
4 9 0.2 150 50 0.8 90 Uranjanje  1191.39 42.293 28.170
7 7 0.8 150 20 0.5 90 Cetka 1152.06 42.337 27.212
14 18 0.2 90 80 0.5 150 Uranjanje  1284.19 41.817 30.710
10 15 038 150 80 0.2 120 Uranjanje  1297.90 42.542 30.509
9 11 0.2 90 20 0.8 120 Cetka 1101.28 42.120 26.146
8 13 0.8 90 80 0.8 90 Cetka 1205.44 41.752 28.871
5 5 0.2 150 20 0.2 150 Uranjanje  1204.73 42.433 28.391
6 12 0.5 120 50 0.5 120 Uranjanje  1233.61 42.315 29.153
2 8 0.5 120 50 0.5 120 Cetka 1271.84 42.694 29.790
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Slika 10.25 Epruvete nakon testa zatezne Cvrstoce

Dijagrami napon-deformacija (o-€) zabeleZeni za svaku epruvetu tokom zatezanja u
upravljackom softveru kidalice (Trapezium), prikazani su na slici 10.27.

Dodatnom obradom rezultata bilo je moguée odrediti modul elasti¢nosti epruveta,
procentualno izduZenje (deformaciju) i energiju potrebnu za lom epruvete.

Prema ASTM D882-02a modul elasti¢nosti (E) se dobija kao tangens ugla (a) koji tangenta
povucena kroz linearni deo krive u dijagramu zatezanja, gradi sa x osom (slika 10.26).
Procentualno izduZenje, odnosno deformacija, odreduje se prema formuli (10.2):

AL G—G
6T ¢

+100% (10.2)

Gde je:

Gi — merna duZina epruvete u bilo kom trenutku,
G — Pocetna merna duZina.

U trenutku loma je Gi=G, pa se formula 10.2 moZe napisati kao:

G, —G
e=A, = ”G -100% (10.3)

Gde je:

€=A: — ukupno izduzenje u trenutku loma
Gu — duZina epruvete u trenutku loma
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Slika 10.26 Principijelna Sema dijagrama zatezne Cvrstoce
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Slika 10.27 Dijagrami napon-deformacija za 14 testiranih epruveta
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Povrsina ograni¢ena krivom zatezanja i x osom od pocetka procesa do trenutka loma
predstavlja energiju potrebnu za lom epruvete zatezanjem (E) izraZzenu u dZulima (J). Ova energija
je takode odredena za svaku epruvetu (slika 10.27). Vrednosti modula elasti¢nosti, procentualnih
izduZenja epruveta kao i energije potrebne za lom epruvete zatezanjem, prikazani su u tabeli
10.8.

Tabela 10.8 Vrednosti modula elasti¢nosti, procentualnog izduZenja i energije loma epruvete

Br. Modul elasticnosti  lzduZenje  Energija
epruvete [GP] [%] loma [J]
1 5.042 0.677 0.484
2 5.134 0.755 0.603
5 4.944 0.691 0.487
7 4.972 0.668 0.465
8 5.158 0.748 0.601
9 5.237 0.640 0.452
11 4.968 0.624 0.403
12 5.129 0.690 0.515
13 5.253 0.646 0.450
14 5.177 0.669 0.489
15 5.201 0.718 0.557
16 4.764 0.733 0.494
17 5.252 0.654 0.472
18 5.275 0.747 0.601

10.8. Verifikacija optimuma

Metodom analize odzivne povrsi dobijena je teorijska tacka optimuma, sa odgovarajuéim
vrednostima ulaznih parametara, koja odgovara maksimalnoj zateznoj ¢vrstodi.

U cilju eksperimentalne verifikacije analiticki definisanog optimuma, izvrSena su tri
dopunska merenja zatezne dcvrstoce, pri ¢emu su epruvete bile infiltrirane koriséenjem
optimalnih parametara (tabela 10.9). Dimenzije epruveta i parametri vezivhe 3D Stampe su
opisani u poglavlju 10.1 dok je usvojeno vreme suSenja epruveta 24h (poglavlje 10.2). Nakon
infiltracije i susenja, epruvete su testirane na zateznu ¢vrstocu, a rezultati merenja su prikazani u
tabeli 10.10. Na slici 10.28 su prikazane epruvete nakon kidanja dok su na dijagramu (slika 10.29)

prikazane krive napona dobijene tokom ispitivanja.

Slika 10.28 Epruvete nakon testa zatezne cvrstoce
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Tabela 10.9 Vrednosti optimalnih parametara postprocesiranja

Parametar

Vrednost

Pritisak meSanja MIX_P
Vreme meSanja MIX_T
Predgrevanje PRE_H
Finalni pritisak INF_P
Finalno vreme INF_T

Metod infiltracije INF_M

0.8 bar
90 s
64°C
0.2 bar
90 s

Cetka

32

28

24

20

o (MPa)

12

16 .....

0

E (0/0)

o 01 02 03 04 05 06 07 08

Slika 10.29 Dijagrami napon-deformacija za 3 testirane epruvete

Tabela 10.10 Rezultati testa zatezanja epruveta

Br. Maksimalna Povrsina Zatezna Modul IzduZenje Energija
epruvete sila poprecnog cvrstoca elasticnosti [%] loma
[N] preseka [MPa]  [GP] n
[mm?]

1 1240.96 41.186 30.13 5.063 0.762 0.558

3 1259.31 41.316 30.48 5.082 0.748 0.552

7 1266.06 40.670 31.13 5.098 0.771 0.577
Prosec¢na

vrednost 1255.44 41.057 30.58 5.081 0.760 0.562
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10.9. Zivina porozimetrija

Odredivanje poroznosti epruveta u zelenom stanju, konvencionalno infiltriranih i
infiltriranih na osnovu optimizovanog modela vakuumske infiltracije, izvrSeno je metodom Zivine
porozimetrije. Testiranje se zasniva na principu utiskivanja zive u pore u materijalu pod dejstvom
pritiska. Ziva se koristi u ovom postupku, jer pripada grupi te¢nosti koje ne kvase materijale, tj.
ima ugao kvasenja 6> 90°, koji ne zavisi od vrste materijala i za proracun u porozimetriji uzima se
0=140°[99]. Jo3 1921. godine Vadburn (Washburn) je odredio relaciju izmedu preénika pora (d) i
primenjenog pritiska (p) kojim se utiskuje Ziva u pore [100]:

__ —4ycosf
p

d (10.4)

gde je y — povrsinski napon Zive.

Veli¢ine koje se mogu odrediti metodom Zivine porozimetrije su: ukupna zapremina pora
(V,), raspodela zapremine pora po njihovim precnicima i procentualna poroznost.

Ukupna zapremina pora (Vp) predstavlja ukupnu zapreminu Zive utisnutu u pore pri
najveéem primenjenom pritisku. Sa druge strane ukupna procentualna poroznost (P) je
definisana odnosom izmedu zapremine pora (Vp) i zapremine uzorka ukljucujuéii pore (Vs) [100]:

p= % (10.5)

gde je: P — ukupna poroznost (%),
V, — ukupna, kumulativna zapremina pora
Vs — zapremina uzorka sa porama

Eksperimentalno dobijeni podaci o zapremini ili povrSini pora, odnose se samo na
pristupacne, odnosno otvorene pore, pa ta¢nost ispitivanja zavisi od oblika pora.

Za odredivanje poroznosti epruveta (zelene, konvencionalno infiltrirane i infiltrirane
primenom optimizovanog modela vakuumske infiltracije) koris¢en je uredaj za Zivinu
porozimetriju Micrometrics AutoPore IV (slika 10.30).
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Slika 10.30 Zivin porozimetar Micrometrics AutoPore IV

U tabeli 10.11 su prikazani rezultati merenja zapremine pora (mm?3/g), kao i njihove
ukupne poroznosti (%) za ispitane uzorke.

Tabela 10.11. Rezultati merenja poroznosti uzoraka Zivinim porozimetrom

Kumulativna zapremina  Ukupna

Uzorak

pora [mm3/g] poroznost [%]
Zeleni deo 388,4 47,41
Konvencionalna
o 72,1 11,78
infiltracija
Optimizovana
vakuumska 19,0 3,19

infiltracija
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l l e DISKUSIJA REZULTATA

11.1. Definisanje odnosa komponenti epoksidnog infiltranta

Na osnovu eksperimentalno dobijenih vrednosti zatezne ¢vrstoce epruveta, prikazanih u
tabeli 10.5 izvrSena je statisticka analizi rezultata koris¢enjem softverskog paketa Minitab v17.

Za optimizaciju odnosa komponenti epoksidnog infiltranta radi postizanja maksimalne
zatezne cvrstoce vrlo je bitan odabir adekvatnog regresionog modela. Razmatrana su Cetiri

modela, linearni, kvadratni, kubni i kvarti¢ni. Modeli su prikazani u tabeli 11.1.

Tabela 11.1 Parametri regresije korisceni za izbor regresionog modela

MODEL S R? RZadi R%pren
LINEARNI 0.4865 0.636 0.603 0.499
KVADRATNI 0.4987 0.652 0.583 0.393
KUBNI 0.4471 0.749 0.665 0.457
KVARTICNI 0.3608 0.854 0.782 0.583

Gde su parametri navedeni u tabeli 11.1:

S — Standardna devijacija.
R2 — Koeficijent determinacije.
R%4 — Prilagodeni koeficijent determinacije.

R%ored  — Prediktivni koeficijent determinacije.

Navedeni modeli postuju princip hijerarhi¢nosti, jer su uz svaki ¢lan koji figurise u modelu,
prisutni i svi niZi ¢lanovi koji se u njemu sadrze. Nehijerarhiski modeli su takode bili ukljuc¢eni u
analizu, ali s obzirom da kroz njih nije moguée dobiti predikciju izlaznog parametra u realnim
jedinicama, nisu uzeti u dalje razmatranje.
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Iz tabele 11.1 moguce je uociti da kvarti¢ni model ima najbolje karakteristike jer je greska (S)
najniza, dok su vrednosti prilagodenog koeficijenta determinacije R%.q; i prediktivnog koeficijenta
determinacije R%pred Najvise.

11.1.1. Andliza varijanse (ANOVA)

ANOVA analiza izvrSena je koris¢enjem softvera za statisticku obradu podataka, Minitab
v.17. ANOVA tabela (tabela 11.2) pokazuje da je najjednostavniji, linearni model staticki znacajan
(p=0.005). Modeli viseg reda, kvadratni i kubni, nemaju statisticku znacajnost. Kvarti¢ni model je
usvojen na osnovu statisticke znacajnosti (p=0.042) i greske reziduala koja je znatno manja u
odnosu na linerani model.

Tabela 11.2 Analiza varijanse (ANOVA) za pseudokomponente

lzvor DF SeqSS Adj SS Adj MS F P
Model 4 6.11457 6.11457 1.52864 11.74 0.002
Linearni 1 4.55273 1.92238 1.92238 14.77 0.005
Kvadratni 1 0.11619 0.43993 0.43993 3.38 0.103
Epoksid*Umrezivac 1 0.11619 0.43993 0.43993 3.38 0.103
Kubni 1 0.68789 0.68789 0.68789 5.28 0.051
Epoksid*UmreZivac *(-) 1 0.68789 0.68789 0.68789 5.28  0.051
Kvarticni 1 0.75777 0.75777  0.75777  5.82 0.042
Epoksid*Umrezivaé *(-)> 1 0.75777 0.75777 0.75777 5.82 0.042
Greska reziduala 8 1.04134 1.04134 0.13017
Ukupno 12 7.15592

U tabeli 11.3 prikazani su koeficijenti regresije. S obzirom da tokom variranja parametara
smese zbir masenih udela komponenti u smesi mora ostati konstantan, izmedu ¢lanova Epoksid
i UmreZivac postoji korelacija, zbog ¢ega su T'i P u tabeli 11.3 oznaceni zvezdicama.

Tabela 11.3 Procenjeni koeficijenti regresije (za pseudokomponente)

Term Coef SE Coef T P VIF

Epoksid 19.74 0.2551 * * 2.313
Umrezivac 21.13 0.2551 * * 2.313
Epoksid*UmreZivac 2.03 1.1022 1.84 0.103 3.719
Epoksid*Umrezivac *(-) -4.24 1.8423 -2.3 0.051 1.375
Epoksid*UmreZiva¢ *(-)> -11.29 4.6805 -2.41 0.042 2.219
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Adekvatnost usvojenog kvadricnog modela proverena je koris¢enjem dijagrama
raspodele standardizovanih reziduala. Sa dijagrama prikazanog na slici 11.1 moze se zakljuciti da
reziduali slede normalnu raspodelu $to potvrduje i nesignifikantnost Anderson—Darling testa
(AD=0.286, p=0,566). Takode, dijagram odstupanja standardizovanih reziduala, prikazan na slici
11.2 ne pokazuje trend, Sto znaci da regresioni model dobro opisuje problem. Randomizacijom
eksperimenta izbegnuta je zavisnost izmedu redosleda opservacija i standardizovanih reziduala,
Sto je prikazano na dijagramu na slici 11.3. S obzirom na prethodno navedeno, svi preduslovi za
realizaciju ANOVA su zadovoljeni.

929
90 -
£ N 13
9 50+ AD 0,286
a P-Value 0,566
10+
1 T T T T T
-2 -1 0 1 2
Standardni reziduali
Slika 11.1 Dijagram standardizovanih reziduala
21 °
[ ]
= N
3 [ ]
8
§ [
'-g 0 r—— &~~~ ~~———7 ‘.' ___________________________________ ® T T
&
T [
8
bt o o
_1 4
[
[
-2 . . . .
19,5 20,0 20,5 21,0

Aproksimirane vrednosti

Slika 11.2 Dijagram odstupanja standardizovanih reziduala u odnosu na nultu liniju
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Standardni reziduali

1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 1 12 13
Redosled opservacija

Slika 11.3 Dijagram zavisnosti standardizovanih reziduala od redosleda opservacija
11.1.2. Dijagram odziva

Uticaj komponenti smesSe na vrednost zatezne cvrstoce prikazan je dijagramom na slici
11.4. Dijagram pokazuje promenu zatezne ¢vrstoce u odnosu na referentnu vrednost smese
(isprekidana vertikalna crvena linija), koja je za koriS¢eni epoksid prema deklarisanoj vrednosti
proizvodaca 100:23 (maseni odnosi), odnosno 0.8130:0.1870 (proporcionalni odnosi). Vrednost
zatezne Cvrstoce prema deklarisanom odnosu komponenti u smesi epoksidnog infiltranta
predstavlja tacku u preseku krivih prikazanih na dijagramu (slika 11.4) i iznosi 20.975 MPa. Kao
Sto se sa dijagrama uocava, vrednost zatezne ¢vrstoée se moze neznatno povecati koris¢enjem
smese sa vecim udelom umreZivaca, tj. odnos 0.8068/0.1932 omogucava postizanje zatezne
¢vrstodu od 21.168 MPa. Masene vrednosti komponenti za postizanje maksimalne zatezne
¢vrstode, kao i uticaj komponenata, prikazane su na dijagramu optimizacije (slika 11.5). Dijagram
optimizacije takode daje mogucnost uvida u promenu zatezne ¢vrstoce u zavisnosti od varijacije
masenog udela komponenti, uz ograni¢enje da zbir komponenti ne moze preci 100%.
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Slika 11.4 Dijagram uticaja komponenti
[l:Epoksid [l:UmrezZivaé
Optimal High 0,8374 0,2114
D:07226 Cur [0,8068] [0,1932]
Low 0,7886 0,1626

[\

Zatezna ¢vrstoca

Maksimum
y =21,1679
d=0,72262

Slika 11.5 Dijagram optimizacije smeSe

U cilju eksperimentalne verifikacije optimuma koji je predvideo regresioni model, izvrSeno
je merenje zatezne ¢vrstoce epruveta koje su infiltrirane prema masenim udelima infiltranta koje
predvida usvojeni kvarticni model. Koriséeno je Sest epruveta infiltriranih epoksidom sa odnosom
komponenti u smesi u centralnoj tacki (odnos prema proizvodackoj deklaraciji). Vrednosti sile,
povrsine poprecnog preseka epruvete i zatezne Cvrstoce prikazane su u tabeli 10.6.

Vrednost zatezne Cvrstoce dobijene na osnovu predikcije koju omogucava usvojeni
kvarti¢ni model u centralnoj tacki iznosi 20.944 MPa. Eksperimentalnom verifikacijom sa Sest
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epruveta (tabela 10.6), dobijena je prosecna zatezna cvrsto¢a od 20.975 MPa. Na oshovu
izracunatog 95% intervala poverenja, Cl [20.570, 21.379], zakljuCuje se da vrednost koju daje
usvojeni kvartiéni model pada u interval poverenja, sto pokazuje da model dobro opisuje
problem.

Optimizovanim odnosom komponenti u smesi moguce je dobiti maksimalnu zateznu
¢vrstoéu od 21.1679 MPa (slika 11.6). Sa druge strane ako se posmatra zatezna Cvrstoca sa
deklarisanim (standardnim) odnosnom komponenti dobija se prosec¢na vrednost zatezne
¢vrstoce od 20.975 MPa (tabela 10.6). Tako dobijeno povecanje ¢vrstoce nije statisti¢ki znacajno
u odnosu na ¢vrstocu postignutu standardnim odnosom komponenti epoksidnog infiltranta
bududi da se nalazi u okviru 95% intervala poverenja dobijenog za standardnu infiltraciju, Cl
[20.570, 21.379]. Sa inZenjerskog stanovista, procentualni udeo komponenti optimizovan prema
usvojenom kvarticnom modelu, takode bi znacio i veéi utrosak umrezivaca prilikom infiltracije,
odnosno, nakon svakog utroSenog pakovanja epoksida S5000, koje sadrzi 1kg smole i 230g
umrezivaca, ostajala bi odredena koli¢ina neutroSene smole. Imajudéi u vidu prethodnu diskusiju,
u glavnom eksperimentu je koris¢en standardni maseni odnos komponenti za infiltraciju, koji
preporucuje proizvodac.

11.1.3. Ispitivanje mikrostrukture

Kako bi se utvrdio mehanizam loma pri zatezanju, povrsina na mestu preloma analizirana
je koris¢enjem skenirajuce elektronske mikroskopije (Scanning Electron Microscopy). Koriséen je
elektronski mikroskop JEOL-JSM-6460LV (Japan), sa radnim naponom od 20 kV, a analiza je
izvrsena na Univerzitetskom centru za elektronsku mikroskopiju - Novi Sad (Prirodno-
matematicki fakultet, Novi Sad). Slika povrSine loma je dobijena akvizicijom sekundarnih
elektrona - SE (Secondary Electrons) ili povratno rasejanih elektrona - BSE (Back-Scattered
Electrons).

Uzorci koriS¢eni u mikrostrukturnoj analizi SEM tehnikom predstavljaju iseCene komade
epruveta koris¢enih u eksperimentalnim istrazivanjima opisanim u poglavlju 10.4. Pored
infiltriranih epruveta, takode je posmatrana i morfologija loma neinfiltrirane, zelene epruvete.

Iz epruveta su iseCeni komadi duzine 5 mm kod kojih se sa jedne strane strane nalazi
povrsina loma (slika 11.6). Navedena veli¢ina komada je poZeljna iz dva razloga. Prvi razlog je
potreba za naparavanjem modela zlatom. Naime, prilikom analize povrsine skeniraju¢om
elektronskom mikroskopijom posmatrani uzorci moraju imati odredenu elektricnu provodljivost
kako bi analiza bila moguca zbog principa na kome elektronska mikroskopija funkcionise. U
slu¢aju materijala koji nemaju navedenu osobinu, kao Sto su epruvete koriS¢ene u istraZivanjima,
vrsi se naparavanje povrsine uzorka zlatom kako bi se obezbedila provodljivost. Proces se odvija
u posebnoj komori koja ima ograni¢en radni prostor, a vreme trajanja samog procesa zavisi od
veli¢ine uzoraka. Kako bi se vreme svelo na minimum, a obezbedila mogucénost naparavanja svih
uzoraka u istoj sesiji, uzorci su seceni na navedenu veli¢inu. Drugi limitirajuci faktor u vezi sa
veli¢inom uzoraka jeste veli¢ina radne komore mikroskopa.
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a) b)
Slika 11.6 Uzorci za SEM a) neinfiltrirani (green) i b) infiltrirani uzorak

Na slici 11.7 je prikazana prelomna povrsina neinfiltrirane epruvete pri razlicitim
uvecanjima. Kao Sto je i o¢ekivano osnova je vrlo porozna, a $to je najuocljivije pri uvec¢anju od
100x (slika 11.7a). Pri ve¢em uveéanju moze se uociti aglomerat koji je rezultat sinteze polimera
u toku vezivne 3D Stampe (slika 11.7b). Pri daljem uvecanju (x1000 i x2000) primetne su
poroznosti okruzene vlaknastim strukturama koje nisu povezane vezivnim sredstvom. Ova
morfologija je bolje vidljiva pri koriséenju veceg kontrasta (Backscattered Electron Imaging) i
prikazana je na slici 11.7 ci d.

o Udiay NS > b = - by ~ MM .
e W

-

Slika 11.7 Morfologija preloma neinfiltrirane epruvete pri razli¢itim uvecanjima

Mikrostruktura infiltriranih uzoraka prikazana je na slikama 11.8,11.9i 11.10. Na slici 11.8
prikazan je uzorak infiltriran sa standardnim, preporuéenim odnosom komponenti, koji je
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predstavljao centralnu tacku u dizajnu eksperimenta. Na slikama 11.9 i 11.10 prikazana je
mikrostruktura uzoraka koji prema dizajnu eksperimenta pripadaju ¢vornim i aksijalnim tackama.

Kod epruvete koja je infiltrirana sa odnosom komponenti prema centralnoj tacki
eksperimenta, vidljive su oblasti u kojima se mogu uoditi glatke povrSine epoksidne smole
karakteristicne za krti lom (slika 11.8a). Krti lom je oCekivan, s obzirom da epoksidni infiltrant
spada u termoreaktivne polimere, sa karakteristicnim prostornim umrezavanjem polimernih
lanaca. Takode, pri veéem uvecanju uocljive su oblasti gde se nalaze izdvojena vlakna polimera
koja nisu kompaktno rasporedena u eposkidnoj smoli. Ove zone su prikazane na slici 11.8b
crvenim krugom. Na istoj slici, zelenom elipsom su prikazane pore koje su ostale nakon inflitracije
i zavrSenog procesa umrezavanja. PovrSine uocenih pora su glatke, Sto pokazuje da su posledica
zarobljenog vazduha tokom procesa infiltracije.

Morfologije loma kod epruveta koje su infiltrirane sa odnosom komponenti koji je
predstavljen ¢vornim i aksijalnim tackama u dizajnu eksperimenta, prikazane su na slikama 11.9
i 11.10. Ovde su takode prisutna podrucja krtog loma, a vidljivo je i prisustvo poroznosti. U
oblastima krtog loma oznacenim crvenim strelicama, na slici 11.9, mogu se uociti tzv. re¢ne Sare
(river patterns) koje su karakteristika krtog loma.

Kod epruveta koje su infiltrirane sa odnosom komponenti koji odgovara ¢vornim tackama
u dizajnu eksperimenta, vidljive su karakteristi¢ne strukture tankih zidova i izuzetno prisustvo
poroznosti (na slici 11.10 prikazano crvenom linijom). Ove strukture su posledica nedovoljnog
prodiranja infiltranta u dubinu porozne strukture, Sto moze biti posledica pada temperature
tokom infiltracije. Bitno je napomenuti da ove strukture nisu uocene kod eksperimenata u
centralnoj i aksijalnim tackama. Na osnovu iznetog moZe se zakljuCiti da odnos mesanja
komponenti dobijen u évornim tackama, pogorsava mikrostrukturu delova, Sto za posledicu moze
imati pojavu dodatnih izvora koncentracije napona i dovesti do nepredvidenih lomova. Zelenom
bojom su oznacene pore nastale usled zarobljenog vazduha ili vodene pare sa karakteristicnim
glatkim povrsinama.
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Slika 11.8 Morfologija loma epruvete koja je infiltrirana koris¢enjem preporucenog odnosa
komponenti (centralna tacka) pri razlicitim uvecanjima

84



Diskusija rezultata

Slika 11.9 Morfologija loma epruvete koja je infiltrirana koris¢enjem odnosa komponenti koji
odgovara aksijalnim tackama u dizajnu eksperimenta a) aksijalna tacka 11 i b) aksijalna tacka
12

Slika 11.10 Morfologija loma epruvete koja je infiltrirana koriS¢enjem odnosa komponenti koji

odgovara ¢vornim tackama u dizajnu eksperimenta a) ¢vorna tacka 6 i b) ¢vorna tacka 7

11.2. Infiltracija u vakuumu (DSD)
11.2.1. Izbor regresionog modela

U svojoj inicijalnoj formi, puni, kvadratni regresioni model obuhvata sve glavne efekte,
njihove kvadratne vrednosti i sve dvofaktorne interakcije. Na osnovu toga, regresiona jednacina
u opstem slucaju moze obuhvatiti vrlo velik broj ¢lanova, $to zahteva primenu metoda za
selekciju parsimoni¢nog modela, koji uz koris¢enje minimalnog broja parametara omogudava
aproksimaciju zatezne ¢vrstoce uz Sto manju gresku.

Savremeni softveri za statistiCku analizu u opstem slucaju obezbeduju korisniku
moguénost da proces redukcije regresionog modela automatizuje, pri ¢emu korisnik moze da
odabere jedan ili vise kriterijuma za selekciju.
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Kao kriterijumi za selekciju modela, u ovom radu su koris¢eni BIC (Bayesian Information
Criterion) i RMSE (Root Mean Square Error).

BIC je definisan kao [91]:

BIC = -2log(L;) + Vilog(n) (11.2)

pri cemu je Ly maksimalna verodostojnost (maximum likelihood) za kandidatski model j, i
izraCunava se tako Sto se broj slobodnih parametara V; podesava tako da se maksimizira
verovatnoda da je upravo kandidatski model generisao podatke dobijene na osnovu opservacija;
pri tom n predstavlja broj opservacija koje su date kao ulazni podaci za izraCunavanje maksimalne
verodostojnosti.

BIC penalizuje neadekvatno fitovanje podataka, pri cemu manje vrednosti BIC indikatora
u principu ukazuju na bolju sposobnost predikcije regresionog modela.

Na osnovu JMP modula za postupno upravljanje regresionim modelima (stepwise
regression control tool), veliki inicijalni skup regresionih modela sveden je na mali skup
kandidatskih modela, sa razli¢itim brojevima ¢lanova. Svi kandidatski modeli su obezbedivali
dobru aproksimaciju, pri cemu je, na osnovu BIC i RMSE kriterijuma, usvojen regresioni model sa
osam clanova. Na slici 11.11 su prikazani dijagrami promene BIC i RMSE sa povecanjem broja
¢lanova, pri ¢emu je tacka koja predstavlja usvojeni model u oba slu¢aja oznacena crvenom

bojom.

BIC
&0 , RMSE
45 i ® i 0.9 [ ]
40 S i 0.8
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1+ 08

L ]
25— i . 0.5
20 | { - - T 0.4 - - ! - ¢
® 2 =
15 | : - e ! 0.3 - { P
10 - i - - - i 0.2
5 0.1
0

0 2 4 6 8 10 12 14 0 2 4 6 8 10 12 14

a) b)

Slika 11.11 Dijagrami promene vrednosti kriterijuma za selekciju regresionog modela, sa
porastom broja ¢lanova: a) promena BIC, b) promena RMSE
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11.2.2. Analiza varijanse (ANOVA)

Statisticka obrada rezultata ispitivanja zatezne ¢vrstoce zatezanjem Cetrnaest epruveta
(tabela 10.7) prema planu eksperimenta koji je prikazan u tabeli 9.4, realizovana je u softveru
JMP 12 (SAS).

Aproksimirane vrednosti parametara modela prikazane su u tabeli 11.4, u tabeli 11.5 su
prikazani rezultati analize varijanse (ANOVA), dok je sumarni prikaz usvojenog regresionog
modela dat u tabeli 11.6. Iz sumarnog prikaza modela mogu se uociti visoke vrednosti koeficijenta
determinacije (R>=0.9891), prilagodenog koeficijenta determinacije (R%.4j=0.97642) i vrlo mala
razlika izmedu ova dva koeficijenta, Sto ukazuje na odsustvo prevelikog prilagodavanja modela
podacima (overfitting).

Tabela 11.4 Koeficijenti regresije poredani na osnovu uticajnosti

Term Estimate Std Error tRatio Prob>|t| VIF

PRE_H 16.89 1.3498 16.89  0.0001 1.000
INF_P -11.86 -0.9479 -11.86  0.0001 1.000
MIX_P*INF_T -8.11 -0.8013 -8.11 0.0002 1.222
PRE_H/2 -7.93 -1.3983 -7.93 0.0002 1.389
MIX_P*INF_P -2.53 -0.2495 -2.53 0.0450 1.222
INF_T 0.76 0.0608 0.76 0.4575 1.000
MIX_P -0.16 0.0799 -2.05 0.0858 1.000

Tabela 11.5 ANOVA tabela

Source DF SS MS FRatio Prob>F
Model 7 34.846367 4.97805 77.9056 0.0001
Error 6 0.383391 0.06390

C. Total 13  35.229758

Tabela 11.6 Sumarni prikaz modela

Parameter Value
RSquare 0.98911
RSquare Adj 0.97642
Root Mean Square Error 0.25278
Mean of Response 28.49614
Observations (or Sum Wgts) 14
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Adekvatnost usvojenog modela proverena je i koris¢enjem dijagrama reziduala. Kao $to
se moze videti na slici 11.12 reziduali prate pravu normalne raspodele i nalaze se u okviru
intervala poverenja koji je prikazan crtkastim linijama.
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Slika 11.12 Dijagram normalne raspodele
11.2.3. Uticajnost parametra

Na osnovu aproksimiranih vrednosti parametara i standardne greske, koje su prikazane u
tabeli 11.4, uocljivo je da temperatura predgrevanja epruveta (PRE_H) igra vrlo vaznu ulogu u
sposobnosti regresionog modela da objasni ponasanje posmatranog procesa.

Iz tabele 11.4 se moZe uociti da su oba ¢lana (linearni i kvadratni) statisticki signifikantni.
Medutim, predznak linearnog ¢lana je pozitivan, dok je predznak kvadratnog ¢lana negativan. Sa
inZenjerskog stanovista, ovo znadi da povecanje temperature predgrevanja uti¢e na povecanje
¢vrstoce samo do jedne tacke, a nakon toga ostvaruje negativan uticaj na zateznu Cvrstocu.
Ovakav uticaj se moze uociti i na dijagramu optimizacije, prikazanom na slici 11.13. Optimalna
temperatura predgrevanja se nalazi izmedu centralne i gornje granice temperature i iznosi oko
64°C.

31.5933
[31.02283,
32.16377]

Zatezna
toca

évrs

0.997117

Stepen
pozeljnosti

Slika 11.13 Dijagram optimizacije
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lako nije statisticki signifikantan, pritisak mesanja (MIX_P) ima statisticki signifikantnu
interakciju sa potpritiskom infiltracije (INF_P), Sto je prikazano u tabeli 11.4. Detaljnijim uvidom
u dijagram povrsina prikazanog na slici 11.14 moZe se objasniti interakcija izmedu parametara
MIX_P i INF_P kao i parametara INF_T i MIX_P.

Interakcija potpritiska meSanja (MIX_P) i potpritiska infiltracije (INF_P) ilustrovana je
dijagramom odzivne povrsi na slici 11.14a. Pri konstantnom potpritisku mesanja (MIX_P), zatezna
¢vrstocéa se povecdava sa porastom potpritiska infiltracije (INF_P), od 0.8 do 0.2 bar. Uocljivo je,
medutim, da je efekat potpritiska mesanja (MIX_P) veci kada se ovaj odrzava na 0.8 bar, tj. veci
je njegov sinergijski uticaj na povecanje zatezne ¢vrstoce usled porasta potpritiska infiltracije
(INF_P). Odrzavanje potpritiska mesanja (MIX_P) na nivou od 0.8 bar takode doprinosi i
stabilnosti procesa, bududi da je disperzija izmerenih vrednosti zatezne ¢vrstoce najmanja na
ovom nivou MIX_P (sl. 11.15a).

Druga statisticki znacajna interakcija postoji izmedu potpritiska meSanja (MIX_P) i
vremena infiltracije u vakuumu (INF_T). Ovde dijagram odzivne povrsi ima karakteristi¢an sedlasti
oblik (sl. 11.14b), dok se najvece vrednosti zatezne cvrstoce dobijaju pri nivou potpritiska
mesanja MIX_P=0.8 bar i vremenu infiltracije u vakuumu INF_T=90 s. | u ovom slucaju, dijagram
raspodele standardizovanih reziduala u zavisnosti od vremena infiltracije u vakuumu (sl. 11.15b)
govori u prilog minimalnom vremenu infiltracije (INF_T), s obzirom da ono doprinosi poveéanju
stabilnosti procesa infiltracije, omogucujuci najmanje rasipanje izmerenih vrednosti za zateznu
¢vrstodu.

MIX_P (0.2, 0.8) INF_T (90, 150)
0.8 06 04 029 10 130 150
- e e e K P | [ ——

Tensile strength [MP
Tensile strength [MPa)

Tensile strength [MPa]

a) b)
Slika 11.14 Dijagram odzivne povrsine parametara a) MIX_P i INF_P i
b) INF_TiMIX_P
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Slika 11.15 Standardizovani reziduali za parametar a) MIX_P i b) INF_P

Uvidom u dijagram optimizacije modela (slika 11.13) mogude je definisati optimizovanu
vrednost svakog statisticki signifikantnog parametra i tako dobiti skup vrednosti koje
omogucavaju postizanje maksimalne zatezne cvrstode. Optimalne vrednosti oznacene su
crvenom isprekidanom linijom i iznose: MIX_P=0.8 bar, PRE_H=63.64°C, INF_P=0.2 bar, i
INF_T=90 s. Primenom ovako odabranih optimalnih parametara infiltracije izvrSena je
eksperimentalna verifikacija optimuma, a analiza je prezentovana u narednoj tacki.

11.3. Eksperimentalna verifikacija optimuma

Za eksperimentalnu verifikaciju optimuma koriséene su tri epruvete. Sprovedena
eksperimentalna procedura opisana je u poglavlju 10.8. Prilikom usvajanja regresionog modela
procesa infiltracije, metod infiltracije (INF_M) i vreme mesanja infiltranta u vakuumu (MIX_T) bili
su izostavljeni iz modela. S tim u vezi, za potrebe eksperimentalne verifikacije odabrani su njihovi
nivoi koji omoguéuju ustede u materijalu i vremenu, pa je za nacin infiltracije (INF_M) izabrano
nanosSenje infiltranta ¢etkom, dok je za vreme mesanja infiltranta u vakuumu (MIX_T) usvojen
doniji nivo, tj. najkrace vreme (90 s).

U opstem slucaju, verifikacija optimuma predstavlja kompleksan problem kojem su brojni
istrazivaCi posvetili posebnu paznju. Nedavna studija koju je dao Villis [101] predstavlja jednu od
najdetaljnijih diskusija na temu verifikacije rezultata optimizacije. Za potrebe eksperimentalne
verifikacije koja je prikazana u ovom radu, koris¢ena je metodologija predloZena od strane
Antony-ja [102]. Na osnovu tri ponavljanja eksperimenta tacki optimuma, dobijene su zatezne
¢vrstoce koje su prikazane u tabeli 10.9, a Cija prosecna vrednost iznosi 30.58 MPa. Na osnovu
eksperimentalno dobijenih vrednosti izracunat je 95% interval poverenja, Cl [29.325, 31.842
MPa]. Vrednost optimalne zatezne Cvrstoce koju je predvideo usvojeni regresioni model (slika
10.13), iznosi 31.59 MPa i pada u eksperimentalno dobijeni interval poverenja, sto pokazuje da
usvojeni regresioni model dobro opisuje proces infiltracije sa stanoviSta dobijanja zatezne
¢vrstode.

90



Diskusija rezultata

Na slici 11.16 prikazani su dijagrami normalnih raspodela koje su dobijene za
eksperimentalno izmerene zatezne ¢vrstoce primenom konvencionalne infiltracije i vakuumske
infiltracije koja je modelirana u ovom radu. Uocljivo je da su dve raspodele vrlo udaljene i da se
bez primene statistiCkog testa moze utvrditi znacajno poviSenje zatezne cvrstoée koje
obezbeduje predlozZeni, optimizovani model vakuumske infiltracije.

1.04 Mean SD
Konv 20.975 0.386
0.8 Vak. ------- 30.583 0.506 .
2 0.6+
7 J
: ]
(D Il’
0.4+ .'I
0.2+
0.0 I T I T S T
20 22 24 26 28 30 32

Zatezna ¢vrsto¢a [MPa]

Slika 11.16 Dijagrami normalne raspodele eksperimentalnih vrednosti zateznih cvrstoca
dobijenih konvencionalnom (crna puna linija) i
optimizovanom vakuumskom infiltracijom (crvena isprekidana linija)

Konacno, moguce je izvrsiti i poredenje izmedu vrednosti zateznih ¢vrstoca koje su
ostvarene primenom optimizovanog modela vakuumske infiltracije i literaturno dostupnih
rezultata koje su dobili drugi autori.

U obuhvatnoj studiji koju je sproveo Kotlinski [34], maksimalne vrednosti zatezne ¢vrstoce
dobijene u eksperimentalnim istrazivanjima veceg broja autora, iznosile su od 9 do 24 MPa. U
poredenju sa ovim rezultatima, zatezna ¢vrstoc¢a dobijena primenom optimizovanog vakuumskog
modela infiltracije omogucava poboljSanje od priblizno 23%.

Kada je u pitanju najnovija formulacija epoksidnog infiltranta proizvodaca 3D Systems
[103], Resin-X (iz 2016 god), koja se moze koristiti u kombinaciji sa prahom i vezivom iz ovog rada,
dobijene su vrednosti zatezne ¢vrstoée od 30 MPa, dok za smolu nesto starije formulacije ove
vrednosti iznose 24 MPa.

11.3.1. Ispitivanje mikrostrukture

Morfologija prelomne povrsine epruveta prikazana je na slici 11.17a za konvencionalnu
infiltraciju, odnosno na slici 11.17b za slucaj infiltracije primenom optimizovanog modela
vakuumske infiltracije. U oba slucaja vidljive su zone Cistog oévrsnutog (potpuno umrezenog)

91



Diskusija rezultata

epoksida (na slici zaokruZzene crvenim linijama), u kojima su vidljive glatke povrsine koje su
karakteristika krtog loma. Takode, druga karakteristika krtog loma tzv. re¢ne Sare se mogu uociti
u oba slucaja i prikazane su naslici 11.17 belim strelicama. Zone na kojima su vidljive re¢ne Sare
predstavljaju kombinaciju osnove (matrice) praha i epoksida. Oblasti u kojima nije doslo do
potpune sinteze praha pojavljuju se kod obe varijante infiltracije i prikazane su zelenim linijama
na slici 11.17.

Na osnovu prikazanih mikroskopskih slika se moze obrazloziti uzrok povecanja Cvrstoée
kod epruveta infiltriranih optimizovanog modela vakuumske infiltracije. Naime, kod uzoraka
infiltriranih u vakuumu uocljive su velike povrsine epoksida (oznacene crvenom linijom na slici
11.17b) dok u sluéaju konvencionalne infiltracije postoje samo male zone Cistog epoksida (slika
11.17a).

98, 1888m b T Wni,
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Slika 11.17 Morfologija loma pri a) konvencionalnoj infiltraciji, b) optimizovanoj vakuumskoj
infiltraciji c) detalj vlaknaste strukture prisutne u oba slucaja postprocesiranja

lako je poroznost smanjena primenom optimizovanog modela vakuumske infiltracije, ipak
postoji prisustvo odredene koli¢ine zarobljenih gasnih mehurova koji nisu izbaceni u okolinu
uprkos vakuumu, a mogu se uociti na slici 10.17b (oznaceni plavom strelicom).
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Sa uvecanjem od x1000 na pojedinim mestima preloma je moguce uociti Supljine u kojima
postoje preostala vlakna iz praha koja nisu sjedinjena u aglomerat tokom procesa vezivne 3D
Stampe, a prikazana su na slici 11.17c.

11.3.2. Zivina porozimetrija

Analizom epruveta metodom Zivine porozimetrije dobijena je ukupna poroznost kao i
kumulativna zapremina pora, $to je prikazano u tabeli 10.11. Analiza je izvrSena na uzorcima
zelene epruvete, infiltrirane konvencionalno i primenom optimizovanog modela vakuumske
infiltracije. Poroznost zelenih uzoraka je vrlo visoka i iznosi 47.41%. Sa stanovista mehanickih
karakteristika, ovako visoka poroznost ima vrlo negativan uticaj. Medutim, visoka poroznost
zelene osnove omogucava upijanje velike koli¢ine epoksidnog infiltranta, Sto doprinosi
poboljsanju mehanickih karakteristika.

Ukupna poroznost epruveta znacajno opada kada se primeni konvencionalna infiltracija,
jer epoksidna smola ispunjava Supljine i pore u zelenom delu, smanjujuci tako poroznost ovih
epruveta na 11,78%. Ovako dobijena poroznost i dalje predstavlja problem u eksploataciji
buduceg funkcionalnog dela, jer svaka pora predstavlja koncentrator napona.

Primena optimizovanog modela vakuumske infiltracije omogucuje visestruko smanjenje
poroznosti u odnosu na konvencionalni postupak i iznosi 3,19%. Na ovaj nacin, smanjenjem
koli¢ine pora koje predstavljaju koncentratore napona, povecavaju se mehanicke karakteristike
modela, a time i zatezna ¢vrstoca.
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Slika 11.18 Raspodela vrednosti poluprecnika pora
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Ako se posmatra raspodela veli¢ine pora u uzorcima prikazana na slici 11.18, uocava se da
primena optimizovanog modela vakuumske infiltracije doprinosi pomeranju veli¢ina pora ka
manjim poluprecnicima, Sto teorijski dovodi do poboljSanja mehanickih karakteristika materijala.
Medutim, kod epruveta tretiranih na ovaj nacin, dolazi do porasta ukupnog procentualnog udela
pora poluprecnika u opsegu 32-100 um. Ove pore negativno uticu na ¢vrstocu pa ih je potrebno
eliminisati iz uzoraka, a mogu se javiti kao posledica spajanja manjih zarobljenih gasnih mehurova
u vece, tokom delovanja potpritiska u procesu infiltracije.

S obzirom da je Zivina porozimetrija kvantitativni pokazatelj poroznosti, izvrSena je
mikroskopska analiza epruveta radi verifikacije rezultata. Na slici 11.19 prikazane su SEM
fotografije na mestu preloma tri epruvete koje su koris¢ene u porozimetriji pri uve¢anu 20x i
200x.

Na slici 11.19a i b prikazana je zelena epruveta kod koje je uocljiva vrlo visoka poroznost
pri oba uvecanja. Detaljna mikroskopska analiza zelenog uzorka prikazana je u poglavlju 11.1. Ako
se posmatraju konvencionalno infiltrirana epruveta (slika 11.19¢ i 11.19d) i epruveta tretirana
primenom optimizovanog modela vakuumske infiltracije (slika 11.19e i 11.19f), moguce je vec pri
malim uvecanjima od x20 uociti razliku u broju pora na posmatranom uzorku. Daljim uveéanjem
od x200 razlika u broju pora pri dva razli¢ita nacina infiltracije postaje jos jasnija. Na slikama
11.19d i 11.19f zelenim linijama su zaokruzene pore koje se nalaze u posmatranoj oblasti. Osim
broja pora koji je znac¢ajno manji u slucaju tretmana epruveta vakumom, moze se uociti i razlika
u njihovoj velicini.

Rezultati Zivine porozimetrije i mikrostrukturne analize potvrdile su prednost
optimizovanog modela vakuumske infiltracije u odnosu na konvencionalni prilaz.
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Slika 11.19 SEM snimci epruveta na mestu preloma a) zeleni deo, b) konvencionalna infiltracija,
c¢) optimizovana vakuumska infiltracija
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Zavrsni pogled na rezultate koji su prikazani u ovom radu pre svega polazi od globalnog
cilja i specificnih ciljeva koji su definisani u uvodnom delu.

Sa stanovista ispunjenja globalnog cilja, rad je rezultovao formiranjem optimizovanog
regresionog modela procesa vakuumske infiltracije u vezivnoj 3D Stampi, ¢cime je omoguceno
uspostavljanje analiticke zavisnosti izmedu klju¢nih tehnoloskih parametara infiltracije i zatezne
¢vrstoée radnih predmeta.

U pogledu ostvarenja specifi¢nih ciljeva, u radu je izvrSena identifikacija relevantnih
tehnoloskih parametara infiltracije, pri ¢emu je skup standardnih parametara prosiren
temperaturom i potpritiskom, Sto je omogudilo obuhvatniji tehnoloski opis procesa infiltracije.

Sa stanovista utvrdivanja tehnoloski prihvatljivih grani¢nih vrednosti za odabrane
tehnoloske parametre infiltracije, u radu je tehnoloski obrazloZzen izbor usvojenih opsega za sve
ulazne parametre, pri ¢emu su opsezi ulaznih vrednosti bili odabrani dovoljno Siroko da omoguce
efikasno modeliranje procesa, bez vidljivog uticaja Suma.

Centralno eksperimentalno istrazivanje u radu bilo je zasnovano na statistickom
inZenjerskom eksperimentu. S tim u vezi, vazno je zapaziti da je koris¢en novi postupak, Definitive
Screening Design (DSD), koji u vecini komercijalno dostupnih paketa za statisticku analizu jos uvek
nije softverski implementiran. Znacaj primene DSD postupka u ovom istraZivanju jeste u tome sto
je omogucio da se uz minimalan broj eksperimenata ispita statisticka znacajnost svih parametara,
njihovih kvadratnih ¢lanova i dvofaktornih interakcija, a da se potom, na usvojenom regresionom
modelu, izvrsi i optimizacija procesa. Imajudi u vidu da je za izvodenje bilo kojeg inZenjerskog
eksperimenta bitno da se svi eksperimenti izvedu u jednoj sesiji, smanjenje ukupno potrebnog
broja eksperimenata omogudilo je da vreme potrebno za ceo eksperiment bude u okviru 180
minuta. Na ovaj nacin je bilo moguée odrzati koncentraciju i preciznost koji su bili neophodni za
efikasno izvodenje eksperimenta, dok je, sa druge strane, bilo omoguéeno visestruko ponavljanje
eksperimentalnog procesa onaj broj puta koji je bio potreban da se efikasno ovlada celim
procesom i da obucenost i varijacije operatera u brzini izvodenja pojedinih sekvenci u
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eksperimentu ne predstavljaju dodatan izvor varijacije u rezultatima koji regresioni model ne
moze da objasni.

Sa stanovista analize procesa infiltracije primenom dobijenog regresionog modela, takode
je znacajno to Sto je DSD omogudio uvid u sve glavne uticaje, njihove kvadratne vrednosti i
dvofaktorne interakcije, pri ¢emu je preslikavanje (en. aliasing) potpuno izbegnutoiili je, u slucaju
dvofaktornih interakcija, bilo svedeno na minimum, ¢ime su omoguceni analitic¢ki uvid u proces
infiltracije, kao i optimizacija procesa, bez potrebe za izvodenjem dopunskih eksperimenata.

Eksperimentalna verifikacija je pokazala da usvojeni regresioni model dobro modelira
proces infiltracije sa stanovista zatezne ¢vrstoce i da je teoretski optimizovana vrednost zatezne
¢vrstoCe bila u okviru intervala poverenja izraCunatog na osnovu rezultata eksperimentalne
verifikacije.

Takode treba napomenuti da je regresioni model omogucio i uvid u osnovne aspekte
stabilnosti procesa infiltracije, na taj nacin $to je pruzio informacije o nivoima na kojima treba
odrzavati pojedine parametre infiltracije kako bi rasipanje eksperimentalno dobijenih vrednosti
zatezne ¢vrstoce bilo odrzavano na $to nizim vrednostima.

Vazno je istaéi da je optimizovani regresioni model vakuumskog procesa infiltracije
omogucio znacajno poboljSanje zatezne Cvrstoce epruveta. Prema rezultatima dobijenim u
mati¢noj laboratoriji, prosena vrednost zatezne ¢&vrsto¢a koja se dobija konvencionalnom
infiltriracijom epruveta, iznosi 20.975 MPa. Primenom identicnog osnovnog materijala i
epoksidnog infiltranta, metoda predlozena i optimizovana u ovom radu, omogucéava prosecnu
zateznu ¢vrstoc¢u od 30.58 MPa, Sto Cini povecanje za oko 45%. Ako se u obzir uzmu sumirani
rezultati merenja zatezne ¢vrsto¢e drugih autora [34], u zavisnosti od tipa infiltranta, raspon
dobijenih vrednosti kre¢e se izmedu 9 i 24 MPa, $to znaci da je, posmatrano u odnosu na gornju
vrednost navedenog raspona, prosecna vrednost zatezne ¢vrsto¢e dobijena u ovom radu veéa za
23%.

Sa aspekta prakti¢ne primenljivosti, vazno je istaci da optimizovani postupak vakuumske
infiltracije koji bazira na razvijenom regresionom modelu, koristi standardnu opremu koja se
nalazi u vedini laboratorija i radionica, a osnovni materijal za izradu modela i materijali za
infiltraciju predstavljaju komercijalno dostupne, standardne materijale.

Kada je re¢ o ograni¢enjima predloZzenog modela infiltracije i postupka koji je optimizovan
na osnovu modela, pre svega treba istaci da skromna veli¢ina radnog prostora vakuum komore
trenutno ne omogudava infiltraciju delova vecih gabarita. Takode, metod infiltracije koji nije
pokazao statistiCku znacajnost u posmatranom modelu, u praksi ipak moZe imati uticaj na
mehanicke karakteristike vecih radnih predmeta koji imaju kompleksnu geometriju i
neravnomernu raspodelu masa.
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U pogledu nastavka istraZivanja, interesantna su dva osnovna pravca u kojima bi
predloZeni model infiltracije mogao dalje da bude razvijan.

Prvi pravac obuhvata primenu novih materijala za izradu radnih predmeta, pri ¢emu bi
formulacije praska mogle biti na bazi aluminijuma, keramike, itd. Tehnoloske granice parametara
koji su koris¢eni u slucaju originalnog istrazivanja, ovde bi trebalo ponovo ispitati, dok bi glavni

uticaji i signifikantne interakcije mogli biti potpuno drugaciji i time otvoriti prostor za nova
istrazivanja.

U okviru drugog pravca, akcenat istrazivanja bi bio na modifikaciji formulacije epoksidnog
infiltranta od kojeg umnogome zavise mehanicke karakteristike zavrsnog dela. S tim u vezi,
potencijalni prostor za povisenje mehanickih karakteristika umrezenog infiltranta treba traziti u
obogacivanju osnovne epoksidne formulacije nanocesticama metalnog porekla, ugljeni¢nim
vlaknimai sl. Dizajn eksperimenta bi i u ovom slu¢aju mogao da doprinese iznalaZenju optimalnog
udela ovih Cestica, nacinu njihovog uvodenja u formulaciju, temperaturi i pritisku na kojima se
izvodi mesanje, itd.
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é - -
l J. NAUCNI DOPRINOS ISTRAZIVANJA |
MOGUCNOST PRIMENE U PRAKSI

Naucni doprinosi istraZivanja disertacije mogu se prikazati kroz dva segmenta.

Glavni rezultat koji je proistekao iz ove disertacije jeste regresioni model procesa
infiltracije u vezivnoj 3D Stampi. Model omogucuje uspostavljanje analiticke zavisnosti izmedu
kljuénih tehnoloskih parametara infiltracije i zatezne ¢vrstoée radnih predmeta, kao i optimizaciju
procesa infiltracije sa stanovista postizanja maksimalne zatezne ¢vrstoée radnih predmeta.

Pored standardnih tehnoloskih parametara, razvijeni model je prosiren parametrima koji
uzimaju u obzir temperaturu i potpritisak na kojem se obavljaju priprema infiltranta i sama
infiltracija, ¢ime je dobijen novi postupak za infiltraciju koji omogucava znacajno povisenje
zatezne Cvrstoce.

Centralno eksperimentalno istrazivanje u radu bilo je zasnovano na novom postupku,
Definitive Screening Design (DSD), koji u vecini komercijalno dostupnih paketa za statisticku
analizu jos uvek nije softverski implementiran. DSD postupak je omogucdio da se uz minimalan
broj eksperimenata ispita statisticka znacajnost svih parametara, njihovih kvadratnih ¢lanova i
dvofaktornih interakcija, a da se potom, na usvojenom regresionom modelu, izvrsi i optimizacija
procesa.

Analiza procesa infiltracije primenom dobijenog regresionog modela takode je omogucila
i uvid u najvaZnije aspekte stabilnosti procesa infiltracije, na taj nacin Sto je pruzila informacije o
nivoima na kojima treba odrzavati pojedine parametre infiltracije u cilju minimizacije rasipanja
eksperimentalno dobijenih vrednosti zatezne ¢vrstode.

Razvijeni model i optimizovana tehnologija infiltracije, imaju vrlo znacajnu mogucnost za
prakti¢nu primenu u tehnologiji vezivne 3D Stampe. U odnosu na konvencionalan postupak,
primenom istih materijala za radne predmete i infiltraciju, razvijena i eksperimentalno
verifikovana tehnologija za infiltraciju omogucava dobijanje zatezne ¢vrstoce koja je i do 23% visa
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od konvencionalne. Pri tom se, izuzimajuci vakuumsku komoru, ne zahteva dodatno investiranje
u postojeéu opremu i materijale.
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