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Frysgranulering

Homogena pulvergranuler med éverlagsen prestanda

Vid tillverkning av keramiska komponenter genom pulver-
pressning krivs oftast granulering innan pressning kan
genomfdras. Syftet 4r att erhilla friflytande granuler som
fyller pressverktyget pd ett jimn sitt och som litt krossas
vid pressningen. Vanligen sker granulering genom att forst
blanda pulvret med limpliga presshjilpmedel (bindemedel,
plasticerare) i en vitska. Sedan sprejtorkas (stor skala)
suspensionen eller siktgranuleras (liten skala) med en del
iterstiende fukt. Emellertid finns det nackdelar med dessa
granuleringstekniker. Siktgranulering ger inte sfiriska
granuler och uppvisar dirfor dilig flytbarhet. Bida teknik-
erna involverar torkning i luft vilket skapar betydande risk
for segregering av presshjipmedel (polymer) och mindre
partiklar till granulernas periferi. Detta resulterar i
inhomogena och hérda granuler som inte helt krossas vid
pressningen med negativa konsekvenser for efterfoljande

sintring och de slutliga materialegenskaperna.
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Granuler av ett
kompositmaterial
framtagna via
frysgranulering.
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Keraminstitutet har anammat och vidareutvecklat en alter-
nativ granuleringsteknik — frysgranulering (FG) — vilken
méjliggor konservering av homogeniteten frin suspension
till torrt granulat. Genom att spreja en pulversuspension
ner i flytande kvive sker en momentan frysning av dropparna
(granulerna). I den efterfoljande frystorkningen sublimeras
isen utan risk for segregeringseffekter som ldte sker vid
konventionell torkning i luft. Resultatet blir sfiriska och
friflytande granuler med optimal homogenitet.
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lllustration av processen vid frysgranulering.

FG tillhandahéller optimerade betingelser for efterfoljande
processteg med erhdllet granulat, t ex enkel krossning av
granulerna till homogena och kompakta kroppar i en
pressningsoperation. Hog grad av homogenitet kommer
sedan att gynna en dirp3 f6ljande sintring med minimal
risk for granuldefekeer.
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Jamforelse sprejtorkning / frysgranulering avseende torkeffekter.

Férutom hog grad av granulhomogenitet ger FG ett antal

andra fordelar:

» Kontroll av granuldensiteten genom torrhalten hos
pulversuspensionen.

» Mild torkning forhindrar allvarlig oxidation av
icke-oxidiska keramer och metaller.

» Inga kaviteter i granulerna.

b Lite spill (hogt utbyte).

» Sivil smd (50-100 ml suspension) som storre kvanti-
teter granulat kan produceras till samma kvalité.

D Litt att rengdra granuleringsutrustningen.

D Mbgjligt att recirkulera organiska l8sningsmedel.

Granulstorleken vid FG péverkas av flytegenskaperna
(reologin) hos pulversuspension och processparametrarna
(pumpfléde och lufteryck). Normalt sett erhills en granul-
storleksfordelning med viss bredd och en typisk medel-
granulstorlek av 100-200 pm.

I en jimférelse mellan kompakeerings- och sintrings-
egenskaperna hos granulat producerat med FG respektive
sprejtorkning (SD) illustreras effekten av granulhomogeni-
tet pd ett tydlige sitt.
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ClPade och sintrade Al,O3-prover utifran sprejtorkat
(SD) resp frysgranulerat (FG) pulver.

Lagt isostatiskt presstryck resulterar i samma kompak-
tionsgrad men signifikant hégre sintrad densitet for FG-
prover. Littkrossade granuler och hég grad av homogenitet
forklarar detta. Hogre presstryck ger klart hgre pressad
densitet f6r SD-prover vilket gynnar sintrad densitet men
fortfarande uppvisar FG sin 6verligsna kapacitet med lika
eller hogre grad av densifiering.
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Annan anvandning av hogkvalitativa

pulvergranuler
Aven om det huvudsakliga syftet med frysgranulering av
olika pulversystem har varit att producera granulat for
pressning, finns det andra intressanta anvindningsom-
riden dir FG har visat sig mycket anvindbart. Ett sddant
exempel dr produktion av sfiriska metalloxidapartiklar
som katalytiskt material i férbrinningsanliggningar.
Frysgranulering i kombination med frystorkning kan
ocksd med fordel anvindas f6r framtagning av "ligdam-
mande” pulver som litt kan dterdispergeras i en vitska.
Detta 4r av sirskilt intresse nir mycket finpartikulira
material, t ex nanopulver skall processas. Genom att
granulerna litt bryts ner blir det littare att nd hoga partikel-
koncentrationer med lite energidtging.
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Suspensionsviskositet med forbehandlat (frysgranulerat/
frystorkat) resp obehandlat Si3N,4 pulver.

Service och utrustning
Keraminstitutet har byggt upp betydande erfarenhet och
kunskap avseende frysgranulering av minga olika keramer,
metaller och kompositmaterial. Det industriella intresset
for FG har kontinuerligt vixt och intensifierats under
senare tid. Baserat pé lovande f6rsck och utveckling vid
institutet har lyckosamma kommersiella applikationer
realiserats. Detta har ocksa blivit maojligt d& utrustning
for frysgranulering blivit kommersiellt tillgingligt.
Keraminstitutet tillhandahéller hjilp med optimering
av suspensionsegenskaper och granuleringsforfarandet
liksom med karakterisering av granulat och presstudier.
Sm& mingder granulat f6r initiala tester/utvirdering och
mindre produktionsvolymer kan produceras. Keraminsti-
tutet hjilper ocks3 till med anskaffning av utrustning och
etablering av produktionslinjer.

Frysgranulator av labskalemodell (LS-2, Powderpro AB).
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