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Wplyw wybranych warunkéw wtryskiwania na odpornos¢ na pekanie

kompozytu polipropylenu z talkiem™

)

Streszczenie — Przedstawiono wyniki badan wplywu warunkéw wiryskiwania na wartosé catki
Rice‘a | kompozytéw polipropylenu z 25 % mas. udziatem talku (PPH 25T). Prébki do badan wytwo-
rzono metoda wtryskiwania wedtug sporzadzonego planu. Oceny odpornosci na pekanie dokonywa-
no na podstawie przyjetej miary — calki Rice’a ]. Przeprowadzono analize Pareto umozliwiajaca
oszacowanie wielko$ci wptywu wybranych warunkéw wiryskiwania (temperatura formy, temperatu-
ra wirysku, predkos¢ wtrysku i ci$nienie docisku) na wartos¢ catki Rice‘a. Stwierdzono, ze najwiekszy
wplyw na odpornoéé na pekanie kompozytu PPH 25T wywiera temperatura formy oraz temperatura
wirysku.

Stowa kluczowe: warunki wtryskiwania, odpornos¢ na pekanie, kompozyty, catka Rice‘a J.

EFFECTS OF SELECTED INJECTION MOLDING CONDITIONS ON CRACK RESISTANCE OF
POLYPROPYLENE COMPOSITE WITH TALC

Summary — The results of investigations of the effects of injection molding conditions on Rice’s
integral ] values for the composites of polypropylene with 25wt. % of talc (PPH 25T) are presented. The
specimens for tests were prepared by injection molding according to the schedule elaborated (Fig.
1—3, Table 1 and 2). Rice’s integral was taken as a measure for crack resistance evaluation. Pareto
analysis, enabling us to assume the effects of selected injection molding conditions (mold temperature,
injection temperature and velocity, clamping pressure) on Rice’s integral value, has been done (Fig. 4).
It was found that mold temperature and injection temperature influence most the crack resistance of

PPH 25T composite (Fig. 5—7).

Key words: injection molding conditions, crack resistance, composites, Rice’s integral J.

Teoretyczna warto$¢ wytrzymatosci tworzyw poli-
merowych obliczona na podstawie sit zar6wno miedzy-
atomowych, jak i miedzyczasteczkowych jest na ogét
duzo wieksza od wytrzymaloéci uzyskiwanej w bada-
niach laboratoryjnych. Z obliczei wynika, iz naprezenie
potrzebne do rozerwania wiazan wewnatrzczasteczko-
wych jest rzedu 10 GPa, tymczasem czesto, rzeczywista
wytrzymatos¢ nie przekracza 100 MPa. Rozbieznosci te
ttumaczy sie istniejacymi w kazdym tworzywie polime-
rowym defektami strukturalnymi, wokét ktérych kon-
centruja sie naprezenia lokalne o wartosciach duzo
wiekszych od warto$ci $redniego naprezenia przeliczo-
nego na cala powierzchnie przekroju badanej prébki.
Zniszczenie materiatu jest zapoczatkowane z reguly
w miejscu najwiekszego defektu, od ktérego nastepuje
rozchodzenie si¢ pekniecia i w efekcie rozerwanie préb-
ki, w warunkach naprezenia mniejszego niz wynikajace
z sil spojnosci [1—3].

K Artykul stanowi tre§¢ wystapienia w ramach XII Profesorskich War-

sztatow Naukowych ,Przetwoérstwo tworzyw sztucznych”, To-
runi—Bachotek, 4—6 czerwca 2007 r.

W toku proceséw technologicznych obejmujacych
wytwarzanie kompozytéw polimerowych moga po-
wstawacé szczeliny i defekty zmniejszajace, jak juz
wspomniano, wytrzymalo$é uzyskiwanej wypraski.
W wyniku odpowiedniego doboru warunkéw wtryski-
wania mozna poérednio wplyna¢ na wzrost odpornosci
wytworu na pekanie. Na przyklad, podczas wtryskiwa-
nia zaré6wno temperatura, jak i ciSnienie wywieraja
wplyw na kinetyke krystalizacji matrycy polimerowej
[4, 5], a zatem na strukture i stopien krystalizacji zestalo-
nej wypraski. Wlasciwosci wyprasek uzyskiwanych me-
toda wtryskiwania zaleza od [7—14]:

— przetwarzanego tworzywa polimerowego (budo-
wy i skladu chemicznego polimeru, zastosowanego na-
pelniacza, zawartosci surowca wtérnego, wilgotnosci,
jednorodnosci, granulacji, ptyniecia i in.);

— wiryskarki (wymiaréw wtryskarki, stanu tech-
nicznego, wyposazenia dodatkowego);

— formy wtryskowej (m.in. dokladnosci jej wykona-
nia, liczby i ukladu gniazd, przebiegu plaszczyzn po-
dziatu, konstrukgji i jakosci wykonania uktadu dopro-
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wadzania tworzywa, wymiaréw i polozenia przewezek,
sposobu regulacji temperatury, odpowietrzenia, sposo-
bu ustalania potéwek formy, uktadu wypychania wy-
praski, rodzaju materialu formy, stopnia zuzycia);

— warunkéw wtryskiwania (temperatury wtryski-
wania, temperatury i ciSnienia w formie, ci$nienia docis-
ku, czasu wtryskiwania, docisku i chtodzenia wypraski
itd.).

Na ogol dazy sie do ustalenia warunkéw wiryskiwa-
nia pozwalajacych na uzyskanie wyprasek odpowied-
niej jakosci z najwieksza wydajnoscia. Celem niniejszej
pracy jest okreslenie takich warunkéw procesu wtryski-
wania, w ktérych wytwarzana wypraska charakteryzuje
sie najwieksza odpornoscia na pekanie.

W przypadku, gdy w materiale kompozytu polime-
rowego istnieje juz szczelina o wymiarach znacznie
przekraczajacych wymiary elementu struktury kompo-
zytu, do rozwiazan teoretycznych mozna zastosowaé
rozwiazania anizotropowej teorii sprezystosci [1—3]
wyrézniajacej trzy rézne mechanizmy zapoczatkowu-
jace pekanie:

— rozciaganie powierzchni (D),

— $cinanie wzdluzne (II),

— $cinanie poprzeczne (II).

Miare odpornosci na pekanie stanowi [1—3]:

— wspblczynnik intensywnosci naprezen Ky,

— wspdlczynnik uwolnienia energii G, (o =1, II, III),

— rozwarcie szczeliny 87 lub tez

— calka Rice‘a J.

Miary, ktére okresla sie w chwili inicjacji rozwoju
szczeliny, przybieraja wartosci krytyczne i sa uwazane
za state materialowe [1—3]. W prezentowanej publikacji
za miare odpornosci na pekanie przyjeto catke Rice‘a J.

CZESC DOSWIADCZALNA
Materiaty

Do badan uzyto kompozytu polipropylenu z udzia-
tem 25 % mas. talku, o nazwie handlowej Reslen PPH
25T (produkcji Polimarky) [15].

Przygotowanie prébek do badan

Prébki do badan uzyskiwano metoda wtryskiwania
za pomoca wiryskarki §limakowej firmy Krauss Maffei
KM 65-160, wyposazonej w wysokiej klasy uklad stero-
wania o symbolu C4 oraz termostat Wittmann Tempro
Plus 140. W celu wytworzenia wyprasek wykonano
wkiadke formujaca do formy wtryskowej (rys. 1). Umo-
zliwia ona wtryskiwanie prébek SENB (Single Edge
Notch Bend) o ksztalcie belki prostopadlosciennej z wew-
netrznym karbem prostokatnym i wymiarach 80 x 10 x 4
mm. Wkladka sklada sie¢ z ruchomej matrycowej ptyty
formujacej z uksztaltowanymi kanatami chlodzacymi,
wypychaczy oraz raczki pozwalajacej na sprawne
umieszczanie wkiadki w obudowie. Wykonano réwniez

Rys. 1. Widok formy wtryskowej
Fig. 1. View of the injection mold

nieruchoma plyte zwana wstawka formujaca, w ktdrej
za pomoca polaczenia wciskowego sa zamocowane ele-
menty formujace karb prébki. Temperature formy usta-
lano przy uzyciu termostatu Wittmann Tempro Plus 140.

Aby zminimalizowa¢ mozliwe bledy i zaklécenia
podjeto nastepujace dzialania:

— wtryskiwanie serii prébek przeprowadzano w wa-
runkach kontrolowanej temperatury oraz wilgotnosci
otoczenia w mozliwie najkrétszym czasie (w ciagu jed-
nego dnia);

— kazdorazowo, po zmianie parametréw procesu
wykonywano tzw. przetrysk w celu cieplnego ustabili-
zowania si¢ tworzywa w ukladzie uplastyczniajacym
wiryskarki;

— probki ochladzano do temperatury otoczenia za-
wsze w tym samym miejscu i polozeniu a oznaczone
i zapakowane przechowywano w pomieszczeniu
o temp. 23 + 2 °C i wilgotnosci wzglednej 50 %.

Do pomiaru ci$nienia tworzywa w formie w toku
wiryskiwania zamontowano w niej czujnik piezoelek-
tryczny firmy Kistler, pozwalajacy na rejestracje zmiany
ciSnienia w funkcji czasu z rozdzielczoscia do 0,01 s, okres-
lenie warto$ci maksymalnego ci$nienia w gniezdzie i do-
kladne wyznaczenie czasu wtrysku (okreslenie punktu
przelaczenia ciSnienia wtrysku na ci$nienie docisku).

Metodyka badan

Parametry procesu wtryskiwania

W celu ustalenia zwiazkéw miedzy wybranymi wa-
runkami wtryskiwania (zmiennymi niezaleznymi) [16] a
odpornoécia na pekanie (zmiennej zaleznej) oceniang na
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podstawie catki Rice‘a ], przyjeto cztery sposrod kilku-
nastu warunkow procesu, tj. temperature wtryskiwania
Ty, temperature formy Tj, predkos¢ wtrysku vy, oraz
ci$nienie docisku p; [17]. Pozostale parametry utrzymy-
wano na stalym poziomie.

Wyznaczajac przedzialy zmiennosci wielkosci wejs-
ciowych, oprécz préb doswiadczalnych wykorzystano
réwniez dane i zalecenia producenta kompozytu [15]
oraz dane literaturowe [4, 17]. Zalozono ponadto, ze
kazda wypraska jest wykonana poprawnie tzn. w przy-
padku catkowitego wypelnienia gniazda oraz braku
procesowych anomalii.

Wykonano préby wstepne w zmiennych warunkach
wtryskiwania, w ktérych przepltyw tworzywa byt
utrudniony (skrajnie male wartosci Ty, Tj, vy 1 pg), oraz
w ktérych przeplyw, ze wzgledu na nieduza lepkosé
tworzywa byt ulatwiony. Ustalone zakresy zmiennosci
warunkow wtryskiwania kompozytu PPH 25T przed-
stawia tabela 1.

Tabela 1. Zakres zmiennosci wybranych warunkow wiryski-
wania

T a b 1e 1. Range of variability of selected injection molding
conditions

Parametr wejSciowy (zmienna niezalezna) | Przedzial wartosci

Temperatura wiryskiwania (Tw), °C 230—280
Temperatura formy (Ty), °C 20—70
Cisnienie docisku (ps), MPa 30—50

Predkos¢ wtrysku (vy), mm/s 14,15—113,2

Ilosciowa ocene zaleznosci odpornosci na pekanie
kompozytu od parametréw procesu wtryskiwania umo-
zliwia wielowymiarowa analiza regresji (analiza Pare-
to). Ogodlna ztozona posta¢ modelu zawierajaca czton li-
niowy i kwadratowy oraz uwzgledniajaca interakcje
miedzyczynnikowe zapisano réwnaniem [16]:

2=Bo+ By +BoXo + BaXg +Baxs + Brxf + B2 +Bapd +
+Baa¥g +B12XXo +Bra¥iXg +BraxiXy +BosXoXy + €
gdzie: By — wspotczynnik przesuniecia lub wyraz wolny, By
— wspdtczynnik regresji liniowe;.
W analizowanym procesie wtryskiwania x1 = Ty, xp =
T}, x3 = pgix4 = vy, zatem réwnanie (1) przybiera postac:

M

2=Bo +BiTw +B2Ts +B3Py +Baviy +BraTy +B2aTF +Ba3pg +
+BagViy +Bo1TwTs +PBaaTt Py +BraTwViw + )
+ Bo3Ts Py +P2aTsViy +PBaaPgviy +€

Na podstawie wynikéw estymaciji (poszukiwania pa-
rametréw modelu) [16] ograniczano liczbe zmiennych
niezaleznych opisujacych zmienna badana (zalezna)
dazac do uproszczenia modelu.

Badania prowadzono zgodnie z opracowanym pla-
nem. Przygotowano go na podstawie literatury z zakre-

su teorii planowania doswiadczen [16] stosujac modut
DoE (Design of Experiment) programu do statystycznej
analizy danych Statistica 6.0 PL firmy StatSoft [18]. Przy-
jety plan jest centralnym planem kompozycyjnym
o wspdlczynniku rotalnosci o = 2. Kazda ze zmiennych
wejsciowych moze wystepowac na 5 poziomach repre-
zentowanych przez wartosci skrajne planu: -a i +a
(punkty gwiezdne), -1 i +1 (punkty gléwne) oraz 0
(punkt centralny). Plan sktada si¢ z 18 ré6znych ukladéw,
wedlug ktérych wykonano prébki do badan. Uklady
réznia sie miedzy soba przyjetymi warunkami procesu
wtryskiwania, przy czym kazda zmienna wejsciowa
wystepuje na czterech poziomach (tabela 2).

Tabela 2. Przyjete wartoSci wybranych zmiennych niezalez-
nych w opracowanym planie wykonywania metoda wtryskiwania
préobek do badan odpornosci na pekanie

Table 2. Accepted values of selected independent variables in
the research program of preparation (by injection molding) of the
samples for crack resistance tests

Uklad planu T,, °C T;, °C P4 MPa Uy Mm/s
1 267,5 57,5 45,0 38,86
2 267,5 57,5 35,0 38,86
3 267,5 32,5 45,0 88,32
4 2425 57,5 35,0 88,32
5 267,5 32,5 35,0 88,32
6 2425 32,5 45,0 38,86
7 2425 57,5 45,0 88,32
8 2425 32,5 35,0 38,86
9 255,0 45,0 40,0 63,59

10 230,0 45,0 40,0 63,59
11 280,0 45,0 40,0 63,59
12 255,0 20,0 40,0 63,59
13 255,0 70,0 40,0 63,59
14 255,0 45,0 30,0 63,59
15 255,0 45,0 50,0 63,59
16 255,0 45,0 40,0 14,15
17 255,0 45,0 40,0 113,2
18 255,0 45,0 40,0 63,59

Badanie odpornosci kompozytu na pekanie

Ocena odpornosci materialu na pekanie metoda
oparta na pomiarze energii uwalnianej podczas pekania
wielu prébek jest dos¢ skomplikowana. Rice opracowat
prosty spos6b polegajacy na wyznaczeniu calki | (miary
odpornoéci) w toku pekania jednej probki, przyjmujac
zalozenie pelnego uplastycznienia tworzywa w obsza-
rze lezacym na przedluzeniu plaszczyzny szczeliny, czy-
li istnienie przegubu plastycznego.

Punktem wyjscia do wyznaczenia calki | w odniesie-
niu do belki tréjpunktowo zginanej (rys. 2) jest rownanie

3 [3I:
J= [BPJ du ©))
0

gdzie: 0P — przyrost sily, 01 — przyrost dtugosci karbu, u —
przemieszczenie (ugigcie).
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Rys. 2. Belka tréjpunktowo zginana [3]; P — sita, L — dlu-
gosé, u — ugiecie, O — kqt ugiecia, W — wysokos¢ probki,
I — dtugosé karbu

Fig. 2. Three-point bended beam [3]; P — force, L — length,
u — deflection, © — deflection angle, W — sample height, [ —
notch length

Jego ostateczna postaé przedstawia rownanie (4):

J__ 2A
- BW-1) @

gdzie: A — jest polem pod krzywaq zaleznosci sita-przemiesz-
czenie, wyznaczonej w prébie doswiadczalnej, B — szerokos¢
probki, W — wysokos¢ probki, I — diugosé karbu.

Prébke z karbem prostokatnym (o wymiarach 80 x 10
x 4 mm) mocowano na dwéch podporach (odlegtosé
miedzy podporami wynosi 40 mm) w uchwycie przy-

P
l u(t)—
I T A T |
Ekstensometr
Mostek
pomiarowy

Karta AC

>

Rys. 3. Schemat stanowiska do badari odpornosci na pekanie;
u — przemieszczenie (ugiecie), P — sita

Fig. 3. Scheme of the stand for crack resistance testing; u —
deflection, P — force

rzadu pomiarowego stuzacego do badania odpornosci
na pekanie (rys. 3). Na belke dziata sila przylozona
w polowie odlegtosci pomiedzy podporami. Podczas
zginania tréjpunktowego aparatura pomiarowa urza-
dzenia przesylano sygnat analogowy przez karte AC do
komputera, w ktérym zamieniano go na sygnat cyfrowy.
Otrzymane punkty pomiarowe poddano obrébce w pa-
kiecie Statistica 6.0 PL w celu obliczenia pola pod
krzywa sila—przemieszczenie. Pole to odpowiada ener-
gii uwalnianej podczas pekania probki. Na podstawie
wartosci tej energii obliczano catke Ricea | bedaca miara
odpornosci badanego kompozytu na pekanie w warun-
kach obciazen statycznych.

WYNIKI BADAN I ICH OMOWIENIE

Wyniki analizy Pareto wplywu wybranych warun-
kéw wtiryskiwania na wartos$¢ calki Rice‘a | dotyczace
kompozytu PPH 25T przedstawia rys. 4. Pionowa linia
przerywana oznaczono poziom istotnosci odpowiada-
jacy wartosci p = 0,05. Czlony réwnania, ktérych poziom
istotnosci jest mniejszy od 0,05 sa poza ta linia. Oznacza

T.(q) 13,58929
2wz ALSSEEE 9. 28072
T(q) BEEnEE s 8996251
HT,M 54 -6,93569
1Lwz.3L 3 6,275627
QT #-5,7349
v,(q) i 4,978455
A9 3 4,34758
@, () 58 T TEEE 4.164918
B 1) 55 g -2.8161
1Lwz.2L 2,051785
1 Lwz.4L FEEEEES-0,699309
2Lwz.3L S 0,3637782
3Lwz.AL [FEEEE-0,204543
p=0,05

wartos$¢ bezwzgledna standaryzowanej oceny efektu

Rys. 4. Wykres Pareto kompozytu PPH 25T; objasnienia sym-
boli por. tekst

Fig. 4. Pareto chart for PPH 25T composite; for symbols expla-
nation — see text

to, ze prawdopodobienistwo zaobserwowania przypad-
kowych réznic opisujacych zmienna badana wynosi nie
wiecej niz 5 % i jednoczesdnie, z prawdopodobieristwem
nie mniejszym niz 95 % wszystkie zaobserwowane réz-
nice sa wiarygodne. Zapis symboli, np. (3)p4(l) informu-
je, ze jest to parametr rownania z numerem (3), odnosi
sie do p; — ciénienia docisku, a (I) badz (q) dotycza,
odpowiednio, liniowego lub kwadratowego skladnika
réwnania modelowego, ,3L wz. 4L” oznacza interakcje
skladnika z numerami (3) i (4).

Jak wida¢ temperatura formy (Tp i temperatura
wiryskiwania (Ty,) sa gléwnymi czynnikami decyduja-
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cilka S, M/mm

Rys. 5. Zaleznos¢ wartoéci catki | od temperatury wtryskiwa-
nia i temperatury formy odnoszqca si¢ do kompozytu PPH
25T

Fig. 5. Dependence of integral | value on injection temperature
and mold temperature for PPH 25T composite

cymi o odpornosci na pekanie. Pozostale wybrane para-
metry procesu (v, pg) wplywaja na wartos¢ catki | w
duzo mniejszym stopniu. Znak przy wartosci bez-
wzglednej oceny efektu wyjasnia kierunek zaleznosci,
tzn. znak ,-” oznacza, ze zwigkszenie wartoéci tej
zmiennej powoduje zmniejszenie zmiennej analizowa-
nej, za$ znak ,+”, np. przy wartosci Ty, i Ty wskazuje, ze
wzrost wartosci temperatury wtryskiwania badz tempe-

cofka L, Nmm

Rys. 6. Zaleznos¢ wartosci catki | od cisnienia docisku i tempe-
ratury wtryskiwania w odniesieniu do kompozytu PPH 25T
Fig. 6. Dependence of integral | value on clamping pressure
and injection temperature for PPH 25T composite

ratury formy powoduje réwniez zwiekszenie wartosci
catki J.

Rysunek 5 ilustruje zaleznos¢ wartosci catki | od tem-
peratury formy i predkoéci wtrysku odnoszace sie do
kompozytu PPH 25T. Maksymalna odpornos¢ kompo-
zytu | uzyskano w warunkach temperatury formy ok. 50
°C i temperatury wiryskiwania ok. 270 °C. Wypraski
uzyskiwane w wyzszej temperaturze formy charaktery-
zujq sie wyzszym stopniem krystalicznosci [6—8]. Jest to
zwiazane ze stanem termodynamicznym tworzywa
w fazie chlodzenia. W tym przypadku czas chtodzenia
wypraski przediuza sie, dzieki czemu jest utatwione po-
rzadkowanie struktury polimeru. Efektem jest wzrost
odpornoéci na pekanie kompozytu.

Na rysunku 6 przedstawiono zmiany wartosci catki |
w funkgji ci$nienia docisku i temperatury wtryskiwania
badanego kompozytu. Najwieksza odpornos¢ na peka-
nie odpowiada maksymalnej wartosci ciSnienia docisku
i minimalnej temperaturze wtryskiwania a takze mini-
malnej wartosci ci$nienia docisku oraz maksymalnej

calfn J, Bimifi

f i
- - e
o !Inm-:"-II #L._._w?' — o
"'-l'_-l{- v;fl"':'l.
LY

Rys. 7. Zaleznos¢ wartosci catki | od predkosci wirysku i tem-
peratury formy w odniesieniu do kompozytu PPH 25T

Fig. 7. Dependence of integral | value on injection velocity and
mold temperature for PPH 25T composite

temperaturze wtryskiwania. Zalezno$¢ zmiany wartosci
calki | od funkcji predkosci wtrysku i temperatury for-
my obrazuje rys. 7. Najwieksza odpornos¢ na pekanie
wykazuja probki otrzymywane w warunkach tempera-
tury formy 40 °C i predkosci wirysku 42,39 mm/s.

PODSUMOWANIE

W wyniku analizy Pareto oszacowano wplyw wy-
branych parametréw procesu wtryskiwania na odpor-
nos$¢ wyprasek wtryskowych na pekanie. Warto$¢ catki
Rice‘a | przyjetej jako miara tej odpornoéci w najwiek-
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szym stopniu zalezy od temperatury formy (T} i tempe-
ratury wtryskiwania (T,). W przypadku przetwarzania
kompozytu PPH 25T podwyzszenie temperatury formy
lub temperatury wtryskiwania powoduje wzrost odpor-
nosci wyprasek na pekanie. Wyzsza temperatura formy
przedtuza czas chlodzenia wypraski co prowadzi do
wiekszego uporzadkowania struktury polimeru a zatem
wyzszego stopnia krystalicznosci gotowej wypraski, a w
efekcie wiekszej odpornosci na pekanie.
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