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Sposéb oceny przetwarzalnosci tWorzyw termoplastycznych na
podstawie wlaSciwosci plyniecia w stanie stopionym

1

Przedmiotem wynalazku jest spos6b oceny prze-
twarzalnos$ci tworzyw termoplastycznych na pod-
stawie wiasciwosci  plymiecia w stanie stopionym,
znajdujgcy zastosowania w kontroli jakosci polime-
réw, przy optymalizacji parametrow procesu wy-
twarzania i przetwoérstwa craz przy doborze twor
rzywa do konkretnego zastosowania.

Zasadniczy wiasciwoscia tworzywa jest jego zdol-
nosé do przetwarzania w rdézne formy uzytkowe.
Dotychczas proces przetworstwa byl rozpatrywany
z punktu widzenia wplywu parametréw konstruk-
cyjnyich maszyn przetwérczych i parametréw tech-
nologicznych, natomiast witasnosci tworzywa albo
nie byly brane pod uwage, albo dla danej grupy
polimeré6w byly przyjmowane jako niezmienne. W
stosowanych dotychczas - sposobach kwalifikacji
tworzywa na odmiany podstawe stanowi gestosé
i wskaznik plyniecia mierzony ilodcia masy two-
rzywa wyplywajacego w znormalizowanych wa-
runkach przez dysze o okreSlonej $rednicy.

Sporadycznie, jako parametry uzupeiniajgce sto-
suje sie wgkaznik specznienia mierzony stosun-
kiem s$rednicy wyttoczonego tworzywa do $redni-
cy dyszy. Parametry te nie wystarczaja jednak do
oceny wlasnosci przetwodrezych stanowig one je-
dynie podstawy - podzialu na odmiany handlowe.
Przetwarzalno§é¢ tworzyw termoplastycznych oce-
niano dotychczas préba technologiczng na maszy-
nach produkcyjnyich.

Uzyskang partie prébng poddawano prébom ja-
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kosciowym tj., badano funkcjonalnoéé wyrobu np.
wybrane wlasciwosci wytrzymatosciowe, takie jak
wytrzymalosé na rozcigganie, wydluzenie przy zer-
waniu, udarno$é itp. tolerancje wymiarows, mini-
mum wad powierzchniowych, wiasnoéei optyczne,
takie jak przepuszczalnogé Swiatta, zmetnienie, po-
lysk itp. Préba technologiczna wymaga duzych
ilo$ci surowca, od kilkudziesieciu do. kilkuset kilo-
graméw, wyfaczenia maszyny z normalnej pro-
dukeji, jest diugotiwala i kosztowna.

Odtworzenie w mniejszej skali drogg modelo-
wania rzeczywistych warunkéw wystepujacych w
urzgdzeniu produkeyjnym jest w przypadku sto-
pionych polimeréw, jako sprezystej cieczy nienew-

_tonowskiej, bardzo trudne. Ponadto modelowanie

procesu zakilada powtarzalnosé wiasnosci polime-
row, co jest praktycznie wykluczone, bowiem jak
wykazaly badania opisane przez L. L. Chappeya
w Rhed. Acta, 8 497 (1969) oraz przez K. Shiraya-
ma w Kobunoshi Kagaku 28, 156 (1971), na przy-
ktad polietyleny nawet tej samej odmiany han-
dlowej, o bardzo zblizonych wlasnoéciach znamio-
nowych, takich jak wskaZnik plyniecia czy ge-
sto$é, w sposob istotny réznia si¢ podczas proce-
su przetworstwa. Wszelkie wiec zabiegi podejmo-
wane przez konstruktoré6w maszyn i technologéw
przetworcOw sg ograniczone wlasciwodciami lep-
kosprezystymi tworzywa zmieniajacymi sie pod’
wplywem parametrow technologicznych. O Prze-
twarzalnos$ci tworzyw termoplastycznych decydu-
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ja wiasnosci plyniecia i sprezystosci stopionego
polimeru przejawiajgce sie¢ podczas §cinania i roz-
' ciggania.

Wpyznaczanie- w bezposrednim pomiarze podat- -

noéci na rozcigganie polimeré6w w stanie stopio-
nym. w zakresie szybkosci odksztaicania wystepu-
jacych w rzeczywistych procesach przetworstwa
byto®wedlug dotychczas znanych metod niembozli-
we,

Sposobem wedlug wynalazku, przy uzyciu zbior-
nika z kapilarg ocenia sie podatnosé polimeru na:
rozcigganie w stanie stopionym.

Przy ocenie przetwarzalnosci tworzyw termopla-
stycznych sposobem wedlug wynalazku wnioskuje
sie o podatncsci polimeru na rozcigganie w stanie
stopionym na podstawie wyznaczanej krzywej pty-
niecia podczas $cinania i odpowiednich oblicze#.
W tym celu mierzy sie ilo§é wyplywajace z kapi-
lary w jednostce czasu masy tworzywa. Pomiar
przeprowadza sie przy co najmnij oSmiu wartos-
ciach ci$nienia w zakresie 20—300 kG cm—2 i przy
uzyciu co najmniej trzech kapilar o réznym sto-
sunku diugosci do Srednicy wynoszacym Ppowyze]j

5 oraz przy co najmniej trzech réznych tempera-

turach ré6znigeych sie¢ o wigcej niz 10°C, z prze-
dzialu 150—300°C. Na tej podstawie wykresla sie
izotérmiczne krzywe plyniecia podczas $cinania
wedlug znanego modelu paraboli logarytmicznej.

lg Py = A+ Blgy+C lgy

gdzie: Py, — naprezenie styczne z uwzglednieniem
poprawki Bagley’a ‘
y — szybkos$é Scinania z uwzglednieniem poprawki
Rabinowitscha )

A, B, C — wyznaczone stale charakteryzujgce po-
limer.

Obliczenia mozna przeprowadzié przy wykorzy-
staniu odpowiednich programéw na EMC. Dla
okreslenia przetwarzalno§ci wykorzystuje sie war-
todé wspbiczynnika C krzywej plyniecia dobrze
przetwarzalnych termoplastéw. Réznice w wartos-
ciach wspéluciynn-ika C krzywej plyniecia podczas
$cinania wyznaczonej w réznych temperaturach
nie powinny przekraczaé 50%. Wykorzystujgc te
same wyniki pomiaréw mozna uzupeinié kryteria
przetwarzalnosci tworzywa téermoplastycznego przez
wyznaczenie izotermicznej: krzywej strat ci$nienia
na wlocie do kapilary (P,) w zaleznoéei od szyb-
kosci Scinania w temperaturze 150—300°C wediug
znan.eL;go- modelu paraboli logarytmicznej:

g AP, = A, + B, lgy + C, lgy

gdzie y ma wyzej podane znaczenie, a A,, B, Co
maja znaczenie podane dla A, B, C.

Obliczenia mozna przeprowadzaé przy wykorzy-
staniu EMC. W wyniku przeprowadzonych badan
i obliczen stwierdzono, ze charakter przebiegu krzy-
wej strat ci$nienia na wloci do kapilary odpo-
wiada krzywej plyniecia podczas pozciggania. Dla
tworzyw termoplastycznych dobrze przetwarzal-
nych w zakresie temperatury i szybkosci $cinania
odpowiadajgcych warunkom przetwoérstwa, izoter-
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miczny przebieg strat ci$nienia na wilocie do ka-
pilary powinien byé monotoniczny, korzystnie ro-
snacy. Roé6wniez straty ci$nienia w funkcji tempe-
ratury poewinny zmienia¢ sie w sposéb monoto-
niczny, ale korzystnie mailejgcy.

‘Sposdb wedlug wynalazku pozwala ocenié prze-
twarzalno§¢ tworzyw termoplastycznych na ma-
tych, ckclo 200 g prébkach, przy uzyciu jednego
prostego aparatu. Sposdb oceny przetwarzalnodci
tworzyw jest uzyteczny zaréwno w procesie ich
wytwarzania, jak i przetwarzania, oraz do syste-
matycznej kontroli wiasnosci przetwbédrezych, jak
réwniez dla oceny nowootrzymanych surowcow.

Sposbb wediug wynalazku jest takze przydatny
przy mocdelowaniu procesu technologicznego, prze-
widywaniu wlasnosci gotwoego wyrobu, oraz przy
projektowaniu maszyn przetwoérczych i oprzyrzg-
cowania.

Sposdb wediug wynalazku wydatnie zmniejsza
lcé¢ odpadéw, skraca czas produkcji rozruchowej
craz cptymalizuje parametiry procesu.

Pcnizsze przyktady blizej wyjasniajg sposéb we-
Jiug wynalazku.

Przyktad I. Do pojemnika reometru kapilar-
nego cgrzanego do temperatury 150°C i wyposa-
Zcnego w kapilare o diugosci ré6wnej 52 $rednicom
zgeypuje sie granulki polietylenu w-takiej ilo$ci,
aby wysokosé wypelniania zbiornika wynosita
70 mm. Po 10 minutach przebywania polietylenu
w zbiorniku zamyka sie wlot zbiornika kulka sta-
lowg. Do zbiornika reometru doprowadza sie azoit
z butli i poprzez kulke stalowg wywiera sie zmien-
ne nadcisnienie na polietylen i mierzy za kazdym
razem mase wyplywajacego z kapilary polietylenu
i czas wyptywu.

Po wykonaniu pomiaréw dla 8 wartosci cidnie-
nia badania powtarza sie podwyzszajac tempera-
tury zbiornika reometru do 190 i wreszcie 220°C.
Nastepnie z‘mfileni:au"a‘ sie kapilary w reometrze stio-
sujgc kolejno kapilary o diugosci (1) réwnej 29,
21 i 14 $rednic (d). Dla kazdej kapilary przepro-
wadza sie po 8 pomiaréw w temperaturze 150,
190 i 220°C i mierzy za kazdym razem ilo§é¢ wy-
plywajacej z kapilary masy polietylenu i czas wy-
plywu. Wyniki pomiaréw zestawiono w tablicy I

Tablica I

Tem- g Masa Czas Cidnie.
L.|pera- | Kapi- g wytto- | plynie- m'sme-
p.tura | lara | §| czyny cia nie B,

oc E g t, sek. kG cm

1| 2 3 |4 5 6 7

1 150 | 1=20d | 1 0,660 193,2 49,0

2| o072 136,8 63,0

3 0,079 126,0 70,0

4 0,100 107,8 83,0

g 0,109 81,2 95,5

6| 0,140 734 1085

7 0,164 63,7 122,0

8| 0,154 39,8 141,0
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5 6
c.d Tablicy I c.d Tablicy I
1] 2] 3 |a] s 6 | 1 1) 2| 38 |41 5 6 |«
2| 150 [1=52d |1 | 0,073 215,3 70,0 5 5| 0226 27,2 49,0
2| 0,076 152,9 83,0 : 6| 0241 172 63,0
3| 0,095 139,6 96,0 , 7 0253 48 |° 700
4| 0097 122,1 102,0 8| 0273 | ‘124 78,5
5| 04106 1152 108,56 10220 | 1=21d | 1 | 0,130 121,2 21,0
6| 0,108 104,6 115,0 10 2| 0,17 99,8 25,0
71 0,16 100,6 122,0 3| 0,154 58,8 35,0
8 0,113 65,0 141,0 .4 | 0,166 33,6 490
3| 150 !1=14d |1 | 0,043 180,9 21,0 5| 0,198 245 63,0
2| oom 102,8 35,0 6| 0,231 213 | 70,0
3| 0,05 80,4 49,0 15 7| 0,266 21,2 78,5
4| 0,135 55,8 63,0 ) 8a| 0,207 - 13,6 83,5
5| 0,141 46,0 70,0 11| 220 [1=20d |1 0,80 139,7 21,0
61 0,147 35,2 83,0 : 2| 0100 | 1066 25,0
71 0,157 21,7 95,5 3| 0,122 88,0 35,0
8| 0192 | 72 1085 20 4| o,68 . 67,1 49,0
4| 150 |1=21d |1 | 0,058 180,0 35,0 5| 0,80 45,6 63,0
2| 0,086 1253 49,0 6| 0205 | = 445 70,0
3| o111 888 | 630 7] 024 36,8 83,0
4 0,105 65,7 70,0 8| 0250 | 274 955
51 0,187 64,6 83,0 2% [12] 220 [1=52d |1 | 0,068 202,0 21,0
6 0,160 50,8 95,5 2| 0082 | 1053 35,0
71 0,149 33,4 1085 3| 0418 840 | 49,0
81 0137 21,2 | 1220 4| 0190 53,0 63,0
5| 180 |1=14d |1 | 0,102 1550 | 210 5| 0118 46,1 70,0
2| 0,120 63,2 35,0 30 6| 0127 35,0 83,0
3| 0,58 404 49,0 7| 0142 |. 288 95,5
4| ‘0,193 25,1 63,0 8| 0,135 20,6 108,5
z g;g 21;54 ;gg Obliczone na podstawie tych Wynikéw Wspbi-
7 0185 12:5 83,0 35 czynniki réwnania krzymfymh ‘pl.ymema w réznych
g 0,203 11,2 90,0 t-emper,a,twr‘aich przedstawia. tablica. H'.
6| 100 | 1=21d |1 | 0,089 192,9 21,0 Tablica II
|2 0,108 90,7 35,0 -
3| o,18 497 49,0 Tem- Wspolczynniki réwnania
4| 0142 35,9 63,0 0 11, |pera- " krzywej plynigcia
5 0,150 31,6 70,0 p. | tura,
6| 0,173 25,5 83,0 °C A B. C
Pl 0,103 20,6 95,5 S : :
8| 0,207 -14,0 108,5 1| 150 | 55010,06 | 0451003 | —0,0710,02
R T T o 8L B0 | ® 190 | 5191004 | 05010,03 | —0,07+0,02
2| 0138 | 1060 49,0 3| 220 | 5004009 | 06410,1 —0.07:£0,02
3| 0,58 78 63,0 . - .
¢ | 01314 56,4 70,0 Réznice w wartosciach wspélczynnika C wy-
A 0,159 46,0 © 83,0 znaczonego w roznych temperaturach nie przekra-
6 0,165 - 35,0 95,5 50 czaja 50%, co potwierdza, dobre wilasno$ci prze-
71 0,194 20,7 108,3 _ twbrcze badanego polietylenu. Nastgpnie na pod-
8 0,130 158" 122,0 S«Zawie gzys;;ka:mci}} \.NY‘I.lilké‘W wls'z;}a.ctzla iie rf);wmei
— — rownanie stirat cisnienia na wIiocle Lo] alpi ary w
8| 190 |1=52d | 1| OlI% | 1856 40,0 funkeji szybkosei Scinania.
2| 0122 120,7 63,0 55
3| 0,132 112,0 70,0 Tablica III
; g’ﬂg ;:;,g gg'g Wispotezynniki réwnania strat
o o ) L. | Tempe-|  cignienia na wiocie do kapilary
6 0,128 41,9 1085 2 ratura
20,0 130,0
9| 220 |1=ldd | 1) 0166 | 1048 21,0 1| 150 6,07 0,84 0,26
2| 0,165 60,6 25,0
3| onse 440 35.0 2 180 5,38 0,29 0,52
4| o191 308 40,0 o5 |3 220 5,10 052 0,30
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Wspétezynniki ré6wnania dla réznych temperatur
przedstawia tablica IIL

Straty ci§nienia na wlocie do kapilary rosng ze
wzrostem szybkosci plyniecia i malejg ze wezrostem
temperatury, co stanowi kolejne potwierdzenie do-
brej przetwarzalno$ci badanego polietylenu.

Przyktad IIL. W sposbb opisany w przykia-
dzie I bada sie mieszaning polietylenéw o réznym
stopniu rozgalezienia, z tym, Ze zbiornik napeinia

sie do 80 mm. Pomiary prowadzi sie przy diugoéci -

kapilary réwnej 46 Srednicom. Wyznaczone wspoi-

czynniki nﬁwnvan'ia krzywej . ptyniecia przedstawia .

tablica IV.
Tablica IV ‘

Tem- Wispblczynniki réwnania krzywej
L.|pera- ‘ plyniecia
p. [tura .

oc A B C
1 |150 55501005 | 0451003 | —0,07+0,03
2 1180 : 5,19:00,05 0,5910,03 —0403+0,01
3 1220 5,0010,09 0,6410,10 —0,141+0,05

Réznice w wartoSciach wspblczynnika C w rbéz-
nych temperaturach przekraczajg 50, co podob-
nie jak w przykladzie III Swiadczy o zlej Prze-
twarzalnoSci badanej mieszaniny. Wsp6btczynniki
réwnania strat na wlocie kapilary w funkcji szyb-
kosci $cinania podaje tablica V.

Tablica V
. Wispétezynniki strat ma wiocie do
L.| Tempe- kapilary
rafura

p »

°c A, B, Co
1 150 5,85 1,40 —0,32

190 6,16 1,08 —048
3 220 6,66 . —0,09 0,29

Zmiany strat ci$nienia na wiocie do kapilary za-
réwno w funkcji szybkosci Scinania, jak i tempera-

tury wykazuja ekstremum, a wigec nie spelniaja:

warunku monotonicznosci, co potwierdza zig prze-
twarzalnoéé. Istotnie podczas wyttaczania tej mie-

szaniny wystepuje rwanie sie folii, a sama folia’
wykazuje bardzo liczne wady opbyczne powierz- .
chni, takie jak uszkodzenia typu linii Srubowej,
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chropowato$é powierzchni, smugi, gruzetki, a wspét-
czynnik adsorpcji Swiatta wynosi 95 cm™1.

Przyktad III. W spos6b opisany w przy-
kladzie I bada sie polipropylen, z ta réznica, Ze
stosuje sie kapilary o diugos$ci odpowiadajacej 5,
16 i 21 Srednicom, a pomiary wykonuje sig W
temperaturze 180, 200, 230°C. Wyznaczone wsp6i-
czynniki réwnania krzywej plyniecia przedstawia
tablica VI.

Tablica VI

Tem- | Wsp6btczynniki réwnania krzywej
L.| pera- plynigcia
p. tura

oc A B C
1 180 | .4,3010,05 | 05210,03 | —0,09+0,02
2 200 | 4,1010,05 | 0,6510,04 | —0,0910,02
3 230 3,8910,09 0,8410,10 | —0,09+0,02

Statosé wspbdiczynnika C w réznych temperatu-
rach Swiadezy o dobrej przetwarzalnosci badanego
polipropylenu.

Zastrzezenie patentowe

Sposdb oceny przetwarzalnosSci tworzyw termo-
plastycznych na podstawie pomiaru wiasciwoéei
plyniecia w stanie stopionym, polegajacy na po-
miarze ilo§ci wyplywajacego z kapilary termopla-
stu w jednostce czasu, znamiemmny tym, Ze pomia-
ry przeprowadza sie dla co najmniej oSmiu wartos-
ci ci$nienia 20—300 kG cm™2 i uzywajgc co naj-
mniej trzech kapilar o rdéznym stosunku dilugoéci
do §rednicy wynoszacym powyzej 5 oraz przy co

‘najmniej trzech réznych temperaturach w zakre-

sie 150—300°C réznigcych sie o wiecej niz 10°C
i wyznacza sie izotermiczne krzywe plymigcia oraz
izotermiczne krzywe strat ciS$nienia na wlocie do
kapilary w funkicji szybkosci $cinamia, wediug mo-
delu paraboli logarytmicznej, a nastepnie dokonu-
je sie oceny przetwarzalno$ci na podstawie po-
réwnania wartodéci wspblczynnika, paraboli przy
szybkos$ci Scinania w najwyizszej potedze w réw-
naniu krzywej plyniecia z warbtosciami wzorcowymi
charakterystycznymi dla termoplast6w dobrze prze-
twarzalnych oraz na podstawie analitycznego zbar
dania tak wyznaczonych krzywych plyniecia i
krzywych strat ciSnienia na wlocie do kapilary
pod katem ich monotoni¢znosci i kierunku zalez-
no$ci funkcjonalnej.

Drukarnia Narodowa Zaklad Nr 6, zam. 553/79
Cena 45 zi
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