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1. Cel ¢wiczenia:

teoretyczny - zapoznanie si¢ z Wskaznikami przetwarzalno$ci tworzyw sztucznych oraz
podstawowymi pojeciami reologii i1 ich zastosowaniem w przetworstwie tworzyw
sztucznych, ze szczegdélnym uwzglednieniem pomiarow typu in-line w procesie
wytlaczania.

praktyczny — okreslenie wptywu dodatku napetniacza proszkowego (weglan wapnia) na
przetwarzalno$¢ polietylenu matej gestosci (PE-LD), na podstawie oceny zmian masowego
wskaznika ptyniecia (MFR); wyznaczenie wydajnosci wyttaczania oraz podstawowych
parametrow reologicznych (wyktadnik ptyniecia (n), wspotczynnik konsystencji (k),
przebiegi krzywych ptynigcia oraz krzywych lepkos$ci) w pomiarach prowadzonych w
rzeczywistych warunkach procesu wyttaczania (pomiary typu in-line).

Zagadnienia teoretyczne:

wlasciwo$ci przetworcze tworzyw sztucznych (oznaczanie masowego (MFR) oraz
objetosciowego (MVR) wskaznika szybkosci ptynigcia); podstawowe pojecia reologii
(odksztatcanie, §cinanie proste, ciala reologicznie doskonate, modele mechaniczne); ptyny
nienewtonowskie (plyny reostabilne, ptyny reologicznie niestabilne, ptyny lepkosprezyste,
ogoblne zasady pomiaru wtasciowosci reologicznych ptynéw nienewtonowskich); reometry
kapilarne — ogodlne wiadomosci o podstawach teoretycznych oraz budowie; reometry
rotacyjne — podstawy teoretyczne, uktad stozek — ptytka, ptytka — ptytka.
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4. Spis odczynnikow:

a) polietylen matej gestosci (PE-LD) FGNX 23D022 — charakterystyka: Zatacznik 1.
b) kompozyty polietylenu matej gestosci (PE-LD FGNX 23D022) zawierajace 7, 14,
211 28 % mas. weglanu wapnia.

5. Wykonanie ¢wiczenia

5.1. Wyznaczanie masowego wskaznika szybkos$ci plyniecia (MFR).

Ponizszy tekst stanowi instrukcj¢ obstugi plastometru obcigznikowego, firmy Dynisco,
model LM 4004. Budowa aparatu oraz procedura wyznaczania masowego wskaznika szybkos$ci
ptyniecia sg zgodne z obowigzujacag W tym zakresie normg (PN-EN 1SO 1133-1: Oznaczanie
masowego wskaznika szybkosci pltyniecia (MFR) i1 objetosciowego wskaznika szybkosci
ptynigcia (MVR) tworzyw termoplastycznych -- Czg$¢ 1: Metoda standardowa).

Prosze o zapoznanie si¢ i przyswojenie ponizszej procedury postepowania. Dokladny
przebieg ¢wiczenia zostanie oméwiony i zaprezentowany w trakcie zajec laboratoryjnych.

Wartos$¢ masowego wskaznika szybkosci ptynigcia (MFR) zostanie okreslona dla polietylenu
malej gestosci oraz jego kompozytow zawierajacych 7, 14, 21 i 28 % mas. Materiaty badawcze
zostang okreslone jako: PE-LD, K7, K14, K21 i K28.

Pomiary:

Uruchomienie urzadzenia za pomoca przycisku znajdujacego si¢ na tylnej Scianie
urzadzenia

Wybra¢ odpowiednig metode pomiarows: metoda A —wyznaczanie MFR

Metoda A:

e ustali¢ czas uplastyczniana tworzywa w cylindrze plastometru (MELT TIME): 240 s,

e wprowadzi¢ czas odcinania jednej probki (CUT TIME), tak by dtugos¢ wytloczone;j
probki byta min 1 cm: 30 s,

e wprowadzi¢ ilo$¢ odcinanych probek (OF CUTS): 5,

e wybor obcigzenia: 2,16 kg,

e wybor temperatury: 190 °C (PE).

Obliczenia

Obliczenia dla metody A prowadzone s3 nastepujaco:

MFR = M -600

[9/10min] (1)

gdzie:
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M - masa probki, g; T - czas odciecia, s.

Zaladowanie komory topienia

Wyjmij ttok i pot6z go na bawelnianej szmatce. Sprawdz czy dysza jest na dnie komory. Napetnij
miarke odmierzong iloscig substancji (ok. 5g). Dodaj okoto 2/3 miarki do komory uzywajac
brazowego lejka. Ladowanie powinno odbywac si¢ w dwoch etapach, pierwszy ok. 60% materiatu.
Ubij ubijakiem uzywajac silty ok. 10kG. Ubijak moze by¢ wlozony poprzez lejek. Jesli nie mozna
przepchna¢ materiatu przez lejek odsun go (bez podnoszenia) na bok, ubij materiat bezposrednio w
komorze i pondéw probe. Pozostajacy materiat powinien zosta¢ wypchnigty.

Przebieg (RUN)

Umie$¢ tlok w komorze, tulejka prowadzaca musi mie¢ mozliwos¢ swobodnego
przemieszczania si¢ - nacisnij RUN (wymoég normy). Nacisniecie RUN uruchamia wewngtrzny
program. Program ten nadzoruje poszczeg6lne odcinki czasu. Odczekaj ustalony czas topienia.

Gdy czas topienia uplynie, a tlok obnizy si¢ do poziomu oznaczonej wcieciami na tloku
strefy pomiarowej odetnij wytloczona substancje réwnoczesnie naciskajac PW/RUN.
Pomiar moze si¢ rozpocza¢ gdy nacig¢cie na tloku zrowna si¢ z gorna krawedzia tulei
prowadzacej. Musi si¢ zakonczy¢ nim ostatnie naciecie na ttoku minie gorng krawedz tulei
prowadzacej.

Odcinanie

Gdy dolne naciecie na tloku dochodzi do goérnej krawedzi tulei prowadzacej odcigé
wyttoczona substancje rownolegle naciskajac PW/RUN. Uzywaj do tego zalaczonego noza,
opierajac go o dolng cze$¢ dyszy. Po naci$nigciu PW/RUN Odliczajacy wstecz licznik czasu
ukaze si¢ z lewej strony wyswietlacza. 10 sekund przed koncem odliczania urzadzenie wyda
sygnat ostrzegawczy. Gdy maszyna zasygnalizuje koniec odliczania szybko odetnij probke przy
dolnej krawedzi dyszy 1 naci$nij PW/RUN dla nastepnej probki.

Wazenie probek

Zwaz probki 1 wprowadz wyniki w gramach uzywajac klawiatury 1 zatwierdz wciskajac
PW/YES. Uzywaj wagi o doktadnos$ci 0,001g. Wspolczynnik ptynigcia zostanie natychmiast
obliczony 1 wys$wietlony. Zalecana masa odcinanej probki to okoto 1 gram. Dobierz czas
odcigcia tak, by masa probki byta co najmniej 0,5g. Jesli plastometr wspotpracuje z drukarka
wyniki zostanag wydrukowane po naci$nigciu PW/END. Po dokonaniu pomiarow
wielokrotnych zostanie obliczona i wydrukowana s$rednia z pomiaréw, odchylka standardowa
1 wspolczynnik wariacji.

Czyszczenie urzadzenia

Nacisnij obcigznik by wytloczy¢ resztki materiatu z komory topienia. Wyjmij tlok obracajac
go zgodnie z ruchem wskazoéwek zegara by przerwac uszczelnienie wytworzone przez stopiong
substancj¢ nastepnie wyciagnij w gore. Uwaga: jesli zbyt szybko wyciggniesz ttok mozesz
,wyssac” dysze wraz z nim. Wytrzyj tlok bawelniang szmatka. Wyjmij dysze przeznaczonym
do tego pretem 1 wyczys¢ odpowiednimi akcesoriami czyszczacymi. Potdz na wylocie dyszy
dwie szmatki i pretem przeznaczonym do czyszczenia wcisnij je w dot. Ruszaj szmatkami kilka

3



Politechnika Poznariska Zaktad Polimerow

razy w gore 1 w dot, nastepnie zmien szmatki 1 powtorz. Ostatnie szmatki powinny pozostac
praktycznie czyste. Gdy to osiggniesz umie$¢ dysz¢ 1 tlok w komorze, co pozwoli na
wyréwnanie temperatury przed nastepnym testem. Dla materialow termicznie stabilnych
(lepko$¢ zmienia si¢ mniej niz 5% przez pét godziny) zalecamy pomiedzy badaniem probek
tego samego materiatu czyszczenie tylko komory. Dla materiatow degradujacych si¢ szybciej
zalecamy czyszczenie zardwno komory jak i1 dyszy. Aby wyczysci¢ dysze wyjmij ja
przeznaczonym do tego pretem wypychajac ja od dotu ku gorze. Wytrzyj ja bawelniang szmatka
1 przeczys¢ otwor zatgczonym wierttem. Usun zgromadzony na nawoju materiat i powtarzaj
czynnosci, az wiertlo bedzie przechodzi¢ przez otwor swobodnie. Oczys¢ jesli trzeba dolng i
gorng powierzchni¢ dyszy. Dla tworzyw szybko krystalizujacych zalecamy wstepne
przeczyszczenie otworu dyszy wierttem gdy jeszcze jest ciepta i znajduje si¢ w komorze.
Znacznie ulatwi to czyszczenie. Gdy dysza jest na zewnatrz wi6z ochronne okulary i zajrzyj z
gory do komory czy jest catkowicie czysta. Scianki czystej komory daja lustrzany odblask. Jesli
nie jest czysta przetrzyj jeszcze kilka razy przy pomocy bawetnianych szmatek.

Wskazowki dla uzytkownikow:

Wskazéwka 1. Wpus¢ dysze¢ do komory i nastuchuj czy wyda podwojny dzwigk uderzenia o
dno komory. Jesli komora jest brudna dysza zawiesi si¢ 1 nie ustyszy si¢ dZzwigku uderzenia.

Wskazowka 2. Jesli uzywasz dyszy do PCV upewnij si¢, ze wydobyte$ resztki materiatu ze
stozkowego zakonczenia otworu dyszy (w dyszy standardowej zakonczenia otworu sg plaskie).

Dysza poza komorg stygnie szybko. Im dluzej jest poza komorg tym dtuzej nalezy czekad
na ustabilizowanie si¢ temperatur. Minimalizujgc czas gdy dysza jest poza komora mozesz
zwigkszy¢ ilos¢ testow, ktore mozesz wykonaé. Jesli temperatura na wyswietlaczu pokazuje
odbiega od temperatury SETPOINT 0,2° C mozna zacza¢ nastgpny test. Ladowanie probki
spowoduje zachwianie temperatury, nawet gdy temperatura jest wczesniej ustalona. Czas
topnienia pozwoli jednak probce osiggnaé odpowiednia temperatur¢ przed pobraniem
pierwszego odczytu.

Zawsze pozostawiaj komore czystg

Jesli urzadzenie ma pozosta¢ nieuzywane przez dtuzszy czas powinienes$ zabezpieczy¢
komorg¢ lekkim olejem maszynowym przed rdzewieniem. przed dokonaniem testu olej musi
zosta¢ usuniety.

Wyniki pomiarow

Na podstawie roéwnania (1) wyznacz warto$¢ masowego wskaznika szybkosci ptynigcia
analizowanych materiatdéw polimerowych. Wyznacz wykres zaleznosci MFR w funkcji
zawartosci napetlniacza w kompozycie (MFR = f(zawarto$¢ napetniacza, % mas.)). Okresl
wptyw dodatku napelniacza proszkowego (kredy), na przetwarzalno$¢ polietylenu.
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5.2. Pomiary reologiczne w rzeczywistych warunkach procesu wytlaczania

Prosze¢ o zapoznanie si¢ i przyswojenie ponizszej procedury postepowania. Dokladny
przebieg ¢wiczenia zostanie omowiony i zaprezentowany w trakcie zaje¢c laboratoryjnych.

Charakterystyka wtasciwosci reologicznych w rzeczywistych warunkach procesu
wytlaczania (pomiary typu in-line), przeprowadzona zostanie dla PE-LD, podczas przeptywu
przez dysze pomiarowe o réoznych wymiarach kanatu przeptywowego.

Przebieg ¢wiczenia:

e Zzapoznanie si¢ z budow3 i zasadg dziatania wyttaczarki;

e nastawa programu temperaturowego wyttaczarki — profil temperaturowy zgodny z
zaleceniami prowadzacego;

e o0cena masowego natgzenia przeplywu (M) oraz calkowitego spadku ci$nienia na

dhugosci dyszy pomiarowej (Ap,), dla réznych szybkosci obrotowych $limaka.

W trakcie procesu wyttaczania dla roznych szybkosci obrotowych §limaka N [s] nalezy
odczyta¢ wartosci catkowitego spadku cisnienia [Pa] oraz okresli¢ masowe natezenie
przeptywu [kg/s], dla wytlaczania przez reologiczng glowicg¢ pomiarowa z wymiennymi
dyszami (rys. 1). W pomiarach zastosowano dysze cylindryczne o przekroju kotowym —

wymiary dyszy pomiarowych zostang podane w pliku pomiarowym.

OBEJMA TERMOPARA DYSZA
WYMIENNA

. .
I

S

R

i

FILTR CZUINIK PIERSCIEN
CISNIENIA MOCUJACY

.

Rys. 1. Reologiczna glowica pomiarowa typu in-line, z wymiennymi dyszami

(6}
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Dla kazdej statej wartosci szybkosci obrotowej $limaka dokona¢ odcigcia 5 probek
wytloczyny (w takim samym odstepie czasowym, np.: 30 S), a takze 5 pomiaréw Ap,.. Nastepnie

okresli¢c masowe natezenie przepltywu M [kg/s], a wyznaczone wartosci usrednic.

5.2.1. Ocena wydajnoSci wytlaczarki
Na podstawie masowego nat¢zenia przeptywu nalezy okresli¢ wydajnos¢ wyttaczarki.

Wydajno$¢ masowa wyznaczy¢ na podstawie ponizszego wzoru:

M
Aaos = 7 [kd] ()
gdzie: M - masowe natezenie przeptywu [kg/s], N — szybko$é obrotowa $limaka wyttaczarki

(s%).

Warto$¢ objetosciowego natezenia przeptywu (Q) wyznaczyé, po uwzglednieniu gestosci
polimeru w rzeczywistych warunkach procesu wyttaczania:

Q:

M

P [m®/s] (3)

gdzie: ppr)- gestos¢ polimeru w danych warunkach przetworczych (ci$nieniu (p) i
temperaturze (T). Gesto$¢ zostanie wyznaczona, na postawie wykresoOw pvT — dostarczonych

przez prowadzacego (informacja zostanie zawarta w arkuszu pomiarowym).

Wydajnos¢ objetosciowg wytlaczania, wyznaczy¢ na podstawie roOwnania:

Qo = 5[] @

5.2.2. Wlasciwosci reologiczne polimeru w rzeczywistych warunkach procesu

wytlaczania

Na podstawie wyznaczonych wartosci catkowitego spadku ci$nienia oraz
objetosciowego natgzenia przeptywu nalezy wyznaczy¢ warto$¢ naprgzenia $cinajacego (zw)
oraz nieskorygowanej szybko$ci $cinania (y,), dla statych wartoSci szybkosci obrotowej

slimaka, w oparciu o ponizsze wzory:
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ApsR
w == [Pd] 5)

gdzie: Ap. — catkowity spadek ci$nienia na dtugosci kanatu dyszy [Pa], R — promien kanatu
dyszy [m], L — dtugos$¢ kanatu dyszy [m].

_ 40
TR3

Ya [s”] (6)
Analiza wlasciwosci reologicznych polietylenu przeprowadzona zostanie w oparciu o

model potegowy Ostwalda-de-Waele’a:
Tw =K-yd (7)

gdzie: K - wspotczynnik konsystencji (Pa-s"), y, - nieskorygowana szybko$¢ $cinania (s), n —
wyktadnik ptyniecia (/).

Otrzymane wartosci 7w 0raz y, nalezy zlogarytmowaé a nastgpnie nalezy narysowac
wykres: Inzyw = f(Iny,). Nastepnie wprowadzi¢ linie trendu — zalezno$¢ liniowa — z rGwnania

otrzymanej prostej okresli¢ parametry modelu potgegowego: K oraz n.

Roéwnanie proste;j: y=ax+b
gdzie: a=n
b =InK

Przyktad wykresu przedstawiono na rysunku 2.

Int

w

Ink
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Rys. 2. Schemat metody wyznaczania wyktadnika plyniecia n i wspdtczynnika konsystencji K; 1, 2, 3,

4 — wyniki pomiarow 7, | 7./a.

Skorygowang szybko$¢ $cinania (),) wyznaczyé poprzez uwzglednienie poprawki

Rabinowitscha, wowczas rownanie (6) przyjmuje postaé:

Vw _ 4-Q . (3n+1) [s'l] (8)

TR3 4n

gdzie: % — poprawka Rabinowitscha.

Lepkos¢ skorygowang (n,,) materiatow polimerowych, w warunkach przeptywu przez

zastosowane w pomiarach dysze, wyznaczy¢ z zaleznosci:
— v
Nw = 7 [Pass] 9)
Yw

Na podstawie obliczonych wielkosci, nalezy sporzadzi¢ nastepujace wykresy (w przypadku
pomiardéw przeprowadzonych dla dwoch réznych dysz — krzywe nalezy zestawia¢ dla obu dysz
na jednym wykresie):

a) Q =f(N);

b) Apc = f(N);

c) w =f(y,) oraz

d) nw =1vi)

Na podstawie przeprowadzonych badan wyciggna¢ wnioski: wplywu warunkéw przetworstwa

na parametry reologiczne.

6. Zalaczniki

a) karta charakterystyki polietylen Malen E FGNX 23D022



