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1. Wprowadzenie

Dzisiejsze mozliwo$ci technik wytwarzania addytywnego stawiajg je w centrum
szybkiego prototypowania, bedacego podstawa szybkiego i niezawodnego procesu badawczo-
rozwojowego [1]. Rosngce zapotrzebowanie na tanig produkcje prototypéw bezposrednio na
miejscu przeznaczenia napegdza jej rozwoj [2]. Techniki addytywne, bgdace alternatywa dla
subtraktywnych technik obrobczych w obszarze wspomaganych komputerowo technik
wytwarzania, stajg si¢ coraz bardziej powszechne [3]. Wspotczesny proces tworzenia nowych
prototypdw jest wieloetapowym procesem wymagajacym iteracyjnego tworzenia rozwigzan dla
danego problemu i testowania czy dana iteracja rozwigzania speinia stawiane projektowi
wymogi [4]. Dostepny druk 3D osadzania topionego materiatu (FDM) pozwala na szybka
realizacje iteracji prototypOw z wprowadzonymi zmianami tanio i na miejscu [5]. Dzigki
takiemu rozwigzaniu znaczaca cze$¢ dotychczasowych problemow w rozwoju projektow
zwigzana z dlugimi czasami dostaw, kosztownymi prototypami i czasochtonnym
wytwarzaniem przestata by¢ waskim gardlem przy pracach nad nowymi prototypami.

Badania nad réznorodnymi materialami uzywanymi w addytywnych technikach
wytwarzania stanowig obecnie §wiatowy front badan w dziedzinie technologii addytywnych
[6]. Zapotrzebowanie przemystu i nauki na szybkie i wysokojakosciowe prototypowanie
elementow z materialow o réznych specyficznych wiasciwosciach w jednostkach badawczo
rozwojowych jest ogromne [7]. W takich placowkach obecno$¢ instalacji do wytwarzania
materialow aktywowanych chemicznie do zastosowan w technikach addytywnych pozwolitaby
na prace nad nowymi materiatami szybko i na miejscu [8]. W ten sposéb uzyskany materiat
bedzie mogl by¢ uzyty do wytwarzania struktur technika addytywng FDM. W zaleznos$ci od
pozadanego efektu koncowego poziom trudno$ci w zastosowaniach przy technikach
addytywnych bedzie w duzej mierze zalezal od wlasciwosci materiatdéw aktywowanych
chemicznie. Aby material mogt by¢ uzyty przy wykorzystaniu technik addytywnych nalezy
odpowiednio dobra¢ jego sktadniki i1 zoptymalizowa¢ ich proporcje oraz parametry procesu
produkcyjnego pod katem zastosowan w konkretnej technologii wytwarzania [9]. Poczatkowy
sktad materialu powinien by¢ zoptymalizowany pod wzgledem skutecznosci kluczowego
sktadnika w konkretnym zastosowaniu, oraz no$nika ktory pozwoli na jego zastosowania w

technikach addytywnych [10].

Typowa drukarka 3D osadzania topionego materiatu sktada si¢ ekstrudera, stolu
grzewczego (bed), mechanizmu poruszajacego stot wzgledem ekstrudera w co najmniej 3
osiach i jednostki sterujacej [11]. Aby umozliwi¢ depozycj¢ materiatu na stole, lub poprzednio
natozonej warstwie materiatu, ekstruder posiada element grzejny pozwalajacy na uptynnienie
filamentu [12], dysz¢ ktora jest podgrzewana oraz jednostke napedowa najczesciej w formie
silnika krokowego z zebatka napedowa, ktora pozwala na dozowanie materialu wraz z
procesem druku [13]. Filament uzywany w drukarkach 3D wystepuje najczesciej w formie nici
filamentu o stalej srednicy nawinigtej na szpulg. Mechanizm poruszajgcy najczesciej sktada sie
z prowadnic liniowych usztywniajacych dang o$ ruchu 1 silnika krokowego zapewniajacego
ruch w danej osi poprzez obrét $ruby trapezowej lub ruch paska zebatego [14]. Stot na ktérym
powstaje wydruk zapewnia adhezj¢ dolnej ptaszczyzny pierwszej warstwy osadzonego
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materiatu i czgsto dla poprawienia adhezji jest dodatkowo grzany. Jednostka sterujaca posiada
uklady sterowania silnikéw krokowych i grzatek, system kalibracji drukarki i wykonuje
instrukcje w formie g-code. Proces wydruku polega na sekwencyjnej realizacji dostarczonych
instrukcji g-code przez drukarke i nanoszeniu topionego materialu w wyznaczonych miejscach
warstwa po warstwie az do uzyskania pozadanego elementu [15].

Jednym z czynnikéw prowadzacych do niespojnosci i wad produkowanych czesci jest
nieskompensowana zmiana wilasciwosci materialu stosowanego w procesie wytlaczania
materiatu w druku 3D [16]. Stwarza to zapotrzebowanie na niedrogi monitor jakosci filamentu
W czasie rzeczywistym, ktory moze scharakteryzowaé wtasciwosci materialu filamentu na catej
jego dlugosci [17]. Mozna to osiaggnaé poprzez $ledzenie zmian zmierzonej pojemnosci rurki
pojemnosciowej i1 Srednicy przy uzyciu réoznych typow czujnikoéw dla wybranych osi symetrii
filamentu i enkodowania wynikow do okreslonego fragmentu filamentu uzywanego w druku
3D metoda FDM. Dzigki tak zebranym danym mozliwe jest monitorowanie takich czynnikow
jak poziom zawilgocenia materiatu, kragto$¢, defekty wewngtrzne i zewngtrzne, proporcje
sktadnikow, wzgledna przenikalno$¢ elektryczna, wspotczynnik Poissona i rodzaj materiatu. W
niniejszej pracy przedstawiony jest pierwszy prototyp takiego urzadzenia i szczegdtowo
opisana jest jego zasada dziatania [18]. Jako przyktady zastosowan przedstawiono
rozpoznawanie typu materiatu filamentu na podstawie charakterystyki roznych typéw materiatu
od réznych komercyjnych producentéw oraz materialow wytworzonych z uzyciem opisywanej
instalacji, opisano proces absorpcji wilgoci w czasie dla wybranych filamentéw oraz pokazano
wykrywanie defektow o réoznym stopniu nasilenia.

W obecnie dostepnych instalacjach wytwarzajacych filament do drukarek 3D biezacej
kontroli w procesie produkcyjnym podlega kragtos¢ i $rednica [19], natomiast celem pracy
wdrozeniowej jest opracowanie i wykonanie czesci instalacji ktéra umozliwia takze pomiar
parametrow materiatowych. Dzigki takiemu rozwigzaniu mozliwe jest rejestrowanie i
kontrolowanie parametrow aktywowanego chemicznie materiatu w formie filamentu w trakcie
procesu jego wytwarzania i obrobki. Przy uzyciu opracowanej i wykonanej instalacji
przeprowadzony zostat przykladowy proces wytwarzania materialdw aktywowanych
chemicznie, ktdre nastepnie zostaly wykorzystane w technice addytywnej druku 3D typu
FDM/FFF [20]. Z powodu zmiany partnera biznesowego u ktorego prowadzone byly prace
badawcze w trakcie trwania doktoratu wdrozeniowego 1 zwigzanymi z tym zmianami
komercyjnych aspektow prac, nawigzano wspotprace z Katedra Inzynierii i Technologii
Polimeréw w celu umozliwienia przeprowadzenia badan spetniajacych najwyzsze standardy
jakosci. Warto rowniez nadmieni¢, ze ze wzgledu na wdrozeniowy charakter pracy
szczegotowo opisano wiele aspektow technicznych 1 technologicznych obecnych w instalacji.

Celami niniejszej pracy bylo:

e Przygotowanie instalacji do wytwarzania materiatow aktywowanych chemicznie do
zastosowan w technikach addytywnych takich jak druk 3D typu FDM

e Zaprojektowanie, budowa i optymalizacja aparatury pomiarowej do charakteryzacji
materiatow aktywowanych chemicznie w formie filamentu zarowno podczas procesu
wytwarzania jak i po jego zakonczeniu
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o Opracowanie i weryfikacia eksperymentalna przygotowanych autorskich uktadow
elektronicznych odpowiadajgcych za dziatanie poszczegolnych modutow pomiarowych

e Zbadanie wlasnosci materialow w formie filamentu i ich poréwnanie z metodami
referencyjnymi

e Praktyczne wykorzystanie powstatej instalacji przy wytwarzaniu materiatow aktywowanych
chemicznie do zastosowan w technikach addytywnych w formie filamentu dla drukarek 3D
typu FDM/FFF

e Realizacja i charakteryzacja autorskiej metody redukcji Srednicy filamentow uzytej w
instalacji do wytwarzania materiatow aktywowanych chemicznie

Sformulowano nastepujaca teze:

e Na podstawie enkodowanych pomiarow filamentu: srednicy mierzonej metodq optyczng i
kompresyjnymi loiyskami, wieloosiowej pojemnosci, analizy widma ultradiwi¢ckowego
oraz optycznej spektroskopii transmisyjnej i emisyjnej, moZliwa jest wzdluina
charakteryzacja filamentu produkowanego do druku 3D osadzania topionego materiatu i
pomiar jego istotnych parametrow: wiglednej przenikalnosci elektrycznej, krgglosci,
defektow strukturalnych, poziomu zawilgocenia materiatu, proporcji sktadnikow,
wspolczynnika Poissona, a takie moZliwa jest klasyfikacja materiatu.

Przedstawiona praca sktada si¢ z 5 rozdzialow, wprowadzenia i zakonczenia. Rozdziat
1 jest wstepnym opisem zagadnien, a nastepne rozdzialy od 2 do 4 zawierajg opis teoretyczny
opis instalacji i zastosowanych metodologii pomiarowych filamentdéw wraz z ich praktycznymi
realizacjami autorskiego ukladu charakteryzujacego filamenty R-FQM. Rozdzialy 5 oraz 6
przedstawiajg opis eksperymentow przeprowadzonych przez autora, produkcji i charakteryzacji
wybranych materialtdbw przy pomocy opracowanej instalacji do wytwarzania materiatow
aktywowanych chemicznie.

Rozdzial 2 jest poswigcony teoretycznemu wprowadzeniu do aspektéw druku 3D
metodg FDM w tym cyklu zycia filamentu bedacego materiatem uzywanym do druku 3D. Sg
tam omowione aspekty monitorowania wtasciwo$ci materiatu w formie filamentu wzdhuz jego
dlugosci w czasie rzeczywistym z wysoka dokladno$cig pomiaru. Przedstawione zostaty
benefity omawianej metodologii w tym mozliwo$ci monitorowania parametrow procesu i
parametrow jakosciowych proceséw wyttaczania materialow do druku 3D. Konkluzjg jest idea
zautomatyzowanego nieniszczacego monitorowania wlasciwosci materialu filamentu w
oparciu o przenikalnos$¢ elektryczng, enkodowanie wzdluzne 1 wieloosiowe pomiary $rednicy
W czasie rzeczywistym.

W rozdziale 3 opisano realizacje zautomatyzowanego, nieniszczacego uktadu
pomiarowego do monitorowania wlasciwosci materiatowych filamentow FDM w czasie
rzeczywistym (R-FQM). Omdwiona zostata implementacja w formie konfiguracji z czujnikami
umieszczonymi szeregowo z odstgpami o statych znanych odleglosciach pozwalajacej na
monitorowanie potozenia wzdluznego filamentu w systemie. W rozdziale przedstawiono
zasade dziatania poszczegolnych modutéw pomiarowych wraz z ich topologia. Omowiono
podstawy metodologii pomiarowych poszczegélnych moduléow wraz ze stosownymi
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rysunkami. Przedstawione zostalty modele CAD poszczegélnych modutow pomiarowych wraz
z ich realizacjami. Podstawy fizyczne i techniczne decydujace o ich dokladnosci zostaty
przedstawione. Zjawiska potencjalnie generujace biedy pomiarowe zostaly zebrane i
przedstawione. Metodyka pomiarowa uwzgledniajace dane zebrane z wielu sensoréw zostata
omowiona i wyjasniona. Enkodowanie wynikow w celu ich przypisania do pozycji wzdtuznej
filamentu zostalo opisane.

Rozdzial 4 poswiecono teorii, symulacji i Kalibracji uktadow pomiarowych i
wytwarzania. W rozdziale oméwione zostaty metodyki interpretacji danych zebranych przez
sensory. Kalibracje poszczegdlnych modutéw w zestawieniu z podstawami teoretycznymi i
przeprowadzonymi symulacjami zostaly zestawione 1 przedyskutowane. Poszczegdlne
symulacje zawierajace analiz¢ wplywow rozmaitych czynnikow obecnych w systemie
pomiarowym zostaly przedstawione. Rozmieszczenie poszczegdlnych sensoréw zostato
przedstawione. Metodologia obrébki danych z sensoréw zostata omoéwiona. Przyktadowe
charakterystyki wygenerowane przy uzyciu zaprezentowanej aparatury pomiarowej zostaty
zmierzone 1 poddane szczegdtowej analizie. Poszczegdlnymi etapy obrobki danych zostaty
przedstawione i porownane wzgledem siebie. Analiza btedéw pomiarowych wystepujacych w
uktadzie pomiarowym, wraz ze sposobami ich redukcji na podstawie pomiaréw pomocniczych,
zostata przedstawiona i przeanalizowana. Dokladnosci pomiarowej poszczegdlnych modutow
i uktadéw zostata oszacowana. Metody uzyte przy wytwarzaniu materiatéw do druku 3D
metoda FDM zostaly przedstawione.

Rozdzial 5 stanowi dopelnienie badan opisanych w poprzednich czesciach. Omoéwiono
w nim metodologie pomiaru wiasnosci filamentow w formie zautomatyzowanego
nieniszczgcego monitorowania wlasciwosci materiatOw w oparciu o przenikalno$¢ elektryczna,
enkodowanie wzdtuzne i wieloosiowe pomiary $rednicy w czasie rzeczywistym. Przedstawiono
roOwniez pomiary wykonane modutami ultradzwigkowymi 1 optycznymi. Omoéwiono
przeprowadzone pomiary setek roznych probek materialdw powszechnie uzywanych w
technologii addytywnej osadzania topionego materiatu znanej pod akronimem FDM. Na
podstawie wykonanych pomiaréw materiaty zostaty pogrupowane ze wzgledu na bazg w formie
poszczegblnych polimerdw i ich parametry materiatowe zostaly poddane szczegotowej
analizie. Kazda probka zostata kilkukrotnie zmierzona dla danego odcinku materiatu i pod
roznymi katami. Analizujac probki z doktadnie tego samego materiatu sprawdzono zdolno$é¢
metod pomiarowych do oceny jako$ci wykonania filamentu.

Rozdzial 6 przedstawia catoksztalt instalacji do wytwarzania materiatow
aktywowanych chemicznie w trakcie dziatania. Przeanalizowanie zostaly wyzwania obecne
przy niskonaktadowej produkcji filamentow takie jak problemy z utrzymanie wysokiej jakosci
filamentu na catej jego dlugosci. Omoéwiono metody kontroli i korekcji kluczowych
wlasciwos$ci filamentu. W niniejszym rozdziale oméwiono i przeanalizowano nowatorskie
metody pozwalajace na rozwigzanie wystepujacych probleméw obejmujace miedzy innymi
monitorowanie jakos$ci filamentu w czasie rzeczywistym (R-FQM), testy rozciaggania filamentu
1 redukcje $rednicy filamentu za pomoca wyttaczania w stanie stalym (SSE). Wtasciwosci
fizykochemiczne wytworzonych materialdow w postaci filamentow zostaly zmierzone
metodami referencyjnymi opartymi na punktowych probkach z wybranych fragmentéw

11



2. Wytwarzanie w technologiach addytywnych metoda osadzania topionego materiatu

filamentu i poréwnane z nowatorska technika R-FQM. Analizie zostala poddana mig¢dzy
innymi zawarto$¢ napetniacza HAp w uzyskanym kompozycie i wptyw krystalicznosci na
wlasciwosci materiatu. Szczegdlowo przedstawiono cykl zycia filamentow uzywanych do
druku 3D metoda FDM, od poczatkowych etapéw bazowych sktadnikow w formie
dostarczonego surowca do ostatecznego wykorzystania filamentu w postaci wydrukowanych
obiektow 3D.

2. Wytwarzanie w technologiach addytywnych
metodg osadzania topionego materiatu

2.1. Wprowadzenie

Krytycznym zadaniem procesu produkcji addytywnej jest niezawodno$¢ i
powtarzalno$¢ podczas tworzenia bardzo szczegdtowych obiektow o pozadanych
wiasciwosciach w oparciu o modele CAD [21]. Cechy te w duzej mierze zaleza od jakosci
drukarki, techniki cigcia modelu, ustawien oprogramowania tngcego (slicer), wlasciwosci
materiatu filamentu i jego stabilnosci na calej dtugosci [22]. Jako$¢ drukarek i techniki cigcia
jest stale ulepszana, jednak obecnie nie ma tatwo dostepnego i taniego urzadzenia, ktore
pozwolitoby na monitorowanie wtasciwosci materiatu filamentu wzdhuz calej jego dlugosci w
czasie rzeczywistym z wysoka doktadnos$cia pomiaru [23]. Takie urzadzenie, oprocz
monitorowania parametrOw procesu i parametréw jakosciowych [24] procesow takich jak
wytlaczanie materiatéw do druku 3D, stworzyloby przejrzysta petle sprzezenia zwrotnego
miedzy wlasciwosciami filamentu, procesem cigcia modeli przez oprogramowanie tnace i
ustawieniami drukowania, a jakosciag wydrukoéw wyjsciowych [25].

2.2. Filamenti ekstruzja materiatu dla druku 3D

Material wykorzystywany w technologii FDM najczesciej przetwarzany jest w postaci
filamentu [26]. Filament to okragly cylinder o wybranej S$rednicy, ktory najczesciej
przechowywany jest w postaci kilkuset metrow wtokna nawinigtego na szpulg [27]. Najbardziej
standardowe $rednice filamentu to 1,75 mm i 2,85 mm (czgsto nazywany jako 3,0 mm) [28].
Materiat wldkien jest zwykle taki sam dla calej szpuli.

Cykl zycia materiatow w formie filamentow jest nastepujacy:

e Produkcja (Rysunek 2.1a) - polimer, najczesciej w postaci granulek, jest mieszany z
dodatkowymi sktadnikami majacymi na celu poprawe wiasciwosci topnienia, zmiang
koloru lub zmiang innych wilasciwosci materiatu. Nastgpnie jest podgrzewany i
wytlaczany do formy filamentu o okreslonej $rednicy, a po wyttoczeniu jest chtodzony
i nawijany na szpule. Efektem nawijania filamentu na szpulg jest tuk na catej dtugosci
filamentu o r6znym promieniu tuku w zalezno$ci od jego potozenia na szpuli w trakcie
nawijania i przechowywania [29-31].
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b

Produkcja filamentu

-

Wydrukowane elementy Druk 3D ekstruzji materiatu

Rysunek 2.1. Cykl zZycia materiatow w formie filamentow. a) Produkcja filamentu —
wytlaczanie slimakowe materiatu w formie granulatu [20]. b) Przechowywanie filamentu
— przykladowe szpule uzywane w druku FDM z nawinietym filamentem. c¢) Druk 3D
metodg FDM — proces druku naktadajgcy kolejne warstwy materiatu zrodtowego w formie
filamentu na szpuli [20]. d) Przyktady wydrukowanych obiektow [32-34], obrazy z
zalqgczonych zZrodel — zlozone konstrukcje z jednego lub wiecej elementow tworzgce
pozgdane obiekty.

Przechowywanie (Rysunek 2.1b) - Aby zapewni¢ niska degradacje filamentu na szpuli
w czasie nalezy ja przechowywa¢ w suchym $rodowisku, z dala od $wiatta UV i w
temperaturze nie zblizonej do temperatury migknigcia. W przeciwnym razie filament
(polimer) moze wchiongé¢ wilgo¢, ulec hydrolizie, zdegradowac (skracajac tancuchy
polimerowe), zakurzy¢ sie, zabrudzi¢, ulec uszkodzeniu mechanicznemu, lub zmieni¢
swoja geometrie w wyniku uplastycznienia pod wptywem ciepta [35,36]. Wszystkie te
czynniki mogg skutkowa¢ nizszg jakoscig druku lub niepowodzeniem drukowania.
Prawidlowo zapakowany materiat czesto zawiera Srodek osuszajacy, jest wysytany w
worku prézniowym i znajduje si¢ w pudetku, ktére izoluje go od zewnetrznego swiatta
1 uszkodzen. Tak przygotowana szpula moze by¢ transportowana i przechowywana w
temperaturach, ktore nie powodujg migkniecia materiatu [37,38].

Wytlaczanie materiatu w druku 3D (Rysunek 2.1c) - podczas drukowania w technologii
FDM filament na szpuli jest przeciggany przez koto lub 2 kota zgbate 1 dociskany do
goracego konca ekstrudera, ktory topi go 1 umieszcza za pomocg dyszy na pozadanej
pozycji. We wzorcowym przypadku filament jest czysty, idealnie okragly, wolny od
wad wewnetrznych 1 zewngtrznych, wolny od wilgoci i ma spdjne wihasciwosci
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materialowe na calej swojej dilugosci, zgodnie z przeznaczeniem Ww procesie
produkcyjnym. Jednak w rzeczywisto$ci warunki te sg rzadko spetniane i powoduja
problemy podczas drukowania i moga skutkowaé niska jakoscig druku. Brak tych cech
moze powodowac nieregularnosci w osadzaniu materiatu (Rysunek 2.2b), stabg
przyczepno$¢ warstw (Rysunek 2.2a), zatykanie ekstrudera, defekty na powierzchni
wydrukdéw (Rysunek 2.2b), defekty wewnetrzne (Rysunek 2.2a), zmniejszong
wytrzymato$¢ mechaniczng (Rysunek 2.2a), nitkowanie (Rysunek 2.2c), nieudane
wydruki (Rysunek 2.2d) i inne [16,24,39].

e Woydrukowany element (Rysunek 2.1d) — jest to finalna posta¢ materialu w formie
docelowego obiektu. Podczas procesu druku 3D metodg FDM obiekt lub zbidr obiektow
zostal uformowany warstwa po warstwie wytwarzajac addytywnie pozadang geometrig.
Wtlasnosci materiatowe finalnego obiektu w duzej mierze zaleza od parametrow
ustawien wydruku i parametréw samego materiatu. Wszelkie odstgpstwa od idealnego
jednorodnego filamentu o statej sSrednicy uwidocznig si¢ jako defekty obserwowalne w
finalnej strukturze wydrukowanego obiektu (Rysunek 2.2a,b,c,d).

Zawarto$é Porowatos¢
masowa W objetosci a
wody [%] [%]

0 0.16 P VP Yy Py Y YY Y TP YOS

d 4 4 4 4 4 44 4 L 4 4 44 4 4

0.05 0.48

A 44 4 4 4 4 44 44 44 44 4l

0.10 8.77

0.15 11.7 EESSE

Wptyw wilgotnosci

Nitkowanie w wydrukach Nieudany wydruk

Rysunek 2.2. a) Tomograficzny skan przedstawiajgcy przekroje poprzeczne probek
drukowanych przy uzyciu filamentow o réznej zawartosci Wilgoci, rysunek zapozyczony z
publikacji [35]. b) Wydruk przedstawiajgcy kostke kalibracyjng XYZ, wplyw wahan
geometrii widoczny jako niejednorodne obwody scian obiektu na roznych warstwach
wydruku. c¢) Wydruk przedstawiajgcy stzkielet piramidy, nitkowanie spowodowane
wlasnosciami filamentu ukazane jako nitki pomiedzy krawedziami piramidy d)
Przeskalowany model bloku silnika spalinowego [40] — nieudany wydruk z widocznym
przesunieciem warstwy.
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2. Wytwarzanie w technologiach addytywnych metoda osadzania topionego materiatu

2.3. Metody badan filamentow

Metody czasu rzeczywistego do monitorowania wilasciwosci materiatu bazowego,
oprocz monitorowania parametrow procesu i parametréw jakosciowych [24] dla procesow
takich jak drukowanie 3D z wytlaczaniem materialu lub wytwarzanie filamentu z wyttaczaniem
materiatu, sg potrzebne do zapewnienia powtarzalnosci metod wytwarzania przyrostowego,
utrzymania wysokiej jakosci wydrukow wyjsciowych i zminimalizowania wptywu wariacji
wlasciwosci materiatu na roznych odcinkach filamentu. Takie podej$cie moze by¢ podstawa
dla petli sprzezenia zwrotnego miedzy wynikowym drukowaniem [41] a wlasciwosciami
materialu bazowego [42]. Aby to osiggna¢ konieczna jest znajomos¢ odleglo$ci migdzy
urzadzeniem pomiarowym a urzadzeniem produkcyjnym. Bazujac na tej odleglosci i
otrzymanych danych pomiarowych mozna zastosowa¢ odpowiedni algorytm do utworzenia
petli sprz¢zenia zwrotnego miedzy urzadzeniem mierzacym a drukujgcym [43,44]. Parametry
ekstruzji takie jak natezenie przeptywu dyszy, predkos¢ napetniania, temperatura skraplacza,
ci$nienie wytlaczarki, temperatura otoczenia, nat¢zenie przeptywu ciepta materiatu, lepkosé
materialu itp. rowniez wplywaja na jako$¢ wspomnianych procesow i metod wytwarzania
przyrostowego tak jak metodologia przygotowania plikow wykonawczych g-code.

2.4. Zastosowania technik pomiarowych filamentow
Proponowane monitorowanie wlasciwosci materialu moze znalez¢ zastosowanie w:

e Drukarkach 3D dla uzytkownikéw koncowych i farm FDM jako rozszerzenie
istniejacych drukarek 3D, monitorowanie w czasie rzeczywistym parametrow filamentu
oraz jakosci i unikalnych zmian wlasciwosci materiatu, system wbudowany w drukarki,
metoda dostosowywania parametrow drukowania w czasie rzeczywistym, metoda
rozpoznawania typu filamentu, podstawa do tworzenia bazy danych filamentéw w
rozwigzaniach chmurowych, petla sprz¢zenia zwrotnego dla drukarek 3D w celu
poprawy jakosci wydrukow 1 dla producentéw drukarek w celu ulepszenia urzadzen
[16,45].

e Ekologicznej produkcji filamentu dla rozwigzan konsumenckich, gdzie operator moze
monitorowa¢ wiasciwos$ci wyttaczanego polimeru z przetworzonych odpaddw i
tworzyw sztucznych, wykrywac rodzaj wytlaczanego materiatu, dostosowywac sktad
materiatu 1 parametry produkcji, poprawiajac wlasciwosci filamentu i ostatecznie
wytwarzajac filament lepszej jakosci [46,47].

e Przemystowych liniach produkcyjnych filamentow, w ktéorych mozliwa jest
optymalizacja parametrow produkcyjnych w czasie rzeczywistym, monitorowanie
wlasciwo$ci materiatu, generowanie charakterystyk produktu koficowego, tworzenie
bazy danych laczacej zalezno$¢ jakosci filamentu od parametréw produkcyjnych i
monitorowanie wptywu srodowiska przechowywania na filament [47].

e Inspekcji wydrukowanych obiektow opierajacej si¢ na jednoczesnym rejestrowaniu
postepu procesowania kodu g-code maszyny i wtasciwosci filamentu znajdujacego si¢
wtedy w dyszy ekstrudera podczas drukowania, oraz tagczeniu kodu geometrycznego (g-
code) ze znacznikami czasowymi z wlasciwosciami filamentu w postaci modelu 3D.
Pozwala to na zobrazowanie wlasciwo$ci materiatu w obje¢tosci modelu [48] oraz
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3. Moduty uktadu pomiarowego

oznaczaniu punktow na wydrukowanych obiektach, w ktorych podawany filament miat
defekt i ktore wymagaja doktadniejszej kontroli, poniewaz na wydrukowanym obiekcie
moga wystepowac tam skazy [25,45,49].

e Bazach danych materiatbw w chmurze, w ktorej profile drukowania dla filamentow
mozna zoptymalizowa¢ w zalezno$ci od ich mierzonych wilasciwosci w czasie
rzeczywistym, wlasciwosci filamentu mozna powigzac z jako$cig druku, a wtasciwosci
materialu mozna rozpoznac jako okreslony typ filamentu i doda¢ do bazy danych w celu
lepszego dopasowania [50].

e Architektonicznym druku 3D, gdzie pomiar moze by¢ wykorzystywany do
monitorowania osadzania si¢ betonu, dostosowywania parametréw drukowania i
monitorowania jako$ci uzytego materiatu, zwlaszcza w przypadku korzystania z
materiatdéw pozyskiwanych lokalnie [51].

2.5. Podsumowanie

W tym rozdziale oméwione zostaty aspekty druku 3D typu FDM/FFF w tym cykl zycia
filamentu bgdacego materialem uzywanym do druku, metody jego badania i ich zastosowania.
Aby sprosta¢ problemom obecnym w metodach wytwarzania addytywnego zaproponowana
zostala metodologia do zautomatyzowanego nieniszczacego monitorowania wilasciwosci
materiatu filamentu w oparciu o miedzy innymi przenikalno$¢ elektryczna, enkodowanie
wzdluzne i wieloosiowe pomiary $rednicy w czasie rzeczywistym. Metodologia ta zostanie
omoéwiona w nastepnym rozdziale.

3.Modutly ukltadu pomiarowego

3.1. Wprowadzenie

Zautomatyzowany, nieniszczacy uklad pomiarowy do monitorowania wlasciwos$ci
materiatowych filamentéw do druku 3D metoda FDM czasu rzeczywistego (skrotowo R-FQM,
ang. Real-Time Filament Quality Monitor) zostat przygotowany jako konfiguracja modutow
pomiarowych z czujnikami umieszczonymi szeregowo wzgledem siebie. Odlegtosci pomiedzy
sensorami s3 niezmienne co pozwala na monitorowanie potozenia wzdluznego filamentu w
systemie (Rysunek 3.1, Rysunek 3.25). Rozwigzanie to przypomina potaczenie zyroskopu,
magnetometru i akcelerometru w systemie mikroelektromechanicznym z czujnikami o 9
stopniach swobody (MEMS 9-DoF), co tworzy system, w ktorym pomimo niewystarczajgco
niskiej doktadnosci pojedynczego czujnika, ogdélna doktadnos$¢ potaczonego systemu jest
zadowalajaca [52]. Ten typ konfiguracji pozwala nam uzyska¢ spdjny system korekcji bazujacy
na pomiarach z wielu sensorow skutkujacy wyzsza doktadnoscia wynikow [17]. Kazdy czujnik
bedacy podstawa modutu pomiarowego ma dedykowang elektronike, ktora kontrolowana jest
przez mikrokontroler bedacy jednostka sterujaca na dedykowanej ptycie PCB podtaczonej do
komputera przez USB. Komputer ze specjalnie zaprojektowanym oprogramowaniem wysyta
polecenia do jednostki sterujacej, odbiera dane pomiarowe i je przetwarza.
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3. Moduty uktadu pomiarowego

Przedstawiony uktad pomiarowy do charakteryzacji wzdluznej filamentoéw jest po raz
pierwszy opisanym w pracy naukowej autorskim, zautomatyzowanym urzadzeniem
przeznaczonym do tego celu. Wiele moduléw oméwionych w niniejszym rozdziale bazuje na
autorsko zaprojektowanej elektronice oraz realizacji opartej na przygotowanych projektach
CAD, z wykorzystaniem technik addytywnych. Przedstawione w niniejszym rozdziale wyniki
sg czesciowo bazowane na badaniach bedacych czescig autorskiej publikacji naukowej [18].

Enkoder ruchu 2

Pomiar wzglednej
przenikalnosci elektrycznej

Pomiar $rednicy w 3

I Enkoder ruchu 11 LSM
niezaleznych osiach 1 I

1

I

é“x
2 osiowy czujnik
Halla

x /
Elektroda
kondensatora

—  tozysko Sprezyna
dociskowe  dociskowa
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Halla

\ 7
Konwerter pojemnosciowo- ! Zmiana $rednicy filamentu powoduje

cyfrowy | zmiane pozycji tozyska dociskowego I Mitutoyo LSM 3100

| Mikrometr laserowy

m
<e
2

Rezonansowa spektroskopia ultradzwiekowa Spektroskopia optyczna

Fala akustyczna w materiale

Generator sygnatu Analizator sygnatu

Rysunek 3.1. Schemat uktadu pomiarowego.

3.2. Modut enkodera ruchu wzdluznego

Aby stwierdzi¢ ktora wzdluzna czgs¢ filamentu mierzona jest przez inne moduty
pomiarowe, na drodze filamentu umieszczono dwa enkodery ruchu liniowego (Rysunek 3.2a,
b). Enkoder utrzymuje filament mi¢dzy dwoma tozyskami, gdzie punkt styku znajduje si¢ na
ich stalowej powierzchni. Gorne tozysko jest dociskane spr¢zyna, aby zapewni¢ niewielki
nacisk na filament i1 uniknaé¢ poslizgu pomigdzy filamentem a tozyskami. Dolne tozysko ma
magnes przymocowany na swojej osi obrotu. Orientacja magnesu jest rejestrowana w dwaoch
osiach przez czujniki Halla w celu obliczenia rzeczywistej zmiany potozenia wzdluznego
materialu. Kazda warto$¢ zarejestrowana przez inne czujniki jest przypisywana rzeczywistej
pozycji filamentu obliczonej z pomiarow enkodera i geometrii uktadu. Pozwala to na
charakteryzacj¢ wtasciwosci filamentu na catej jego dtugosci. Enkoder 1 jest uzywany do
okreslania pozycji filamentu, a enkoder 2 jest uzywany do kalibracji i eksperymentéw. Rysunek
3.2¢ przedstawia model CAD enkodera ruchu wzdtuznego, natomiast rysunek d przedstawia
wykonany modul zamontowany w uktadzie pomiarowym. W rozdziale 4.2 szczegotowo
opisano zasad¢ dziatania enkodera i jego kalibracje.
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3. Moduty uktadu pomiarowego

a)
Sprezyna dociskowa tozysko dociskowe
)
N N
Kierunek
Filament
ruchu
Magnes zsynchronizowany z fozyskiem
@ E @ l4 Czujnik Halla osi X
H
tozysko o statej pozycji \Czujnik Halla osi Y
9
)

Rysunek 3.2. a) Enkoder ruchu liniowego Sledzqcy wzdtuzny ruch filamentu. Gorne
tozysko dociskane jest sprezyng, aby zapewnié, ze dolne tozysko z przymocowanym
magnesem poprawnie sledzi ruch filamentu bez poslizgu. NateZenie strumienia
magnetycznego jest rejestrowane przez czujniki Halla i obliczana jest pozycja kgtowa
lozyska. b) Enkoder ruchu liniowego — przekréj poprzeczny modelu CAD. c) Enkoder
ruchu liniowego — model CAD. d) Enkoder ruchu liniowego — moduf zamontowany w
ukladzie pomiarowym.

3.3. Pomiar Srednicy

Srednica i kragtos¢ filamentu s3 najbardziej krytycznymi wiasnoéciami uzywanymi
przy okreslenia jego geometrii. Wiasnosci te sg najlatwiejszym sposobem wykrycia wszelkich
nieregularno$ci na powierzchni filamentu 0 cylindrycznym ksztatcie. Charakterystyka
uzyskana za pomocg wieloosiowego pomiaru $rednicy okresla ogolng stabilno$¢ geometrii
filamentu, co wptywa na wyniki wszystkich innych modutéw pomiarowych. Jest wskazane aby
zmiana geometrii filamentu byta uwzgledniona podczas innych pomiaréw jako poprawka do
obliczonych warto$ci okreslonych wlasciwosci materiatu.
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3. Moduty uktadu pomiarowego

3.3.1. Modut kompresyjnego pomiaru tozyskami
Aby zmierzy¢ $rednice filamentu w wybranych osiach zostat uzyty zoptymalizowany
czujnik InFiDEL [53] z autorska elektronikg (Rysunek 3.3c). W czujniku tego typu filament
umieszczony jest miedzy dwoma tozyskami ze stalowa powierzchnig styku (Rysunek 3.3a, b).
a) b)

tozysko o statej pozycji

X

Kierunek
Filament
; : ruchu
Wysokos$¢é magnesu zsynchronizowana z tozyskiem

tozysko dociskowe

\_Czujnik Halla

()
L A )

Sprezyna
dociskowa

Rysunek 3.3. a) Czujnik Srednicy z dwoma {tozyskami. Dolne ftozysko jest dociskane
sprezyng, aby zapewnié niewielki nacisk na filament i wskazywaé jego Srednice.
Wysokos¢ magnesu jest zsynchronizowana z wysokosScig tozyska. Natezenie strumienia
magnetycznego jest rejestrowane przez czujnik Halla i obliczana jest srednica filamentu.
b) Czujnik srednicy z dwoma tozyskami — przekrdj poprzeczny modelu CAD. c) Czujnik
Srednicy z dwoma lozyskami — model CAD. d) Czujnik srednicy z dwoma tozyskami —
moduly zamontowane w ukladzie pomiarowym.

Dolne tozysko jest dociskane sprezyng, aby zapewni¢ niewielki nacisk na filament w
celu uniknigcia szczeliny migdzy tozyskiem a powierzchnia materiatu. Lozysko to ma
przymocowany magnes o statej orientacji wzgledem filamentu. Gérne tozysko ma nieruchomag
pozycje. Czujnik Halla jest tak zorientowany wzgledem magnesu, aby rejestrowaé jego
strumien magnetyczny. Jako ze magnes porusza si¢ w pionie wraz z tozyskiem (Rysunek 3.3a,
b), $rednice filamentu w danej osi mozna obliczy¢ na podstawie pomiarOw nat¢zenia strumienia
magnetycznego czujnika Halla (szczegotowe wyjasnienie w rozdziale 4.3). Poniewaz tozyska
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3. Moduty uktadu pomiarowego

kompresuja filament, rzeczywista srednica w danej osi bedzie wigksza niz zarejestrowana, w
zalezno$ci od wspotczynnika Poissona i sity dociskajacej. Efekt ten jest rejestrowany za
pomoca laserowego mikrometru skanujgcego (LSM) opisanego ponizej. Jako ze LSM nie
kompresuje materiatu (4.3) efekt ten moze by¢ skorygowany na podstawie jego pomiarow.
Rysunek 3.3d przedstawia montaz czujnikow S$rednicy z dwoma lozyskami w ukladzie
pomiarowym pod réoznymi katami. W rozdziale 4.3 szczegoétowo opisano zasade dziatania i
kalibracje kompresyjnego pomiaru tozyskami.

a) b)

Rysunek 3.4. a) Modut optycznego mikrometru laserowego — model CAD. b) Modut
optycznego mikrometru laseroweqgo — przekréj poprzeczny modelu CAD. c¢) Modul
optycznego mikrometru laserowego — modut zamontowany w uktadzie pomiarowym. d)
Modut optycznego mikrometru laserowego — zblizenie na pomiar Srednicy filamentu.
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3. Moduty uktadu pomiarowego

3.3.2. Modut laserowego mikrometru skaningowego

Metoda optyczna stosowana do referencyjnego pomiaru $rednicy zostala
zaimplementowana przy pomocy laserowego mikrometru skanujgcego Mitutoyo LSM 3100
(Rysunek 3.4a, c). Mikrometr zostatl skonfigurowany dla okreslonej osi do pomiaru szerokosci
cienia filamentu przecinajacego ptaszczyzng skolimowanej wiazki laserowej [54].

W takcie pomiaru filament umieszczony jest w prowadnicy z waskimi tolerancjami, co
zapewnia jego stabilne, niezawodne i powtarzalne prostopadie pozycjonowanie w wigzce
laserowej w tym samym miejscu zgodnie z zaleceniami producenta [55] (Rysunek 3.4b, d).
Dzigki takiemu rozwigzaniu mierzona S$rednica jest powtarzalna za kazdym razem dla
okreslonego fragmentu filamentu. Rozdzielczo§¢ mikrometru laserowego wynosi 0,1 um przy
deklarowanej przez producenta doktadnosci odnoszacej si¢ do warunkow w jakich
przeprowadzany jest pomiar rownej +0,5 um. W rozdziale 4.4 szczegétowo opisano zasadg
dziatania laserowego mikrometru skaningowego i jego zastosowanie podczas wprowadzania
poprawki do pomiaru $rednicy.

3.3.3.  Modut optycznego sensora srednicy 3devo Filament Maker

Przy produkcji filamentu wazny jest aspekt zapewnienia sprze¢zenia zwrotnego
pomiegdzy parametrami ekstruzji materiatu i wypadkowa $rednicg wyjsciowa filamentu. Do
finalnej ekstruzji filamentu uzyte zostalo urzadzenie 3devo Filament Maker posiadajace
wbudowany czujnik optyczny, ktéry jest podstawg do zapewnienia opisanej p¢tli sprzezenia
zwrotnego w systemie. Czujnik optyczny mierzy $rednice filamentu z doktadnoscig do 43
mikrondéw 1 na podstawie dokonanego pomiaru reguluje predkos¢ obrotu §limaka tloczacego
material. Aby zapewni¢ prawidtowe dziatanie czujnika, w pomieszczeniu w ktoérym
przeprowadzana byta produkcja zostato zapewnione stale, neutralne oswietlenie. Rysunek 3.5
przedstawia optyczny sensor maszyny 3devo Filament Maker. W rozdziale 6.4.3 przedstawione
zostaly wyniki pomiardw uzyskanych przy uzyciu opisywanego sensora.

Rysunek 3.5. Optyczny sensor Srednicy zainstalowany w maszynie 3devo Filament Maker
podczas pomiaru produkowanego filamentu PLA.
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3. Moduty uktadu pomiarowego

3.4. Modul napedu filamentu

Aby zapewni¢ stabilng predkosci ruchu filamentu przez uktad pomiarowy, jednostka
napgdowa bazuje na silniku krokowym obracajacym szpulg z nawinigtym filamentem ze stalg
predkoscig obrotowa (Rysunek 3.6a, b). Klasyczne ekstrudery drukarek 3D typu FDM nie sa
uzywane do tego celu, poniewaz naped tego typu pozostawia $lady radetka na powierzchni
filamentu zmieniajac jego geometrie w znaczacy sposob [56]. Jest to powodem dla ktérego
naped filamentu przekazuje moment sity poprzez interakcje ze szpulg, a nie z samym
filamentem (Rysunek 3.6c¢, d).

a)

T L,

Rysunek 3.6. a) Naped filamentu — model CAD. b) Naped filamentu — ukiad zamontowany
w systemie. ¢) Naped filamentu — przekroj poprzeczny ukazujgcy zasade dziatania
napedu. d) Naped filamentu — przekroj poprzeczny przedstawiajgcy uchwyt mocujgcy
szpule w napedzie.
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3. Moduty uktadu pomiarowego

3.5. Moduly tuby pojemnosciowej

Rurka pojemnosciowa (Rysunek 3.7a, b, [57]) zostala przygotowana do pomiaru
wzglednej przenikalno$ci elektrycznej materiatu w formie filamentu o $rednicy 1,75 mm w
czasie rzeczywistym [58].

a) b)

Rurka PTFE Ekran EMI

ondensator/ ondensator, Kierunek
Filament e
0° 90°

= =
DC DG

|

Przetwornik pojemnoéciowo-cyfrowy]

Elektrody tuby
" pojemnosciowej

Ekran EMI

Uchwyt konstrukcyjny

Rysunek 3.7. a) Rurka pojemnosciowa do pomiaru wzglednej przenikalnosci elektrycznej
filamentu 1,75 mm. Dwa niezalezne kondensatory z poétokrqglymi miedzianymi
elektrodami wrazliwymi na krggtosé¢ filamentu stuzq do wykonywania pomiaréw w
prostopadtych osiach. b) Symulacja uzywana do okreslania wzglednej przenikalnosci
elektrycznej, rzut izometryczny 3D modelowanej rurki pojemnosciowej.

Rysunek 3.8a przedstawia model CAD modutu dwoéch rurek pojemnosciowych.
Rysunek 3.8b przedstawia modut tub pojemnosciowych zamontowany w ukladzie
pomiarowym. Dwa niezalezne kondensatory z potokragtymi miedzianymi elektrodami
wrazliwymi na kraglo§¢ filamentu dokonujg pomiardw w prostopadtych osiach [59].
Pojemno$¢ kazdego z powstatych kondensatoré6w mierzona jest przez czuly przetwornik
pojemnosciowo-cyfrowy [60]. Aby odizolowa¢ kondensator od $rodowiska zewnetrznego,
zapewnione zostato dodatkowe ekranowanie zaktocen elektromagnetycznych (EMI) [61-65].
Znajac geometri¢ uktadu i geometri¢ filamentu, mozna obliczy¢ wzgledng przenikalnos¢
elektryczng fragmentu filamentu (Rysunek 3.8c, d). Czujnik pojemnosciowy jest wrazliwy na
nastepujace czynniki:

1. Wiasciwosci fizyczne filamentu:
(@) Wzgledna przenikalno$¢ elektryczna [66—70]
(b) Strata dielektryczna [71]
(c) Rodzaj materiatu: PETG, PLA, ABS, HIPS, drewno, gumowy, specjalne, itp.
[66-70]
(d) Wilgo¢ pochtaniana przez materiat [35-37,72,73].
2. Wilasciwosci mechaniczne filamentu - korekty z innych czujnikéw sa konieczne, aby
wykluczy¢ wpltyw wymienionych:
(@) Geometria (r6zne $rednice osi i odstgpstwa kragtosci) [59]
(b) Niejednorodnosci i defekty [49]
(c) Naprezenia (rozdziat 4.6)
(d) Porowatosc¢ [74]
3. Inne - wskazane jest usunigcie lub zminimalizowanie wplywu tych czynnikow:
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3. Moduty uktadu pomiarowego

(a) Temperatura filamentu [70]
(b) Wilgotno$¢ powietrza [75]
(c) Czestotliwo$¢ pomiaru [76]
(d) Zewngtrze zaktocenia [61,62]

W rozdziale 4.5 szczegdtowo opisano zasade dziatania sensora, przeprowadzone symulacje i
jego kalibracje.

a)

Rysunek 3.8. a) Model CAD dwdéch tub pojemnosciowych obréconych wzgledem siebie o
90 stopni. b) Modut tub pojemnosciowych zamontowany w ukiadzie pomiarowym. C)
Przekroj poprzeczny modelu CAD tub pojemnosciowych przedstawiajqcych ich pozycje
wzgledem siebie. d) Przekroj poprzeczny modelu CAD tuby pojemnosciowej pokazujgcy
jej geometrie.

3.6. Modut optyczny

Wtasnosci optyczne filamentu w duzej mierze decydujg o ostatecznych parametrach
optycznych drukowanych elementéw, podobnie jak o ich kolorystyce i estetyce bedgcymi
czesto Scisle pozgdanymi cechami tworzonych wydrukow [77]. Wytwarzane filamenty
najczesciej maja staty kolor i zgodnie ze specyfikacja utrzymuja jednolite wtasnosci optyczne
na catej swojej dtugosci [78]. W rzeczywistosci whasnos$ci optyczne filamentu na catej dtugosci
szpuli moga nie by¢ idealnie powtarzalne, oraz mogg si¢ r6zni¢ pomiedzy szpulami filamentow
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produkowanymi w ramach r6znych serii [79]. Stwarza to potrzeb¢ monitorowania wlasno$ci
optycznych materiatow w formie filamentéw stosowanych w druku FDM.

a) b)
Biaty LED LED UV PCB

pochtnaca Biaty LED PCB
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Rysunek 3.9. a) Schemat modutu optycznego do niskorozdzielczej spektroskopii
transmisyjnej i emisyjnej. b) Twdjwymiarowy model CAD modutu optycznego do
niskorozdzielczej spektroskopii transmisyjnej i emisyjnej.

W celu okreslenia wlasnosci optycznych filamentu przygotowany zostat osobny modut
optyczny, ktéry pozwala na przeprowadzenie niskorozdzielczej spektroskopii transmisyjnej i
emisyjnej (Rysunek 3.9b). Sktada si¢ on ze zrodia biatego $wiatta w formie LED, zrodta
pobudzenia LED UV, oraz sensora sktadajacego si¢ z matrycy fotodiod z selektywnymi filtrami
$wiatla dla wybranego fragmentu pasma optycznego (Rysunek 3.9a).
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Rysunek 3.10. a) Przekroj poprzeczny modutu bazowany na modelu CAD (Rysunek 3.9a)
przedstawiajgcy rozmieszczenie elementow w module optycznym do pomiaru filamentow.
b) Ztozony modut optyczny do pomiaru filamentow.

Dla spektroskopii transmisyjnej [80,81] biaty LED ustawiony jest wzgledem sensora
tak, aby emisja $wiatla zachodzita w centralnej osi detekcji sensora, gdzie pomiedzy sensorem
i biatym LED znajduje si¢ wycentrowany filament (Rysunek 3.10a). Dla spektroskopii
emisyjnej [82] LED UV ustawiony jest wzgledem sensora tak, aby emisja $wiatta UV w
minimalnym stopniu pobudzala sensor, a w maksymalnym byta skierowana w strong filamentu.
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Pobudzony $wiatlem UV filament moze emitowa¢ $wiatlo o dtuzszej dtugosci fali, ktore
nastgpnie jest rejestrowane przez sensor. Szczegdlowy opis procesu znajduje sie w
rozdziale 4.7.

3.7. Modul ultradzwiekowy

Wiasciwosci strukturalne materialu moga by¢ analizowane na podstawie techniki znanej
pod nazwga rezonansowej spektroskopii ultradzwiekowej [83]. Technika ta polega na pomiarze
mechanicznych rezonanséw, lub modoéw normalnych obiektu bedgcego ciatem statym [84]. Na
podstawie zmierzonych rezonanséw w ultradzwickowym spektrum odpowiedzi obiektu na
pobudzenie mozliwe jest obliczenie wszystkich sktadowych tensora modutu sprezystosci [85].
Wystepujace czestotliwosci rezonansOw mechanicznych ciata statego sg jednoznacznie i
unikalnie dla danego materiatu okreslone przez jego ksztatt, modul spr¢zystosci, symetri¢ i
gestos¢ [86]. Dla umozliwienia analizy i porownania spektrum ultradzwigkowego réznych
materialdow nalezy zadba¢ o jak najbardziej powtarzalng geometric probek wraz z ich
umiejscowieniem w uktadzie pomiarowym, oraz minimalny wptyw warunkéw zewnetrznych.
Wszelkie odchylenia w ksztalcie, jednorodnosci i kierunku symetrii od tych zatozonych dla
ukladu pomiarowego beda skutkowaly inng odpowiedzig spektralng w zakresie
ultradzwiekow [87,88].

a)

Najnizszy mod rozciggania Pierwszy nadton rozciggania

Najnizszy mod skretny Pierwszy nadton skretny

Rysunek 3.11. Przemieszczenia czgstek powierzchniowych kilku charakterystycznych
modow ogdlnego modelu migkkiej skaty, rysunek bazowany na analogii do [88,89].

Rysunek 3.11 bazowany na analogii do [89,90] przedstawia ruch czgstek na powierzchni
probki dla kilku rodzajow modow rezonansowych, gdzie wielokrotnos¢ dtugosci fali
pobudzenia jest dostosowana do wielkos$ci cylindra (przedstawione odksztatcenie jest znacznie
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przesadzone: w normalnych warunkach w laboratorium ruchy czastek sa rzedu promieni
atomowych). Rysunek 3.11a,b przedstawia ksztatty odksztatcen dla dwdch najnizszych modoéw
rozciagajacych. Ruch w obu przypadkach jest wyraznie osiowo-Ssymetryczny i ma zardwno
sktadowe osiowe, jak i promieniowe. Rysunek 3.11d,e przedstawia dwa najnizsze mody
skretne, ktore rowniez sg osiowosymetryczne, ale tutaj ruch czastek jest calkowicie
azymutalny, to znaczy ma forme¢ odksztalcen katowych wzgledem osi symetrii
przedstawionego cylindra. Rysunek 3.11c pokazuje ksztalt pierwszego modu zginania, gdzie
ksztalt zginania tego modu jest wyraznie niesymetryczny.

Przy literaturowym podejsciu do rezonansowej spektroskopii ultradzwickowej stosuje
si¢ probki w ksztalcie cylindra [91] o danych wymiarach lub prostokatnych rownolegto$cianow
[90] o symetrii rombowej lub wyzszej i o osiach symetrii wyrownanych z osiami
geometrycznymi. Ksztalty te sa uzywane poniewaz najtatwiej jest je wykonaé, zmierzy¢ ich
wymiary i wyréwnaé osie symetrii z osiami geometrycznymi probek [92]. Na potrzeby
pomiardéw filamentéw analogicznie przyjeto ze filament jest cylindrem o okres§lonej §rednicy
(Rysunek 3.12). Ze wzgledu na to, ze filament jest znacznie dtuzszy niz sam uktad pomiarowy,
mozna przyja¢ ze jego dlugos$¢ dla analiz jest nieskonczona i w zwigzku z tym nie ma
powracajacych fal odbitych od zakonczenia filamentu.

Fala akustyczna w materiale

Lekki docisk / Lekki docisk
Filament
D e T s N
T a—
o
Q\D Piezoelektryk @ I S
Generator sygnatu Analizator sygnatu

Rysunek 3.12. Ideowy schemat ukladu pomiarowego zastosowanego do rezonansowej
spektroskopii ultradzwiekowej.

Autorski uktad pomiarowy do rezonansowej spektroskopii ultradzwickowej filamentu
sktada si¢ z dwoch przetwornikow piezoelektrycznych oddalonych od siebie o 3 cm (Rysunek
3.12, Rysunek 3.13a,b). Filament dociskany jest za pomocg metalowej blaszki dociskowej do
przetwornika piezoelektrycznego ze stalg sitg (Rysunek 3.13c), aby zapewnic¢ fizyczny kontakt
zaréwno dla nadajnika sygnatu (z prawej) jak i odbiornika sygnatu (z lewej). Geometria styku
uktadu pomiarowego z filamentem zaréwno dla nadajnika jak i odbiornika jest zaprojektowana
w ten sposob, aby zapewni¢ 2 punkty styku z piezoelektrykiem i1 pojedynczy punkt styku z
blaszka dociskowag w wspoélnej plaszczyznie prostopadtej do osi symetrii filamentu (Rysunek
3.13d). Uchwyt pozycjonujacy wszystkie elementy nadajnika i odbiornika zostat
zaprojektowany, aby utrzymywac statg niezmienng pozycj¢ nadajnika i odbiornika wzgledem
filamentu 1 dodatkowo posiada prowadnicg w formie rurki teflonowej zarowno na wlocie jak i
wylocie filamentu z uktadu (Rysunek 3.13b).
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a) b)
Uchwyt pozycjonujacy

e

g
’
V'l
]
Il
g
N
2
2
7
/1]
vl
]
V]
7
1]

Rysunek 3.13. @) Schemat uktadu pomiarowego zastosowanego do rezonansowej
spektroskopii ultradzwiekowej. b) Model CAD uktadu pomiarowego zastosowanego do
rezonansowej spektroskopii ultradzwigkowej. c) Przekroj poprzeczny modelu CAD uktadu
do rezonansowej spektroskopii ultradzwickowej ze Sciezkq filamentu poprzez uklad
pomiarowy. d) Przekrdj poprzeczny modelu CAD uktadu do rezonansowej spektroskopii
ultradzwigkowej z geometrig tréjpunktowego uchwytu filamentu wzgledem elementu
piezoelektrycznego.

Aby mozliwe bylo tatwe i szybkie skalowanie produkcji uktadu pomiarowego,
zastosowane elementy sg standardowymi elementami elektronicznymi dostepnymi
komercyjnie. Piezoelektryk zostat dobrany tak, aby miat ksztalt cylindra z dodatkowym
cylindrycznym schodkiem o mniejszej srednicy i jego powierzchnia byta wykonana z metalu.
Dociskajacy element miat pierwotng funkcje trzymania baterii AA i ze wzglgdu na wymagania
swojego pierwotnego zastosowania wykonany jest ze stali sprezynujacej o bardzo
powtarzalnym ksztalcie 1 wlasnosciach. Pomiar charakterystyki Bodego widma
ultradzwigkowego w obecnej konfiguracji przy 500 punktach pomiarowych roztozonych
liniowo w zakresie od 20 kHz do 340 kHz zajmuje 4 minuty i efektywnie skutkuje w
rozdzielczo$ci widma réwnej ~640 Hz. Tak dhugi czas pomiaru jest powodem dla ktérego
charakterystyki uzyskane w trakcie ruchu filamentu przez uklad maja przypisang pozycje
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wzdtuzng fragmentu filamentu, dla ktérego charakterystyka zostat wykonana uwzgledniajaca
pozycje filamentu na poczatku pomiaru i na jego koncu. Zakres mierzonego spektrum
ultradzwigkowego przy niskich czgstotliwosciach jest podyktowany unikaniem styszalnych
przez cztowieka sygnaldw i podatnosci na zewnetrzne zaktocenia, a przy wysokich obecnoscig
interesujacych pikéw rezonansowych, oraz kompromisem pomig¢dzy czasem pomiaru a
rozdzielczoscig widma. Wyniki pomiarowe maja bardzo wysoka powtarzalno$¢ przy
statycznym, nieruchomym pomiarze filamentu (takie wyniki zostaly przedstawione w
niniejszej pracy), ale mozliwe jest rowniez prowadzenie pomiaru w trakcie ruchu filamentu
przy akceptacji wyzszego poziomu szumu i zaktdécen w widmie ultradzwigkowym. Sygnalem
pobudzajacym element piezoelektryczny jest sygnatl sinusoidalny o charakterze cigglym o
amplitudzie mig¢dzyszczytowej rownej 6 V. Wybdr sygnatlu o charakterze cigglym w
przeciwienstwie do impulsowego zostat podyktowany mozliwosciag dokladnej analizy fazy
sygnatu, analogig do referencyjnej rezonansowej spektroskopii ultradzwigckowej obecnej w
literaturze [84,86,89,93] i prostoty implementacji cennej dla aspektu wdrozeniowego.
Czestotliwo$¢ rezonansowa zastosowanych piezoelektrykow jest rowna 40£0,7 kHz i jest
obserwowana na widmach ultradzwigkowych. Srednio czas pomiaru dla pojedynczego punktu
widma zajmuje ~2 s, ale nalezy wspomnie¢ ze nizsze czgstotliwo$ci pomiarowe wymagaja
dhuzszego pomiaru niz wyzsze czestotliwosci. W rozdziale 4.8 szczegdtowo opisano proces
dostosowywania uktadu do potrzeb pomiaru.

3.8. Modutl mikroskopowy

Do obrazowania mikroskopowego zastosowany zostat mikroskop cyfrowy MEDIA-
TECH MT4096 o powigkszeniu do 500 krotnego. Rysunek 3.14a przedstawia model CAD
mikroskopu wraz z uchwytem pozycjonujacym filament w srodku widzianego obrazu. Rysunek
3.14b przedstawia modutl mikroskopu zamocowany w uktadzie pomiarowym wraz z
mierzonym filamentem.

a) b)
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c) d)
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Rysunek 3.14. a) Modut mikroskopu do obrazujgcy filamenty w zblizeniu — model CAD.
b) Modul mikroskopu obrazujgcy filamenty w zblizeniu — zmontowany modul zamocowany

w ukladzie pomiarowym. c) Przykiadowy obraz z mikroskopu z oznaczonym filamentem
PETG bez defektow. d) Przyktadowy obraz z mikroskopu z oznaczonym filamentem PETG
z defektem ubytku objetosci

Rysunek 3.14c i d przedstawia kolejno oznaczony na czarno fragment filamentu PETG
bez defektu i z defektem. Jako tto uzyty zostal papier milimetrowy zapewniajacy odniesienie
co do wymiaréw widzianych detali. Obrazy uzyskane w trakcie ruchu filamentu przez uktad
maja przypisang pozycj¢ wzdtuzng fragmentu filamentu, dla ktérego obraz zostal wykonany.

3.9. Jednostka sterujaca

3.9.1.  Elektronika

Jednostka sterujagca bazowana jest na autorskich uktadach elektronicznych
zaprojektowanych w oprogramowaniu KiCad EDA [94]. Rysunek 3.15 przedstawia
wizualizacj¢ zlozonej autorskiej ptyty PCB z wszystkimi komponentami. Plyta ta zostala
podzielona na sekcje bedace odpowiedzialne za sterowanie poszczegdlnymi modutami
pomiarowymi. Sekcje te oddzielone s3 widocznymi poztacanymi otworami wyznaczajacymi
krawedz poszczegdlnych plyt PCB, otwory te pozwalaja na separacje poszczegélnych plyt
moduléw poprzez przeciecie. Kazda z sekcji ma dedykowane zlacze pozwalajace testowac
uktady zarowno bezposrednio na niepodzielonej plycie, jak 1 na ukladzie pomiarowym, gdzie
poszczegbdlne plyty elektroniki sterujacej modutami sg potaczone ze soba dedykowanym
okablowaniem. Kazda z ptyt elektroniki dla poszczegdlnych modutow zostata zaprojektowana
tak, aby umozliwi¢ jej montaz wraz z komponentami pomiarowymi w dedykowanym module
pomiarowym, w odpowiedniej pozycji, ktéra pozwala na przeprowadzanie pomiaréw. Zrodtem
zasilania ptyty jest napigcie 5V ktore moze by¢ zapewnione poprzez ztagcze USB typu C lub
poprzez dedykowane ztacze srubowe w zalezno$ci od potrzeb. Za komunikacje pomigdzy

modulami i pomiedzy sterujaca aplikacja komputerowa odpowiedzialny jest mikrokontroler
STM32H743VIT6.
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)

Interfejs uzytkownika

Rysunek 3.15. Wizualizacja PCB uktaddw elektronicznych poszczegdlnych moduléw wraz
Z jednostkq sterujgcq. Podpisy poszczegolnych sektorow ukladow elektronicznych
wyjasniajq ich realizowane funkcje.

3.9.2.  Prototyp
Bazujac na projekcie PCB elektroniki stworzone zostaly modele CAD poszczegdlnych
modutéw pomiarowych, ktore razem tworzyty uktad pomiarowy (Rysunek 3.16).

Rysunek 3.16. Model CAD prototypu ukladu pomiarowego z podstawowq
funkcjonalnosciq.

Uktady pomiarowe zostaly zaprojektowane w taki sposob, aby byly kompatybilne z
poszczego6lnymi plytami elektroniki kazdego z modutéw pomiarowych i aby mozliwe bylo
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ustawienie tych modutow w ustalonych odleglosciach od siebie w linii prostej. Dodatkowo taka
topologia przy wiasciwymi filtrowaniu sygnatéw wejsciowych 1 wyjsciowych zapewnia, ze
kazdy z modulow posiadajacy osobny uktad elektroniczny wykazuje duza niezalezno$¢
podczas pomiarow i redukuje to wzajemne zaklocanie pracy poszczegdlnych uktadow
pomiarowych. Po zlutowaniu i ztozeniu wszystkich modutéw pomiarowych powstal pierwszy
prototyp uktadu pomiarowego (Rysunek 3.17). Zawiera on podstawowe moduty pomiarowe
pozwalajgce na wykonanie wzdtuznej charakterystyki filamentu takie jak enkoder, uktady
pomiaru $rednicy InFiDEL dla trzech osi, oraz tuby pojemnosciowe mierzace filament w dwoch
prostopadtych osiach. Dodatkowe moduly pomiarowe opisane w niniejszej pracy zostaly
dodane w nastepnej kolejnosci.
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Rysunek 3.17. Wykonany prototyp uktadu pomiarowego z podstawowq funkcjonalnosciq.

3.9.3. Oprogramowanie sprzetowe

Aby umozIliwi¢ sterowanie poszczeg6lnymi modutami pomiarowymi stworzone zostato
oprogramowanie sprzetowe dla mikrokontrolera STM32H743VIT6 w jezyku C w $rodowisku
STM32CubelDE uzywajac bibliotek HAL (Rysunek 3.18). Peryferia mikrokontrolera zostaty
podtaczone do uktadow elektronicznych obecnych w jednostce sterujacej w sposob
pozwalajacy na sterowanie poszczegdlnymi modutami 1 akwizycj¢ danych. Sam
mikrokontroler ma mozliwo$¢ komunikacji z aplikacja komputerowa poprzez uniwersalng
magistrale szeregowg (USB). Stworzone oprogramowanie posiada protokét komunikacyjny
pozwalajacy na wysylanie komend pomiarowych inicjujgcych wykonywanie pomiarow i
przesytanie ich wynikéw do aplikacji komputerowej. Dla poszczegdlnych moduléw
pomiarowych stworzone zostaty biblioteki obstugujace uktady elektroniczne odpowiedzialne
za wykonywanie pomiarow i proces ten jest w petni zautomatyzowany.
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STM32H743VITx
LQFP100

Rysunek 3.18. Oprogramowanie sprzetowe stworzone dla  mikrokontrolera
STM32H743VIT6 odpowiedzialne za sterowanie elektronikq pomiarowg. Zrzut ekranu
wykonany dla projektu stworzonego w STM32CubelDE.

3.9.4. Aplikacja komputerowa

Aby umozliwi¢ zautomatyzowaé proces wykonywania pomiaréw pozwalajacych na
uzyskanie wzdluznej charakterystyki filamentu stworzona zostat aplikacja komputerowa w
jezyku Python uzywajac §rodowiska PyCharm (Rysunek 3.19). Jest to aplikacja okienkowa
bazowana na narzedziach Qt pozwalajaca na wizualizacje danych przy uzyciu takich narzedzi
jak pyqtgraph, plotnine czy matplotlib. Aplikacja ta w celu dokonania pomiarow komunikuje
si¢ z mikrokontrolerem poprzez zaprojektowany protokot inicjujac akwizycje danych.
Dodatkowo Iaczy si¢ ona z warstwa sprzetowg dodatkowych modutéw pomiarowych w tym do
mikrometru laserowego LSM 3100, ocyloskopu Siglent SDS 1104X-E odpowiedzialnego za
rezonansowg spektroskopie ultradzwiekowa, oraz mikroskopu optycznego. Biorgc pod uwaga
przedstawiong architekture aplikacja komputerowa jest odpowiedzialna za definiowanie relacji
pomigdzy danymi uwzgledniajac aktualne potozenie poszczegolnych fragmentow filamentu w
systemie. W zwigzku z tym wszelkie dane kalibracyjne dla poszczegdlnych modutéw
pomiarowych przechowywane sa w dedykowanych plikach z ustawieniami aplikacji. Sam
pomiar polega na akwizycji danych z poszczego6lnych sensoréw w czasie rzeczywistym i
przypisywanie otrzymanych wynikéw do poszczegdlnych fragmentow filamentu. Tym
sposobem generowana jest charakterystyka wzdhuzna filamentu w trakcie jego ruchu poprzez
uktad pomiarowy, a zebrane wyniki zapisywane sg w pliku na dysku twardym komputera.
Aplikacja komputerowa posiada réwniez rozbudowane narzgdzia pozwalajace na obrobke
danych w zalezno$ci od aktualnych potrzeb danej serii pomiarowej, oraz pozwala na
generowanie zaawansowanych charakterystyk relacji poszczegolnych danych.
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Rysunek 3.19. Aplikacja komputerowa odpowiedzialna za komunikacje z warstwg
sprzetowq, wysytanie komend, oraz zbieranie i przetwarzanie danych. Zrzut ekranu
wykonany dla projektu stworzonego w PyCharm wraz z wigczong aplikacjq.

3.9.5. Testy prototypu

Po ztozeniu i zaprogramowaniu prototypu przeprowadzone zostaly testy dziatania
uktadu pomiarowego w trakcie wydruku modelu 3DBenchy [95] przy uzyciu drukarki Prusa
MK3S (Rysunek 3.20). Uktad pomiarowy zostal umieszczony pomiedzy szpulg filamentu a
drukarka w taki sposdb, aby mierzony filament mogl by¢ przepuszczony przez Sciezke
pomiarowa uktadu w sposob nie wprowadzajacy dodatkowych naprezen dla pomiarow
prostopadtych do S$ciezki filamentu w trakcie wydruku. Akwizycja danych dotyczacych
wlasno$ci filamentu zostata rozpoczgta przed wprowadzeniem filamentu do uktadu, aby
mozliwe byto otrzymanie informacji dla catej dtugosci filamentu uzytego do wydruku. Jako ze
byt to pierwszy test prototypu, stata odlegtos¢ filamentu od drukarki byta zapewniona poprzez
usztywnienie $ciezki poprzez jaka filament byl doprowadzony do drukarki, aczkolwiek ze
wzgledu na zmiane naprezen wzdtuznych filamentu a tym samym katoéw jego zatamania, oraz
ruch karetki ekstrudera w drukarce, $ciezka filamentu od uktadu pomiarowego do drukarki nie
miata absolutnie statej dhugosci. Zostato to poprawione w pdzniejszych testach poprzez dodanie
rurki teflonowej pomiedzy uktadem pomiarowym a drukarka, ktora ustalala stalg dtugos¢
pomiedzy tymi urzadzeniami i pozwalala na znacznie bardziej precyzyjng akwizycje danych w
trakcie wydruku. Wykonane zostaly trzy serie pomiarowe w trakcie wydruku modelu
3DBenchy przy uzyciu trzech filamentdéw PLA od réznych producentéw. Aby utatwié
porownanie uzyskanych charakterystyk wzdluznych filamentow pomiedzy soba,
charakterystyki przedstawione w niniejszym rozdziale maja znormalizowane osie Y do
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3. Moduty uktadu pomiarowego

wspolnego zakresu od minimalnej do maksymalnej wartosci. W dalszej czg$ci rozdziatu
omowiono ich wyniki.

Rysunek 3.20. Uktad testowy prototypu, dzialanie zaprezentowane podczas wydruku
modelu 3DBenchy. Z tylu po lewej szpula filamentu, z przodu po lewej komputer
sterujqgcy, na srodku uktad pomiarowy, po prawej drukarka w trakcie pracy. Filament ze
szpuli uzywany do wydruku przechodzi przez uklad pomiarowy i jego charakterystyka jest

rejestrowana.
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Rysunek 3.21. Charakterystyka filamentu PLA wysokiej jakoSci zarejestrowana w trakcie
wydruku modelu 3DBenchy.
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3. Moduty uktadu pomiarowego

Pierwszym filamentem uzytym do wydruku modelu 3DBenchy zostat wybrany filament
PLA wysokiej jako$ci od renomowanego producenta (Rysunek 3.21). Na podstawie uzyskanej
charakterystyki mozemy zauwazy¢ ze filament ten posiada wysoka stabilno$¢ geometrii na jego
dhugosci, co jest widoczne jako niskie wahania warto$ci zmierzonej $rednicy przez sensory
InFiDEL, oraz niskie wahania pojemnosci zmierzone przez tuby pojemnosciowe. W wypadku
filamentu wysokiej jakos$ci latwo mozna zaobserwowac ograniczenia nieskorygowanej i
niedoktadnie skalibrowanej aparatury pomiarowe] obecnej w pierwszym prototypie.
Przyktadowo widoczne jest odksztalcenie spowodowane kompresjg przez sensory InFiDEL
bedace powodem nizszej obserwowalnej $rednicy od deklarowanej przez producenta $rednio
rownej 1,75 mm (z deklarowang precyzja wykonania na poziomie 0,02 mm). Opracowana
metoda korygowania tego odksztalcenia zostala wyjasniona w rozdziatach 4.3, 4.4. Innym
widocznym problemem sg kalibracyjne réznice pomi¢dzy réznymi osiami pomiaru pojemnosci
przy uzyciu tub pojemnosciowych. Opracowana metoda precyzyjnej kalibracji tub
pojemnosciowych zostata opisane w rozdziale 4.5.10. Widoczne drobne wahania $rednicy na
dlugosci filamentu nie sg w tym wypadku szumem czujnikow Halla, sg to rzeczywiste wahania
$rednicy filamentu na jego dtugosci. Dla pozostatych charakterystyk przedstawionych w tym
rozdziale wahania te nie wystepuja, temat precyzji uzytych zmodyfikowanych czujnikow
InFiDEL zostal oméwiony w rozdziale 4.3. Prawdopodobnym wyjasnieniem powodu
zaobserwowanych wahan $rednicy w tym przypadku jest szybka petla sprzgzenia zwrotnego
zastosowana przy produkcji filamentu pomigdzy parametrami ekstruzji, a obserwowang
srednicg otrzymanego filamentu, dbajagca o precyzyjng stalg Srednice ekstrudowanego
filamentu.
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Rysunek 3.22. Charakterystyka filamentu PLA niskiej jakosci zarejestrowana w trakcie
wydruku modelu 3DBenchy.
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Rysunek 3.22 przedstawia charakterystyke filamentu PLA niskiej jakosci od jednego z
tanszych producentdw dostgpnych na rynku. Na podstawie charakterystyki mozemy zauwazy¢
duze wahania zaréwno rejestrowanej §rednicy jak i pojemnosci tub pojemnosciowych. Wahania
W dziedzinie $rednicy i pojemnosci w tym wypadku sg sprz¢zone dla danego fragmentu
charakterystyki, czyli przykladowo dodatnia odchytka zmiany $rednicy jest odzwierciedlona w
dodatniej odchylce zmiany pojemnosci. Jest to spowodowane podatnoscig tub
pojemno$ciowych na zmiany objeto$ci materiatu, ktory jest w $rodku tub. Zjawisko to i jego
wystepowanie w praktyce jest doktadnie wyjasnione w rozdziatach 4.5.2, 4.5.3, 4.5.5. W tym
wypadku oznacza to wysokie wahania objetosci materialu na dlugosci filamentu co ma
negatywny wplyw na jako§¢ wydrukow koncowych, oraz jest postrzegane jako niska jakos¢
filamentu. Mimo tych wahan warto zauwazy¢, ze wahania geometrii i pojemnos$ci odpowiadaja
wzgledem siebie w wysokim stopniu, co sugeruje ze jednorodnos$¢ sktadu materiatu jest wysoka
1 nie s3 obserwowane objetosciowe ubytki wewnetrzne w filamencie. Dodatkowo mozemy
zaobserwowac niskg kragtos¢ filamentu, ktora uwidacznia si¢ w rozbieznosci obserwowanych
$rednic (oraz pojemnosci) dla danego fragmentu filamentu. Srednica dla danego fragmentu
filamentu w r6znych osiach jest r6zna, ale mozna przyjac¢ ze geometria filamentu dla danego
fragmentu przyjmuje ksztatt elipsy. Analiza tego zjawiska przedstawiona zostala w
rozdziale 4.5.3.
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Rysunek 3.23. Charakterystyka filamentu PLA blend z okresowymi wlasnosciami
zarejestrowana w trakcie wydruku modelu 3DBenchy.

Rysunek 3.23 przedstawia filament typu PLA Blend, czyli filament posiadajacy
dodatkowe sktadniki bazowe wzgledem podstawowego polimeru bazowego (PLA) co
wprowadza dodatkowe komplikacje dla jego produkcji. Na podstawie charakterystyki
wzdtuznej mozna zauwazyc¢, ze filament ten posiada na swojej dtugosci duze wahania zarowno
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$rednicy jak 1 pojemnosci. Dodatkowo wahania te majg charakter okresowy o statej podstawie
réwnej 64mm. Prawdopodobnym powodem obserwowanego zjawiska okresowo$ci wahan
objetosci filamentu jest problem przy produkcji samego materiatu. Filament w trakcie produkcji
jest wytlaczany przez ekstruder, a nastgpnie jego Srednica jest migedzy innymi definiowana
przez naprezenie powstale poprzez ciggniecie filamentu za ekstruderem przez nawijarke i
szybkos$¢ chtodzenia. Przy niesprzyjajacych okolicznosciach przedstawiony uktad moze wpasé
w rezonans spowodowany przez drgania filamentu, lub rezonans wystepujacy w sterowaniu
uktadu produkcyjnego w ktorym obecnym jest petla zwrotna regulujaca wlasnosci filamentu.
Mimo tego mozna zaobserwowac wysoka kraglos¢ filamentu, jako ze $rednice poszczegdlnych
0si 3 ze sobg zgodne. Dodatkowo mozna zaobserwowac ze materiat jest jednorodny, poniewaz
wahania $rednicy odpowiadajag wahaniom pojemnosci. Ze wzgledu na to ze obserwowana
charakterystyka rejestrowana jest w r6znych fragmentach uktadu pomiarowego, przez sensory
roznych typow w roznych osiach pomiaru i w réznym czasie, a obserwowane zjawisko jest
zsynchronizowane dla wszystkich sensorow, silnie nieprawdopodobnym jest to ze ma ono
zrédto w bledach pomiarowych poszczegdlnych modutow pomiarowych (zostato to
potwierdzone przy kalibracji i obserwacjach w rozdziale 5.2).

3.10. Obrébka danych

W celu analizy danych aplikacja komputerowa posiada funkcjonalno$¢ generowania
zaawansowanych wykreséw przedstawiajacych pozadane zaleznosci w preferowanej formie.
Dla celéow roboczych zestawienia te sg prezentowane jako zestaw wykresow z opisami
przedstawiajacymi najwazniejsze zaleznosci (Rysunek 3.24), na tej podstawie nastgpnie
generowane sg szczegOlowe wykresy przedstawiajace dane zjawiska. Gorny lewy rog
przedstawia tekst z nazewnictwem probek i1 usrednionymi warto§ciami liczbowymi wybranych
wlasnosci filamentu. Nastgpujace wykresy gesto$ci wystepowania punktoéw przedstawiaja
zestawienia po dwoch wybranych wlasnosci filamentu z danych zebranych na calej jego
dlugosci. Generowana jest réwniez linia trendu pozwalajgca przedstawi¢ obserwowane
wlasnosci w formie liczbowej 1 zdefiniowaé czy sa tam obecne wzajemne powigzania w
wystepowaniu zmian warto$ci liczbowych. Przedstawione tam sg miedzy innymi takie
zaleznosci jak wspolczynnik Poissona w zestawianiu pomiaréw srednicy metoda optyczng i
kompresyjna (szczegdty w rozdziale 5.6), obliczanie wzglednej przenikalno$ci elektrycznej na
bazie relacji $rednicy i pojemnosci zarejestrowanej dla filamentu (szczegdty w rozdziale 5.4),
czy okreslanie kraglo$ci filamentu i jej zmian na przestrzeni catej dlugos$ci materiatu (szczegoty
w rozdziale 5.3). Wykres przedstawiony po prawej jako drugi od dotu ukazuje zestawienie
relacji $rednicy 1 pojemnosci danego filamentu wzgledem wynikéw symulacji
przeprowadzonych dla tub pojemnosciowych i pozwala na precyzyjne okreslenie wzglednej
przenikalnosci elektrycznej filamentu (szczegoly w rozdziale 5.4). Dwa dolne wykresy
przedstawiajg charakterystyke wzdhluzng filamentu zaréwno w dziedzinie S$rednicy jak i
pojemnosci, gdzie wykres po lewej przedstawia charakterystyke bez wprowadzania poprawek,
a wykres po prawej przedstawia charakterystyke po wprowadzeniu poprawek (szczegdly w
rozdziale 4.4). Zestawienie tych wykresow obok siebie pozwala tatwo okresli¢ czy proces
wprowadzania poprawek przebiegl pomyslnie.
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Rysunek 3.24. Zestaw wybranych zaleznosci filamentu ASA wygenerowany na podstawie
charakterystyki wzdtuznej filamentu.

3.11. Podsumowanie

W rozdziale przedstawiono zasade dziatania poszczegdlnych modutow pomiarowych
wraz z ich topologig. Omowione zostaty podstawy metodologii pomiarowych poszczegolnych
moduldéw wraz ze stosownymi rysunkami. Przedstawione zostaty modele CAD poszczego6lnych
modutéw pomiarowych wraz z ich realizacjami w duzej mierze wykonanymi przy pomocy
druku 3D typu FDM. Podstawy fizyczne i techniczne decydujace o ich doktadnosci zostaty
przedstawione wraz ze stosownymi odniesieniami do zrodet referencyjnych. Zjawiska
potencjalnie generujace bledy pomiarowe zostaly zebrane i przedstawione, aby moc by¢
poddanymi dalszej analizie.

Metodyka pomiarowa uwzgledniajagce dane zebrane z wielu sensoréw zostata
omoOwiona 1 wyjasniona. Rysunki przedstawiajace schematy catosciowego uktadu
pomiarowego obrazuja umiejscowienie poszczegolnych modutow pomiarowych w systemie
(Rysunek 3.25). Enkodowanie wynikéw w celu ich przypisania do pozycji wzdtuznej filamentu
zostalo opisane. Metodologia pomiarowa uwzgledniajaca przewijanie szpul materialow
poprzez uktad pomiarowy za pomocg jednostki napedowe]j zostata przedstawiona.
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W kolejnym rozdziale przedstawiono teori¢ i symulacje szczegblowo wyjasniajace
zasade dzialania poszczeg6lnych modutéw i bedacych podstawa do ich kalibracji i okreslenia
ich doktadno$ci. Poszczeg6lne eksperymenty bedace podstawa do kalibracji poszczegdlnych
moduldéw zostang omowione wraz z niezbednymi detalami.

Rurka katowa Tuby pojemnosciowe InFiDEL  Enkoder 1i“ any M LSM
e, ,__”\A 4 | A, m 4 o o
el AR (- - R

Mbdui ultradiv

Mierzona szpula filamentu Naped filamentu

Rysunek 3.25. Finalny ukfad pomiarowy podczas przewijania charakteryzowanej szpuli
filamentu.

4.Teoria, symulacja i kalibracja

4.1. Wprowadzenie

W celu zmierzenia wzdluznej charakterystyki filamentu uzywajac metodologii
pomiarowej bazujacej na oddzielnych czujnikach przesunietych wzdhuiznie wzgledem siebie,
konieczne jest sprz¢zenie wynikow pomiardw z kazdego z sensorow, gdzie kazdy sensor w
danym momencie mierzy inny fragment filamentu. Rozdzielczo$¢ wygenerowanych
wzdhuznych charakterystyk filamentow omowionych w tej pracy jest rowna 1 mm.
Czgstotliwos$¢ pomiaréw sensorow jest bliska 47 Hz, a przy Sredniej predkosci przewijania
filamentu od 30 mm/s do 60 mm/s (rozdziat 4.6), $rednia liczba punktéw uzywanych do
obliczen przy pojedynczym punkcie charakterystyki wynosi 1,2 punktu. W celu przyblizenia
pozadanych wlasciwosci w danym punkcie, zarejestrowane dane pomiarowe przypisywane sg
do generowanej charakterystyki o zadanej rozdzielczosci, a uzyskane surowe wyniki z
czujnikow sa usredniane w zakresach wynikajacych z podziatu. Nastgpnie charakterystyka
wynikow czujnika jest przeliczana na jednostki SI 1 korygowana przy uzyciu metod opisanych
w kolejnych rozdzialach artykutu. Wyniki przygotowane w formie -charakterystyki
prezentowane sg w postaci dedykowanych wykreséw (Rysunek 4.3b). Szczegdtowy schemat
zasad dziatania ukladu pomiarowego przedstawiono na (Rysunek 4.1). Przedstawione w
niniejszym rozdziale wyniki sa czgsciowo bazowane na badaniach bedacych czescig autorskiej
publikacji naukowej [18].
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Rysunek 4.1. Schemat blokowy uktadu pomiarowego z przeptywem danych dla kluczowych
modutow pomiarowych.

4.2. Koncepcja enkodera

Istnieje kilka znanych metod enkodowania ruchu filamentow, takich jak $ledzenie
wbudowanych plamek i algorytmy DIC (cyfrowa korelacja obrazu) [43] lub algorytmy
$ledzenia czastek [44]. Aby zminimalizowa¢ btedy spowodowane naprezeniem filamentu w
konfiguracji (rozdziat 4.6), wybrano enkoder magnetyczny (przedstawiony w rozdziale 3.2) z
korekcja pomiaru geometrii filamentu (rozdziat 4.3). Obliczanie ruchu liniowego filamentu
opiera si¢ na enkoderze magnetycznym, ktory monitoruje obrot tozyska sprzezony z ruchem
filamentu. Enkoder magnetyczny monitoruje zmiang kata tozyska i na tej podstawie obliczany
jest ruch liniowy filamentu przy znajomosci $rednicy stalowego tozyska. Poniewaz filament
jest nawinigty na szpule, ma on tendencje¢ do zakrzywiania si¢ w uktadzie pomiarowym, ktérego
prosty fragment ma dlugos¢ 1 metra (Tabela 4.1). Aby zminimalizowa¢ btedy w zmierzonej
dhugosci filamentu podczas kalibracji enkodera, wybrano metod¢ oparta na pomiarze
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rzeczywistej dlugosci probki za pomoca pomiaru jego masy i gestosci, gdzie wspomniany efekt
nie wptywa na wyniki pomiaru (zastosowany enkoder roéwniez nie jest podatny na ten efekt).
W procesie kalibracji uwzgledniono rowniez korekte zmierzonych zmian dhugosci filamentu
spowodowanych sitg naprezenia wzdtuznego, ktora rozcigga filament przy udziale sity tarcia
miedzy filamentem a ukladem pomiarowym (rozdziat 4.6). Aby zmierzy¢ doktadnosé¢ tego
czujnika i skalibrowa¢ go, kalibracyjna szpula z filamentem zostata kilkukrotnie przewinieta
przez uktad w celu pomiaru $redniego pola przekroju filamentu za pomoca skalibrowanych
czujnikéw S$rednicy i dlugosci filamentu za pomocg enkodera (Rysunek 4.2a). Filament
uzywany do kalibracji enkodera byl odpowiednio przechowywany i mierzony zaraz po
otwarciu jego hermetycznego opakowania, aby upewnic si¢, ze jest on suchy, wolny od wad
nabytych i wolny od zanieczyszczen nabytych podczas niewlasciwego przechowywania.
Nastepnie zmierzono mase¢ filamentu i znajac jego gestos¢ (wartos¢ z karty danych
technicznych zmierzona zgodnie z ISO 1183 przez producenta [96]) i usrednione pole przekroju
poprzecznego, obliczono oczekiwang dlugo$¢ filamentu. Inne czynniki wpltywajace na
doktadnos$¢ zastosowanej metody kalibracji to wilgotnos$¢ i czystos¢ filamentu (efekty te sa
zminimalizowane) oraz dokladno$¢ wagi (ktéra w tym przypadku jest pomijalna). Na
podstawie przeprowadzonej kalibracji szacuje si¢, ze btad enkodowania ruchu liniowego
filamentu wynosi co najmniej £2,5% przy doktadnosci liniowego enkodera magnetycznego
wynoszacej 20 um (obliczone na bazie jego doktadnosci katowe;).

a) b)

Relacja enkoder 1 — enkoder 2

Czujnik srednicy InFiDEL — krzywa kalibracyjna
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Rysunek 4.2. a) Przykiad relacji pomiedzy dwoma enkoderami magnetycznymi
rejestrujgcymi jednoczesnie przewijanie szpuli filamentu, pierwszy wspolczynnik wzoru
opisujgcego linig trendu reprezentuje rzqd wielkosci niedopasowania enkoderow. b)
Wykres kalibracyjnej funkcji kwadratowej czujnikow InFiDEL oparty na pomiarach
precyzyjnych pretow stalowych HSS, linia trendu wygenerowana przy uzyciu rownania
(Réwnanie 4.1).

4.3. Koncepcja kompresyjnego pomiaru tozyskami

Kalibracja czujnika $rednicy InFiDEL przedstawionego w rozdziale 3.3.1, ktory dziata
poprzez Sciskanie filamentu migdzy dwoma tozyskami i pomiar odlegtosci migdzy nimi, zostata
przeprowadzona przy uzyciu roznych precyzyjnych stalowych pretow HSS o znanej $rednicy
(Rysunek 4.2b). Srednica pretow zostala zmierzona za pomoca mikrometru laserowego
Mitutoyo LSM-3100 i InFiDEL. Na podstawie pomiaréw pr¢tow stalowych przygotowano

42



4. Teoria, symulacja i kalibracja

krzywa kalibracyjng dla kazdego czujnika. Na tej podstawie obliczana jest srednica fragmentu
filamentu w danej osi [97]. Do kalibracji czujnikow Halla w czujniku $rednicy InFiDEL
wykorzystano aproksymacje funkcji kwadratowej (Réwnanie 4.1).

c1B? + ;B + ¢3 = Dyyrowe Rownanie 4.1
C4Draw + €5 = Dgralibrowane Rownanie 4.2
gdzie B — nate¢zenie pola magnetycznego [a. u.] D surowe — Stednica bez korekty

123 — Wspotczynniki Kalibracyjne czujnika Halla D gpaiibrowane — Stednica z korekta

Cas —  Wspolczynniki  kalibracyjne  dla
wspotczynnika Poisson’a

a) b)
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Rysunek 4.3. Przyktad charakterystyki fragmentu filamentu PLA o dtugosci 25 cm a) bez
korekty srednicy InFiDEL na podstawie wspotczynnika liniowej linii trendu, b) z korektq
srednicy InFiDEL na podstawie wspotczynnika liniowej linii trendu. Poniewaz filament
nie jest idealnie okrqgly, zmierzona pojemnos¢ rurki jest przesunigta miedzy rurkami
(Rysunek 4.7a), ale odpowiada zmianie srednicy.

4.4. Koncepcja mikrometru laserowego i wspotczynnik Poisson’a
W oparciu o pomiar $rednicy wykonany przez LSM przedstawiony w rozdziale 3.3.2 i
INFIDEL na tym samym fragmencie filamentu i pod tym samym katem wzgledem krzywizny
filamentu, korekta dla czujnikow InFiDEL jest obliczana na podstawie wspotczynnikow
liniowej linii trendu uzyskanej z pomiarow (Rysunek 4.4a [98], Rownanie 4.2). Pomiar
srednicy LSM opiera si¢ na pomiarze optycznym, nie kompresuje on filamentu i jest traktowany
jako referencja (Rysunek 4.3b). Oszacowana doktadno$¢ pomiaru $rednicy InFiDEL wynosi
10.5um (obliczona dla preta stalowego), ale dla pomiaru bardziej elastycznych filamentéw
zalezy ona od dokladnosci oszacowania wspotczynnikow linii trendu dla konkretnego
materiahu, ktorych wartosci jest dynamiczna i okreslona przez R? linii trendu. Rysunek 4.4a
przedstawia przyktad takiego oszacowania. Aby lepiej wyrazi¢ dopasowanie liniowej linii

43



4. Teoria, symulacja i kalibracja

trendu do danych pomiarowych, mozna uzy¢ wykresu przedstawiajacego gestos¢ punktow.
Rysunek 4.4b przedstawia przyktadowy wykres gestosci. W rozdziale 5.6 przedstawiony zostat
wplyw wspotczynnika Poisson’a.

a) b)

Relacja InFiDEL - laserowy mikrometr Relacja InFiDEL - laserowy mikrometr
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Rysunek 4.4. a) Przyktadowa relacja miedzy pomiarami LSM i InFiDEL dla PLA Blend,
wykres z punktami pomiarowymi. b) Przykiadowa relacja miedzy pomiarami LSM i
InFiDEL dla PLA Blend, wykres przedstawiajgcy gestosé punktéow pomiarowych.

4.5. Koncepcja tuby pojemnosciowej

Ze wzglegdu na to ze elektrody kondensatorow uzytych w konstrukeji rurki
pojemnosciowe]j przedstawionej w rozdziale 3.5 nie sg rownolegle, nie mozna zatozy¢, ze
rozktad tadunku na elektrodach jest jednorodny [99]. W rezultacie wigkszo$¢ uproszczonych
réwnan do obliczania pojemnosci uktadu i indywidualnego wplywu czesci uktadu na wzgledna
przenikalnos¢ elektryczng jest trudna do obliczenia bezposrednio z réwnan elektromagnetyzmu
Maxwella. Aby rozwigza¢ ten problem, zastosowano tréjwymiarowe modelowanie
numeryczne CAD (Rysunek 3.7b) do symulacji rozktadu potencjatu elektrostatycznego uktadu
pomiarowego przy uzyciu oprogramowania takiego jak FreeCad 0.20.2 [100], Elmer 9.0 [101]
i Gmsh 4.11.0 [102] tworzac odpowiedni model symulacyjny.

4.5.1. Poréwnanie teoretycznego modelu symulacyjnego z uktadem
pomiarowym

Rozktad potencjatu elektrostatycznego (Rysunek 4.5b) zostat przygotowany w oparciu
o trojwymiarowy model rurki pojemnosciowej. W tym celu wykorzystano program FreeCad
0.20.2 [100] z oprogramowaniem Elmer 9.0 [103] oraz Gmsh 4.11.0 [102]. Parametry
symulacji zostaly dobrane w taki sposob, aby generacja siatki (mesh) na podstawie losowych
parametroOw wejsciowych miata powtarzalno$¢ wynikow pojemnosci lepszg niz 10 fF. Rurka
pojemnosciowa sklada si¢ z rurki PTFE, w ktérej umieszczony jest filament, dwdch
oddzielonych od siebie, potokragtych elektrod miedzianych natozonych wokot rurki PTFE,
uchwytu konstrukcyjnego wykonanego z PETG obecnego dookota elektrod miedzianych,
uziemionego ekranu EMI obejmujacego uchwyt konstrukcyjny PETG oraz powietrza obecnego
na koncach rurki i migdzy filamentem a rurkg PTFE. Caltkowita dlugos¢ utworzonej rurki
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pojemno$ciowe] wynosi 25 mm. Wysokos¢ cylindra powietrznego obecnego po obu stronach
rurki pojemnos$ciowej jest réwna 5 mm.

a) b)

Wptyw $rednicy na pojemnos¢ rurki dla réznych
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Rysunek 4.5. a) Wyniki symulacji rurki pojemnosciowej, wplyw Srednicy na pojemnosé
rurki. b) Rozklad potencjatu elektrostatycznego dla rurki pojemnosciowej modelowanej
w 3D, przekroj w osi Y, filament w srodku rurki ma srednice 1,5 mm.

Czynnikiem, ktory w najwigkszym stopniu wptywa na pojemnos¢ rurki, jest wzgledna
przenikalno$¢ elektryczna filamentu. Poniewaz wigkszo$¢ przestrzeni wewnatrz tuby jest
wypetniona filamentem, ktory zawsze znajduje si¢ w poblizu centralnej osi rurki
pojemnosciowej, mozliwe jest obliczenie tej wzglednej przenikalno$ci elektrycznej na
podstawie pojemnosci rurki. W tym celu przygotowano symulacj¢ z rurka pojemnosciowa z
obecnym filamentem w $rodku rurki i otrzymano zalezno$¢ miedzy pojemnos$cig rurki a
wzgledng przenikalnoscig elektryczng (Rysunek 4.5a). W rozdziale 5.4 przedstawiono wyniKi
pomiaréw wybranych filamentow w kontekscie wzglednej przenikalnosci elektryczne;.

a) b)

Woptyw $rednicy na pojemnos¢ rurki dla réznych Krzywizna filamentu
wzglednych przenikalnosci elektrycznych
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%3‘2 b} S Rurka
4 I 75 pojemnosciowa 90°
< 5.0
-“E-’-z 8 >
;% 22
e - 15 .
o e InFIDEL 45°
NP e W S T s InFiDEL 90°

1.5 1.8

1.6 1.7 Filament 1.75 mm
Wozgledna przenikalnos¢ elektryczna il Ly e

Rysunek 4.6. a) Wplyw wzglednej przenikalnosci elektrycznej - wyniki symulacji rurki
pojemnosciowej, wplyw Srednicy na pojemnosS¢ rurki. b) Schemat przedstawiajgcy
orientacje czujnikow wzgledem krzywizny filamentu nabytego na szpuli.
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4.5.2. Wplyw rozinic w Srednicy

Filament stosowany w addytywnym procesie druku 3D typu FDM ma tendencje do
fluktuacji $rednicy wzdluz osi wzdtuznej. Poniewaz fluktuacje te maja znaczacy wplyw na
pojemnos$¢ rurki, przy obliczaniu wzglednej przenikalnosci elektrycznej nalezato uwzgledni¢
poprawke na ten czynnik. Wspotczynniki réwnania korekcyjnego obliczono na podstawie
wynikow symulacji (Rysunek 4.5b) z filamentem wewnatrz rurki pojemnosciowej dla r6znych
srednic (Rysunek 4.6a).

4.5.3.  Wplyw krqgtosci

Proces produkcji filamentu moze powodowa¢ zmiany kragtosci wzdtuz osi wzdluznej
filamentu. Poniewaz konstrukcja kondensatora rurki pojemnosciowej jest podatna na kragtos¢
filamentu i kat tego zaokraglenia wzgledem ptaszczyzny symetrii kondensatora, w uktadzie
pomiarowym znajduja si¢ dwa kondensatory prostopadte do siebie. Dzigki takiemu rozwigzaniu
mozliwy jest pomiar kragtosci i jego kata (Rysunek 4.7b). Rysunek 4.7a przedstawia wptyw
tych czynnikow.
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Rysunek 4.7. a) Wyniki symulacji rurki pojemnosciowej, wplyw krqgtosci na pojemnosé
rurki. b) Rozklad potencjatu elektrostatycznego dla tuby pojemnosciowej modelowanej w
3D, przekréj w osi Y, filament w ksztalcie elipsy o sprzezonych srednicach rownych 1,75
i 1,65 mm umieszczony pod kqtem 45 stopni do szczeliny miedzy elektrodami.

4.5.4. Niecentryczna pozycja w rurce pojemnosciowej

Poniewaz filament nie jest idealnie dopasowany do rurki PTFE w rurce
pojemnosciowej, moze si¢ on znajdowa¢ poza srodkiem osi symetrii rurki (Rysunek 4.8Db).
Potozenie filamentu w rurce podczas pomiaru nie jest monitorowane i moze by¢ znaczacym
czynnikiem bedacym zréodlem biedu pomiarowego w wynikach. Rysunek 4.8a przedstawia
wyniki symulacji ukazujace ten efekt. Zostal on tez uwzgledniony przy szacowaniu
doktadnosci uktadu.
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Rysunek 4.8. a) Wplyw polozenia filamentu wzgledem osi symetrii na pojemnosé¢ rurki -
Wyniki symulacji rurki pojemnosciowej, filament o okreslonej srednicy jest umieszczony
w okreslonej odlegtosci od srodka rurki, a kqt do szczeliny elektrody jest modyfikowany .
b) Rozklad potencjatu elektrostatycznego dla modelowanej rurki pojemnosciowej 3D,
przekroj w osi Y, filament o Srednicy 1,75 mm umieszczony jest w odlegtosci 0,04 mm od
srodka rurki pod kgtem 15 stopni do szczeliny miedzy elektrodami.

4.5.5. Obecnos¢ defektow

Zardéwno czujniki $rednicy, jak i czujniki tub pojemnosciowych wykrywaja defekty
obecne na powierzchni filamentu jako zmian¢ wielkos$ci mierzonych wiasciwosci. Jesli defekt
jest czysto wewngtrzny, mozna go zarejestrowac tylko za pomocg czujnika pojemnosciowego.
Jesli Zzrodtem defektu jest obecno$¢ materiatdéw o roznej wzglednej przenikalnos$ci elektrycznej
w objetosci materiatu, mozna to réwniez zarejestrowac za pomocg czujnika pojemnosciowego.
Obie metody wykryja defekt polegajacy na duzej zmianie $rednicy lub zaburzen kraglosci
filamentu.

4.5.6. Wptyw geometrii uktadu

Poniewaz geometria rurki pojemnosciowe] moze nieznacznie r6zni¢ si¢ od idealnej, a
czujnik pojemnosciowy moze mie¢ pojemno$¢ pasozytnicza, zmierzone wartosci nalezy
znormalizowaé¢ (ROwnanie 4.6) do zakresu przewidywanego przez symulacje. W zwiazku z
tym pomiar referencyjny rurki wypetnionej powietrzem i dwoch filamentow PTFE o $rednicy
1,6 mm i 1,8 mm jest wykonywany przed seria pomiarow, a Ccharakterystyka jest
normalizowana do wynikow symulacji (Rysunek 4.6a). Proces ten zostat szczegdtowo opisany
w rozdziale 4.5.10.

4.5.7.  Wplyw wilgotnosci powietrza

Filament umieszczony w rurce pojemnosciowej jest otoczony powietrzem, ktorego
sktad jest okreslany przez srodowisko w ktorym obecny jest uktad pomiarowy. Geometria tej
cienkiej warstwy powietrza jest definiowana przez potozenie filamentu w rurce, jego geometri¢
1 jest uwzgledniana w symulacji. Wilgotnos$¢ jest czynnikiem, ktory ma najwigkszy wplyw na
wzgledng przenikalno$¢ elektryczng powietrza. Obliczono, Zze rdznica wilgotno$ci powietrza
mi¢dzy RH 0% a RH 100% powoduje zmiang wzglgdnej przenikalno$ci elektrycznej powietrza
o mniej niz 0,03% [75]. Poniewaz rozdzielczo$¢ uktadu pomiarowego zastosowanego w tym
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badaniu nie jest w stanie wykry¢ skutkow tego wplywu, wzgledna przenikalnos¢ elektryczna
powietrza w symulacji jest stala i nie podlega dalszej analizie. Pomimo tego zastosowany zostat
higrometr do monitorowania stabilno$ci wilgotnosci powietrza podczas pomiarow.

4.5.8. Krzywizna filamentu

Aby uzyska¢ powtarzalng orientacj¢ filamentu w uktadzie pomiarowym, wlot 1 wylot
filamentu zastosowany w uktadzie pomiarowym jest realizowany przez katowa rurke, ktora
ustawia orientacje¢ filamentu zgodnie z jego krzywizng (patrz Rysunek 3.25). Jest to mozliwe,
poniewaz filament jest czesto nawijany na szpule podczas przechowywania i ulega stalej
deformacji zgodnie z orientacja na szpuli. Orientacj¢ czujnika wzgledem krzywizny filamentu
przedstawia Rysunek 4.6b.

4.5.9. Jednowymiarowa dekonwolucja

Teoretycznie mozliwe jest zwigkszenie rozdzielczo$ci rurki pojemno$ciowej w celu
osiggnigcia rzeczywiste] warto$ci rozdzielczej nizszej niz catkowita dhugosé rurki
pojemnosciowej za pomocg dekonwolucji pojedynczej osi [104] pojemnosci na dlugosci
filamentu (jego charakterystyki). Rurke pojemnosciowa mozna traktowaé jako sume
identycznych matych rurek pojemnos$ciowych na catej dlugosci rurki, a poniewaz pomiar
czujnikow przeprowadzany jest z duzg czgstotliwoscia, gdy wystepuje ruch liniowy filamentu
pozwoli to na uzyskanie duzej liczby probek pomiarowych na catej dlugosci rurki
pojemnos$ciowej. Zmierzone wyniki w tym przypadku beda zsumowang wartoscig pojemnosci
malych rurek o matej pojemnos$ci. Jednak ze wzgledu na szumy czujnikoéw, rzeczywisty
nierbwnomierny wptyw proponowanych matych rurek pojemnosciowych na catkowity
pojemno$¢ oraz czynniki takie jak wptyw zaokraglenia, niecentrycznos$ci filamentu i wplyw
geometrii rurki, podejscie to skutkowato niska doktadno$cig wynikow i nie zostato poddane
dalszej analizie.

4.5.10. Kalibracja tub pojemnosciowych

Aby skalibrowa¢ czujnik pojemnos$ci, kondensatory o wybranych pojemnosciach
zostaly zmierzone za pomocg mostka LCR R&S HMS8118 (Rysunek 4.9b) przy doktadnosci
1,2% 1 na tej podstawie przygotowano kalibracyjng lini¢ trendu. Jednakze, aby zmierzy¢
wzgledng przenikalno$¢ magnetyczng filamentu (Rysunek 4.9a) w oparciu 0 jego
charakterystyke, rurka pojemnos$ciowa musi by¢ skalibrowana dla kazdej serii pomiarow
wzgledem znanej probki 1 znormalizowana pomiedzy ré6znymi pomiarami. Co wigcej, dwie
rurki pojemnosciowe nie s3 identyczne, a ich pomiary musza by¢ znormalizowane, aby
umozliwi¢ poréwnanie wynikéw. Aby sprosta¢ tym wyzwaniom wykonywane s3 pomiary
referencyjne dla rurki wypetnionej powietrzem i filamentem z PTFE o $rednicy 1,6 mmi 1,8
mm o znane] przenikalnosci wzglednej przed serig pomiardw w celach kalibracyjnych. Aby
uzyskaé najlepsze wyniki, wybrano skal¢ normalizacji odpowiadajacg wynikom symulacji
(Rysunek 4.6a) i wykorzystano jag do wygenerowania charakterystyki tak, aby pusta rurka i
zmierzona referencyjna pojemnos$¢ filamentu PTFE odpowiadaly warto§ciom z symulacji.
Nieznormalizowany fragment charakterystyki filamentu ze skalg osi y skalibrowang tylko
wzgledem kondensatoréw referencyjnych (Rysunek 4.9b) przedstawia Rysunek 5.5b. Rysunek
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4.3b przedstawia ten sam znormalizowany fragment charakterystyki. Rownanie 4.3 byto
podstawa do przeprowadzenia normalizacji.

aCraw + b = Ceorrected Rownanie 4.3

gdzie Cgyrowe — POmMiar czujnika [a. u.] Cskalibrowane — Znormalizowana pojemnos¢

a, b — wspotczynniki kalibracyjne czujnika
pojemnosci
Rozdzielczo§¢ czujnika pojemnosci wynosi 2'* dla kazdego z przedstawionych

zakresdw (Rysunek 4.9b), co w najgorszym przypadku daje rozdzielczo$¢ pojemnosci rowng
0,2 aF. Po znormalizowaniu charakterystyki do wartosci z symulacji, rozdzielczo$¢ t¢ mozna
przetozy¢ na rozdzielczos¢ wzglednej przenikalnosci elektrycznej, ktora waha sie od 0,001 do
0,012 jednostki, w zalezno$ci od wzglednej przenikalnos$ci elektrycznej i $rednicy filamentu.
Jednak ze wzgledu na wptyw zaokraglenia (Rysunek 4.7a), niecentrycznej pozycji filamentu w
rurce (Rysunek 4.8a), niedopasowania geometrii rurki (rozdziat 4.5.6), precyzji czujnika
$rednicy (rozdziat 4.3) i innych czynnikdw[105], szacowana ogolna doktadno$¢ sredniego
pomiaru wzglednej przenikalno$ci elektrycznej jest bliska 0.05 jednostki. Czgstotliwose
pobudzenia czujnika pojemnos$ciowego wynosi 1,12 MHz.
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Rysunek 4.9. a) Rozklad potencjatu elektrostatycznego dla rurki pojemnosciowej
zamodelowanej w 3D, przekroj w osi Y. b) Kalibracja czujnikéw pojemnosciowych przy
uzyciu kondensatorow o wybranych wartosciach pojemnosciach i referencyjnego pomiaru
miernikiem pojemnosci.

4.6. Naprezenia wzdluzne filamentu

Aby zmierzy¢ charakterystyke filamentu, szpula Zréodlowa z filamentem jest
umieszczana w uktadzie pomiarowym i przewijana jest z jednej szpuli na drugg. Szpula, na
ktoéra nawijany jest filament, obraca si¢ ze statg predkoscia, przeciagajac filament ze szpuli
zrodtowej przez uktad pomiarowy. Obroét szpuli zrodtowej napedzany jest silnikiem krokowym
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0 maksymalnym momencie obrotowym rownym 0,9 Nm. Poniewaz efektywny promien szpuli
z filamentem uzywanej do przeciggania wynosi od 10 cm do 19 cm w zalezno$ci od ilo$ci
nawinigtego filamentu, maksymalna sila przeciggania filamentu wynosi od 9,5 N do 18 N, gdzie
wyzsza sita przeciggania 18 N jest generowana przy promieniu 5 cm, a nizsza sita przeciagania
9,5 N jest generowana przy promieniu 9,5 cm. Potrzeba takiej sily ciggnacej wynika z
charakteru systemu pomiarowego, w ktorym czujniki znajdujg si¢ na prostej sciezce o dtugosci
100 cm, i jest spowodowana tarciem mig¢dzy czujnikami, pozycjonujgcymi rurkami PTFE i
filamentem. Na obu koncach systemu pomiarowego znajdujg si¢ réwniez rurki katowe do
pozycjonowania katowego zakrzywionego filamentu, 0 tacznej dtugosci 71 cm (Rysunek 3.25,
Tabela 4.1). Generowana sita tarcia zalezy od charakterystyki filamentu, rzeczywistej sily
ciggnacej, predkosci ruchu i wspdlczynnika tarcia migdzy cze¢§ciami montazowymi a
filamentem. Czestotliwo$¢ obrotow szpuli wynosi 4,3 Hz, a w zaleznosci od efektywnego
promienia naprezenia szpuli, predkos$¢ filamentu w systemie wynosi od 30 mm/s do 60 mm/s.
Dla przecigtnego filamentu, o ile jego $rednica nie przekracza 1,75 mm, sila ciaggnaca jest bliska
5 N. Jednak zmiany sity moga powodowac niewspotosiowos¢ tuku filamentu w systemie,
rozcigganie materiatu, wzgledne przesunigcie wynikéw pomiarowych czujnika i dodatkowa
kompresj¢ filamentu w INFIDEL i enkoderze [106]. Aby oceni¢ ten efekt, enkodery 1 i 2 zostaty
umieszczone w poblizu wejscia i wyjscia filamentu z systemu, a zakodowana réznica dtugosci
zostala zarejestrowana dla obu kierunkow. Réznica byta przewaznie mniejsza niz 0,1% i zostata
uznana za btad pomiaru (Rysunek 4.2a). Do analizy naprezenia filamentu zastosowane zostaty
ponizsze réwnania:

Rownanie 4.4

Roéwnanie 4.5

Roéwnanie 4.6

Gdzie: o — modut Young’a, F — sita naprezenia wzdtuznego,
Lo — poczatkowa dtugos¢ filamentu D, — poczatkowa $rednica filamentu
Dy\* Ay - poczatkowa powierzchnia przekroju
Ag=m (7) poprzecznego filamentu
V = Ayl V — objetos¢ filamentu, zaktadajac ze V jest
state

L — dtugos¢ filamentu przy obecne;j sile F gdzie Lo <L

D — $rednica filamentu przy obecnej sile F gdzie V = AL

4 (D)z A — powierzchnia przekroju poprzecznego
=T

5 filamentu przy obecne;j sile F
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Wykorzystujagc wzor na modut Younga (ROwnanie 4.4, [107]) zbadano wpltyw
napr¢zenia na geometri¢ fizyczng dla filamentu o $rednicy poczatkowej rownej 1,75 mm dla
typowego zakresu modutu Younga uzywanych polimerow [108]. W przypadku elastycznych
filamentdéw [70], rozcigganie filamentu, ktore wptywa na korekte przesuniecia odlegloSci
mi¢dzy czujnikami (Rysunek 4.10a , ROwnanie 4.5) i mierzong zmiang $rednicy (Rysunek
4.10b, Rownanie 4.4), moze by¢ widoczne w zaleznosci od sity ciggnacej, co czyni je trudnymi
w pomiarze. Jesli filament wymaga sity napedowej wigkszej od 15 N, uzyskane charakterystyki
sg mniej doktadne, poniewaz wptyw na potozenie tuku filamentu wzrasta z powodu duzej sity
ciggnacej. Zaobserwowano wpltyw kompresji $rednicy filamentu w czujniku InFIDEL w
porownaniu do LSM (rozdziat 3.3.2) i wspétczynnik uzyskiwany z tej réznicy zostat
wykorzystany jako poprawka dla InFIDEL (Rysunek 4.4a, rozdziat 4.3). Ta kompresja jest
spowodowana wystepujacym w filamencie wspotczynnikiem Poissona dla danego materiatu
[109-114] i wzdluzng sitg ciggnaca (Rysunek 4.10Db).

0.00

-0.05

(&)

-0.10

IS
I

-0.15

w
w

-0.20

Modut Young’a [GPa]

Modut Young’a [GPa]
N

N
Rozciggniecie wzdtuine [%]

-0.25

Rozciagniecie poprzeczne [%]

1 -0.30

et ; I — 0.0 1 — :
0.0 25 5.0 75 100 125 150 0.0 25 5.0 75

Napréienie wzdtuzne [N]

i 100 125 150
Naprezenie wzdtuzne [N]

Rysunek 4.10. a) Wpiyw wzdluznego naprezenia filamentu 1,75 mm na odksztatcenie
wzdtuzne dla typowej sily rozciggajqgcej i zakresu modutu sprezystosci dla materialu
uzywanego w druku typu FDM, uzyte zostalo ROwnanie 4.5. b) Wplyw wzdtuznego
naprezenia filamentu 1,75 mm na boczne odksztalcenie filamentu dla typowego zakresu
sity rozciggajqcej i modutu dla materiatow uzywanych w druku typu FDM, uzyte zostato
Réwnanie 4.6.

4.7. Koncepcja modutu optycznego

Modut optyczny sktada si¢ z biatego LED, UV LED i sensora [115-118] w konfiguracji
opisanej w rozdziale 3.6. Ze wzgledu na komercyjny charakter projektowanego uktadu, dobor
poszczegbdlnych elementéw zostat zoptymalizowany pod wzgledem kosztoéw 1 prostoty
konstrukcji. Sensor AS7341 bedacy elementem pomiarowym pozwala przeprowadzié
niskorozdzielcza spektrometri¢ optyczng. Sktada si¢ on z matrycy fotodiod na wspdlnym
podlozu krzemowym z filtrami optycznymi zoptymalizowanymi dla selektywnej detekcji
natezenia $wiatta dla wybranych fragmentow spektrum optycznego (Rysunek 4.11). Spektrum
detekcji dla poszczegolnych fotodiod sensora bazowane jest na dokumentacji technicznej
producenta [115,116]. Jako ze fotodiody znajduja si¢ na wspélnym podtozu krzemowym,
odlegto$¢ pomiedzy nimi jest bardzo niewielka 1 w uktadzie pomiarowym zastosowanym w
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module optycznym mozna zatozy¢ ze pomiar poszczegdlnych pasm optycznych jest
wykonywany w tym samym punkcie. Pozwala to na wzgledne pordwnywanie zmierzonego
natezenia §wiatla pomiedzy r6znymi fotodiodami. Dodatkowo, jako ze wigzka $wiatta padajaca
na sensor moze mie¢ znaczace roznice W natezeniu pomiedzy pomiarami (absorpcja §wiatta w
materiale moze si¢ waha¢ pomiedzy 0-100% i dodatkowo natezenie $Swiatla pobudzenia moze
si¢ rozni¢, poniewaz sterownik uktadu wybiera optymalne natezenie $wiatta dla danego
pomiaru) fotodioda bez filtra moze by¢ uzyta do normalizacji wynikow pomiarowych
wzgledem siebie, dla roznych materiatéw i dla réznych serii pomiarowych.
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Rysunek 4.11. Spektrum absorpcyjne poszczegolnych kanatéow pomiarowych sensora
optycznego AS7341, dane bazowane na dokumentacji producenta [115,116].

Do przeprowadzenia spektroskopii transmisyjnej przy uzyciu opisywanego modutu
optycznego zastosowano os$wietlenie w formie bialego LED 158301260A. Rysunek 4.12a
bazowany na dokumentacji dostarczonej przez producenta [75] przedstawia jego widmo
emisyjne.
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Rysunek 4.12. Spektrum optyczne pobudzenia Swietlnego, dane bazowane na
dokumentacji producenta: a) bialy LED 1583012604 [118], b) UV LED XBT-1313-UV-
A150-AG270-00 [117].
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Dioda ta zostala wybrana ze wzgledu na szerokie pasmo emisyjne pokrywajace
oczekiwane spektrum optyczne, oraz wzglednie male rdznice natgzenia $wiatla dla
poszczegbdlnych dhugosci fali (dla konkurencyjnych diod roznice natgzenie $wiatta byly
znacznie wieksze, natomiast inne rozwigzania zapewniajace jednorodne spektrum swiatta byty
znacznie drozsze). Do przeprowadzenia spektroskopii emisyjnej wybrano pobudzenie w formie
UV LED XBT-1313-UV-A150-AG270-00 ktéra jako jedna z niewielu dostepnych na rynku
diod pozwala na emisje $wiatta w zakresie pomiedzy UV-B i UV-C (Rysunek 4.12b). Ze
wzgledu na to, Zze popularnie uzywane polimery do druku 3D metodg FDM posiadaja spektrum
optyczne bedace wynikiem fluorescencji gtownie w zakresie IR [119-124], rejestrowane przez
sensor optyczny emisyjne odpowiedzi w materiale dotycza gtownie dodatkow do polimeru
takich jak pigmenty nadajace kolor (opisane w rozdziale 5.8.2).
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Rysunek 4.13. Poréwnanie widm optycznych biatego LED, LED UV i sensora optycznego,
dane bazowane na dokumentacji producentéw: [115-118].

Rysunek 4.13 przedstawia zestawienie spektrum emisji diod LED i zakreséw
pomiarowych sensora optycznego. Mozna zauwazy¢ ze bialty LED pokrywa w
nierOwnomiernym stopniu wszystkie zakresy spektralne sensora (poza NIR), oraz ze LED UV
nie bedzie zrodtem pobudzenia zadnej z fotodiod. Przeprowadzono pomiary dla pustego uktadu
pomiarowego (bez filamentu) w celach kalibracyjnych (Rysunek 4.14a). Mozna zauwazy¢, ze
bez wzgledu na nate¢zenie Swiatta UV w module pomiarowym bez filamentu, nie jest
rejestrowana odpowiedZ w obserwowanym spektrum swietlnym. Widoczna jest rowniez bardzo
silna reakcja sensora na niskie nat¢zenie $wiatla biatego (w uktadzie z filamentem natezenie
pradu dla biatego LED musi by¢ wyzsze, aby umozliwi¢ pomiary). Aby mozliwe byto wzgledne
poréwnywanie wynikOw pomiarowych pomiedzy seriami 1 réznymi materiatami
przeprowadzona jest normalizacja wynikow pomiarowych wzgledem referencyjnego pomiaru
natezenia $Swiatta dla fotodiody bez filtru (Rysunek 4.14b) gdzie 1 to pobudzenie danej
fotodiody rowne pobudzeniu fotodiody bez filtra, 0 to brak pobudzenia, a warto$ci pomiedzy
sa proporcjonalne do pobudzenia rejestrowanego do fotodiody bez filtru. Natezenie pradu
przeplywajacego przez dany LED zapewniajacy o$wietlenie jest regulowane tak, aby
pobudzenie fotodiody bez filtra bylo jak najblizej gornego zakresu pomiarowego, ale nie
przekraczalo poziomu saturacji. Rysunek 4.14a przedstawia seri¢ z natgzeniem pradu rownym
0,9 mA gdzie cze$¢ sensoréw jest w stanie saturacji — w pozostatych pomiarach takie zjawisko
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jest unikane. W rozdziale 5.8 opisano pomiary przeprowadzone na filamentach przy uzyciu
opisywanego ukladu optycznego.
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Rysunek 4.14. Serie z podpisem UV — pobudzenie UV LED, serie bez podpisu UV —
pobudzenie biatym LED, natezenie prgdu przedstawia ilos¢ prqdu zasilajgcego LED . a)
Zarejestrowane pobudzenie fotodiod sensora optycznego dla okreslonego poziomu
oswietlenia LED. b) Znormalizowane zarejestrowane pobudzenie fotodiod sensora
optycznego dla okreslonego poziomu oswietlenia LED.

4.8. Koncepcja modutu ultradZwiekowego

Uktad do przeprowadzania rezonansowej spektroskopii ultradzwigkowej filamentow
omowiony w rozdziale 3.7 musi dawa¢ jednolite wyniki dla danej probki pomiedzy seriami i
by¢ wrazliwy na réznice w materiatach z ktorych wykonany jest filament [84,85]. Aby spehic
te warunki rozwijany byt uktad do pomiaru filamentéw przy pobudzeniu majagcym zrodio w
piezoelektrycznych elementach poprzez 6 odrebnych wersji topologii (Rysunek 4.15). W
poszczegbdlnych wersjach ukladu do przeprowadzania rezonansowej spektroskopii
ultradzwiekowej byly kolejno rozwiazywane poszczegdlne problemy wptywajace negatywnie
na powtarzalno$¢ i selektywnos¢ wynikéw pomiarowych.

W wersji V1 katowe umiejscowienie elementu piezoelektrycznego i blaszki dociskowej
powodowato znaczacy wptyw pozycji filamentu na wyniki pomiarow. W wersji V2 dodane
zostaly prowadnice na wlocie 1 wylocie filamentu z uktadu ktore poprawity powtarzalnos¢
pozycji filamentu i tym samym wynikow. W wersji V3 pozycja blaszki dociskowej i elementu
piezoelektrycznego zostala ustawiona w pozycje gdzie elementy te sg rownoleglte wzgledem
siebie zapewniajac jeszcze wyzsza powtarzalno$¢ ulozenia materialu wzgledem elementu
piezoelekrycznego. W wersji V4 blaszki dociskowe zostaty obrocone o 90 stopni stwarzajac
trojpunktowa topologi¢ chwytu filamentu na plaszczyZnie prostopadtej do osi symetrii
filamentu (szczegdélowo omowione w rozdziale 3.7). W wersji V5 dodane zostaly katowe
sciezki wejscia 1 wyjscia filamentu z uktadu sprawiajace ze pomigdzy seriami kat krzywizny
filamentu wzgledem uktadu jest stalty pomiedzy seriami. W wersji V6 uchwyt mocujacy blaszki
dociskowej zostat zoptymalizowany pod wzgledem stabilno$ci pozycji blaszki wobec ruchu
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filamentu przez uktad, zoptymalizowano réwniez montaz ukladu w systemie pomiarowym.
Dodatkowo poprzez iteracje uktadow sprawdzana byta odpowiedz uktadu niezawierajacego
filamentu — czyli stopien w jakim sygnal przenoszony jest przez uchwyt montazowy i
powietrze. Test ten byt przeprowadzany przy zamontowanym w ukladzie wybranym
filamencie, ktéry przerwany byt na srodku uktadu pomiarowego uniemozliwiajac transmisje fal
ultradzwigkowych w objetosci filamentu pomigdzy nadajnikiem i odbiornikiem.

W wyniku tych testoéw ustalono ze wydruki 3D typu FDM dobrze tlumiag fale
ultradzwigkowe 1 poprzez iteracje ukladow systemy dodatkowej redukcji sygnalow
przenoszonych przez konstrukcje okazaly si¢ zbgdne, a transmisja sygnatu poprzez obudowe
lub powietrze z nadajnika do odbiornika jest pomijalnym zjawiskiem dla mierzonych sygnatow.
Roéwniez obudowy oddzielajace uktad od zewnetrznych zaklocen (widoczne na V5) okazaty sig¢
zbedne, a wrecz szkodliwe. Uktad w obecnym systemie pomiarowym jest niewrazliwy na
przecigtne zewngtrzne zaklocenia akustyczne. Taka obudowa byta rowniez zrodtem pojawiania

si¢ dodatkowych modow rezonansowych poniewaz tworzyta swego rodzaju pudto rezonansowe
i z tego powodu zostata usunigta w ostatecznej wersji V6. W rozdziale 5.9 opisane zostaly
pomiary wykonane uktadem w wersji V6.

Rysunek 4.15. Kolejne iteracje uktadu pomiarowego do rezonansowej spektroskopii
ultradzwigkowe;j.

4.9. Wzgledne polozenie sensorow

Odlegtos¢ migdzy czujnikami zostata zgrubnie zmierzona za pomoca ta§my mierniczej,
a nastgpnie doktadnie skalibrowana przy uzyciu kilku probek filamentu o duzych wahaniach
srednicy. Proces naktadania na siebie przebiegdw wykresow (przyktadowa charakterystyka z
przebiegami czujnikow jest pokazana na Rysunek 4.3b) jako dopasowania wptywu unikalnych
przebiegdw zmiany $rednicy miedzy kazdym czujnikiem zostat wykorzystany do przesunigcia
tych przebiegow w osi x charakterystyki w taki sposob, aby przebiegi wykrywajace te zmiany
srednicy ze wszystkich czujnikéw byly ze soba zgodne. Proces ten zostat powtorzony na kilku
probkach filamentu, aby zapewni¢ prawidlowe wartosci wspolczynnikow przesuniecia
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kalibracyjnego. W innych przypadkach bazowano na pomiarach enkodera i $ledzonym
oznaczeniu obecnym na fragmencie filamentu. Tabela 4.1 przedstawia wspoétczynniki
przesunigcia kalibracyjnego uzyskane dla kazdego modutu (kolumna ,,Pozycja modutu”).
Rysunek 3.1 i Rysunek 3.25 przedstawia moduty pomiarowe przy zachowaniu rzeczywistego
umiejscowienia w uktadzie pomiarowym. Analogicznie kolejnos¢ ta zostata przedstawiona w
tabeli gdzie numeracja (,,Nr””) elementéw uktadu odpowiada $ciezce ruchu filamentu od lewej
strony uktadu widocznego na rysunkach. Rysunek 4.6b przedstawia orientacj¢ Sensorow
wzgledem krzywizny filamentu.

Tabela 4.1. Pozycje modutéw w ukiadzie pomiarowym - w tym czujnikéw i elementow
konfiguracji pomiarowe;j.

Nr Modul Pozycja modulu [mm]
1 Wilot katowej rurki — prowadnica filamentu 0
2 Wiot prostej czgsci prowadnicy filamentu 210
3 Mikroskop 270
4 Enkoder 2 410
5 Modut optyczny 580
6 Rurka pojemnosciowa 0° 604,7
7 Rurka pojemnosciowa 90° 632,5
8 InFIiDEL 0° 693,5
9 InFIDEL 45° 764,4
10 InFiDEL 90° 833
11 Enkoder 1 890
12 Odbiornik ultradzwickowy 986,5
13 Nadajnik ultradzwigkowy 1016,5
14 LSM 0° 1128,5
15 Wylot prostej czgsci prowadnicy filamentu 1210
16 Wylot katowej rurki — prowadnica filamentu 1710

4.10. Referencyjne metody pomiarowe

Przedstawione w niniejszym podrozdziale opisy, oraz opisy w nastepujacych podrozdziatach
rozdzialu 4 sg czgéciowo bazowane na badaniach [20] przeprowadzonych w ramach
wspotpracy z Katedrg Inzynierii 1 Technologii Polimerow w szczegdlnosci dr. hab. inz.
Konradem Szustakiewiczem 1 dr. inz. Bartlomiejem Kryszakiem przy uzyciu udost¢pnionej
infrastruktury Katedry. Przedstawiona metodologia ma zastosowanie przy pomiarach
zwigzanych z wytwarzaniem filamentow przy uzyciu instalacji do ich wytwarzania w procesie
przedstawionym szczegdélowo w rozdziale 6.
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4.10.1. Skaningowy mikroskop elektronowy (SEM)

Obrazowanie SEM zostalo wykonane przy uzyciu mikroskopu elektronowego
SEM/XE-PFIB FEI HELIOS G4 PFIB CXE (Rysunek 4.16). Badano trzy rodzaje probek:
poczatkowy proszek HAp, przekroj poprzeczny filamentu i jego powierzchni¢ zewnetrzng.
Proszki zostaty osadzone na ptatku weglowym, a nastgpnie napylone warstwa wegla o grubosci
40 nm. Obrazowanie przeprowadzono przy uzyciu detektora TLD przy napigciu
przyspieszajacym 2 kV i réznych pradach w zakresie od 50 pA do 0,1 nA.

W celu wizualizacji przekroju poprzecznego filamentow, probki zostaty przecigte
poprzecznie, a nastgpnie wykonano zglad metalograficzny przy uzyciu zywicy
niskotemperaturowej. W celu analizy morfologii powierzchni filamentéw, zostaly one
zamontowane na stoliku mikroskopu elektronowego. Nastepnie na tak przygotowane
powierzchnie napylono warstwg wegla o grubosci 20 nm. Obrazowanie przeprowadzono przy
uzyciu detektora ETD przy wybranych napigciach przyspieszajacych w zakresie od 2 do 15 kV
i pradach w zakresie od 0,1 do 0,4 nA.

Rysunek 4.16. Skaningowy mikroskop elektronowy SEM/XE-PFIB FEI HELIOS G4 PFIB
CXE uzyty do obrazowania.

4.10.2. Spektroskopia w podczerwieni z transformacjq Fouriera (FTIR)

Widma FTIR uzyskano w trybie ATR przy uzyciu spektrometru Nicolet iZ10 (Thermo
Scientific, Waltham, MA, USA), obejmujacego zakres 700-4000 cm™ (2500-14280 nm). Kazde
widmo zostato ztozone z 32 skandw i byto rejestrowane z rozdzielczo$cig 4 cm™.
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4.10.3. Analiza termograwimetryczna (TGA)

Analize termograwimetryczng przeprowadzono przy uzyciu analizatora TGA/DSCI
Mettler Toledo. Prébke umieszczono w ceramicznym tyglu, a pomiary przeprowadzono w
atmosferze azotu (nat¢zenie przeplywu: 60 mL/min) przy szybko$ci ogrzewania 10 °C/min, w
zakresie od 25°C do 600 °C. Krzywe TGA zostaly przeanalizowane przy uzyciu
oprogramowania OriginPro (wersja 2021).

4.10.4. Skaningowa kalorymetria réznicowa (DSC)

Pomiary DSC przeprowadzono przy uzyciu systemu DSC firmy Mettler Toledo,
sprz¢zonego z Huber TC 100 Intracooler. Pomiary przeprowadzono w trzech cyklach.
Poczatkowo probka byta podgrzewana w zakresie temperatur 0-200 °C. Nastgpnie, po 5
minutach kondycjonowania w warunkach izotermicznych, probka zostata schtodzona do 0 °C,
a nastepnie ponownie podgrzana do 200 °C. Wszystkie skany ogrzewania i chlodzenia byty
wykonywane z szybkoscig 10 °C/min przy przeptywie azotu 60 ml/min. Dane eksperymentalne
zostaly przetworzone przy uzyciu ogdélnego oprogramowania komputerowego STARe. W celu
prezentacji danych, profile DSC zostaty wyeksportowane do OriginPro 64 (v. 9.0) jako pliki
ASCII i przedstawione w formie wykresow.

4.10.5. Statyczna proba rozciggania filamentu (TS)

Jednoosiowa statyczna proba rozciggania zostala przeprowadzona przy uzyciu
uniwersalnej maszyny wytrzymatosciowej Instron 5966. Aby scharakteryzowa¢ wytrzymato$§¢
materialtow w formie filamentoéw, zaprojektowano i wyprodukowano aluminiowy uchwyt
(patrz Rysunek 6.13e), umozliwiajacy zerwanie probek w centralnej czgsci odcinka
pomiarowego. Pomiary przeprowadzono w temperaturze 20 °C przy uzyciu glowicy
pomiarowej 10 KN przy predkosci rozciggania 10 mm/min. Po przeprowadzeniu testow,
parametry wytrzymatosciowe dla kazdego filamentu takie jak modut Younga (E),
wytrzymato$§¢ na rozcigganie (om), granica plastycznosci przy 0,2% przesunigciu (oy),
odksztatcenie przy zerwaniu (eg) i calkowita energia potrzebna do zniszczenia probki (Ur),
zostaty okreslone przy uzyciu oprogramowania Bluehill 3 w oparciu o norme ISO 527. Kazdy
parametr reprezentuje srednig warto$¢ uzyskang z co najmniej 5 pomiarow.

4.11. Proces wytwarzania filamentu

Jako ze potrzeba niskonaktadowej produkcji filamentéw do druku 3D metodg FDM jest
coraz wigksza, istnieje potrzeba opracowania skutecznych metod nisko naktadowej produkcji
filamentdw wysokiej jakosci dopasowanych do druku 3D metodg FDM. Proces produkcji
filamentu rozpoczyna si¢ od wyboru materiatu, ktory bedzie stanowil podstawe materiatu o
pozadanych wlasciwosciach. W przypadku filamentéw do wyttaczania materiatow do druku
3D, gtoéwnym sktadnikiem jest najczesciej wybrany polimer [26]. Powszechnie do produkcji
uzywa si¢ polimerow w postaci granulek, ktorych rozmiar nalezy dobra¢ w zaleznos$ci od
uzywanej wytlaczarki filamentu [125]. Wazne jest rowniez, aby zadbaé o to aby uzywane
materiaty stosowane do wytlaczania byty wolne od wilgoci poprzez suszenie materiatlow przed
procesem [126]. W zaleznosci od przypadku, w celu zapewnienia dobrego wymieszania
sktadnikéw dodatkowe mielenie granulatu lub mieszanie z dodatkowymi sktadnikami moze
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by¢ przeprowadzone przed lub w trakcie wytlaczania materiatu. Po ekstruzji mozna tez
przeprowadzi¢ dodatkowe mielenie i wytlaczanie materiatdbw w celu uzyskania wickszej
jednorodnosci materialu wyjsciowego [127].

4.12. Redukcja Srednicy filamentu przy uzyciu zimnej ekstruzji

Po koncowym procesie goracej ekstruzji filament moze zosta¢ poddany dodatkowemu
procesowi redukcji srednicy w formie zimnej ekstruzji SSE. W przypadku polimerow wigze si¢
to z zastosowaniem autorskiego procesu [20] przeciggania filamentu przez oczko ciggadta
drutowego w temperaturze pokojowej [128] w celu zmiany jego geometrii. W celu
przygotowania 1 monitorowania kolejnych etapow obrobki tym procesem mozna
przeprowadzi¢ dodatkowy pomiar charakterystyki R-FQM filamentu pomig¢dzy etapami
przeciggania. Gdy filament do druku 3D metodg FDM jest w swojej ostatecznej formie, jego
charakterystyka moze da¢ nam wiedzg na temat jego wiasciwosci, pozwoli¢ okresli¢ czy
odpowiada one pozadanym i pomdc oszacowac parametry cigcia (slicer) do uzycia przy
procesie druku 3D metoda FDM. Przedstawiony proces zostal szczegoétowo opisany w
rozdziale 6.3.2.

4.13. Podsumowanie

W rozdziale omowione zostaly metody interpretacji danych zebranych przez moduty
pomiarowe. Kalibracje poszczegolnych modutéw w zestawieniu z podstawami teoretycznymi
i przeprowadzonymi symulacjami zostaty przedstawione i przedyskutowane. Poszczegdlne
symulacje zawierajgce analize¢ wplywoéw rozmaitych czynnikdw obecnych w systemie
pomiarowym zostaly przedstawione wraz ze stosownymi wnioskami. Rozmieszczenie
poszczegolnych sensorow zostato przedstawione i metodologia kombinowania danych
pomigdzy sensorami zostata omowiona.

Omowiony zostal rowniez sposob zbierania 1 obrobki danych. Przyktadowe
charakterystyki wygenerowane przy uzyciu zaprezentowanej aparatury pomiarowej zostaly
zmierzone 1 poddane szczegdtowej analizie. Poszczegoélne etapy obrobki danych zostaty
przedstawione 1 pordwnane wzgledem siebie. Analiza bledéw pomiarowych wystepujacych w
uktadzie pomiarowym, wraz ze sposobami ich redukcji na podstawie pomiaréw pomocniczych,
zostala przedstawiona 1 przeanalizowana. Bylo to bazg dla oszacowania doktadnosci
pomiarowej poszczegdlnych modutow, oraz dla oszacowania doktadnosci wyznaczanych
wlasno$ci materiatowych filamentéw. W nastgpnym rozdziale przedstawione zostang stosowne
eksperymenty wykorzystujace opisany uktad pomiarowy.
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5. Wlasnosci filamentow

5.1. Wprowadzenie

W  niniejszym rozdziale przedstawiona zostala metodologia pozwalajagca na
zautomatyzowane nieniszczgce monitorowanie wlasciwosci materiatu w formie filamentéw do
druku 3D metoda FDM (R-FQM) w oparciu o przenikalno$¢ elektryczng, enkodowanie
wzdtuzne 1 wieloosiowe pomiary $rednicy w czasie rzeczywistym. Przedstawiono rowniez
pomiary wykonane modutami ultradzwigkowymi i1 optycznymi, a zebrane wyniki zostaty
szczegOdtowo omdwione.

Charakterystyka wzdtuzna filamentu dla wybranych parametrow Charakterystyka wzdtuzna filamentu dla wybranych parametrow
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Rysunek 5.1. a) Charakterystyka filamentu PETG wysokiej jakosci. b) Okresowo
zmieniajgca sie geometria filamentu PLA blend.

Wykazano, ze za pomocg przedstawionego ukladu mozna z sukcesem zmierzy¢
charakterystyki wzdtuzne filamentow. Omowiono charakterystyki uzyskane z przygotowanych
probek, wyjasniajac obserwowane zjawiska. Jako przyktad pokazano wykrywanie defektow
filamentow 1 absorpcje wilgoci przez filament w czasie. Obecnie nie ma prostej, szeroko
dostepnej alternatywnej metody nieniszczacego wykrywania wilgoci w filamencie. Pokazano i
omowiono rowniez wykrywanie typu materialu z jakiego wykonane sg filamenty w oparciu o
zmierzone charakterystyki i przeprowadzone symulacje. Prezentowany rodzaj pomiaru moze
znacznie poprawi¢ niezawodno$¢, prostote 1 jako$¢ wydrukéw 3D. Proponowane podejscie
moze by¢ stosowane w wielu obszarach technik addytywnych 1 moze pomdc w rozwigzywaniu
problemow, z ktorymi spotykamy si¢ na co dzien w druku 3D. Do poréwnania typoéw materiatu
1 ich wlasno$ci zmierzonych przez poszczegdlne moduly pomiarowe wykorzystane zostaly
zbiory probek filamentdw réznych producentow, réznych typow, koloréw i serii produkcyjnych
(Rysunek 5.2a,b). Zebrane dane pomiarowe zostaty poréwnane pozwalajac na przedstawienie
uzytecznosci poszczegdlnych modutéw pomiarowych. Przedstawione w niniejszym rozdziale
wyniki sg czg¢sciowo bazowane na badaniach bedacych cze$cig autorskiej publikacji
naukowej [18].
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Rysunek 5.2. a) Zbior ponad setki probek filamentéw od réznych producentéow, réznych

typow, kolorow i serii o diugosci nieprzekraczajgcej 200mm wykorzystanych przy
wykonywaniu pomiarow prototypem uktadu pomiarowego. b) Zbior 35 probek filamentow
od roznych producentow, roznych typow, kolorow i serii o diugosci co najmniej Sm
wykorzystanych przy wykonywaniu pomiarow finalng wersjq ukiadu pomiarowego.

5.2. Charakterystyka wzdluzna filamentu

Aby zrozumie¢ roznice wystepujace pomiedzy charakterystykami wzdluznymi
filamentéw zmierzonymi ostateczng wersjg uktadu pomiarowego, wybrano i szczegbétowo
opisano trzy przyktadowe charakterystyki (analogicznie do rozdziatu 3.9.5). Aby podkresli¢
roznice miedzy tymi przykladami, o§ Y kazdego wykresu zostata znormalizowana do
wspolnego zakresu. Rysunek 5.1a przedstawia referencyjny filament wysokiej jako$ci. Roznice
miedzy Srednicami dla poszczegolnych osi filamentu sa niewielkie, co skutkuje dobrg ich
kragtoscig. Wszystkie $rednice sg blisko pozadanej wartosci 1,75 mm 1 wykazuja jedynie
niewielkie odchylenia. Pojemno$¢ rurki pojemnosciowej dla kazdej osi jest podobna i
zsynchronizowana ze zmianami $rednic. Wskazuje to na brak defektow wewngtrznych i
wysoka stabilno$¢ wzglednej przenikalnosci elektrycznej materiatu. Rysunek 5.1b przedstawia
filament ktérego geometria zmienia si¢ okresowo. Znaczgce wahania $rednicy korelujg ze
zmianami pojemnosci i charakteryzujg si¢ okresowoscig. Obserwowany stabilny okres na catej
dhugosci filamentu wynosi srednio 64 mm. Niemniej jednak kragltos¢ filamentu jest wysoka,
poniewaz zmiany $rednicy miedzy osiami sa zsynchronizowane, a wzglgedna przenikalno$é
elektryczna materiatu jest stabilna, poniewaz zmiany S$rednicy koreluja ze zmianami
pojemnosci. Rysunek 5.3a przedstawia filament o wysoce zmiennej charakterystyce. Srednica
filamentu zmienia si¢ znaczaco wraz z dlugoscia i obserwuje si¢ znaczace odchylki od idealnej
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kragtosci. Charakterystyka pojemnos$ci wzgledem $rednicy czgsto zmienia si¢ wzdhuz dhugosci
filamentu, co moze wskazywac na niejednorodny sktad materiatu.

a) b)

Charakterystyka wzdtuznafilamentu dla wybranych parametrow
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Rysunek 5.3. a) Wysoce zmienna charakterystyka filamentu PLA. b) Zmiany kgta elipsy
wzgledem tuku filamentu zachodzgce dla charakterystyki wzdtuznej filamentu PLA blend.

5.3. Pomiar kraglosci filamentu

Aby oszacowac kraglos¢ filamentu na podstawie trzech czujnikow InFiDEL, z ktorych

kazdy jest ustawiony pod innym katem do krzywiz

ny filamentu (Rysunek 4.6b), kragtosc

filamentu jest aproksymowana elipsg ha podstawie charakterystycznych punktow
pomiarowych. Przyblizenie opiera si¢ na dopasowaniu elipsy do 6 punktow wygenerowanych
z trzech skorygowanych $rednic zmierzonych za pomoca InFiDEL przy zatozeniu, ze punkt
srodkowy kazdej zmierzonej $rednicy znajduje si¢ w tym samym miejscu (Rysunek 5.4a).
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Rysunek 5.4. a) Aproksymacja krggtosci filamentu elipsq na podstawie pomiaru InFiDEL
uwzgledniajgcego poprawki kalibracyjne dla okreslonego punktu na charakterystyce
filamentu. b) Aproksymowana zaleznos¢ sprzezonych srednic elipsy dla charakterystyki

filamentu PLA blend.
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Uzyskana elipsa jest opisana trzema warto§ciami: mniejszg Srednicg i wigkszg Srednicg
ze sprz¢zonych $rednic elipsy, oraz katem wigkszej ze srednic wzgledem krzywizny filamentu.
Zaleznos$¢ pomiedzy mniejsza i wigksza srednicg elipsy opisuje kragtos¢ [129] filamentu, przy
zalozeniu, ze przekrdj poprzeczny filamentu ma ksztalt elipsy. Przyktad takiej zaleznoSci
pokazano na (Rysunek 5.4b). Kat elipsy do krzywizny filamentu nie jest stalty i moze by¢

zmierzony dla wzdtuznej charakterystyki filamentu. Rysunek 5.3b przedstawia przyktad takiej
zaleznosci.

5.4. Pomiar wzglednej przenikalnosci elektrycznej

Charakterystyka wzdtuzna filamentu dla wybranych parametrow Charakterystyka wzdtuznafilamentu dla wybranych parametréow
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Rysunek 5.5. a) Przykiad zastepczej charakterystyki wzdtuznej dla pojemnosci i srednic,
Rysunek 4.3b byt Zrodtem danych. b) Przyktad charakterystyki fragmentu filamentu PLA
o dlugosci 25 cm bez korekcji i normalizacji rurki pojemnosciowej na podstawie probek
referencyjnych i symulacji. Rysunek 4.3b przedstawia tq samq skorygowanq i
znormalizowang charakterystyke.

Wyniki symulacji przedstawione w rozdziale 4.5 wskazujg, ze dla stalej wzglednej
przenikalnosci elektrycznej filamentu relacja miedzy pojemnoscia rurki a $rednicg filamentu
jest analogiczna do wynikow symulacji (Rysunek 4.5a). Symulacja ta bazuje na modelu
filamentu o statej srednicy na catej dtugosci rurki pojemnosciowej 0 idealnej kragtosci. Aby
uzyska¢ S$rednice i pojemnos$¢ filamentu begdacymi pojedynczymi wartosciami, ktore
odpowiadajag warunkom opisanym w symulacji i moga by¢ do symulacji pordwnane, nalezy
obliczy¢ zastepcza $rednicg i pojemnos¢ dla kazdego punktu charakterystyki. Poniewaz do
poréwnania z symulacja niezbedny jest filament o idealnej kraglosci, obliczana jest
powierzchnia elipsy dla kazdego punktu charakterystyki (rozdziat 5.3) i na tej podstawie
otrzymywany jest promien okregu o tej samej powierzchni. W ten sposéb mozemy obliczy¢
promien okregu zastgpczego o idealnej kraglo$ci. Mozna proces ten poréwnaé do efektu
kompresji prawdziwego filamentu o przekroju eliptycznym tak, aby mial on doskonata
kraglos¢. Zaobserwowano, ze jesli szacowanie elipsy nie zawiera btedéw, promien zastepczy
jest taki identyczny jak $rednia wartos¢ z dwoch prostopadtych $rednic zmierzonych przez
czujniki. Nastepnym krokiem jest wykonanie podobnej operacji z pojemnoscia rurki. Aby tego

63



5. Wlasnosci filamentow

dokona¢, pojemnosci obu rurek s usredniane, co stanowi przyblizenie pojemnosci filamentu o
ksztalcie okregu o obliczonym promieniu zast¢pczym.

W efekcie tych operacji otrzymywana jest charakterystyka filamentu z srednicg zastepcza
i pojemno$cia zastgpcza. Rysunek 5.5a przedstawia przyktad takiej charakterystyki. Na
podstawie uzyskanych charakterystyk mozna stworzy¢ wykres, gdzie o§ X przedstawia
zastepcza Srednice okregu, a 0§ Y przedstawia zastgpczg pojemnos¢ rurki pojemnosciowej dla
kazdego punktu charakterystyki. Rysunek 5.6a przedstawia przyktad takiej zalezno$ci. Te samg
zalezno$¢ mozna przedstawi¢ bardziej klarownie jako wykres gestosci punktow (Rysunek
5.6b). Nastepnym krokiem jest oszacowanie linii trendu dla powstatego wykresu i obliczenie
parametru dopasowania R?. Uzyskana lini¢ trendu mozna poréwnaé z wynikami symulacji dla
rurki pojemnosciowej (Rysunek 4.6a). Potozenie linii trendu w stosunku do wynikow symulacji
pozwala nam oszacowa¢ wzgledng przenikalno$¢ elektryczng dla danego filamentu. Aby
uprosci¢ ten proces, mozna w tym celu wykorzysta¢ wartosci $rednicy i pojemnosci z
srodkowego punktu linii trendu dla danej charakterystyki. Nachylenie linii trendu moze zostac¢
wykorzystane do sprawdzenia dopasowania wynikéw do symulacji i oszacowania, jak dobre
jest to dopasowanie. Parametr R? informuje jak doktadny szacunek zostat wykonany dla
wzglednej przenikalnosci elektrycznej na podstawie relacji $rednica-pojemnos¢ uzyskanej z
charakterystyki filamentu (Rysunek 5.6b).
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Rysunek 5.6. Przyktad relacji miedzy pojemnosciq zastepczq rurki a srednicq zastepczg
okregu dla filamentu PLA blend - wykres przedstawiajgcy: a) punkty pomiarowe z linig
trendu, b) gestos¢ punktéw pomiarowych z linig trendu

5.5. Detekcja defektow

Aby zilustrowa¢ wplyw defektow obecnych w filamencie, pojedyncza prébka
komercyjnego filamentu PETG zostala przepuszczona przez uktad pomiarowy 4 razy z
zaaplikowanymi defektami o roéznym stopniu zaawansowania. Badane defekty zostaly
wytworzone skalpelem dla tego samego pojedynczego fragmentu filamentu. Badany jest wpltyw
roznej ilos¢ zewnetrznej utraty materiatu na charakterystyki wzdtuzne filamentu. Wytworzony
defekt jest wykrywalny analogicznie do defektu w formie pegcherzykdw powietrza wewnatrz
filamentu, poniewaz rurki pojemnosciowe wrazliwe sg wobec utraty obj¢toSciowej materiatu w
calej ich wewnetrznej objetosci. Dzigki temu reakcja nastgpuje niezaleznie od tego, czy defekt
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znajduje si¢ wewnatrz czy na powierzchni filamentu. Poniewaz zewngtrzny typ defektu jest
tatwiejszy do zaaplikowania, wybrano ten typ defektu. Utworzone defekty sg podobne do tych
wystepujacych w filamentach i mozna je znalez¢ w komercyjnie produkowanych seriach. Takie
defekty moga wystapi¢ przy stabej kontroli jakosci podczas procesu produkcyjnego
wytwarzania filamentow, lub moga zosta¢ wprowadzone mechanicznie, lub w inny sposab,
podczas transportu i przechowywania materiatu. Pierwsze przewiniecie filamentu przez uktad
pomiarowy miato charakter referencyjny i w filamencie nie byto defektow. Z kazdym kolejnym
pomiarem dla tego samego fragmentu filamentu aplikowany byt coraz wigkszy defekt w formie
redukcji objetosci (patrz Rysunek 5.7a).

Bazujac na poréwnaniu charakterystyk fragmentu filamentu (Rysunek 5.7b), mozna
tatwo zauwazy¢, ze im wigksze sg ubytki w objetosci filamentu, tym mniejsza jest rejestrowana
pojemnos$¢ rurki pojemnosciowej. Poniewaz rurka pojemnosciowa ma dlugo$¢ 25 mm,
wystepowanie defektow wptywa na szerszy zakres charakterystyki wzdtuznej filamentu w
dziedzinie pojemnosci niz dla charakterystyki $rednic, dla ktorej wptyw jest obserwowany
tylko na krotkim odcinku. Ponadto, przy tak znacznej utracie objetosci tworzacej duze ubytki
w materiale czujnik InFiDEL nie bedzie doktadny w szacowaniu $rednicy, poniewaz trudno
bedzie okresli¢ jego powierzchnie styku wzdtuz defektu. Ponadto zakres pomiarowy InFiDEL
konczy si¢ na srednicy 1,5 mm, co uniemozliwia precyzyjny pomiar $rednicy tak duzych
defektéw. Dodatkowo, filament wygina si¢ wewnatrz rurki pojemnosciowej z powodu
zaaplikowanego defektu, co utrudnia wykrycie kragtoéci przez rurki pojemnosciowe. Aby
lepiej przedstawi¢ roéznice migdzy kazdym z defektdw, zmierzone pojemnosci rurek zostaty
znormalizowane (przesunicte o t¢ samg warto$¢ na osi Y, Rownanie 4.3), aby wyniki
dopasowane byty do usrednionej charakterystyki filamentu bez defektu.

<} 1 Charakterystyka wzdtuzna filamentu dla wybranych parametrow
1 & —— 1 Brak defektu — 2 Maly defekt — 3 $redni defekt = = 4 Duzy defekt
; I : 2.800+
I l 2.7754
| | T
Q
A o
2
T g 2.750
I 4 £
| | =
o
A a
1 . 2.7254
e 1 850 900 ) 950 1000
1 1 ! i Dtugoéé filamentu [mm]

Rysunek 5.7. a) Probka filamentu PETG uzyta jako przykiad wplywu defektu materiatu
na charakterystyke. 1: Nienaruszony filament, 2: Mala utrata objetosci, 3: Srednia utrata
objetosci, 4: Duza utrata objetosci. b) Charakterystyka na bazie pomiaréw z rurek
pojemnosciowych dla filamentu PETG. Kazda seria odpowiada defektowi wskazanemu na
rysunku a.
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5.6. Pomiar zawilgocenia materiatu

Aby sprawdzi¢ jaki wplyw ma wilgo¢ na filament, do pomiaré6w przygotowano probke
suchego filamentu Nylonu PAG6. Probka zostata podzielona na trzy sekcje utrzymywane w
roznych srodowiskach: suchy poczatek, mokry srodek i suchy koniec. Suche sekcje podczas
testu sg przechowywane w suchym $rodowisku, a mokra sekcja jest umieszczana w wodzie
dejonizowanej na okre$lony czas. Na poczatku eksperymentu suchy filament zostat zwazony,
a nastepnie zmierzony w uktadzie pomiarowym. Kolejne przedstawione kroki sg powtarzane w
wybranych odstgpach czasu. Sekcje filamentu sg utrzymywane w wybranym $rodowisku
(mokrym lub suchym) przez okreslony czas. Filament jest nast¢gpnie powierzchniowo osuszany
papierem bezpylowym, wazony i mierzony przez uktad pomiarowy. Po wykonaniu pomiaru
sekcje filamentu s3 ponownie umieszczane w danym $rodowisku. Kroki te sag powtarzane w
odstepach czasu do tgcznego uptywu 24 godzin [35-37,72,73].

a) b)

Poréwnanie charakterystyk wzdtuznychfilamentu dla wybranych parametrow Relacja estymowanej elipsy do usrednionej pojemnosci rurek
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Rysunek 5.8. a) Wplhyw absorpcji wilgoci w filamencie nylonowym PA6 na jego
charakterystyke wzdtuzng, srednica InFiDEL przedstawiona jest bez korekcji. b) Prébka
filamentu z nylonu PAG, dane wyselekcjonowane dla mokrej sekcji - usredniona zaleznosé
pojemnosci rurek od srednicy okregu estymowanej z powierzchni elipsy znormalizowana

do wynikow symulacji.

Rysunek 5.8a,b przedstawia wyniki eksperymentu. Zaobserwowano, ze dla mokrej sekcji
filamentu zmierzony zostal wzrost pojemnosci rurki w czasie z powodu absorpcji wilgoci z
wody DI [130]. Efekt ten wynika z wysokiej wzglednej przenikalnosci elektrycznej wody,
ktorej wartos¢ jest rowna 80 w temperaturze pokojowej, czyli prawie 23 razy wiecej niz w
przypadku suchego nylonu PA6 z ktérego wykonana jest probka. Dla kazdej serii masa probki
zostala zmierzona przy uzyciu wagi laboratoryjnej Steinberg SBS-LW-600E z doktadnoscig do
10 mg. Poniewaz wszystkie sekcje filamentu, w tym sekcje suche, sg wazone jednoczesnie,
nalezy obliczy¢ wage tylko dla mokrej sekcji filamentu. Aby obliczy¢ mase suchych sekcji
filamentu potrzebne sg dane takie jak: tagczna masa suchej probki, catkowitej dhugosci probki i
dhugosci sekcji mokrej filamentu. Z proporcji obliczana jest masa suchej sekcji, a nast¢pnie jest
ona odejmowana od zmierzonej masy probki, aby uzyska¢ mas¢ mokrej sekcji filamentu.
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Rysunek 5.9a przedstawia zalezno$¢ procentowej zmiany masy w czasie [131]. Poniewaz
strefy przejsciowe miedzy srodowiskiem suchym i wilgotnym majg niezerowa dlugos$¢ i moga
si¢ nieznacznie r6zni¢ dla kazdej serii gdy filament utrzymywany jest w danym srodowisku,
predkos¢ absorpcji wilgoci w strefach przejsciowych rézni si¢ w zaleznosci od serii. Efekt ten
powoduje powstanie btedu przy obliczaniu zmiany masy mokrej sekcji filamentu w czasie w
poréwnaniu z eksperymentem przeprowadzonym tylko w wilgotnym $rodowisku. Niemnigj
jednak taka metodologia pomiarowa zostata uzyta aby podkresli¢ poprawnos¢ dziatania uktadu
pomiarowego i ukaza¢ kontrast mi¢dzy suchym a mokrym filamentem.

a) b)
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Rysunek 5.9. a) Probka filamentu z nylonu PA6 - procentowe zaleznosé zmiany masy w
stosunku do masy suchego materiatu w przedstawiona w czasie dla mokrej sekcji
filamentu. b) Probka filamentu z nylonu PA6 - wzgledna zmiana przenikalnosci
elektrycznej w czasie dla mokrej sekcji filamentu.

Na podstawie uzyskanych charakterystyk (Rysunek 5.8b) obliczono wzgledng
przenikalno$¢ elektryczng dla mokrej sekcji filamentu (niezbedne kroki opisano w rozdziale
5.4). Rysunek 5.9b przedstawia relacj¢ wzglednej przenikalnosci elektrycznej od czasu. Mozna
zauwazy¢, ze zalezno$¢ ta zmienia si¢ W SposOb bardziej ptynny w dziedzinie czasu w
poréwnaniu do procentowej relacji mas w dziedzinie czasu. Jest to spowodowane tym, ze
pomiar wzglednej przenikalnosci elektrycznej ma sumarycznie lepsza doktadno$¢ (pomiar
masy jest podatny na btad spowodowany strefami przejsciowymi pomig¢dzy suchg i mokra
sekcjg filamentu). Rysunek 5.10a przedstawia relacje pomigdzy procentowa roéznicg mas a
wzgledna przenikalnos$cig elektryczng. Linia trendu dla tej zalezno$ci wyraza liniowsa relacje
mi¢dzy wzrostem masy wody w filamencie a zmiang wzglednej przenikalnosci elektryczne;.
Inne efekty absorpcji wody przez probke Nylonu PA6 to zmiany koloru, przezroczystosci,
srednicy 1 kraglos$ci.

Rysunek 5.8a pokazuje, ze zmiana srednicy zarejestrowanej przez czujnik InFiDEL bez
korekcji nie jest liniowa wraz ze wzrostem wilgotnosci. Jednakze $rednica zmierzona przez
referencyjny pomiar LSM wzrasta wraz z absorpcja wilgoci. Poniewaz kolor i przezroczystos$¢
probki nylonu PA6 zmienia si¢ wraz z absorpcja wilgoci, aby zapewni¢ wiarygodno$é
odczytow LSM, na koniec eksperymentu filament zostal pokryty czarng warstwg barwnika, a
wyniki pomiarow LSM poréwnano dla prébki przezroczystej i czarnej (absorbujgcej). Nie
zaobserwowano znaczgcej roznicy w wynikach pomiaréw ($rednica byta odrobing wieksza ze
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wzgledu na dodatkowa warstwe barwnika), potwierdzajac doktadnos¢ LSM dla probek o
zmiennej przezroczystosci i kolorze. Rysunek 5.10b przedstawia zalezno$¢ s$rednic
obserwowanych przez LSM i InFIDEL dla réznych stopni absorpcji wilgoci (metodg analizy
opisano w rozdziale 4.4). Mozna zauwazyC, ze zalezno$¢ ta zmienia si¢ w czasie [132] z
pewnymi prawidlowo$ciami, ale ze wzgledu na brak precyzyjnego referencyjnego sprzetu do
pomiaru wspotczynnika Poissona mokrego filamentu, nie podjeto dalszych analiz tego efektu.
Efekt ten mozna réwniez skorygowac¢ w pomiarach InFiDEL, wykonujac czynnosci opisane w
rozdziale 4.4.

a) b)
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Rysunek 5.10. a) Probka filamentu z nylonu PA6 - relacja wzglednej przenikalnosci
elektrycznej od procentowych zmian masy dla mokrej sekcji filamentu. b) Probka
filamentu z nylonu PA6 — relacja srednicy LSM od InFiDEL 0° dla mokrej sekcji
filamentu.

5.7. Pomiar typu materiatu

Kazdy typ materialu z ktérego wykonany jest filament ma okre$lona wzgledna
przenikalnos$¢ elektryczng. Aby zidentyfikowa¢ rodzaj materialu z jakiego wykonany jest
filament z duza pewnoscia, linia trendu relacji srednicy okregu estymowanej z powierzchni
elispy do usrednionej pojemnosci rurek jest zestawiana z wynikami symulacji. Rysunek 5.11
przedstawia otrzymane wyniki. Zmierzona pozycja srodkowego punktu linii trendu jest
wykorzystywana do okreslenia wzglednej przenikalno$ci elektrycznej filamentu, a nachylenie
linii trendu wzglgdem symulacji pozwala na oceng poprawnosci pomiarow. Tabela 5.1
przedstawia szacunkowe wzgledne przenikalnosci elektryczne dla zmierzonych filamentow.

Wykonano pomiary wielu komercyjnie dostgpnych filamentow, aby sprawdzi¢, czy ten
sam typ deklarowanego materialu od roéznych producentow ma taka sama wzgledna
przenikalnos$¢ elektryczng. Rysunek 5.12a przedstawia tg zalezno$¢. Mozna zauwazy¢, ze
zmierzone filamenty grupuja si¢ wedlug rodzaju materiatu, a dzigki pomiarowi wzglednej
przenikalnosci elektrycznej mozemy tatwo sprawdzi¢ typ materiatu z jakiego wykonany jest
komercyjnie dostgpny filament. Wykres przedstawia trzy grupy materialbw w formie
filamentéw: PETG, PLA i HIPS.
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Relacja estymowanej elipsy do usrednionej pojemnosci rurek
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Rysunek 5.11. Identyfikacja materiatu z ktérego wykonany jest filament na podstawie
porownania linii trendu uzyskanej z charakterystyki z wynikami symulacji (Rys. 6(a)).
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Rysunek 5.12. a) Relacja wzglednej przenikalnosci elektrycznej wybranych typow

deklarowanych materialow komercyjnie dostepnych filamentow od roznych producentow

i z roznych serii produkcyjnych. Pomiary wykonane przy pomocy wczesniejszej wersji

prototypu MK?2 z mniejszq doktadnosciq i bez korekcji srednicy filamentu. b) Wzgledna
przenikalnosé elektryczna zmierzona przy pomocy uktadu pomiarowego w porownana do
Zrédet referencyjnych [66-70]. Czes¢ zatgczonych wynikdw jest bazowana na pomiarach
wykonanych przy uzyciu poprzedniego prototypu MK?2 o nizszej doktadnosci i bez korekcji
srednicy (Tabela 5.1 nie zawiera opiséw tych materiatow).
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Tabela 5.1. Wilasnosci materiatéw oszacowane na podstawie charakterystyki réznych
typow filamentow lub roznych stopni ich zawilgocenia.
Material Srednica UsSredniona | Wzgledna Pojemnos¢ Wspolczynnik
okregu pojemnosé¢ przenikalno$¢ | do S$rednicy, | determinacji
estymowana z | rurek  dla | elektryczna nachylenie R?
powierzchni srodkowego linii trendu
elipsy dla | punktu linii
srodkowego trendu [pF]
punktu linii
trendu [mm)]
Nylon PAG6, | 1,795 3,269 6,22 2,19 0,46
woda DI 24h
Nylon PAG6, | 1,791 3,198 5,7 2,02 0,47
woda DI 16h
Nylon PAG6, | 1,785 3,130 5,25 1,69 0,42
woda DI 8h
Nylon PAG6, | 1,780 3,072 4,88 151 0,59
woda DI 4h
Nylon PAG6, | 1,774 3,010 4,51 1,5 0,64
woda DI 2h
PAG6 suchy 1,758 2,850 3,56 0,99 0,61
Petg 1,749 2,799 3,29 0,82 0,38
Pla 1,740 2,732 2,94 0,61 0,86
Hips 1,743 2,668 2,54 0,43 0,85

5.8. Optyczny pomiar spektroskopowy

5.8.1. Pobudzenie swiattem widzialnym

Do przeprowadzenia niskorozdzielczej spektroskopii transmisyjnej w module

optycznym wykorzystany zostal biaty LED, szczegoty ukladu pomiarowego opisano w
rozdziale 4.7. Ze wzglgdu na r6zny poziom transparentnos$ci materiatdéw z ktorych wykonane
zostaly filamenty wplywajacy na poziom absorpcji wybranych dlugosci fali $wiatta wyniki
znormalizowano wzgledem referencyjnej fotodiody bez filtra (rozdziat 4.7). Ze wzgledu na
biznesowe decyzje zwigzane z projektem, przy aktualnym stadium rozwoju modutu optycznego
nie zostal on jeszcze poddany docelowej kalibracji uwzgledniajgcej referencyjne metody
pomiarowe. W zwiazku z tym przeprowadzone pomiary pozwalaja tylko na wzgledne
poréwnywanie otrzymanych wynikéw. Na osi x przedstawione sg dtugosci fali odpowiadajace
odpowiednim fotodiodom detekcyjnym z sensora optycznego. Rysunek 5.13 przedstawia
wyniki pomiarow roéznych komercyjnie dostgpnych filamentow dla spektroskopii
transmisyjnej. Mozna zauwazy¢ ze materialy grupuja si¢ ze wzgledu na kolor (przy tym samym
poziomie transparentno$ci) do podobnych przebiegdéw widocznych na spektrum optycznym.
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Ciemniejsze filamenty (np. czarne) wymagaja wigkszych pradow pobudzenia biatym LED niz
jasne (np. biate) ze wzgledu na znacznie wigkszy poziom absorpcji. Wyniki sg powtarzalne dla
réznych fragmentéw filamentu dla pojedynczej szpuli i pomigdzy réznymi Seriami cO
potwierdza powtarzalno$¢ pomiarowg przedstawionego modutu optycznego. Na podstawie
wynikdéw mozliwa jest czesciowa identyfikacja danego typu filamentu np. w ramach serii szpul
filamentéw danego typu dostgpnych na rynku.
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Rysunek 5.13. Niskorozdzielcza spektroskopia transmisyjna - Wzgledne spektrum
optyczne dla wybranych filamentow zmierzone przy pomocy moduiu optycznego,
pobudzenie bialym LED.

5.8.2. Pobudzenie swiattem UV

Do przeprowadzenia niskorozdzielczej spektroskopii emisyjnej w module optycznym
wykorzystany zostal UV LED, szczegdlty uktadu pomiarowego opisano w rozdziale 4.7.
Ze wzgledu na rozny poziom transparentno$ci materialdw z ktorych wykonane zostaly
filamenty (wptywajacy na poziom absorpcji $wiatta) wyniki znormalizowano wzgledem
referencyjnej fotodiody bez filtra (rozdziat 4.7). Podobnie jak opisano to w rozdziale 5.8.1
mozliwe jest tylko wzglgdne porownywanie znormalizowanych wynikow pomiaréw. Rysunek
5.14 przedstawia wyniki pomiarow roznych komercyjnie dostepnych filamentow dla
spektroskopii emisyjnej. Mozna zauwazy¢ ze tylko cze$¢ filamentow posiada odpowiedz
emisyjng w zakresie $wiatta widzialnego mierzonego przez sensor optyczny dla pobudzenia
swiattem UV z zakresu 265-285 nm (Rysunek 4.12b), spowodowane jest to tym, ze odpowiedz
emisyjna w obserwowanym zakresie optycznym na pobudzenie ma Zrédlo w dodatkach do
polimeru z ktorego wykonany jest filament, sam polimer natomiast moze posiada¢
niewykrywane przez modul optyczny emisyjne spektrum w zakresie IR [77,119,121-
124,133,134]. Odpowiedz ta zostata zaobserwowana dla dwoch koloréw filamentow — czyli
prawdopodobnie dwoch konkretnych pigmentoéw (producenci nie publikujg pelnego sktadu
materiatu): oranzu 1 zoéttego. Ksztatt uzyskanej krzywej emisyjnej w obu wypadkach jest
podobny, lecz przeskalowany w osi Y (nat¢zenia $wiatta). Spowodowane jest to réznym typem
materiatu i dodatkow w filamencie wptywajgcych na jego transparentno$¢. Wszystkie widoczne
krzywe s3 wynikiem pobudzenia UV LED przy pradzie 61 mA z wyjatkiem serii: Zotty T. PLA
UV — 33,6 mA i Oranz PETG — 44,5 mA. Te filamenty ze wzgledu na wyzszg transparentnos¢
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cechowaly si¢ mocniejsza odpowiedzig emisyjng. Na podstawie uzyskanych wynikéw mozliwa
jest czeSciowa identyfikacja dodatkéw nie bedacych polimerem w filamentach.

0,7
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Rysunek 5.14. Niskorozdzielcza spektroskopia emisyjna - Wzgledne spektrum optyczne

dla wybranych filamentow zmierzone przy pomocy modulu optycznego, pobudzenie
UV LED.

5.9. Pomiar rezonansowg spektroskopig ultradzwiekowa

Aby przeprowadzi¢ rezonansowa spektroskopie ultradzwigkowa opisang szczegdtowo
w rozdziale 4.8 uzyto oscyloskopu Siglent SDS 1104 X-E oraz generatora Siglent SDG 2042X.
Uktad zostal podtaczony w systemie gdzie oscyloskop tworzy charakterystyki Bodego w
zakresie czestotliwosci od 20 kHz do 340 kHz przy liniowym rozktadzie 500 punktow
pomiarowych w tym zakresie i miedzyszczytowej amplitudzie pobudzenia réwnej 6 V. Taki
zakres czgstotliwosci zostal wybrany ze wzgledu na to ze widoczne sg na nim najbardziej
interesujace zjawiska wrazliwe na wtasno$ci materiatu, oraz pasmo to nie jest styszalne.

a) b)

SHGreEn B B R SERTET — PETG S1 — PETG $3 — PETG S5 — PETG S7

PETG S2 == PETG S4 == PETG S6 = PETG S8

-510 -
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Faza [stopnie]
o

100 200 300
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Rysunek 5.15. a) Oscylogram rezonansowej spektroskopii ultradzwigkowej dla filamentu
PETG. b) Zestawienie 8 serii pomiarowych rezonansowej spektroskopii ultradzwigkowej
roznych fragmentow jednego filamentu PLA.

Na przedstawionym przyktadowym oscylogramie (Rysunek 5.15a) widoczne sa 4
przebiegi, dwa amplitudowe (Amplitude) i dwa fazowe (Phase). Kanat 2 (CH2) przedstawia
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proporcjonalnie (a. u.) prad pobudzenia piezoelektryka bedacego nadajnikiem sygnatu
ultradzwigkowego. Ze wzgledu na to ze dla filamentéw z dowolnego materiatu przebiegi
zardbwno fazowe jak i amplitudowe charakterystyki tego kanatu sa niezmienne nie begdzie on
analizowany — jest to charakterystyka poboru pradu nadajnika w funkcji czestotliwosci. Kanat
3 (CH3) przedstawia amplitud¢ napigcia na elemencie piezoelektrycznym bedacym
odbiornikiem sygnatu ultradzwiekowego. Zaréwno amplituda jak i faza sygnatu jest wrazliwa
na wilasnosci materiatu. W okolicy 40 kHz widoczny jest pik rezonansowy elementu
piezoelektrycznego, aczkolwiek caly monitorowany zakres czestotliwosci wykazuje
wrazliwo$¢ na wlasno$ci materiatu. Przeprowadzono pomiary wielu filamentow od réznych
producentéw i majacych za bazg rdzne typy polimerow. Rysunek 5.15b przedstawia 8 serii
pomiarowych przeprowadzonych dla jednego filamentu PETG na réznych odcinkach
filamentu. Jest to filament o jednolitej geometrii widocznej na jego charakterystyce wzdtuzne;j,
aczkolwiek wszelkie odstgpstwa od tej geometrii widoczne beda jako rozbieznosci w spektrum
ultradzwiekowym [135]. Im lepsza wzdluzna jednolito$¢ geometrii filamentu tym lepsza jest
powtarzalno$¢ w naktadaniu si¢ charakterystyk dla r6znych fragmentoéw filamentu.

a) b)
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Rysunek 5.16. a) Zestawienie rezonansowego spektrum ultradzwigkowego 3 filamentow
PLA po 5 serii pomiarowych kazdy. b) Zestawienie rezonansowego spektrum
ultradzwigkowego 3 filamentow PLA i 3 filamentow PETG po 5 serii pomiarowych kazdy.
c) Zestawienie rezonansowego Spektrum ultradzwigkowego 3 filamentéw PLA przed i po
procesie przeciggania przez oczko po 5 serii kazdy. d) Zestawienie rezonansowego
spektrum ultradzwiekowego 8 roznych typow filamentow wysokiej jakosci.
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Rysunek 5.16a przedstawia rezonansowg spektroskopig¢ ultradzwigkowa przeprowadzong
dla 5 roznych filamentow PLA po 5 serii pomiarowych kazdy. Mozna zauwazy¢ ze pomimo
réznych dodatkéw do polimeru bazowego PLA (filamenty o réznych kolorach od réznych
producentéw) i drobnych roéznic w geometrii filamentow, wystepuje wysoka zbiezno$¢
charakterystyk miedzy sobg — pozwala to wnioskowaé¢ ze mozliwe jest rozroznienie typu
materialu na podstawie charakterystyk ultradzwickowych. Rysunek 5.16b przedstawia
porownanie widm 3 roéznych filamentéw PETG i PLA réznych producentéw po 5 serii kazdy.
Widac¢ tutaj silne grupowanie si¢ widm ultradzwickowych dla tych typow materiatow. Obecne
jest wiele fragmentow widma pozwalajacych na rozréznienie typu materiatu ze wzgledu na
roznice ich przebiegow. Rysunek 5.16¢ przedstawia 3 filamenty PLA po 10 serii pomiarowych
kazdy, gdzie polowa serii jest przeprowadzona na filamencie w stanie od producenta, a druga
potowa po przeciagganiu przez oczko o $rednicy 1.75mm (proces opisany w rozdziale 6.3.2).
Wida¢ tutaj jaki wplyw ma wybidrcza modyfikacja geometrii lub wiasnosci filamentu na
powtarzalno$¢ charakterystyk [136] (tylko czes¢ filamentu miata $rednice wigkszg niz 1,75 mm
i tylko ta cz¢$¢ ma geometri¢ zmodyfikowana przez przeciagniecie przez oczko). Pokazuje to
ze tylko przy dobrej jednorodnosci filamentu na catej dlugosci mozna uzyska¢ powtarzalne
wyniki spektrum dla danego materiatu (warunek stalo$¢ geometrii). Rysunek 5.16d przedstawia
zestawienie spektrow uzyskanych dla rezonansowej spektroskopii ultradzwigkowej dla
filamentow wysokiej jakosci z réznych materiatbw bazowych. Ze wzgledu na wysoka
powtarzalno$¢ charakterystyk filamentu dla danego materialu bazowego bez wzglgdu na
dodatki (jak np. pigment nadajacy kolor) wnioskowane jest, ze na podstawie przedstawionych
charakterystyk mozliwe jest rozréznienie typu materiatu filamentu (Rysunek 5.16b).

Ze wzgledu na komercyjny charakter tworzonego uktadu, zadecydowano ze na obecnym
etapie nalezy si¢ skupi¢ na innych elementach uktadu pomiarowego do charakteryzacji
filamentow 1 nie zostaty przeprowadzone analizy charakterystyk pod wzgledem estymowania
wszystkich sktadowych tensora modutu sprezystosci. Planowane sg dalsze badania wraz z
charakteryzacja sktadowych tensora modutu sprezystosci metodami referencyjnymi w celu
zdefiniowania pikéw rezonansowych obecnych na charakterystyce na podstawie ktorych
mozliwe jest wnioskowanie sktadowych tensora modutu sprezystosci.

5.10. Podsumowanie

Przy uzyciu dedykowanego systemu do pomiaru filamentéw w formie cylindrycznych
materiatow o $rednicy bliskiej 1,75 mm na bazie polimeréw, przeprowadzone zostaty pomiary
setek roznych probek materiatow. Mierzone typy filamentéw sa powszechnie uzywane w
technologii addytywnej osadzania topionego materiatu znanej pod akronimem FDM. Na
podstawie wykonanych pomiarOw materiaty zostaty pogrupowane ze wzglgdu na baze w formie
poszczegllnych typowych polimeréw i ich parametry materialowe zostaly poddane
szczegdtowej analizie. Udato si¢ rowniez zaobserwowaé wystepowanie wspolnych dodatkow
wystepujacych w probee (5.8.2). Kazda probka zostata kilkukrotnie zmierzona dla réznych
odcinkdw materiatu.

Poniewaz jest to pierwsza demonstracja nowatorskiego systemu pomiarowego takiego
jak przedstawiony i nadal trwa proces rozwoju jego funkcjonalnosci i bazy danych zmierzonych
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probek, wyniki pokazane w rozdziale 5.7 czgsciowo pochodzg z poprzedniej wersji prototypu
MK2, gdzie nie aplikowana byta korekcja srednicy i kalibracja rurki pojemno$ciowej byta
mniej doktadna. W rezultacie przy niektorych wykresach (Rysunek 5.12a) istnieja znaczne
rdéznice w pojemnosci mi¢dzy probkami filamentu ze wzgledu na brak korekty Srednicy, a skala
osi Y jest wyrazona W jednostkach pomocniczych [a. u.]. Niemniej jednak uzyskane wyniki
(Rysunek 5.12a,b) dobrze pokazujg relacje miedzy filamentami réznych producentow i dla
réznych typow materiatow. Rysunek 5.12b przedstawia zalezno$¢ migdzy zmierzong wzgledng
przenikalnoscia elektryczng a referencyjng wartoscia. Zrodta referencyjne [66-70] s3 uzywane
do przyblizenia wzglednej przenikalnos$ci elektrycznej materiatu filamentu. Poniewaz filament
uzywany w produkcji dla druku 3D zawiera dodatkowe sktadniki poprawiajace topliwosc,
wyglad zewnetrzny 1 wlasciwosci mechaniczne, jest to tylko przyblizenie. Niemniej jednak
zalezno$¢ migdzy zmierzong za pomoca ukladu, a przyblizong z referencji wzgledng
przenikalnoscig elektryczng jest prawie liniowa 1 moze by¢ wykorzystana do oszacowania
rodzaju materiatu z jakiego wykonany jest filament. Nie przeanalizowano wptywu strat
dielektrycznych [76] w omawianym uktadzie pomiarowym, poniewaz mozliwy wpltyw tego
czynnika na wybrang czestotliwo$§¢ pomiarowa jest minimalny dla nieprzewodzacych
polimerdw, a rzagd mierzonych warto$ci pojemnosci (aF) znaczaco utrudnia pomiary tego typu.

Wady inne niz przedstawione, takie jak wada wewngtrzna, np. pecherzyk powietrza,
moga nie zostaé wykryte przez czujniki $rednicy, ale czujnik pojemnosciowy bedzie wykrywat
ich wpltyw. Wada niejednorodnego sktadu materiatlu lub ogdlna zmiana skladu materiatu
zostanie wykryta przez czujnik pojemnosciowy podobnie jak dla przyktadu z rozdziatu 5.5.
Analizujac  probki z dokladnie tego samego materialu sprawdzono zdolno$¢ metod
pomiarowych do oceny jakosci wykonania filamentu. Niedoskonatosci prébek filamentu
zostaty zaobserwowane jako wahania wlasnosci filamentow na ich charakterystyce wzdtuzne;.

Zjawisko opisane w rozdziale 5.6, ktore powoduje réznic¢ miedzy wynikami pomiarow
LSM i InFiDEL, wynika z kompresji filamentu przez $ciskanie tozyskami w czujniku InFiDEL
- jest to czynnik, ktory moze korelowaé z parametrami takimi jak modul Younga i
wspotczynnik Poissona, a rdéznica orientacji krzywizny mierzonego filamentu wzgledem
uktadu pomiarowego moze powodowac dodatkowe niedoktadnos$ci. Konieczne sg dalsze prace,
aby moc wprowadzi¢ doktadniejsza korekte dla omoéwionych zjawisk.

6.Instalacja do wytwarzania materiatow
aktywowanych chemicznie

6.1. Wprowadzenie

W przypadku potrzeby uzyskania pozadanego materialu w postaci filamentu
niedostgpnego komercyjnie, czgstym wyborem zostaje niskoseryjna produkcja filamentu
[137,138]. Jednym z wyzwan w niskonaktadowej produkcji filamentu jest utrzymanie wysokiej
jakosci filamentu na catej jego dtugosci, co ma duzy wplyw na jako$¢ drukowanego obiektu
wyjsciowego [22]. Aby spehi¢ te wymagania, konieczne jest kontrolowanie i korygowanie
kluczowych wtasciwosci filamentu, w tym zmian S$rednicy i1 objetosci, owalnosci, wad
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wewngtrznych 1 zewnetrznych, takich jak pecherzyki powietrza, oraz jednorodnosci materiatu
lub stosunku mieszanki w trakcie wytlaczania, a nawet po wyttaczaniu [41]. Wlasciwosci te
powinny by¢ monitorowane i kontrolowane na catej dlugosci filamentu, aby zapewni¢
powtarzalnos¢ parametréow i wysoka jakos¢ [23]. W celu zaspokojenia tych potrzeb, w
niniejszym rozdziale omowiono i przeanalizowano nowatorskie metody pozwalajagce na
rozwigzanie wystepujacych problemow obejmujgce migdzy innymi monitorowanie jakosci
filamentu w czasie rzeczywistym (R-FQM) [18], testy rozciggania filamentu i redukcje
$rednicy filamentu za pomocg wytlaczania w stanie statym (zimnej ekstruzji SSE) ([139,140]).
Rysunek 6.1 przedstawia uproszczony schemat tych dziatan.

Na dzien dzisiejszy dostepne sa wyniki badan dotyczace produkcji i charakteryzacji
filamentow na bazie popularnie uzywanego PLA z dodatkiem HAp [141-145]. W kazdym z
cytowanych artykutow proces produkcji filamentow opiera si¢ na wyttaczaniu jedno lub
dwuslimakowym potagczonym z procesem nawijania. W wigkszosci przypadkow analiza
wilasciwosci filamentOw ogranicza si¢ jedynie do pomiaréw wilasciwosci termicznych,
morfologii i ewentualnie struktury chemicznej w wybranym punkcie na dtugosci filamentu.
Natomiast nie sg dostepne zadne referencyjne zrodia literaturowe, w Kktorych tego typu
filamenty do =zastosowan w technikach addytywnych zostalyby poddane doglgbnej,
statystycznie istotnej analizie na catej swojej dtugosci. Warto rowniez zauwazy¢, ze parametry
mechaniczne filamentow sa okre§lane posrednio, a mianowicie pomiary sg zwykle
wykonywane tylko dla wydrukowanych probek. Dlatego tez zasadnym byloby opracowanie
metody pomiaru wytrzymatosci samych filamentow.

Przedstawiona w pracy metoda pomiaru R-FQM [18] zapewnita wglad w wzdluzng
charakterystyke filamentu podczas procesu produkcyjnego, a w potaczeniu z koncepcja
redukcji $rednicy filamentu do wyttaczania materialu za pomoca zimnej ekstruzji SSE
[139,140], umozliwita zaspokojenie potrzeby kontroli geometrii filamentu po wyttaczaniu.
Niniejszy rozdzial demonstruje zastosowanie tych narzedzi w procesie produkcji filamentéw
kompozytowych na bazie PLA z napetniaczem HAp [146]. Ponadto zademonstrowano
wykorzystanie wielostopniowego ciggadta drutowego w formie oczek o roznych srednicy [147]
W procesie przeciggania zimnej ekstruzji SSE [148], ktéremu towarzyszy charakterystyka
filamentow podczas procesu za pomoca R-FQM. Ta metodologia wzbogacona zostata
referencyjnymi metodami analizy wtasno$ci strukturalnych i termicznych, w tym skaningowa
mikroskopig elektronowa (SEM), spektroskopia w podczerwieni z transformacja Fouriera
(FTIR), analizg termograwimetryczng (TGA), réznicowa kalorymetrig skaningowa (DSC) z
analiza wplywu krystalicznosci oraz nowatorskim podejsciem do badania rozciggania
filamentow (2.9).

Obiekty drukowane z filamentu kompozytowego PLA =z dodatkiem HAp sa
biokompatybilne z organizmem ludzkim 1 moga by¢ stosowane w medycynie w zakresie
inzynierii tkanki kostnej. Istotnym aspektem sa chemiczne witasciwosci materiatu na bazie PLA
W organizmie, poniewaz umozliwiaja one bezpieczng resorpcje bazy PLA w plynach
ustrojowych po implantacji, co jest kluczowe dla inzynierii tkanki kostnej oraz dostarczania
pozadanego dodatku HAp [149,150]. Przedstawione w niniejszym rozdziale wyniki sa
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czesciowo bazowane na badaniach [20] przeprowadzonych w ramach wspoétpracy z Katedra
Inzynierii i Technologii Polimeréw w szczego6lnos$ci dr. hab. inz. Konradem Szustakiewiczem
I dr. inz. Barttomiejem Kryszakiem przy uzyciu udostgpnionej infrastruktury Katedry.

Wytwarzanie filamentu

Ekstruzja filamentu Przecigganie SSE Druk 3D

Charakteryzacja filamentu

Miek[\ienie o S IF IF

A r
b W
= 1 NPT
*ﬁ pes \.‘f‘ ,i
= L
3 Diugosc filamentu
Wtasnosci termiczne Witasnosci mechaniczne R-FQM

Rysunek 6.1. Poglgdowy schemat przedstawiajqcy procesy omoéwione przy wykorzystaniu
i charakteryzacji filamentow wytwarzanych przy pomocy instalacji do wytwarzania
materiatow aktywowanych chemicznie do zastosowan w technikach addytywnych typu
FDM.

6.2. Materiaty

Obecnie polilaktyd (PLA) jest jednym z najczg$ciej stosowanych polimeréw w
technikach wytwarzania przyrostowego ze wzgledu na ekologi¢ dla $rodowiska, dobre
wlasciwosci przetworcze i wysokg wytrzymato$¢ mechaniczng [151,152]. Prowadzone sg
liczne badania nad wykorzystaniem materialdéw na bazie PLA w biomedycynie, szczego6lnie do
produkcji urzadzen medycznych, takich jak szwy, $ruby, piny czy systemy dostarczania
lekow [153]. Jednym z najintensywniej badanych zastosowan tego polimeru jest inzynieria
tkankowa, zwlaszcza tkanki kostnej, gdzie w polaczeniu z dodatkami, takimi jak
hydroksyapatyt (HAp), wspiera proces regeneracji tkanek. W uktadach PLA-HAp polilaktyd
pelni role bioresorbowalnej matrycy, zapewniajac biomateriatowi odpowiednig wytrzymatosé¢
mechaniczng. Hydroksyapatyt, o strukturze zblizonej do gtownego skladnika mineralnego
kosci, stymuluje regeneracj¢ tkanek kostnych dzigki swoim = wlasciwosciom
osteokondukcyjnym [141]. Do produkcji biomateriatow PLA/HAp stosuje si¢ wiele technik, w
tym termicznie indukowang separacje faz [154], elektroprzedzenie [155], wyttaczanie
[156,157], formowanie wtryskowe [157] i odlewanie rozpuszczalnikowe [158]. Wsréd nich
coraz wigkszg popularnoscig ciesza si¢ techniki druku 3D, zwlaszcza te oparte na wytlaczaniu
materiatow [142,159]. Wynika to z mozliwosci wytwarzania materialtbw o dobrej
wytrzymato$ci, kontrolowanej porowatosci, spersonalizowanym ksztalcie i niskich kosztach
sprzetu. Polimerem bazowym do produkcji filamentéw byt polilaktyd - PLA Ingeo™

77



6. Instalacja do wytwarzania materiatdéw aktywowanych chemicznie

Biopolymer 4043D (w postaci granulatu, zawarto$¢ L-laktydu = 98%, Mn = 111 kDa)
dostarczony przez NatureWorks LLC. Jako napetniacz zastosowano proszek hydroksyapatytu
(HAp) (Caio(PO4)s(OH)2, wielkos¢ czastek 60+£10 nm, czystosé > 96%) dostarczony przez
firm¢ Merck. Rysunek 6.2 przedstawia obraz SEM na ktérym widoczna jest morfologia ziaren
HAp, ktore majg silng tendencje do aglomeracji.

o

Rysunek 6.2. Obrazy SEM przedstawiajgce nanoczgstki proszku HAp wykonane za
pomocqg XE-PFIB FEI HELIOS G4 PFIB CXE z detektorem TLD.

6.3. Wytwarzanie

Pierwszym etapem be¢dacym wstgpng obrobka bylo doktadne wysuszenie
komponentow. W tym celu wykorzystano suszarke prozniowa Thermo Scientific™ Vacutherm
(Rysunek 6.4b). Proszek HAp suszono w prozni w temperaturze 100 °C przez 24 godziny,
podczas gdy granulat PLA suszono w temperaturze 70 °C przez 24 godziny. Nastepnym
krokiem byto zmielenie granulatu (uzywajac Cutting Mill SM 300, Rysunek 6.4a) w celu
uzyskania mniejszych granulek polimeru, ktére mozna tatwiej wymieszac z czasteczkami HAp,
oraz ktérych forma utatwia pobieranie materiatu przez $limak ektrudera. Nastepnie, oprocz
czystego PLA, przygotowano dwie mieszanki PLA z HAp z zawarto$cia wagows
hydroksyapatytu rowng 5 i 10%. Rysunek 6.3 przedstawia schemat procesu przetwarzania
materiatow.
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Ekstruzja podwdjnym
slimakiem i granulacja

2

Druk 3D

Suszenie prozniowe proszku HAp Ekstruzja filamentu

Rysunek 6.3. Schemat przetwarzania materiatu wykonanego przy produkcji filamentow
na bazie PLA z dodatkiem HAp.
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Rysunek 6.4. a) M#yn granulatu Cutting Mill SM 300. b) Suszarka prézniowa Thermo
Scientific™ Vacutherm. ¢) Wspétbiezna wyttaczarka dwuslimakowa Thermo Scientific
Process 11 podczas ekstruzji. d) Wyttaczarka jednoslimakowa 3devo Filament Maker
Composer podczas ekstruzji.

6.3.1. Ekstrudowanie materiatu do formy filamentu

Po wstepnym wymieszaniu material wytloczono za pomoca wspotbieznej wyttaczarki
dwuslimakowej Thermo Scientific Process 11 (Rysunek 6.4c) w temperaturze 180 °C we
wszystkich strefach grzewczych i przy predkosci obrotowej slimaka wynoszacej 200 obr/min.
Uzyskany ekstrudat chtodzono na torze powietrznym i nawijano na nawijarke. W celu
przygotowania wytloczonych materialow do dalszego przetwarzania, poddano je regranulacji
przy uzyciu granulatora Brabender. Drugie wytlaczanie przeprowadzono przy uzyciu
urzadzenia 3devo Filament Maker Composer z typowa temperaturg dla czterech etapow
ogrzewania wymienionych od wlotu do wylotu wyttaczarki: 180 °C, 185 °C, 190 °C, 175 °C.
Zdefiniowana $rednica zewnetrzna 3devo Filament Maker (Rysunek 6.4d) zostata ustawiona
na warto$¢ 1,75 mm, ale ze wzglgdu zmiennos$¢ $rednicy charakteryzujacg niskonaktadowe
wytwarzanie filamentu, wymagana byta dodatkowa obrobka koncowa w formie zimnej
ekstruzji SSE ([139,140,160,161]) (rozdziat 4.12, 6.3.2).
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Filamenty produkowane do celow druku 3D metodg FDM muszg mie¢ stalg $rednice,
ktora nie przekracza dopuszczalnej srednicy wlotu ekstrudera. W przypadku obranego celu
badawczego w formie drukarek 3D wykorzystujacych filamenty o $rednicy 1,75 mm, ta
maksymalna §rednica jest najczesciej Srednicg rurki prowadzacej filament wewnatrz ekstrudera
i wynosi 2 mm [162]. Jednak niskonaktadowe wyttaczanie filamentow polimerowych czgsto
ma problem ze spelnieniem tego warunku z powodu nieprecyzyjnej kontroli wynikowej
srednicy, co moze skutkowa¢ znaczng zmienno$cig Srednicy na dlugosci filamentu. W
przypadku zastosowanego procesu produkcyjnego, ze wzgledu na niskonaktadowa skalg
wytlaczania materiatu, fragmenty wytworzonego filamentu przekraczaja maksymalng $rednice
ktoéra moze by¢ wykorzystana przez drukarke 3D ([162], rozdziat 6.4.3). Ponadto, znaczna
zmiana S$rednicy na dlugosci filamentu moze skutkowal gorsza jakoscig drukowanych
obiektéw [44]. Aby sprosta¢ tym wyzwaniom, zaproponowano dodatkowy proces zimnej
ekstruzji filamentow SSE.

6.3.2.  Redukcja srednicy filamentu przy uzyciu zimnej ekstruzji

Proces zimnej ekstruzji SSE jest procesem wyciskania materialu bazowego, najczesciej
o przekroju okregu, do wybranej $rednicy ([139,140,160,161]). Aby zapewni¢ narzedzie o
wymaganym okragtym ksztatcie, ktore bedzie wykonane z wystarczajaco sztywnego materiatu,
dedykowane ciggadto drutowe [128] z wybranego materialu o pozadanym wykonczeniu i
wymaganej Srednicy musi by¢ zapewnione [148]. W przypadku materiatu w postaci filamentu,
sita przesuwajaca filament przez oczko w formie ciggadta drutowego moze by¢ przytozona
przed wlotem ciggadta (pchanie [161]) lub za wylotem ciggadta (ciagnigcie [160]).
W przypadku filamentdéw, ze wzgledu na prostote procesu, zastosowano tylko sil¢ ciagnaca
(Rysunek 6.3). W przypadku takiego podejscia do filamentdw polimerowych konieczne jest
zastosowanie kilku etapdw ciagnigcia przez coraz mniejsze $rednice w kazdym etapie [163],
aby unikna¢ zerwania filamentu podczas procesu [164].

Rysunek 6.5. Ukfad do redukcji srednicy filamentu przy uzyciu zimnej ekstruzji SSE,
przedstawiono powigkszenie na oczko ciggadta drutowego wykonane z weglika wolframu.
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Ponadto roznice $rednic miedzy poszczegdlnymi etapami muszg by¢ na tyle mate, aby
nie przekroczy¢ sity zrywajacej i zapewni¢ cigglo$¢ filamentu [165]. Testowano rowniez
zastosowanie ogrzewania dla ciggadet [166] lub filamentu, ale temperatura pokojowa procesu
data najlepszy efekt dla wybranego materiatu. Na podstawie zmierzonej zmiennosci $rednicy
filamentu (3.1), aby zapewni¢ wynikowg stabilng geometri¢ filamentu, wybrano ostateczng
srednice 1,4 mm pozwalajacg na usunigcie znacznych wahan $rednicy filamentu ponad tg
wartos¢. W przypadku druku 3D metoda FDM, wytworzony filament o nizszej, ale stalej
srednicy moze by¢ uzyty do koncowych wydrukow po zastosowaniu niezbednej korekty
wspolczynnika ekstruzji dla uzywanego ekstrudera przy braku negatywnych efektow tym
spowodowanych. Kazdy z filamentow zostal wieloetapowo przeciagnicty przez ciagadia z
weglika wolframu o coraz mniejszych S$rednicach, zaczynajac od $rednicy oczka ciggadta
rownej 2,5 mm a konczac na $rednicy oczka 1,4 mm w krokach co 0,1 mm (Rysunek 6.5).

Charakterystyka wzdtuzna filamentu dla wybranych parametrow
——PLA komercyjne, serial ==PLA komercyjne 1.65mm, seria 1
= PLA komercyjne, seria 2 ==PLA komercyjne 1.65mm, seria 2

- PLA komercyjne, seria 3 ==PLA komercyjne 1.65mm, seria 3
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Rysunek 6.6. Przyktadowa charakterystyka R-FQM Kkomercyjnego filamentu PLA.
Przedstawione jest zestawienie trzech serii charakterystyk wzdtuznych filamentu w stanie
prosto od producenta (PLA komercyjne) oraz trzech serii charakterystyk po przecigganiu
przez oczko ciggadta o srednicy 1,65 mm (PLA komercyjne 1,65 mm).

Rysunek 6.6 przedstawia przyktadowa charakterystyke R-FQM komercyjnego filamentu
PLA. Wykonane zostaly i przedstawione w formie zestawienia trzy serie charakterystyk
wzdhuznych filamentu 1,75 mm w stanie prosto od producenta (PLA komercyjne) oraz trzy
serie charakterystyk po przecigganiu przez oczko ciggadta o S$rednicy 1,65 mm (PLA
komercyjne 1,65 mm). Mozna zaobserwowa¢ wyrazny spadek s$redniej wartosci $rednicy
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filamentu o warto$¢ 100 um wzgledem poczatkowej. Jako ze autorsko wytworzone filamenty
maja znacznie wigksze wahania $rednicy od komercyjnych na ich zestawieniach obnizeniu
$rednicy ulegaja tylko fragmenty filamentu przekraczajace $rednice oczka ciggadta.

6.4. Pomiary

6.4.1. Nomenklatura probek

Tabela 6.1 przedstawia nazewnictwo probek wytworzonych i charakteryzowanych dla
tego rozdziatu. Pierwsza cz¢$¢ nazwy (PLA) odnosi sie do polimeru bazowego, ktory jest taki
sam dla wszystkich probek. Druga cze$¢ nazwy wskazuje procent (w/w) napetniacza HAp w
kompozycie (brak w przypadku czystego PLA). Trzecia cze$¢ odnosi si¢ do zimnej ekstruzji
SSE, a konkretnie do $rednicy ostatniego otworu oczka ciggadla drutowego uzywanego do
przeciagania filamentu w celu redukc;ji jego $rednicy.

Tabela 6.1. Nomenklatura testowanych prébek.

Nazwa probki Zawarto$¢ HAp [W/w%)] | Srednica filamentu [mm]*
PLA_surowy 0 po ektruzji**
PLA 1.4 0 1,4
PLA 1.7 0 1,7
PLA_1.75 0 1,75
PLA _1.75_wygrzewany*** 0 1,75
PLA 1.8 0 1,8
PLA 5HAp 5 dowolna
PLA_5HAp_surowy 5 po ektruzji**
PLA 5HAp 1.4 5 1,4
PLA 5HAp 1.7 5 1,7
PLA 5HAp_1.75 5 1,75
PLA 5HAp_ 1.8 5 1,8
PLA_10HAp 10 dowolna
PLA_ 10HAp_surowy 10 po ektruzji **
PLA_10HAp 1.4 10 1,4
PLA_10HAp_1.7 10 1,7
PLA_10HAp_1.75 10 1,75
PLA 10HAp_ 1.8 10 1,8

* Srednica ostatniego uzytego oczka ciggadta dla danej probki filamentu
** Wahania $rednicy w stanie niezmienionym od ostatniego etapu goracej ekstruzji

*** Probka filamentu PLA_1.75_wygrzewany byta eksponowana w temperaturze 100 °C przez 24 godziny
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Materiaty oznaczone jako ,,surowe” nie zostaly poddane procesowi przeciggania, a ich $rednica
zdefiniowana jest wylacznie poczatkowym przetwarzaniem. Material opisany jako
,Wygrzewany” zostat dodatkowo poddany procesowi wygrzewania w temperaturze 100 °C
przez 24 godziny (szczegoty w rozdziale 6.4.12).

6.4.2. Charakteryzacja R-FQM filamentu zastosowana w instalacji

Aby scharakteryzowa¢ filament na rdéznych etapach procesu produkcyjnego,
zastosowano opisang wczesniej metodologie do zautomatyzowanego nieniszczacego
monitorowania wtasnosci filamentu do druku 3D metodg FDM w oparciu o przenikalnosc¢
elektryczna, enkodowanie wzdtuzne i wieloosiowe pomiary $rednicy w czasie rzeczywistym.
Rysunek 6.7 przedstawia uproszczony schemat uktadu pomiarowego (szczegdtowy opis R-
FQM w [18]). Ta metodologia pomiarowa pozwala pozyska¢ wzdluzng charakterystyke
filamentu na podstawie takich pomiarow jak pojemno$¢ rurki pojemnosciowej i $rednica w
wybranej osi, gdy filament przechodzi przez r6zne moduty pomiarowe zsynchronizowane z
enkoderem ruchu. Takie podej$cie pozwala na obliczenie wlasciwosci materiatu z jakiego
wykonany jest filament, takich jak wzgledna przenikalno$¢ elektryczna [57], wplyw
wspoélczynnika Poissona, zaokraglenie filamentu, absorpcja wilgoci, obecno$é defektow
wewnetrznych 1 zewngtrznych oraz proporcje sktadnikow materiatu.

Kompresyjny Wzgledna Niekompresyjny
pomiar przenikalnoéé pomiar srednicy
$rednicy elektryczna

Enkoder ruchu |

(&
(&)

Laserowy
mikrometr
skaningowy

D
D
By Bx

dociskowe ze 2 osiowy Czujnik
sprezyng czujnik Halla pojemnosci

Rysunek 6.7. Uproszczony schemat uktadu pomiarowego uzytego do charakteryzacji

filamentow [18].

Aby przeprowadzi¢ pomiar, filament jest przewijany ze stala predkoscia przez
przygotowang $ciezke pomiarowa W czasie akwizycji danych przez moduly pomiarowe.
Odczyty sensoréw modulow pomiarowych sa mapowane wzgledem aktualnej pozycji
wzdhuznej fragmentu filamentu w module za pomoca danych z enkodera. Uzyskane dane sg
nastepnie przetwarzane w celu uzyskania pozadanej charakterystyki filamentu z niezbednymi
korektami i wtasnosciami materialu. Poniewaz $rednica filamentu jest mierzona za pomoca
kompresyjnych tozysk (InFiDEL [53]) z czujnikami Halla i jednoczes$nie za pomoca
laserowego mikrometru skanujacego bez kompresji (LSM, [54]), mozliwe jest porownanie
charakterystyk i oszacowanie wplywu wspotczynnika Poissona na kompresje. W oparciu o
skorygowang $rednic¢ i charakterystyke pojemno$ciowg po poréwnaniu z symulacjami tub
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pojemnosciowych, mozliwe jest 0szacowanie wzglgdnej przenikalnos$ci elektrycznej materiatu
z ktorego wykonany jest filament.

6.4.3. Charakteryzacja filamentu podczas ekstruzji

Proces produkcji ekstrudowanego filamentu do druku 3D zostal opisany wraz ze
szczegdtami dotyczgcymi uzytych materiatlow w rozdziale 4.11 i 6.3. Podczas finalnej gorgcej
ekstruzji filamentu za pomocg urzadzenia 3devo Filament Maker Composer, parametry
wytlaczania, takie jak predkos$¢ nawijania filamentu czy $rednica filamentu, byly monitorowane
i zostaly wykorzystane w petli sprz¢zenia zwrotnego w celu lepszej kontroli procesu. Rysunek
6.8 przedstawia wynikowa charakterystyke s$rednicy filamentOw na catej jego diugosci
uzyskang z czujnika optycznego 3devo Filament Maker Composer opisanego w rozdziale 3.3.3.
Wysokie wahania srednicy w produkcji filamentéw na matg skale sg powszechnym problemem
w produkc;ji filamentow, szczegolnie w przypadku materiatdw kompozytowych [167] i jest to
doskonale widoczne na wykresie.

a) b) c)
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Rysunek 6.8. Charakterystyka filamentu PLA otrzymana w trakcie produkcji filamentow
na bazie pomiaréw wykonanych przez Filament Maker Precision 3devo przy uzyciu
wbudowanego czujnika optycznego dla: a) PLA_raw, b) PLA_5HAp, ¢) PLA_10HAp.

W przypadku ekstruzji materiatu w drukarkach 3D o znamionowej $rednicy 1,75 mm,
gorna granica $rednicy jest czesto narzucona przez srednice rurki prowadzacej filament w
ekstruderze, ktora wystepuje przed strefg wyttaczania i czesto wynosi 2 mm [162]. Wytworzone
filamenty, zwtaszcza kompozyty PLA z HAp, maja tendencj¢ do znacznych réznic w $rednicy
i czesto przekraczajg te graniczng $rednice 2 mm (Rysunek 6.8a,b,c). Zaobserwowano rowniez,
ze filamenty z wigksza iloscig HAp (PLA_10Hap, Rysunek 6.8c) maja tendencje do mniejszej
zmiennosci $rednicy 1 s3 bardziej przystepne w produkcji niz filamenty z mniejsza iloscia HAp
(PLA_5HAp, Rysunek 6.8b). Aby moc wykorzysta¢ materiat w drukarkach 3D do wyttaczania
materialow i zniwelowa¢ niezamierzong zmiennos¢ objetosci wytlaczanego materiatu w trakcie
wydruku, zdecydowano si¢ zredukowac $rednice¢ filamentu do wartosci 1,4 mm.

Wybor tej warto$ci srednicy byt podyktowany dokonaniem kompromisu miedzy redukcija
wahan Srednicy a mozliwoscig druku filamentu za pomocg istniejacych konstrukeji
ekstruderow drukarek 3D. Wieloetapowy proces zimnej ekstruzji SSE przez przeciaganie
filamentu zostat wybrany i zaadoptowany sposrod kilku rozwazanych rozwiazan (rozdziat 4.12,
6.4.5) 1 jego szczegotowy opis znajduje si¢ W rozdziale 6.4.4. W przysztych zastosowaniach
metodologii przedstawionej w tym rozdziale zaleca si¢, aby filament byt ekstrudowany na
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poczatku procesu do znacznie wigkszej $rednicy, tak aby najnizsza wartos¢ wzdhuznej
charakterystyki $rednicy filamentu byla wyzsza niz pozadana $rednica 1,75 mm. Nastepnie,
dzigki procesowi zimnej ekstruzji SSE, $rednica filamentu na catej dlugosci moze zostacé
zredukowana do stabilnej wartosci 1,75 mm z duzg doktadno$cig nawet w przypadku procesu
produkcji filamentu na matg skalg.

6.4.4. Charakteryzacja filamentu podczas zimnej ekstruzji

Ze wzgledu na wahania srednicy na catej dtugosci wyekstrudowanego filamentu,
przekroczona zostata maksymalna dopuszczalna $rednica dla wybranego typu ekstrudera w
réznych fragmentach materiatu ([162], rozdziat 6.4.3). Ponadto, duza amplituda zmian $rednicy
skutkuje niska i1 nieprzewidywalng jakoscia wydrukow wyjsciowych. Aby rozwigzaé te
problemy, zastosowano zimng ektruzje SSE w postaci wielostopniowego przeciggania
filamentu przez ciggadta drutowe o coraz mniejszej $rednicy (opisane w rozdziale 4.12).
Filament wyttaczany w drugim etapie goracej ekstruzji (rozdziat 6.4.3) stanowit podstawe dla
wspomnianego procesu zimnej ekstruzji SSE. Uktad przygotowany do przeprowadzenia
procesu obejmowat kilka ciggadet o réznych $rednicach oczka w zakresie od 2,5 mm do 1,4
mm z krokiem co 0,1 mm. Filament byt przeciagany przez jedno oczko na raz w danym kroku
procesu, gdzie prowadnica filamentu byta obecna na wlocie i wylocie ciggadta aby zapewnic,
ze filament przeciggany bedzie bez problemow. Do napedu uzyta zostata jednostka ciggnaca
filament ze sprzeglem nawijajaca go na szpulg, zapewniajgca, ze napigcie filamentu nie jest
zbyt wysokie na dlugo$ci miedzy ciggadlem a jednostka ciggnacg. Filament byt przewijany
pomiedzy szpula poczatkowa filamentu i szpulg koncowgq filamentu do momentu az cata jego
dhugo$¢ przeciagnieta zostata przez oczko ciggadta danej Srednicy.

Uzywajac przedstawionego uktadu kazdy z analizowanych filamentéw PLA zostat
przeciagany przez oczka ciggadel o malejacej srednicy w dwoch roznych wieloetapowych
procesach. Wiekszo$¢ filamentu zostata przygotowana do celow druku 3D metodag FDM przy
uzyciu serii ciggadet o §rednicach od 2,5 mm do 1,4 mm z krokiem co 0,1 mm. Cze$¢ filamentu
zostala przygotowana do celéw szczegodtowej analizy materiatlowej z uzyciem serii ciagadet o
$rednicach od 2,5 mm do 1,8 mm z krokiem co 0,1 mm i z koncowym przeciaggnigciem przez
srednice oczka ciagadta réwnej 1,75 mm, ktora jest rOwna jednej ze znormalizowanych §rednic
stosowanych do druku 3D metoda FDM. Poczatkowo W procesie uzywane ciggadto ma
temperature pokojowa, ale z czasem tarcie migdzy filamentem PLA a ciggadtem powoduje
nagrzewanie si¢ zaro6wno ciggadta jak i filamentu. Dlatego tez predkos¢ przeciggania filamentu
byta utrzymywana na niskim poziomie, aby zapewni¢, ze temperatura procesu nie spowoduje
przerwania lub odksztatcenia filamentu w niepozadany sposob.

Rysunek 6.9a przedstawia przyktad charakterystyki R-FQM filamentu
PLA_10HAp_1.75. Skorygowane odczyty sensorow poszczegolnych modutow pomiarowych
przypisane sa do okreslonych fragmentéw filamentu i przedstawione zostaty w formie
przyktadowej charakterystyki. Podobne charakterystyki znormalizowane migdzy osiami w celu
potaczenia w jedng charakterystyke (opisane w rozdziale 5.6) w celach poréwnawczych zostaty
przedstawione na pozostatych rysunkach. Przyktadem jest tu Rysunek 6.9d gdzie

85



6. Instalacja do wytwarzania materiatdéw aktywowanych chemicznie

przedstawione jest zestawienie charakterystyk danego filamentu przed i po przecigganiu przez
oczko.
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Rysunek 6.9. a) Charakterystyka R-FQM filamentu PLA_10HAp_1.75 przedstawiajgca
oddzielnie dane ze wszystkich czujnikéw. Charakterystyki poréwnane dla pojedynczego
kroku redukcji srednicy o 50um przeprowadzonego przy pomocy zimnej ekstruzji SSE: b)
z PLA_1.8 do PLA 1.75, c) z PLA_5HAp_1.8 do PLA 5HAp_1.75, d) z PLA_10HAp_ 1.8
do PLA_10HAp_1.75.

Proces redukcji $rednicy filamentu byt monitorowany poprzez charakteryzacje filamentu
pomiedzy réznymi etapami procesu. Maksymalna $rednica akceptowana przez urzadzenie
charakteryzujace nieznacznie przekracza 1,8 mm, a monitorowane etapy przeciggania
filamentu zostaly wybrane dla optymalnych parametréw pomiarowych. Rysunek 6.9a
przedstawia przyktadowy fragment filamentu z 10% dodatkiem HAp po przeciagnigciu
filamentu przez otwor 1,75 mm. Zawiera on koncowa charakterystyke obejmujacg srednice i
pojemnosci rurki pojemno$ciowej na dtugosci filamentu z danymi z obecnych czujnikéw.
Mozna zauwazy¢, ze przetworzone dane z czujnikow do pomiaru $rednicy i pojemno$ci sg
skorelowane pomiedzy seriami wylaczajac fragmenty o Srednicy przekraczajacej Srednice
oczka, przy czym niewielkie réznice miedzy poszczegélnymi czujnikami mogg by¢ dalej
analizowane w przypadku asymetrii filamentu (rozdziat 4.5.3, 6.4.10). Rysunek 6.9b,c,d
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pokazuje wplyw przeciggania filamentu przez oczko (szczegdélowy opis metodologii
poréwnawczej w rozdziale 3). Aby uzyska¢ jak najdoktadniejsze wyniki, do poroéwnania
wybrano zestawienie charakterystyk pomiedzy etapami przeciggania przez oczko o $rednicy
1,8 mm i $rednicy koncowej 1,75 mm. Wykonano trzy serie pomiarow charakterystyk dla
kazdego z etapéw (Rysunek 6.9b posiada tylko dwie), aby udowodni¢ powtarzalnos¢ pomiarow
uktadu pomiarowego dla wyprodukowanych filamentow.

Plaskie gorne fragmenty charakterystyk o zmniejszonej S$rednicy pokazuja wplyw
ciggadel na geometri¢ materialu. Zmniejszenie $rednicy filamentu na jego dlugosci, gdzie
srednica filamentu przekracza S$rednice oczka ciggadia, jest wyraznie widoczne na
przedstawionych charakterystykach. Ponadto, po przejsciu przez oczko ciggadta, niektore
nieregularno$ci o O6wczesnie wigkszej $rednicy nadal pozostawiajg $lady widoczne na
charakterystyce. Ponadto, po przejsciu przez ciggadto, dlugos¢ fragmentu filamentu
nieznacznie wzrasta ze wzglgdu na niezmienng objeto$¢ materiatu w formie stalej. Efekty te sa
trudne do zaobserwowania w przypadku PLA_1.75 po przecigganiu przez oczko ciggadta
(Rysunek 6.9b, Rysunek 6.16), poniewaz przeciaggni¢cie przez oczka o réznych s$rednicach
ciggadta zdaje si¢ skutkowac¢ zmniejszonym tarciem mig¢dzy tozyskiem enkodera a filamentem,
co powoduje lekkie §lizganie si¢ filamentu w enkoderze (efekt jest powtarzalny). Rysunek 6.9b
przedstawia charakterystyke gdzie efekt ten spowodowat zmniejszenie enkodowanej dlugosci
0 5% po ciagnieniu przez oczko o $rednicy 1,75 mm (0§ x serii charakterystyk po przecigganiu
przez oczko 1,75 mm zostala odpowiednio rozciggnieta dla klarownos$ci pordéwnania), a
Rysunek 6.16 przedstawiaja charakterystyke gdzie po rekrystalizacji dtugo$¢ wzrosta o 12,5%
(0$ x charakterystyki zrekrystalizowanego filamentu zostala odpowiednio $ci$nigta). Ten efekt
poslizgu enkodera zaobserwowano tylko dla probek PLA bez dodatku HAp po obrébcee przez
ciggadia i zostal on potwierdzony przez dodatkowe pomiary dlugosci probki referencyjnymi
metodami. Probki z 5% i 10% zwigzkami HAp nie wykazywaly Zzadnego efektu poslizgu ze
wzgledu na niskie tarcie na powierzchni w stosunku do zastosowanego enkodera. Dla
przysztych pomiaréw tozysko stosowane w enkoderze do enkodowania ruchu filamentu
powinno mie¢ zastosowang dodatkowa obrobke powierzchni zewnetrznej, aby uniknaé
obserwowanego poslizgu w przysztosci.

6.4.5. Porownanie charakterystyk uzyskanych filamentéow

Rysunek 6.10a przedstawia charakterystyki R-FQM filamentu uzyskane podczas
redukcji $rednicy dla druku 3D metoda FDM w procesie zimnej ekstruzji SSE opisanej w
rozdziale 4.12, 6.3.2 przy $rednicy ostatniego uzytego oczka ciggadta rownej 1,7 mm. Rysunek
6.10b przedstawia charakterystyke tej samej prébki filamentu do druku 3D metodg FDM 0
srednicy zmniejszonej w procesie zimnej ekstruzji SSE w formie przeciggania przez ciggadio
opisanej w rozdziale 4.126.3.2 przy $rednicy ostatniego uzytego oczka ciggadta rownej 1,4 mm.
Filamenty o $rednicy 1,4 mm zostaly uzyte do druku 3d metoda FDM, poniewaz wykazuja
niewielkie wahania $rednicy na dlugosci filamentu. Ponadto fragmenty o znacznie mniejszej
srednicy zostaty usunigte przed procesem drukowania 3D (Rysunek 6.10b). Przedstawione
charakterystyki porownawcze $rednic probek filamentéw zostaly przygotowane na podstawie
pomiarow srednicy skaningowym mikrometrem laserowym (LSM) ze wzgledu na jego szeroki
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zakres pomiarowy S$rednic. Zmierzona pojemno$¢ zostata usredniona miedzy rurkami
pojemnos$ciowymi w celu utatwienia porownania.

Rysunek 6.10a przedstawia wptyw dodatku HAp na stabilnos$¢ srednicy wyttaczanego
filamentu jako fragment charakterystyki wzdtuznej, gdzie wida¢ znaczgca poprawg stabilno$ci
srednicy w zestawieniu z poczatkowymi wahaniami $rednicy (Rysunek 6.8). Mozna
zaobserwowac, ze filament PLA z 5% dodatkiem HAp wykazuje najwigksze wahania srednicy
dla charakterystyki wzdtuznej filamentu. Rysunek 6.10b przedstawia efekty wieloetapowego
przeciaggania filamentow przez oczko przy ostatniej Srednicy oczka réownej 1,4 mm. Po
zastosowaniu post-processingu w formie zimnej ekstruzji SSE, wszystkie filamenty o Srednicy
1,4 mm wykazujg akceptowalng niskg zmiennos$¢ $rednicy przy jej maksymalnej wartosci
nieprzekraczajacej akceptowalnego limitu dla ekstrudera i moga by¢ uzywane do drukowania
3D metoda FDM po zastosowaniu niezbednego preskalera ekstruzji. Ponadto mozna
zaobserwowac, ze koncowa maksymalna srednica filamentu po przeciggnigciu przez oczko
ciggadta moze przekracza¢ S$rednice otworu oczka (Rysunek 6.10a jako przyktad gdzie
przekracza 1,7 mm, a Rysunek 6.10b gdzie przekracza 1,4 mm). Efekt ten jest prawdopodobnie
spowodowany czesciowo nietrwatym zakresem odksztatcenia filamentu, ktory jest rozciggany
podczas ciggnigcia przez ciggadto i kompresowany podczas przechodzenia przez oczko. Po
ustapieniu wptywu tych zjawisk, filament moze si¢ rozluzni¢ i czeSciowo odzyskaé swoja
geometri¢ co skutkuje w zauwazalnie wiekszej Srednicy od oczka ciggadta.

Charakterystyka wzdtuzna filamentu dla wybranych parametréw Charakterystyka wzdtuzna filamentu dla wybranych parametréw
—PLA 1.7 —PLA_5HAp_1.7 ~—PLA_10HAp_1.7 —PLA_ 1.4 ~—PLA_SHAp_1.4 ——PLA_10HAp_1.4
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Rysunek 6.10. Porownanie charakterystyki R-FQM fragmentu filamentu PLA z réznymi
ilosciami dodatku HAp po przeciggnieciu préobek przez ciggadio drutowe o rdznych
srednicach, w tym o Srednicy: a) 1,7 mm w ostatnim przecigganiu, b) 1,4 mm w ostatnim
przecigganiu. Dla okreslonej ilosci dodatku HAp, przedstawione prdbki filamentu majg
charakterystyki dla danego typu wytworzonego materiatu po dodatkowej obrdbce
przecigganiu przez oczko opisanej w rozdziale 6.4.5.

6.4.6. Skaningowy mikroskop elektronowy (SEM)

W celu sprawdzenia dyspersji czastek HAp w filamentach PLA po przeprowadzeniu
wszystkich proceséw produkcyjnych przygotowano prébki przekroju filamentu wszystkich 3
rodzajéw materiatu i wykonano obrazowanie SEM. Rysunek 6.11 przedstawia uzyskane wyniKki
jako seri¢ obrazow z powigzang litera A. Widzimy, ze przy wigkszej ilosci dodatku HAp w
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materiale PLA wystepuje widoczna agregacja w ilosci zgodnej z oczekiwang iloscig
nanoczastek HAp. W 3A widzimy silniejsza agregacje HAp w postaci oddzielnych wysp niz w
2A. Obraz 1A PLA_1.4 jest przedstawiony jako referencyjny.

Rysunek 6.11 przedstawia zewngtrzng powierzchnie filamentdw jako seri¢ obrazow z
powiazang litera B. Wieloetapowe przeciaganie filamentu przez oczka ciggadet spowodowato
powstanie sladow na powierzchni filamentu. Niezaleznie od ilosci zwigzku HAp wzdtuz probki
filamentu powstaly podtuzne $lady widoczne jako ciemne linie. Slady te moga byé
spowodowane nieidealnie gladka zewngtrzna powierzchnia oczek ciggadet obecnych w
procesie i mogg odpowiadaé nieregularnosciom ich powierzchni [139]. Peterlin zaproponowat,
ze morfologia przechodzi od struktury sferulitowej do struktury fibrylarnej podczas ciagnienia
polimerow potkrystalicznych, przy czym tancuchy amorficzne obejmuja obszar
miedzyfibrylarny, jak to omowiono w [168,169]. W przypadku 3B (10% HAp), wysoki poziom
dodatku zwiazku HAp spowodowat dodatkowe poprzeczne pgknigcia powierzchniowe wzdtuz
dlugosci filamentu. Pe¢knigcia te moga by¢ spowodowane wysokim naprezeniem
powierzchniowym mig¢dzy oczkiem ciggadta a filamentem podczas ciggnienia oraz zwigkszong
krucho$cia materialu spowodowana wysoka agregacja czastek HAp w objetosci
filamentu [170-172].

f-50pum—| : : S }—SOplji;{'

E\ |»—100pm—{ I—lOOpm—‘ l

Rysunek 6.11. Obrazy SEM wykonane za pomocg XE-PFIB FEI HELIOS G4 PFIB CXE z
detektorem ETD filamentow o srednicy 1,4 mm, gdzie numeracja nawiqzuje do: 1)

przekroju poprzecznego, 2) powierzchni zewngtrznej, 3) wybranymi szczegétami. Litery
nawiqzujqg do ilosci dodatku HAp: a) PLA_1.4, b) PLA_5HAp_1.4, ¢c) PLA_10HAp_1.4.

Rysunek 6.11 przedstawia wybrane szczegoty powierzchni filamentu jako seri¢ obrazow
z powigzang literg C. Mate peknigcie na powierzchni filamentu bez dodatku HAp jest pokazane
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w duzym powigkszeniu na 1C. P¢knigcie moze by¢ spowodowane procesem ciagnienia lub
ekstruzji, ale w tym wypadku wystepowanie takich peknie¢ na powierzchni jest rzadkie. Na 2C
wykazano agregacje HAp na powierzchni filamentu z dodatkiem 5% HAp. Nanoczastki
zwigzku HAp nie sg jednorodnie rozmieszczone w objgtosci filamentu w skali mikro z powodu
ich aglomeracji [173]. Rysunek 6.11-3C przedstawia wybrane pgkniecie poprzeczne na
powierzchni filamentu z 10% HAp. KrawedZ pegknigeia jest potozona powyzej $redniej
wysoko$ci powierzchni filamentu i ma ostrg strukture, jak wspomniano w [170,174]. Jego
inicjacja krawedziowa jest zwigzang z dynamicznym kontaktem miedzy oczkiem ciggadia a
filamentem.

6.4.7.  Wtasciwosci strukturalne i termiczne

Przeprowadzono testy termograwimetryczne w celu oceny stabilnos$ci termicznej
wytworzonych filamentéw o $rednicy 1,4 mm w celu oszacowania zawarto$ci napetniacza.
Rysunek 6.12a przedstawia krzywe termograwimetryczne dla referencyjnego czystego
materiatu PLA i kompozytow na bazie PLA zawierajacych wagowo 5% i 10% napelniacza
HAp. Do temperatury okoto 300 °C wszystkie materialy wykazuja stabilno$¢ termiczng w
danych warunkach pomiarowych. W zwigzku z tym zastosowany zakres temperatur
przetwarzania (okoto 160°C - 200°C) wydaje si¢ by¢ bezpieczny pod wzgledem degradacji
polimeru. Po przeanalizowaniu parametrow stabilnosci termicznej (Tabela 6.2, Tsw, Tpik
pochodnej), Staje si¢ oczywiste, ze dodanie hydroksyapatytu powoduje marginalne zwigckszenie
stabilno$ci termicznej, przy czym najbardziej znaczaca poprawe zaobserwowano w
kompozycie PLA_5HAp. Rysunek 6.12b dodatkowo popiera tg obserwacj¢, przedstawiajac
wykres pierwszej pochodnej masy w zalezno$ci od temperatury wskazujacy, ze pik poczatkowy
dla czystego PLA wystepuje w nizszych temperaturach, co sugeruje wczesniejsza degradacje
w pordwnaniu z kompozytami. Porownywalny wplyw napelniacza HAp na zwigkszenie
stabilnosci termicznej kompozytow na bazie polilaktydu zostat wezesniej udokumentowany w
literaturze [157]. Po zbadaniu krzywej PLA, zgodnie z oczekiwaniami, w temperaturze 600 °C
pozostato okoto 0,7% masy - co oznacza prawie catkowity rozktad polimeru organicznego. Dla
filamentow PLA 5HAp i PLA_10HAp parametr ten wynosi odpowiednio 5,5% i 10,1%.
Zakladajac stabilno$¢ termiczng napetniacza ceramicznego w temperaturze 600 °C (zwlaszcza,
ze zostal on poddany suszeniu przed przetwarzaniem), uzyskane warto$ci sugeruja, ze
rzeczywiste stopnie wypetnienia kompozytoéw sg zblizone do zatozonych wartosci.

Rysunek 6.12c przedstawia krzywe pierwszego skanu ogrzewania DSC zarejestrowanego
dla wytworzonych filamentdw o $rednicy 1,4 mm. Uksztaltowanie wszystkich przebiegow jest
podobne. Obserwujac od najnizszych temperatur, poczatkowa zauwazalng cechg jest przegiecie
krzywej zwigzane z przejSciem polimeru ze stanu szklistego w wysokoelastyczny. Jak
zaobserwowano, przejsciu szklistemu prawie zawsze towarzyszy wyrazny pik relaksacji
zwigzany z procesami reorganizacji makroczasteczek. Zaobserwowany pik relaksacji jest
zgodny z obserwacja poréwnawcza charakterystyki R-FQM s$rednicy. Przy wygrzewaniu
naprezenia powstale w wyniku procesu zimnej ekstruzji SSE s3 odprezane i powoduje to
powstanie dodatkowych wahan $rednicy na dlugosci filamentu — efekt ten zostat
zaobserwowany i jest szczegdtowo wyjasniony w rozdziale 6.4.12.

90



6. Instalacja do wytwarzania materiatow aktywowanych chemicznie

QD
=

O
~

——PLA 14
——PLA 5HAp_1.4
—— PLA_10HAp_1.4

100

o
1

80

-
1

)

Szybsza degradacja

'
N
L

'
w
1

Masa - pierwsza pochodna [°C/%]

Zakres temperatur procesowania

——PLA_1.4
—— PLA_5HAp_1.4
' . ' . ] —— PLA_10HAp_1.4
_4 T T T
100 200 ; 300 :é)o 500 600 a0 P i P
emperatura [*C] Temperatura [°C]
c) d)
. Miekr;ienie C-H C=0 C-HC-0-C
2 Io.z Wig FRr°
-1 -1 -1
Zeszklenie 1750 cm \ 1084 cm\\ /10420m

2 Zimna krystalizacja « |PLA 10HEBCIS
® ©
Q =)
@ =
o} ® |PLA_5HAp_1.4 LNA,A\_,W
é PLA_5HAp_1.4 5
Q. Q0
& <
L [PLA_10HAp_1. PLA 14 v

vPO} (1022em')————p
HAp
T » T T

30 60 90 120 150 180 3500 3000 2500 2000 1500 1000
Temperatura [°C] Liczba falowa [cm™]
Rysunek 6.12. Analiza wlasciwosci termicznych i strukturalnych badanych filamentow o
Srednicy 1,4 mm obejmujgca: a) krzywe termograwimetryczne TGA, b) krzywe DTG -

pierwszqg pochodng masy od temperatury, c) termogramy DSC z pierwszego cyklu
grzewczego, oraz d) widma ATR-FTIR badanych materiatow.

Kolejnym charakterystycznym efektem widocznym na kazdej krzywej jest pik
egzotermiczny przypisywany zimnej krystalizacji polimeru. Na koniec rejestrowany jest efekt
endotermiczny zwigzany z migknieniem polimeru. Analizujagc parametry termiczne
wyznaczone za pomocg techniki DSC (Tabela 6.3), mozna zaobserwowac¢ efekt zarodkowania
wynikajacy z dodania nanonapetniacza. Inkorporacja napetniacza indukuje zimng krystalizacje¢
w nizszych temperaturach. Maksimum piku egzotermicznego Tcc przesuwa si¢ w kierunku
nizszych temperatur od 115,5 °C (czysty PLA) do nawet 107,6 °C (PLA_10HAp). Oprocz
efektu zarodkowania, dodatek HAp wptywa na tworzenie si¢ krystalitow o r6znych rozmiarach,
co prowadzi do rozszczepienia piku topnienia. Zjawisko to jest czesto obserwowane w
materiatach na bazie PLA [157,173], na przyktad w jednej z prac badaniu zostaty poddane
kompozyty PLA z dodatkiem zeolitow [173]. Analizujac krzywe DSC, okreslono rowniez
wartosci entalpii topnienia AHmM i entalpii zimnej krystalizacji AHcc. Umozliwito to obliczenie

91



6. Instalacja do wytwarzania materiatdéw aktywowanych chemicznie

(na podstawie artykutu [154]) stopnia krystalicznosci Xc, ktory okazat si¢ w przyblizeniu
réwny 0 dla kazdego filamentu, potwierdzajac amorficzng natur¢ materiatdéw. Uzyskanie
filamentdw o strukturze amorficznej pozwolito na wykluczenie potencjalnego wplywu
struktury krystalicznej na pomiary przenikalno$ci elektrycznej i wyniki testéw mechanicznych.

Pomiary ATR-FTIR przeprowadzono w celu weryfikacji struktury chemicznej
wytworzonych wiokien o $rednicy 1,4 mm. Rysunek 6.12d ilustruje widma w podczerwieni
uzyskane dla proszku hydroksyapatytu i filamentow. Widma PLA 1 jego kompozytow zostaly
znormalizowane do wyraznego pasma odpowiadajgcego drganiom rozciggajacym grupy
karbonylowej v(C=0), z maksimum przy liczbie falowej 1750 cm™. Widmo zarejestrowane dla
czystego PLA wykazuje charakterystyczne cechy tego polimeru [156,175]. W widmach probek
kompozytowych wzrost zawarto$ci napelniacza prowadzi do zmniejszenia stosunku
intensywnosci miedzy pasmem z maksimum przy 1084 cm™ (vCOC) a pasmem przy 1042 cm’
! (vC-CHB3). Redukcje te przypisuje sie pojawieniu si¢ nowego sygnatu pochodzacego od drgan
rozciagajacych grupy fosforanowej vPO4* pochodzacej od czasteczek HAp (1022 cm™) [157].

Tabela 6.2. Parametry stabilnosci termicznej okreslone na podstawie krzywych
termograwimetrycznych.

Probka T5% [°C] T pik pochodnej [°C] Pozostatos¢ przy 600 °C [%]
PLA 1.4 333,0 365,8 0,7
PLA 5HAp 1.4 340,0 368,2 5,5
PLA_10HAp_ 1.4 334,9 366,9 10,1

Tabela 6.3. Wybrane parametry termiczne badanych materiatow uzyskane z krzywej DSC
pierwszego wygrzewania.

Prébka Tq Tec Tm1 Tm2 AHcc AHm Xe
[’Cl | [I’Cl | [°Cl | [°C] | [wig] | [Wid] [%]
PLA 14 59,8 | 1155 | 152,9 - -27,3 27,7 ~0
PLA 5HAp 1.4 58,0 | 1116 | 151,8 | 155,3 -27,5 27,4 ~0
PLA_10HAp_1.4 57,8 | 107,6 | 149,8 | 156,1 | -27,1 27,4 ~0
PLA_1.75 60,4 | 1159 | 154,2 - -26,1 25,9 ~0
PLA_1.75_wygrzewany | 62,0 - 156,4 - - 40,4 ~ 43

Ty — temperature zeszklenia, T — temperatura zimnej krystalizacji, Tmi, Tmz — temperatura migknienia,
AHc.— entalpia zimnej krystalizacji, , AHm - entalpia topnienia, X. — stopien krystaliczno$ci

6.4.8. Wtasnosci mechaniczne

Aby precyzyjnie okresli¢ whasciwosci mechaniczne filamentdw o grubosci 1,4 mm,
zaprojektowano i wyprodukowano specjalistyczny uchwyt przeznaczony do jednoosiowego
rozciggania filamentdw (Rysunek 6.13e). Konwencjonalne podejscie zastosowane do filamentu
prowadzito do kumulacji naprezen w materiale w szczekach maszyny wytrzymatosciowej, co
skutkowalo peknigciem probki poza sekcja pomiarows. Proponowana metoda zmniejsza
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naprezenia w probee na koncach sekcji pomiarowej skutkuje pekaniem probki w jej pozadanej
srodkowej czesci. O skutecznosci tego podejscia S$wiadczg wartosci  parametrow
wytrzymatosciowych $cisle dopasowane do wartosci literaturowych dla podobnych materialow
[156,157]. Rysunek 6.13a przedstawia trend krzywych zarejestrowanych w statycznej prébie
rozciggania (powigzane parametry przedstawia Rysunek 6.13b,c,d). Testowane filamenty
wykazuja wysoka krucho$¢, zgodng z naturg PLA. Ogolnie rzecz biorac, czastki
hydroksyapatytu wykazuja dobrg adhezje wzgledem matrycy PLA, utatwiong przez tworzenie
wigzan wodorowych miedzy grupami C=O i P-OH [176,177]. Zjawisko to przyczynia si¢,
migdzy innymi, do wzrostu modutu Younga po dodaniu napetniacza HAp. Jednak ze wzgledu
na kruchg natur¢ obu sktadnikéw, gdy w uktadzie nie ma innych dodatkéw, wytrzymatos¢ na
rozcigganie lub odksztalcenie przy zerwaniu jest zmniejszona [157,178]. Sytuacja rézni si¢
nieznacznie w przypadku autorsko opracowanych filamentow. Podczas gdy materiat
PLA 5HAp_ 1.4 jest zgodny z trendami - wykazujac wyzszy modut Younga niz PLA 1.4 i
nieznacznie obnizone inne parametry, takie jak om, ov , e, Ut, materiat PLA 10HAp 1.4
wykazuje wyrazne ostabienie, rowniez w rozumieniu modutu Younga (Tabela 6.4). Zjawisko
to mozna przypisa¢ wystgpowaniu peknie¢ na powierzchni w wyniku procesu przeciggania
przez oczko. W przypadku czystego PLA 1.4 i PLA SHAp 1.4 takie defekty nie wystapity
(SEM, Rysunek 6.11).
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Rysunek 6.13. Analiza wytrzymatosci filamentdw 1,4 mm w statycznej prébie rozciggania:
a) reprezentatywne krzywe naprezenie-rozciggnigcie, b) wytrzymatos¢ na rozcigganie
(cM), c) modut Younga (E), d) odksztalcenie przy zerwaniu (¢B), e) system jednoosiowego
rozciggania filamentu ze specjalnie zaprojektowanym uchwytem dostosowanym do
pomiaréw filamentdw na bazie polimerow.
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Tabela 6.4. Parametry wytrzymalosciowe testowanych filamentéow o srednicy 1,4 mm
wyznaczone w statycznej probie rozciggania.

Probka E [GPa] om [MPa] oy [MPa] e [%0] Ut [MPa]
PLA 1.4 1,07+£0,04 | 64,2+3,0 15221 105+14 41x0,7
PLA 5HAp 14 | 1,11+0,08 | 634+7,0 14316 10,2+ 0,6 4004
PLA_10HAp_ 14| 0,94+0,08 | 53,3+5,5 13629 8,704 2,7+£0,2

6.4.9. Korekta wspoétczynnika Poissona

Analize wplywu wspotczynnik Poissona przeprowadzono w oparciu o charakterystyke
R-FQM filamentu PLA dla réznych ilo$ci dodatku HAp (Rysunek 6.9b,c,d). Rysunek 6.14a
przedstawia przyktadowa zalezno$¢ pomi¢dzy pomiarami LSM i InFiDEL dla PLA_5HAp 1.7
w formie wykresu gestosci. Ta konkretna probka PLA zostata uzyta po dodatkowej obrobce do
opisanego pozniej procesu druku 3D (gdzie jest okreslana jako PLA SHAp 1.4), a jej
charakterystyka zostala zmierzona po etapie przeciggania przy uzyciu ciggadta o srednicy oczka
rownej 1,7 mm.

Wspotczynniki opisujace linie trendu uzyskane z wykresu, podobne do tych dla
PLA_1.7 i PLA_10HAp_1.7, sugeruja rownowazng korelacje migdzy pomiarami $rednicy
LSM i InFiDEL. Warto jednak zauwazy¢, ze ta rtOwnowazna korelacja moze nie wystgpowac
w dostgpnych na rynku filamentach PLA (prawdopodobnie ze wzgledu na obecno$é
dodatkowych sktadnikéw dodawanych dla barwy i poprawy wiasciwosci drukowania [18]).
Rysunek 6.14b przedstawia komercyjnie produkowany biaty PLA z r6znymi dodatkami
stosowanymi w celu poprawy wilasciwosci materiatu w druku 3D i nadania barwy. Aby
zapewni¢ precyzyjne wyniki pomiarow przez InFiDEL, w pomiarach $rednicy dostepnych na
rynku filamentow nalezy uwzgledni¢ dodatkowa poprawke na wptyw wspodtczynnika Poissona
[18,109,110,112,114].

Korekta ta jest okre§lana przez wspoOtczynniki liniowej linii trendu stworzonej na
podstawie pomiarow. Rysunek 6.14b przedstawia przyktadowa relacj¢ komercyjnego filamentu
gdzie korekta ta moze by¢ zastosowana przy uzyciu rownania y=0,792x+0,376 (gdzie x jest
$rednicg zmierzong przez InFiDEL bez korekcji wspotczynnika Poissona, a Y jest $rednicg po
korekcie opartej na pomiarach LSM [18]). W przypadku PLA 5HAp 1.7 wytworzonego w
prezentowanym procesie rownanie to wynosi y=1x+0,007, co mozna przyblizy¢ do relacji y=x
(podobnie dla PLA 1.7 i PLA 10HAp 1.7). Oznacza to, ze w przypadku filamentu
wykonanego wylacznie z granulatu PLA (rozdziat 6.3, 6.4.4), niezaleznie od dodatku zwigzku
HAp w zakresie od 0 do 10%, korekta wspotczynnika Poissona nie jest konieczna przy
pomiarach, a modut Younga materiatu jest stosunkowo wysoki. Dlatego dla wszystkich
charakterystyk $rednicy wytworzonych filamentow w tym rozdziale korekta wspotczynnika
Poissona nie zostala zastosowana.
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Rysunek 6.14. Wybrane charakterystyki R-FQM — wykres gestosci dla: a) relacji miedzy
Srednicq zmierzong za pomocg niekompresyjnego pomiaru mikrometrem laserowym LSM,
a Srednicq zmierzonq za pomocg kompresyjnych fozysk InFiDEL dla PLA_5HAp_1.7, b)
relacji miedzy srednicq zmierzong za pomocg niekompresyjnego pomiaru mikrometrem
laserowym LSM, a srednicq zmierzong za pomocg kompresyjnych fozysk InFiDEL dla
komercyjnego biatego PLA o deklarowanej srednicy 1,75 mm, c) 0szacowanej relacji
miedzy sprzezonymi Srednicami elipsy na podstawie charakterystyki PLA_1.7, d) relacji
miedzy usredniong pojemnoscig tub pojemnosciowych a srednicq okregu estymowangq z

powierzchni elipsy dla PLA_1.7.

6.4.10. Owalnosé

Jednym z parametréw, ktéry mozna oszacowac na podstawie pomiaru srednicy w wielu
osiach, jest owalnos¢ filamentu. Aby oszacowaé t¢ zalezno$¢, geometria przekroju
poprzecznego filamentu jest przyblizona przez elipse na podstawie pomiarow dla danego
fragmentu filamentu [18]. Rysunek 6.14c przedstawia zalezno$¢ migdzy mniejsza i wigksza
sprzezong Srednicg elipsy dla PLA 1.7. Im mniejsza roéznica migdzy mniejsza i wigksza
srednicg elipsy dla okreslonego fragmentu filamentu, tym lepsza jest jego owalnosé. W
przypadku idealnie owalnego filamentu wykres bytby wyrazony jako pojedyncza linia, ktéra

symetrycznie dzieli wykres na dwie czesci.
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6.4.11. Wzgledna przenikalnos¢ elektryczna

Parametrem, ktory mozna oszacowa¢ na podstawie zestawionych wzdluznych
charakterystyk R-FQM Ssrednicy i pojemnosci rurki pojemnosciowej filamentu, jest wzgledna
przenikalnos$¢ elektryczna materiatu. Aby wykonac¢ to oszacowanie, przygotowywany jest
wykres z zastgpcza $rednicg okrggu filamentu obliczong na podstawie powierzchni elipsy
(rozdziat 5.3, 6.4.10) umieszczong na osi X, oraz usredniong pojemnoscia rurki umieszczong na
0si y (rozdziat 6.4.2). Porownujac wygenerowang lini¢ trendu z symulacja numeryczng dla rurki
pojemnosciowej (Rysunek 6.14d), szacuje si¢ wzgledng przenikalno$¢ elektryczng (szczegoty
opisane w [18]). Rysunek 6.14d przedstawia przyktad takiej relacji dla PLA_1.7. Rysunek 6.15
przedstawia taka relacje dla PLA_1.7 wraz z relacjami z charakterystyk PLA 5HAp 1.7 i
PLA 10HAp_1.7. Wszystkie przedstawione na tym rysunku charakterystyki filamentu
uzyskano po jego przeciagnigciu przez ciggadto o $rednicy 1,7 mm (rozdziat 4.12).

Relacja estymowanej elipsy do usrednionej pojemnosci rurek
—PLA_1.7 —- PLA SHAp_1.7  —=- PLA_10HAp_1.7
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Rysunek 6.15. Dwa g0rne wykresy przedstawiajq charakterystyki R-FQM dla
PLA_5HAp_1.7 (po lewej) i PLA_10HAp_1.7 (po prawej). Rysunek 6.14d przedstawia
analogiczng charakterystyke dla PLA_1.7. Ponizej przedstawiono relacje usrednionej
pojemnosci rurek od Srednicy zastepczej filamentu zmormalizowang do wynikéw
symulacji [139] jako poréwnanie charakterystyk filamentéw PLA z réznymi ilosciami
dodatku HAp po przeciggnieciu przez oczko o srednicy 1,7 mm.

Mozna zauwazy¢ ze dodanie roznych ilosci zwigzku HAp do filamentu PLA ma
zauwazalny wptyw na zmierzong wzgledng przenikalno$é elektryczng (Rysunek 6.15, Tabela
6.5). Aby poprawi¢ doktadno$¢ pomiaru, zakres Srednic wykorzystanych do poréwnania zostat
zoptymalizowany tak, aby pasowal do zakresu wysokiej doktadnosci rurki pojemnosciowej
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6. Instalacja do wytwarzania materiatow aktywowanych chemicznie

(wptyw $rednicy na doktadno$é rury pojemnosciowej wyjasniono szczegdétowo w [18]). Tabela
6.5 przedstawia uzyskang wzgledng przenikalnos$¢ elektryczng materiatdéw. Na podstawie
przeprowadzonego pordéwnania charakterystyk filamentu mozna zaobserwowaé, ze wzgledna
warto$¢ przenikalnosci elektrycznej jest proporcjonalna do ilo$ci dodanego zwigzku HAp. Na
podstawie zmierzonych witasnosci PLA 1.7, jego wzgledng przenikalno$¢ elektryczng szacuje
si¢ na 2,95. Warto$¢ ta jest wysoce prawdopodobna, poniewaz wzgledna przenikalnos¢
elektryczna PLA oszacowana w referencyjnych pracach waha si¢ od 2,7 do 3,1 dla
czestotliwoscei bliskich 1 MHz | w zaleznosci od pochodzenia materiatu [7,63-65]. Efekt
rekrystalizacji wyjasniono w rozdziale 6.4.12.

Tabela 6.5. Wzgledna przenikalnosé elektryczna filamentéw PLA oszacowana na
podstawie linii trendu ich charakterystyk w zestawieniu do symulacji (Rysunek 6.15,

6.4.12).
Materiat Wzgledna przenikalno$é elektryczna | Wspétczynnik determinacji R?
PLA_10HAp_1.7 3,11 0,851
PLA_5HAp_1.7 3,03 0,934
PLA_1.7* 2,95 0,907
PLA 1.75 wygrzewany | 2,85 0,789

* ta sama wzgledna przenikalnos¢ elektryczna zmierzona dla PLA_1.75

6.4.12. Wplyw krystalicznosci na charakterystyke filamentu R-FQM

Probka PLA 1.75 zostala wybrana w celu okre$lenia wplywu krystalicznosci polimeru
na pomiary uzyskane metoda R-FQM. Poniewaz material ten byt amorficzny, byl on
wygrzewany w temperaturze 100 °C przez 24 godziny za pomocg suszarki w celu wywotania
krystalizacji. Wybrany odcinek filamentu zostal umieszczony w rurce PTFE (Srednica
wewnetrzna 1,8 mm, $rednica zewnetrzna 3 mm) w celu zachowania stabilno$ci wymiarowe;j
podczas wygrzewania. Uzyskane efekty mierzono metodami R-FQM, FTIR, DSC zgodnie z
procedurami opisanymi odpowiednio w rozdziatach 3, 4.10.2, 4.10.4.

Charakterystyka wzdtuzna filamentu dla wybranych parametrow
- PLA_1.75 PLA_1.75_wygrzewany
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Rysunek 6.16. Porownanie charakterystyk R-FQM probki PLA bez zwigzku HAp po
przeciggnieciu przez oczko o srednicy 1,75 mm. Porownanie przedstawia charakterystyke
tego samego fragmentu filamentu przed i po wygrzewaniu prébki w celu rekrystalizacji.
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Postanowiono zbada¢ wplyw stopnia krystalicznosci PLA 1.75 na wyniki pomiaréw
przenikalnoéci elektrycznej. Rysunek 6.16 przedstawia wplyw wygrzewania na
charakterystyke wzdluzng filamentu bez dodatku HAp po przeciagnigciu przez ciggadto o
srednicy oczka rownej 1,75 mm. Poniewaz dlugos$¢ charakterystyki wygrzewanej probki
wydluzyla si¢ o dodatkowe 12,5% ze wzgledu na niewystarczajace tarcie migdzy tozyskiem
enkodera a zarnikiem po podgrzaniu (efekt wyjasniony szczegdétowo w rozdziale 4.12), os X
zostala odpowiednio przeskalowana w celu poréwnania z oryginalng nieobrobiong probka
(referencyjny pomiar dlugosci probki przed i po wygrzewaniu potwierdza omawiany btad
poslizgu enkodera). Srednia $rednica probki na calej jej dtugosci zmienita si¢ tylko o 0,3%.
Poniewaz wplyw wygrzewania na wtasciwosci wzdtuzne filamentu nie jest doktadnie taki sam
na calej jego dlugosci, istniejg pewne rozbieznosci migdzy obserwowalnymi wlasciwosciami
filamentu.

Relacja estymowanej elipsy do usrednionej pojemnosci rurek
- PLA_1.75 —o— PLA_1.75_wygrzewany
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Rysunek 6.17. Dwa gorne wykresy przedstawiajg charakterystyki R-FQM dla PLA_1.75
przed wygrzewaniem (po lewej) i PLA_1.75_wygrzewany po wygrzewaniu (po prawej).
Ponizej przedstawiono zaleznosé usrednionej pojemnosci rurek od srednicy zastepczej
znormalizowang do wynikéw symulacji [139] jako poréwnanie charakterystyk wybranego
fragmentu filamentu przed i po wygrzewaniu.

Wygrzewanie rekrystalizacyjne spowodowato dodatkowa zmian¢ wzdluznej
charakterystyki $rednicy. Moze to by¢ spowodowane odpr¢zeniem materiatu lub plynigciem
wygrzewanego materiatu. Wygrzewanie probki przez 24 godziny w celu rekrystalizacji wptywa
rowniez na spadek wzglednej przenikalnosci elektrycznej, ktéry prawdopodobnie jest
spowodowany powstaniem frakcji krystalicznej. Rysunek 6.17 przedstawia zestawienie
charakterystyk wygrzewanego filamentu (Rysunek 6.16) w odniesieniu do symulacji.
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Aby poprawi¢ doktadno$¢ pomiaru, zakres $rednic uzytych do pordéwnania zostat
zoptymalizowany tak, aby pasowal do zakresu pomiarowego wysokiej doktadnosci rurki
pojemnosciowej (wpltyw S$rednicy na doktadno$¢ rurki pojemno$ciowej wyjasniono
szczegdtowo w [18]). Tabela 6.5 przedstawia szacunkowa warto$¢ wzglednej przenikalnosci
elektrycznej dla analizowanego filamentu. Tabela 6.5 zawiera wyniki pomiaréw uzyte do
analizy prébek filamentu PLA bez dodatku HAp (Rysunek 6.15 i Rysunek 6.17 przedstawiajg
ich charakterystyki) gdzie sa one réznymi fragmentami filamentu po przeciaganiu przez rézne
$rednice oczek ciggadet, ale niezaleznie od tego wartos¢ wzglednej przenikalnos$ci elektrycznej
oszacowanej w obu wypadkach jest taka sama i zostata wyrazona w tabeli. Zgodno$¢ ta jest
indykatorem wysokiej dokladno$ci szacowania wzglednej przenikalnosci elektrycznej na
podstawie charakterystyki wzdtuznej R-FQM.

a) b)
Faza amorficzna . —PLALTS —— PLA_1.75
v(C-C) - 956 cm"! %, ——PLA_175_wygrzewany 0.6 —— PLA_1.75_wygrzewany
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Rysunek 6.18. Poréwnanie wlasnosci filamentu PLA_1.75 otrzymanego bezposrednio po
procesie zimnej ekstruzji SSE po przecigganiu przez oczko 1,75 mm i tego samego
filamentu wygrzewanego w temperaturze 100 °C przez 24 godziny: a) widma ATR-FTIR,
b) krzywe DSC zarejestrowane podczas pierwszego cyklu wygrzewania.

Wptyw krystalicznosci PLA_1.75 na pomiary wzglednej przenikalno$ci elektrycznej
zostat zestawiony z metodami referencyjnymi. Przeprowadzono analizy FTIR i DSC dla obu
materiatow (przed i po wygrzewaniu). Rysunek 6.18a przedstawia widma w podczerwieni dla
obu probek. Krzywe sg do siebie bardzo zblizone, ale istniejg zauwazalne roznice wskazujace
na wzbogacenie materiatlu o frakcje krystaliczng po wygrzewaniu. Rysunek 6.18a posiada
zblizenie na obszar w zakresie dhugosci fali 900 - 1000 cm™. Zhu Z. i in. w swoim artykule
wykazali, ze pasmo odpowiadajgce wystepowaniu drgan rozciggajacych v(C-C) przy dtugosci
fali rownej 956 cm™ jest charakterystyczne dla frakcji amorficznej, natomiast obecno$é pasma
zwigzanego z drganiami kotyszacymi r(CH3) (921 cm™) wskazuje na obecnosé fazy
krystalicznej w uktadzie [179]. Stad mozna wnioskowa¢, ze ogrzewany material ma znaczny
udzial fazy krystalicznej w swojej strukturze. W celu dokladnego okreslenia stopnia
krystaliczno$ci przeprowadzono analiz¢ DSC. Tabela 6.3 przedstawia parametry uzyskane z
krzywej DSC (Rysunek 6.18b) dla wygrzewanego filamentu. Stopien krystaliczno$ci obliczono
na okoto 43%. Wplyw na charakterystyke filamentu opisano w punkcie 3.10.
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6.5. Zastosowanie w technikach addytywnych

Hydroksyapatyt jest wysoko ceniony w zastosowaniach medycznych ze wzgledu na
jego uzytecznos¢ w inzynierii tkanki kostnej, ktora wykorzystuje techniki wytwarzania
przyrostowego [180]. Aby zbada¢ wilasciwosci drukowania wytworzonych filamentow
PLA 1.4, materiaty zostaly wykorzystane do wydrukowania skanu kosci udowej [181] w skali
1:5 (Rysunek 6.19). W tym celu wykorzystano drukarke 3D Prusa MK3S z PrusaSlicer 2.7.4.
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Rysunek 6.19. Skan kosci udowej [180] wydrukowany przy uzyciu druku 3D metodg FDM.

Od lewej, kolejno uzyty filament: PLA 1.4, PLA 5HAp 1.4, PLA _10HAp 1.4. Jednostkq

skali siatki bedgcej tiem jest 1 cm. Do drukowania wykorzystano drukarke 3D Prusa

MK3S (po prawej).

Na podstawie charakterystyki filamentu PLA_ 1.4 (Rysunek 6.10b), obliczono $rednig
wartos$¢ srednicy kazdego z filamentow. Stwierdzono, ze $rednia $rednica filamentu PLA 1.4
wynosita 1,417 mm, podczas gdy filament PLA SHAp 1.4 miat $rednig $rednice réwng 1,423
mm, a filament PLA 10HAp 1.4 mial $rednig $rednice o wartosci 1,414 mm. Mnoznik
ekstruzji dla kazdego wydruku zostat ustawiony zgodnie z wymagang iloscia filamentu, ktory
mial by¢ wyttaczany podczas drukowania na podstawie tych wartosci. Wszystkie pozostale
ustawienia oprogramowania tngcego (slicer) byty identyczne dla kazdego z wydrukow, w tym
temperatura dyszy ekstrudera ktéra ustawiona byta na wartos¢ 210 °C. Produkcja filamentow
PLA i ich p6zniejsze wieloetapowe przecigganie przez oczka ciggadet umozliwito uzyskanie
wysokiej jakosci wydrukéw pomimo mniejszej $rednicy filamentu réwnej w przyblizeniu
warto$ci 1,4 mm (standard dla tego typu drukarek 3D wynosi 1,75 mm) i faktu réznych sktadow
materialow. Ko§¢ udowa wyprodukowana przy uzyciu PLA 1.4 jest przezroczysta, podczas
gdy kolor wydrukowanego obiektu przy uzyciu PLA SHAp 1.41iPLA 10HAp 1.4 przybiera
r6zne odcienie bieli.
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6. Instalacja do wytwarzania materiatow aktywowanych chemicznie

6.6. Podsumowanie

Wtasciwosci fizykochemiczne wytworzonych materialdow w postaci filamentéw zostaty
zmierzone za pomocg nowatorskiej techniki R-FQM, dzigki ktorej mozliwe jest
przeprowadzenie wzdtuznej charakteryzacji filamentu na calej jego dtugosci. Uzyskane wyniki
R-FQM zostaty poréwnane z metodami referencyjnymi opartymi na punktowych pomiarach
prébek z wybranych fragmentow filamentu. Uzyskane wyniki byly zgodne w takich aspektach,
jak ilo$¢ napetniacza zwigzku HAp lub wplyw krystaliczno$ci na wlasciwosci materiatu 1
dowodza niezawodnosci i skutecznosci techniki R-FQM w dziedzinie charakteryzacji
wlasciwosci filamentéw. Uzyskane wlasciwosci R-FQM moga by¢ réwniez podstawg do oceny
przydatnosci materiatu do druku 3D metoda FDM pod wzgledem zakresu wahan $rednicy i
potencjalnych probleméw podczas procesu, oraz moga zapewni¢ niezbedng korekte
parametrow drukowania takich jak mnoznik ekstruzji. Zbadano wiasciwosci strukturalne i
termiczne materiatu w formie filamentu, a uzyskane wyniki wykorzystano do walidacji nowych
metod pomiaru wiasciwosci, takich jak R-FQM lub statycznej proby rozciggania filamentu.

Ponadto szczegotowo przedstawiono cykl zycia filamentéw uzywanych w druku 3D
ektruzji materiatu, od poczatkowych etapéw materiatu w formie bazowych sktadnikoéw
dostarczonego surowca do ostatecznego wykorzystania filamentu w postaci wydrukowanych
obiektow 3D. W przypadku kompozytdow PLA przeanalizowano wplyw zwigzku HAp w
odniesieniu do czystych filamentéw PLA oraz omoéwiono i poréwnano wilasciwosci
otrzymanych materialow. Ponadto zbadano stabilno$¢ wiasciwosci filamentu na ich dtugosci
na podstawie uzyskanych charakterystyk R-FQM. Na podstawie uzyskanych wynikow mozna
bylo zaplanowac dalszy proces produkcyjny filamentu przy uzyciu zimnej ekstruzji
materialu SSE. Przedstawione metody pomiarowe zostaly zastosowane podczas procesu
zmniejszania $rednicy filamentu z wieloetapowym przecigganiem przez oczka ciggadet,
umozliwiajac wglad w proces w postaci porownywanych zmian whasciwosci i charakterystyk
filamentow.

Proces opisany w tym rozdziale pozwala na wytwarzanie wysokiej jakosci wydrukéw 3D
przy uzyciu druku 3D metoda FDM, pomimo niskoseryjnej produkcji filamentow i
réznorodno$ci produkowanych filamentow. W kontekscie przyszlej niskoseryjnej produkcji
filamentow korzystne byloby wykonanie wstgpnej goragcej ekstruzji materiatu o $rednicy
wigksze] niz pozadana Srednica 1,75 mm na catej dlugosci filamentu. Przy zalozeniu ze
zmienno$¢ $rednicy uzyskanego filamentu bedzie zawsze powyzej pozadanej wartoscei,
srednica filamentu moze zosta¢ zmniejszona poprzez zimng ekstruzje SSE az do osiagnigcia
stabilnej pozadanej $rednicy 1,75 mm. Takie podejscie zapewnia niskg zmienno$¢ $rednicy
filamentu przy uzyskaniu jej pozadanej wartosci, ktora jest rowna tej wykorzystywanej do
druku 3D metodg FDM. Co wigcej, podejscie to utatwia produkcje wysokiej jakosci wydrukow
przy niskonaktadowej produkc;ji filamentow z przygotowanych materiatow.
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7.7Zakonczenie

Niniejsza dysertacja zostala poswigcona wzdtuznej charakteryzacji materiatow w
formie filamentow omawiajac jej zastosowania dla instalacji do wytwarzania materiatow
aktywowanych chemicznie do zastosowan w technikach addytywnych pozwalajacej na
monitorowanie, kontrole¢ i poprawe¢ witasnosci wytwarzanych filamentow. Przygotowano
instalacje do wytwarzania materiatow aktywowanych chemicznie do zastosowan w technikach
addytywnych takich jak druk 3D metodg FDM. Zaprojektowano, zbudowano i
zoptymalizowano aparatur¢ pomiarowg do charakteryzacji materiatdw aktywowanych
chemicznie w formie filamentu do uzycia podczas procesu wytwarzania filamentu jak i po jego
zakonczeniu. Opracowano, ztozono 1 uruchomiono autorskie uklady elektroniczne
odpowiadajace za dzialanie poszczegdlnych modutdéw pomiarowych. Zbadano wtasnosci
materiatdéw w formie filamentu i poréwnano wyniki z metodami referencyjnymi. Praktycznie
wykorzystano powstalg instalacj¢ przy wytwarzaniu materiatéw aktywowanych chemicznie do
zastosowan w technikach addytywnych w formie filamentu dla drukarek 3D typu FDM.

Rozdziat 2 zawierat teoretyczne wprowadzenie do aspektow druku 3D metodg FDM w
tym cyklu zycia filamentu bedacego materialem uzywanym do druku 3D. S3 tam omowione
aspekty monitorowania wtasciwosci materialu w formie filamentu wzdluz jego dtugosci w
czasie rzeczywistym przy wysokiej doktadnosci pomiaru.

W rozdziale 3 zaprezentowano realizacj¢ zautomatyzowanego, nieniszczacego uktadu
pomiarowego do monitorowania wlasciwosci materiatowych filamentow FDM w czasie
rzeczywistym. Omowiona zostata implementacja w formie konfiguracji z czujnikami
umieszczonymi szeregowo z odstepami o okre§lonych znanych odlegtosciach pozwalajacej na
monitorowanie potozenia wzdtuznego filamentu w systemie. W rozdziale przedstawiono
zasad¢ dziatania poszczeg6lnych modutdéw pomiarowych wraz z ich topologia.

Rozdziat 4 poswigcono teorii, symulacji 1 kalibracji uktadow pomiarowych i
wytwarzania. W rozdziale oméwione zostaty metodyki interpretacji danych zebranych przez
sensory, kalibracje poszczegdlnych modutéw, symulacje zawierajace analize wybranych
czynnikow, metodologi¢ obrobki danych z sensorow, przyktadowe charakterystyki
wygenerowane przy uzyciu zaprezentowanej aparatury pomiarowej, analiz¢ biedow
pomiarowych, oraz metody uzyte przy wytwarzaniu materiatlow do druku 3D ekstruzji
materialow.

W rozdziale 5 omoéwiono metodologie pomiaru wtasnosci filamentow w formie
zautomatyzowanego nieniszczacego monitorowania wtasciwosci materiatdw w oparciu o
przenikalnos¢ elektryczng, enkodowanie wzdtuzne 1 wieloosiowe pomiary srednicy w czasie
rzeczywistym. Przedstawiono réwniez pomiary wykonane modutami ultradzwigkowymi i
optycznymi. Omowiono przeprowadzone pomiary setek roznych probek materiatow
powszechnie uzywanych w technologii addytywnej osadzania topionego materialu znanej pod
akronimem FDM i oméwiono wyniki przeprowadzonych eksperymentow.
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Rozdziat 6 przedstawia catoksztalt instalacji do wytwarzania materialow
aktywowanych chemicznie w trakcie dziatania. Przeanalizowanie zostaty wyzwania obecne
przy niskonaktadowej produkcji filamentow takie jak problemy z utrzymanie wysokiej
jakosci filamentu na catej jego dlugosci. Omowiono metody kontroli i korekeji kluczowych
wlasciwosci filamentu. Zastosowano monitorowanie jakosci filamentu w czasie rzeczywistym
(R-FQM), testy rozciggania filamentu, redukcje $rednicy filamentu za pomoca wyttaczania w
stanie statym (SSE) 1 pomiary wtasciwosci fizykochemicznych w konteks$cie instalacji do
wytwarzania materiatow aktywowanych chemicznie.

Wszystkie postawione w pracy cele zostaly zrealizowane. Opracowano instalacje do
wytwarzania materiatow aktywowanych chemicznie do zastosowan w technikach
addytywnych. Zastosowano wzdtuzna charakteryzacje materiatow w formie filamentow przy
pomocy opracowanej techniki R-FQM. Przy uzyciu instalacji i jej systemow pomiarowych
monitorowano i kontrolowano wytwarzanie aktywowanych chemicznie filamentéw co
poskutkowato poprawa ich wiasnosci. W rozdziale 3, 4 i 5 przedstawiono szczegodtowo
wszystkie zagadnienia zwigzane z opracowang autorska technikg pomiarowg R-FQM. Podczas
eksperymentéw  zweryfikowano  praktycznie  mozliwosci  pomiarowe  urzadzenia
dedykowanego do instalacji. Finalnie zrealizowano proces produkcyjny trzech roznych
filamentow przy uzyciu przedstawionej instalacji.

Postawiona teza zostala udowodniona. Na podstawie enkodowanych pomiarow
filamentu: $rednicy mierzonej metoda optyczng i kompresyjnymi lozyskami, wieloosiowej
pojemnosci, analizy widma ultradzwigkowego oraz optycznej spektroskopii transmisyjnej i
emisyjnej, mozliwa jest wzdluzna charakteryzacja filamentu produkowanego do druku 3D
metody osadzania topionego materialu i pomiar jego istotnych parametrow: wzglednej
przenikalnosci elektrycznej, kragtosci, defektéw strukturalnych, poziomu zawilgocenia
materiatu, proporcji sktadnikow, wspotczynnika Poissona, a takze mozliwa jest klasyfikacja
materiatu. W rozdziale 6 przeprowadzono eksperyment wytwarzania filamentu przy pomocy
instalacji do wytwarzania materiatow aktywowanych chemicznie do zastosowa¢ w technikach
addytywnych, w ktérym wykorzystano opracowany uktad pomiaru wzdtuznej charakterystyki
filamentu R-FQM. Uzyskane wynik pozwolily na potwierdzenie uzytecznosci uktadu
pomiarowego w instalacji i przedstawiona instalacja z powodzeniem moze by¢ wykorzystana
w produkcji filamentu aktywowanego chemicznie. Byta to pierwsza, znana autorowi,
demonstracja instalacji z wykorzystaniem metodologii pomiarowej takiej jak R-FQM.

Do najwazniejszych oryginalnych osiagnigc tej pracy spehniajacych jej cele autor zalicza:

L Zaprojektowanie, budowa i optymalizacja instalacji do wytwarzania materialow
aktywowanych chemicznie do zastosowan w technikach addytywnych. Dostarczylo to
narzedzia pozwalajacego na nieosiagalng wczesniej automatyczng charakteryzacje
wzdhizng wlasnosci filamentow.

L Opracowanie i weryfikacja eksperymentalna przygotowanych autorskich uktadow
elektronicznych ~ odpowiadajacych za  dzialanie poszczegélnych  modulow
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pomiarowych. Pozwolito to przygotowac¢ poszczegélne uktady elektroniczne do
przeprowadzenia pomiarow.

Przygotowanie aparatury pomiarowej do charakteryzacji materialow
aktywowanych chemicznie w formie filamentu. Skalibrowana aparatura o znanych
doktadnosciach pozwolita na pomiary filamentow zarébwno podczas procesu
wytwarzania w instalacji jak i po jego zakonczeniu.

Zbadanie wlasnos$ci materialow w formie filamentu i ich poréwnanie z metodami
referencyjnymi. Dato to wglad w wiasnosci komercyjnie dostepnych filamentoéw i
pozwolito zdefiniowa¢ najwazniejsze parametry opisujgce filamenty.

Praktyczne wykorzystanie powstalej instalacji przy wytwarzaniu materialow
aktywowanych chemicznie do zastosowan w technikach addytywnych w formie
filamentu dla drukarek 3D typu FDM. Wykorzystanie techniki R-FQM pozwolito na
poprawienie parametrow filamentu w trakcie produkcji.

Realizacja i charakteryzacja autorskiej metody redukcji Srednicy filamentow.
Wykorzystang technik¢ R-FQM w instalacji do wytwarzania materiatlow
aktywowanych chemicznie jako metodg kontroli parametréw filamentu.

Przeprowadzone badania pokazuja, iz wzdluzna charakteryzacja materialtow w formie
filamentéw moze by¢ wykorzystywana W instalacji do wytwarzania materiatdéw aktywowanych
chemicznie do zastosowan w technikach addytywnych. R-FQM pozwala na monitorowanie,
kontrolg i poprawe wlasnosci wytwarzanych filamentow. W przysztosci opisana metodologia
moze zosta¢ uzyta W instalacjach do wytwarzania materialow aktywowanych chemicznie
pracujacymi poza murami laboratoriow. Autor planuje poszerzy¢ przedstawione w rozprawie
badania o0 dodatkowe eksperymenty zwigzane z nowymi metodami charakteryzacji filamentu i
kontroli jego parametrow dazac do jeszcze wyzszej jakosci wytwarzania. Ponadto aktualnie
prowadzi badania nad optycznymi i ultradzwigkowymi modutami pomiarowymi.
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Streszczenie w jezyku polskim

Wraz z coraz szybszym tempem rozwoju badan naukowych i postepu technologicznego
ros$nie zapotrzebowanie na szybkie prototypowanie w placowkach docelowych przy uzyciu
okreslonych specyficznych materiatow. Technologie addytywne, takie jak druk 3D metodg
osadzania topionego materialu z dedykowang instalacjg do wytwarzania filamentow, staly sie
ekonomicznie optacalnym rozwigzaniem tej potrzeby. Produkcja niestandardowych materiatow
dla tego procesu czesto stwarza potrzebe wykorzystania instalacji w formie niskonaktadowe;j
linii produkcyjnej filamentow. Istotnym wyzwaniem w takich procesach produkcyjnych jest
utrzymanie wysokiej jakosci filamentu na calej jego dlugosci. Powodem jest to, ze
nieskompensowana zmiana wlasciwosci materialu stosowanego w procesie wytlaczania
materialu w druku 3D jest jednym z czynnikéw prowadzacych do niespojnosci i wad
produkowanych cze$ci. Stwarza to zapotrzebowanie na niedrogi monitor jakosci filamentu w
czasie rzeczywistym, ktory moze scharakteryzowaé wlasciwosci materiatu filamentu na catej
jego dlugosci.

Praca doktorska przedstawia instalacj¢ do wytwarzania materialdéw aktywowanych
chemicznie do zastosowan w technikach addytywnych, gdzie zastosowano automatyczng
charakteryzacje wzdluzna wilasnosci filamentéw. Aby zapewni¢ wysoka jakos¢ filamentu,
konieczne jest monitorowanie i zarzadzanie szeregiem istotnych wiasciwosci, w tym spdjnoscia
geometrii, zmienno$cig objetosci, owalnoscia, jednorodno$cig materiatu, stosunkiem mieszanki
oraz brakiem wad wewnetrznych i zewngtrznych, takich jak pecherzyki powietrza. W tym celu
do instalacji produkcyjnej wdrozono autorski monitor jakosci filamentu czasu rzeczywistego
(R-FQM), ktory pozwala na szczegotowy wglad w charakterystyke filamentu podczas procesu
produkcyjnego. Monitor R-FQM implementuje $ledzenie zmian zmierzonej pojemnosci rurki
pojemnosciowe]j 1 §rednicy oraz innych wlasciwosci przy uzyciu czujnikdéw roznych typow dla
wielu wybranych osi oraz enkodowania wynikéw do okreslonego fragmentu filamentu
uzywanego W druku 3D metodg osadzania topionego materiatu. Dzigki tak zebranym danym
monitorowano mie¢dzy innymi takie czynniki, jak wilgotno$¢ materiatu, kragtos¢, defekty
materiatowe, proporcje skladnikow, wzgledng przenikalnos$¢ elektryczng, wspotczynnik
Poissona czy typ materiatu. Przedstawiony zostal pierwszy autorski prototyp urzadzenia
pomiarowego 1 szczegdtowo opisano jego zasad¢ dziatania. Jako przyktady zastosowan
przedstawiono rozpoznawanie typu materialu na podstawie charakterystyki filamentu Kkilku
typow materialu réznych producentow, opisano proces absorpcji wilgoci w czasie dla
wybranych filamentow oraz pokazano wykrywanie defektow o roznym stopniu nasilenia.

R-FQM, w potaczeniu z autorskim procesem wieloetapowego przeciggania filamentu
przez ciggadto oczkowe, pozwala na monitorowanie 1 kontrolg wlasnosci filamentéw w trakcie
produkcji. Innowacyjne techniki zostaly zilustrowane podczas produkcji filamentow
kompozytowych na bazie polilaktydu z dodatkiem nanohydroksyapatytu. Zredukowano
srednice wyekstrudowanego materiatu poprzez wieloetapowe przecigganie tak powstalego
filamentu przez szereg oczek ciagadel drutowych o malejacych $rednicach. W trakcie procesu

105



Streszczenie

produkcyjnego filamenty zostaty scharakteryzowane na roznych etapach wytwarzania, mi¢dzy
innymi za pomocg analiz wtasciwosci strukturalnych i termicznych, a takze zaproponowane;j
statycznej proby rozciggania.
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Streszczenie w jezyku Angielskim

With the accelerating pace of scientific research and technological advancement, there
is a growing need for rapid prototyping in dedicated facilities using specific materials. Additive
technologies, such as material extrusion 3D printing with a dedicated filament manufacturing
facility, have become an economically viable solution to this need. The production of non-
standard materials for this process often creates the need for installation in the form of a low-
volume filament production line. A major challenge in such production processes is maintaining
the quality of the filament throughout. This is because uncompensated variation in the
properties of the material used in the 3D printing extrusion process is one of the factors leading
to inconsistencies and defects in the parts produced. This creates a need for a low-cost, real-
time filament quality monitor that can characterise the material properties of the filament along
its entire length.

The thesis presents an installation for the production of chemically activated materials
for additive technology applications, where automated longitudinal characterisation of filament
properties has been applied. In order to ensure high quality filaments, it is necessary to monitor
and manage a number of important properties including geometry consistency, volume
variation, ovality, material homogeneity, blend ratio and the absence of internal and external
defects such as air bubbles. To this end, a proprietary Real Time Filament Quality Monitor (R-
FQM) has been implemented in the production installation to provide detailed insight into the
characteristics of the filament during the production process. The R-FQM monitor implements
the tracking of changes in the measured capacitance tube volume and diameter and other
properties using different types of sensors for multiple selected axes and encoding the results
to the specific piece of filament used in the 3D printing of the extruded material. The data
collected made it possible to monitor factors such as material moisture content, roundness,
material defects, component ratios, relative electrical permeability, Poisson's ratio or material
type, among others. The first proprietary prototype of the instrument is presented and its
operating principle is described in detail. Application examples include the identification of
filament material type based on the characteristics of multiple material types from different
manufacturers, the process of moisture absorption over time for selected filaments, and the
detection of defects of varying severity.

R-FQM, combined with a proprietary multi-step process of drawing the filament
through a wire drawing die, allows the properties of the filaments to be monitored and
controlled during production. The innovative techniques were demonstrated in the production
of polylactide-based composite filaments with the addition of nanohydroxyapatite. The
diameter of the extruded material was reduced by pulling the resulting filament through a series
of wire drawing dies of decreasing diameter in several stages. During the manufacturing
process, the filaments were characterised at various stages of manufacture, including structural
and thermal property analysis, as well as the proposed tensile test.
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