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Zelowanie poli(chlorku winylu) w procesie walcowania”

)

POLY(VINYL CHLORIDE) GELATION IN ROLLING PROCESS

Summary — The course of gelation of suspension poly(vinyl chloride) com-
position, containing stabilizer and lubricant, in rolling has been investigated
(Fig. 1). Effects of time (6—900 s) and temperature (130—200°C) of rolling on
the structure, gelation degree (G) as well as mechanical and processing pro-
perties [melt flow rate (MFR), tensile strength, impact strength] of the compo-
sitions were discussed. Gelation time (¢;) was defined as multiplicity of the
blend running through the gap between rolls (k) (Table 1). Both optical (Figs.
5—7) and scanning electron microscopy (Fig. 8) helped to evaluate the chan-
ges of the structure. It was found that as well temperature of rolling as the
gelation time (time of shear forces action) affect significantly the structure of
PVC composition. Increase in rolling temperature shortens time to homogene-
ous rigid film obtaining. It was observed G value was smaller at lower rolling
temperature and break-up of the grains of composition was faster (Fig. 9). In
higher temperature (up to 180 °C) the disintegration of the grains is slower,
but the gelation value is high and therefore the mechanical properties are
enhanced (Figs. 10—12). At temperature over 180 °C these properties deterio-

rate because of too big G value.
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Zelowanie poli(chlorku winylu) (PVC) stanowi za-
sadniczy etap przetwérstwa tego polimeru. Polega ono
na przemianach zachodzacych w ziarnach polimeru
oraz w pierwotnym uporzadkowaniu strukturalnym
makroczasteczek, pod wplywem ciepla i sil scinajacych.
Tworzywo przechodzi wtedy do stanu plastycznego,
w ktérym nastepuje formowanie wytworéw, a nastep-
nie, podczas ochladzania, tworzy sie koficowa struktura
wtérna [1]. Réznice struktury PVC przetworzonego
w danych warunkach w poréwnaniu z hipotetyczna
struktura przypisywana catlkowitemu zelowaniu ok-
re$la stopiefi zelowania [2—5].

Wykazano [3—09], ze stopiefi Zelowania wplywa na
wlasciwosci przetworceze tworzywa i uzytkowe wytwo-
réw. Podstawowym czynnikiem decydujacym o stopniu
zelowania PVC w ustalonych warunkach Scinania jest
dostarczone do przetwarzanej mieszaniny ciepto, dlate-
go zelowanie w réznej temperaturze przebiega z rézna
intensywno$cia [10]. Wiekszo$§¢é prezentowanych do-

K Artykul zawiera tre§¢ wystapienia wygloszonego na IX Profesor-
skich Warsztatach Naukowych ,Przetwérstwo tworzyw polimero-
wych”, Szczecin—Dziwnéwek, 10—12 maja 2004 r.

tychczas wynikéw badafi zwigzanych z zelowaniem
PVC w procesie przetwarzania, z wyjatkiem badarn plas-
tografometrycznych prowadzonych w zamknietych
mieszarkach pomiarowych, dotyczy wplywu tempera-
tury. Rzadziej, w sposéb ogélnikowy, wspomina sig¢
o dzialaniu sil $cinajacych [1, 4, 11].

Podczas wyttaczania mozna zmienia¢ temperature
wzdtuz ukladu uplastyczniajacego i glowicy, szybkosé
obrotowa $limaka lub Slimakéw oraz ci$nienie panujace
w urzadzeniu. Czasu przebywania tworzywa w ukla-
dzie uplastyczniajacym nie mozna regulowaé w sposéb
niezalezny. Dlatego tez w analizie zelowania polimeru
w procesie wytltaczania wplyw czasu uwzglednia sie
tylko w niewielkim stopniu. Maszynami przetw6rczymi
umozliwiajacymi zelowanie PVC w czasie regulowa-
nym sa walcarki [12—14].

W walcarkach dwa réwnolegle walce obracaja sie
w przeciwnych kierunkach z rézna szybkoscia. Walco-
wanie stosowane jest przede wszystkim w przemysle
gumowym, gléwnie do sporzadzania mieszanin [14, 15].
W ciagu dlugiego czasu w przetwérstwie PVC walcarki
stosowano do Zelowania mieszanin PVC przed kaland-
rowaniem podczas wytwarzania folii i wykladzin pod-
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logowych. Ze wzgledu na niewystarczajgcg wydajnosé
walcarki te zostaty zastgpione wyttaczarkami lub zamk-
nietymi mieszarkami zelujgcymi. W obecnie stosowa-
nych rozwigzaniach walcarka stuzy do ujednorodnienia
uplastycznionego tworzywa przed wprowadzeniem go
do kalandra [9, 13, 16, 17]. Mate walcarki laboratoryjne
stosowane sg do szybkiego przygotowywania probek
do badan wtasciwosci fizycznych i mechanicznych oraz
do oceny jednorodnosci ziaren po zakonczeniu polime-
ryzacji chlorku winylu lub do analizy wspdétzelowania
roznych polimeréw chlorowinylowych [18]. Niedawno,
w 1998 r., R. Sikora opracowat i opatentowat nowe pro-
cesy uzupetniajgce walcowanie tworzyw termoplastycz-
nych [19]. W praktyce zostaty one wykorzystane do wy-
twarzania folii dachowej z odpadowego i pouzytkowe-
go plastyfikowanego polichlorku winylu) [20].

W publikacjach opisujgcych walcowanie PVC anali-
zowano przede wszystkim zagadnienia zwigzane
z przeptywem catkowicie uplastycznionego tworzywa
miedzy walcami, najczesciej z pominieciem przebiegu
zelowania PVC [13,14, 21, 22].

Waznym etapem zelowania PVC jest rozkruszanie
ziaren wskutek dziatania sit Scinajgcych. Niedostateczne
poczatkowe rozkruszenie ziaren wejsciowych powoduje
utrwalenie w wyzszej temperaturze pozostatych nieroz-
drobnionych struktur ziarnistych do konca procesu
przetwarzania [23]. Sg one gtéwng przyczyng ztej jakos-
ci powierzchni wytworéw, a takze wptywajg na pogor-
szenie innych wtasciwosci uzytkowych [24, 25]. Obser-
wacje te wskazujg wazng role czasu dziatania sit Scinajg-
cych na zelowanie PVC.

Celem pracy jest analiza przebiegu zelowania nie-
plastyfikowanej mieszaniny PVC podczas walcowania
i okreslenie wptywu czasu i temperatury walcowania na
strukture, stopien zelowania i wtasciwosci mechaniczne
tworzywa.

CZESC DOSWIADCZALNA

Materiaty

Badano mieszanine skiadajacg sie z suspensyjnego
PVC ,Polanwil S61" produkcji Anwil SA (100 cz. mas.),
stabilizatora cynoorganicznego ,MOK 17" firmy Acros
(4 cz. mas.) i wosku parafinowego ,Loxiol G 22" firmy
Henkel (1 cz. mas.). Mieszanine sporzadzono w dwu-
stopniowej mieszarce szybkoobrotowej. Stabilnos¢ ciepl-
na mieszaniny oznaczona w warunkach dynamicznych
metoda plastografometryczng [26] w temp. 190 °C wy-
nosi 30 min, natomiast stabilnos¢ cieplna oznaczona me-
toda czerwieni Kongo po walcowaniu w temp. 190 °C
przez 30 min wynosi 28 min.

Stanowisko badawcze

Do badan stosowano walcarke firmy Buzuluk (rys. 1)
(dtugosé walcow L =38 cm isrednica D =20cm) z ogrze-
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Rys. 1. Stanowisko badawcze: (a) widok ogdélny walcarkifirmy
Buzuluk, (b) lokalizacja czujnikéw temperatury i szybkosci
obrotowej; 1 — uktad napedowy walcéw, 2 — komputer steru-
jacy, 3 — walce. Czujniki temperatury: Tl — oleju na wejsciu
do walca przedniego, T2 — oleju na wyjsciu do walca przed-
niego, T3 — oleju na wejsciu do walca tylnego, T4 — oleju na
wyjsciu do walca tylnego, T5 — tworzywa nad szczeling mie-
dzywarstwowa; nl i n2 — bezstykowe czujniki szybkos$ci ob-
rotowej walca, odpowiednio przedniego i tylnego

Fig. 1. Test stand: (a) general view of extruder made by Buzu-
luk company, (b) location of temperature and rotational speed
of the rolls sensors; 1 — power transmission system of the
rolls, 2 — controlling computer, 3 — rolls. Temperature sen-
sors of: T1 — oil at frontal roll input, T2 — oil at frontal roll
output, T3 — oil at back roll input, T4 — oil at back roll
output, T5 — polymer over the interlayer gap; nl and n2 —
contactless sensors of rotational speed of the rolls, frontal and

back one respectively

waniem olejowym oraz z mozliwos$cig regulacji przepty-
wajgcego strumienia oleju na kazdym walcu oddzielnie.
Walcarke wyposazono w czujniki temperatury oleju na
wejsciu i wyjsciu z kazdego walca, temperatury tworzy-
wa ponad szczeling miedzywalcowg oraz w bezstykowe
czujniki szybkosci obrotowej walcéw. Nie udato sie za-
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instalowac czujnika temperatury bezposrednio w szcze-
linie. Temperature tworzywa w szczelinie i temperature
powierzchni walcéw mierzono po chwilowym ich za-
trzymaniu. Dane rejestrowano za pomocg 16-bitowej
karty szybkiej akwizycji. W celu wyeliminowania po-
czatkowego i koncowego fragmentu walcow, gdzie wys-
tepowaty odstepstwa od temperatury oczekiwanej, dtu-
gos$¢ walcédw obustronnie ograniczono o 5 cm, uzyskujgc
dtugosc¢ robocza = 28 cm. Stosowano stalg szybkos$¢ ob-
rotowg 0,35 i 0,40 s'1 i statg szeroko$¢ szczeliny pomie-
dzy walcami — 0,25 mm.

Przebieg walcowania

Mase wsadu tzw. pierwotnego (250 g) dobrano tak,
aby przeptyw tworzywa na catej dtugosci szczeliny byt
przeptywem ciggtym (nieprzerwanym). Mieszanine za-
sypywano stopniowo pomiedzy obracajgce sie walce
iwalcowano w zakresie temperatury 130— 200 °C utrzy-
mujac statg temperature walcow w kazdym cyklu. Prze-
bieg walcowania byt zasadniczo zgodny z opisem R. Si-
kory [19]. W niskiej temperaturze walcowania (130—
160 °C) cze$¢ mieszaniny poczatkowo tworzy luzne ag-
lomeraty, a cze$¢ pozostaje w postaci proszkowej. Dlate-
go tez caly wsad pierwotny przesypywano przez szcze-

Rys. 2. Wyglad pierwszego petnego ptata utworzonego w tem-
peraturze: (a) 130 °C, (b) 180 °C

Fig. 2. View of the first full plate obtained at temperature:
(a) 130 °C, (b) 180 °C
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line i wielokrotnie wprowadzano na walce, aby uformo-
wac pierwszy ptat. Ptat otrzymany w temp. 130— 150 °C
nie przywierat do zadnego walca (rys. 2a). W wyzszej
temperaturze cze$¢ wsadu natychmiast przywierata do
obu walcdw, a cze$¢ nadal przechodzita przez szczeline
w postaci proszkowej lub jako aglomerat. W celu zacho-
wania zblizonych warunkéw przygotowywania wszyst-

Rys. 3. Ptat mieszaniny PVC po walcowaniu zdejmowany ,na
ciepto” (a) i w postaci rulonu zdejmowanego po wystudzeniu
na walcu ,na zimno" (b)

Fig. 3. Plate of PVC composition after rolling, taken off
"warm" (a) and in the shape of roll taken off after cooling the
rolls (b)

kich prob, te cze$é¢ wsadu, ktéra w wyzszej temperatu-
rze przywierata do walcow zdejmowano i wraz z pozo-
statg czesScig wsadu pierwotnego wprowadzano na wal-
ce. Tak postepowano do chwili, gdy uzyskano pierwszy
ptat, ktéry owijat sie zawsze na walcu wolniejszym (rys.
2b). Do dalszego walcowania ptat rozcinano i recznie
formowano z niego zwijke, ktérg umieszczano w taki
sposbb, aby tworzywo zawsze przeptywato przez calg
dtugosc¢ szczeliny. Utworzone po walcowaniu ptaty roz-
cinano i zdejmowano badz ,na ciepto"” jako wyprosto-
wany ptat odktadany na plyte chtodzgcg badz tez ,na
zimno" jako rulon zdejmowany po catkowitym wystu-
dzeniu na walcu (rys. 3). Czas walcowania (tw) dobrano
tak, aby wyeliminowac jego nieciggto$é¢ wynikajacag z cy-
klicznego charakteru procesu.
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Czas zelowania

Uwzgledniajgc warunek, ze zelowanie PVC wymaga
jednoczesnego dziatania ciepta i $cinania, za podstawe
analizy przyjeto rzeczywisty czas przebywania miesza-

Rys. 4. Wyglad tworzywa w szczelinie: (a) widok z boku, (b)
przekréj, (c) model; 1 — piat, 2 — $ciskanie, 3 — $cinanie
poczatkowe, 4 — rozprezanie, 5 — warstwa tworzywa nad
szczeling migedzywalcowa; Hj i n? — szybko$¢ obrotowa, odpo-
wiednio walca przedniego i tylnego; | — dtugoséé¢ warstwy ule-
gajacej $cinaniu

Fig. 4. View of polymer in the gap: (a) side view, (b) cross-sec-
tion, (c) model. 1 — plate, 2 — compression, 3 — start shear,
4 — decompression, 5 — polymer layer over thegap; ni and 112
— rotational speed of the rolls, frontal and back one respec-

tively; | —mength of the layer subjected to shear
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niny w szczelinie miedzywalcowej przy jednokrotnym
przejsciu catego wsadu pierwotnego przez te szczeline.
Na tworzywo owijajgce pozostatg czes¢ walca dziata bo-
wiem jedynie ciepto jego powierzchni. W analizowa-
nym procesie gorna warstwa tworzywa nad szczeling
miata temp. ok. 25—35 °C nizszg od temperatury wal-
cow. Az do temperatury wynoszacej 180 °C tworzywo
w obrebie tej warstwy byto w niewielkim stopniu uplas-
tycznione i nie przemieszczato sie w pitynny sposob.
Przyjeto wiec, ze Scinanie w tym obszarze zachodzi
w niewielkim stopniu i nie moze w istotny sposéb wpty-
wacé na zelowanie PVC [13]. Na rulonie zdejmowanym
,ha zimno" mozna wyrdéznic¢ charakterystyczne odcinki
odpowiadajgace poszczegélnym etapom walcowania
(rys. 4).

Czas jednokrotnego przejscia catego wsadu pierwot-
nego przez szczeline (fy) ustalono w sposo6b uproszczo-
ny na podstawie rownania:

gdzie: tp — czas jednokrotnego przej$cia wsadu przez szcze-
ling, mc — catkowita masa wsadu, mj — masa tworzywa
w szczelinie, | — dtugos$¢ warstwy ulegajacej $cinaniu prosto-
padta do szczeliny, d — $rednica walca, n — $rednia szybkos$¢
obrotowa walcow.

Wartosci 1 oraz mj okreslono doswiadczalnie, wyno-
sity one odpowiednio 9 mm oraz 1,5 g. Nastepnie wyz-
naczano krotnos$¢ przejscia wsadu przez szczeline (k)
wyrazong jako stosunek catkowitego czasu walcowania
(tw) do tp. W przypadku jednokrotnego przejscia catego
wsadu przez szczeling w ciggu ok. s s czas zelowania
($cinania) (L) pojedynczego elementu mieszaniny wy-
nosit zaledwie 0,036 s. Relacje pomiedzy tw, t*ik zawiera
tabela 1. W dalszych badaniach czas okres$lano wartoscia
krotnosci k.

Tabela 1. Zalezno$¢ pomiedzy catkowitym czasem walcowania
(tw), czasem zelowania (z) i krotnoscia przejscia wsadu przez
szczeling (K)

Table 1 Dependence between total rolling time (tw), gelation
time (ti) and multiplicity of the blend running through the gap
between rolls (K)

ws fi,s K
55 0,036 1
300 1,98 55
600 3,96 no
900 594 165

Metody badan

Jednorodno$é i struktura

Oceniano wizualnie jednorodnos$¢ ptata. Charakte-
rystyczne fragmenty ptatéw poddano takze dziataniu
dichlorometanu i fotografowano. Zanik ziaren $ledzono
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w probkach przygotowanych metodg Summersa i Rabi-
novitcha [27]. Prébki zdjete z walcow i wychtodzone
poddawano pecznieniu w dichlorometanie w ciggu
24 h, a nastepnie rozprowadzano pomiedzy szkietkami
mikroskopowymi. Obserwacje przeprowadzano w mi-
kroskopie optycznym Nikon Eclipse E 400 PL w Swietle
przechodzacym i odbitym. Wykonano takze obserwaq'e
SEM przetomow otrzymanych z probek zamrozonych
w ciekltym azocie. Powierzchnie przetomoéw analizowa-
no przy uzyciu mikroskopu elektronowego LEO 14-39
VP.

Stopien zelowania i whasciwosci

Stopien zelowania (G) kompozycji PVC wyznaczano
na podstawie termogramoéw DSC [11,28].

Masowy wskaznik szybkos$ci ptyniecia (MFR) wyz-
naczano w obcigznikowym plastomerze kapilarnym
w temp. 170 °C stosujgc dysze Srednicy 2 mm i dtugosci
8 mm, nacisk ttoka wynosit 400 N.

Wytrzymato$¢ na rozcigganie oznaczano w temp.
20 °C przy uzyciu maszyny wytrzymatosciowej Tiratest
2200 (predkosc¢ rozciggania 20 mm/min).

W przypadku prébek wycietych bezposrednio z pta-
tow nie mozna wykona¢ standardowego oznaczenia
udarnosci, dlatego tez probki mocowano do podpér
i bez zastosowania uchwytu krzyzakowego [29] badano
za pomocg mtota Charpy.

Wiasciwosci kompozycji PVC walcowanej w roznej
temperaturze przedstawiono w funkcji k wyrazonej
w skali logarytmicznej.

WYNIKI I ICH OMOWIENIE

Jednorodnos¢ i struktura

Zaobserwowano wzrost jednorodnos$ci mieszaniny
wraz ze wzrostem temperatury walcowania. Na podsta-
wie obserwacji ptatéow okiem nieuzbrojonym stwierdzo-
no w wyzszej temperaturze stopniowy zanik nieprze-
zroczystych obszarow o biatawym zabarwieniu (rys. 2).
Ptaty ocenione wzrokowo jako jednorodne po poddaniu
ich dziataniu dichlorometanu nadal wykazywaty niejed-
norodnos$¢ zelowania (rys. 5).

W miare wydtuzania czasu walcowania poczgtkowo
nieznacznie tylko potgczone ziarna PVC (rys. sa) ulegaja
stopniowej deformacji tworzac najpierw potgczenia
w postaci charakterystycznych rozciagnietych ,most-
kow" (rys. eb) poprzez zanik ziaren (rys. 6c, 6d; najciem-
niejsze obszary stanowiag niezzelowane fragmenty zia-
ren), az do prawie catkowitego potgczenia (kompozyqge
jednorodne, rys. se i 6f). Stopniowe zwiekszanie jedno-
rodnosci uktadu widoczne jest takze w przetomach pta-
tow (rys. 7).

Obserwacje SEM potwierdzajg przebieg ujednorod-
niania badanej mieszaniny stwierdzony metoda mikro-
skopii optycznej. Przed utworzeniem pierwszego ciggte-
go ptata do temp. 150 °C w mieszaninie znajdujg sie ag-
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Rys. 5. Obrazy prébek ptatéw mieszaniny PVC po walcowa-
niu w temperaturze: (a) 130 °C, (b) 160 °C, (c) 180 °C i podda-
nych dziataniu dichlorometanu w ciggu 24 h

Fig. 5. Images of PVC composition plates' samples after rol-
ling at temperature: (a) 130 °C, (b) 160 °C, (c) 180 °C and

treated with dichloromethane for 24 h

lomeraty utworzone z cze$ciowo zlepionych, rozdrob-
nionych ziaren (rys. sa). Gdy czas walcowania przedtu-
za sige, w tworzywie powstajg wyrazne ,mostki" pomie-
dzy ziarnami, uktad jest nadal bardzo niejednorodny,
jednak wystepuja juz fragmenty charakteryzujgce sie
wyraznym zanikiem ziarnistosci (rys. sb). Wzrost tem-
peratury walcowania powoduje skrdcenie czasu nie-
zbednego do utworzenia ptata ciggtego. Krdétki czas
dziatania sit Scinajacych powoduje, ze w pierwszym pta-
cie ciggtym otrzymanym w temp. 160 °C i 180 °C nadal
sg zachowane duze, nierozdrobnione ziarna PVC (rys.
gc—s8e). W probkach walcowanych nawet dtuzej niz
30 min wcigz obecne sg struktury ziarniste o wymiarach
do 1 pm (rys. sf—sh).
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Rys. 6. Obrazy mikroskopowe probek badanej mieszaniny wal-
cowanych w réznych warunkach poddanych dziataniu dichlo-
rometanu w ciggu 24 h: (a) 130 °C, k = 4, Swiatto odbite; (b)
130 °C, k = 8, Swiatto odbite; (c) 160 °C, k = 4, Swiatto prze-
chodzace; (d) 180 °C, k = 15, Swiatto przechodzace; (e) 180 °C,
K = 110, $wiatto przechodzace; (f) 200 °C, k = 15, Swiatto
odbite

Fig. 6. Microscopic images of the samples of composition in-
vestigated, rolled at different conditions and treated with di-
chloromethane for 24 h: (a) 130 °C, k = 4, reflected light; (b)
130 °C, k = 8, reflected light; (c) 160 °C, Kk = 4, transmitted
light; (d) 180 °C, k = 15, transmitted light; (e) 180 °C, k = 110,
transmitted light; (f) 200 °C, k = 15, reflected light

Rys. 7. Obraz przetomu pierwszego ptata mieszaniny PVC
utworzonego w temp. 160 °C (mikroskop optyczny, $wiatto
odbite)
Fig. 7. Image of the fracture of the first plate of PVC composi-
tion obtained at temp. 160 °C (optical microscope, reflected
light)
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Rys. 8. Obrazy SEM przetomoéw mieszaniny PVC walcowanej
w réznych warunkach: (a) 130 °C, k = 15; (b) 130 °C, k = 165;
(c) 160 °C, k = 55; (d) 160 °C, k = 165; (e) i (f) 180 °C, k = 2;
(g) i(h) 180 °C, k= 165

Fig. 8. SEM images of the fractures of PVC compositions rol-
led at different conditions: (a) 130 °C, k = 15; (b) 130 °C, Kk =
165; (c) 160 °C, k = 55; (d) 160 °C, k = 165; (e) and (f) 180 °C,
K = 2; (g) and (h) 180 °C, k = 165

Z powyzszych badan wynika, ze zaré6wno tempera-
tura walcowania, jak i czas dziatania sit $cinajgcych
w sposéb istotny wptywajg na strukture badanej kom-
pozycji.

Nie zaobserwowano efektu wydtuzania rozkruszo-
nych ziaren kompozycji, jak to sugerowat Allsopp [30]
w proponowanym mechanicznie zelowania PVC.

Stopien zelowania i whasciwosci

Z badan wynika, ze im temperatura walcow jestwyz-
sza, tym wieksza wartos¢ stopnia zelowania (G) prébek
po walcowaniu w ciggu takiego samego czasu. Jedno-
cze$nie wraz z przedtuzaniem czasu dziatania sit scina-
jacych w danej temperaturze warto$¢ G badanego ukta-
du takze ros$nie (rys. 9). Zwiekszenie wartosci G nie jest
jednak spowodowane wzrostem temperatury wsadu
podczas walcowania. Gdy temperatura walcow wynosi-
ta 180200 °C, wéwczas temperatura tworzywa mierzo-
na w szczelinie po kolejnych cyklach walcowania nie
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Rys. 9. Zaleznosé stopnia zelowania mieszaniny PVC (G) od
krotnosci przejécia tworzywa przez szczeling (k) w temperatu-
rze walcowania: 1 — 130°C, 2 — 160 °C, 3 — 180 °C, 4 —
200°C

Fig. 9. Dependence of gelation degree (G) of PVC on multipli-
city of the blend running through the gap between rolls (k) at
rolling temperature: 1 — 130 °C, 2 — 160 °C, 3 — 180 °C,
4—200°C
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Rys. 10. Zaleznosé wskaznika szybkosci plynigcia (MFR) od
krotnosci przejscia tworzywa przez szczeling (k) w temperatu-
rze walcowania; oznaczenia krzywych patrz rys. 9
Fig. 10. Dependence of melt flow rate (MFR) on multiplicity of
the blend running through the gap between rolls (k) at various
rolling temperature (curves denotations — see Fig. 9)

wzrastata. W przypadku walcowania w temp. 130—
160 °C niewielki, stopniowy wzrost temperatury bada-
nej mieszaniny zaobserwowano dopiero po 55-krotnym
jej przejéciu przez szczeling. Po najdtuzszym cyklu wal-
cowania temperatura ta wzrastala o ok. 8—10 °C. Taki
stosunkowo nieduzy wzrost temperatury wynika z ozie-
biania tworzywa podczas jego przebywania na pozosta-
lej powierzchni walca. Przypuszczalnie ten wzrost tem-
peratury mozna wyeliminowa¢ wykorzystujac w bada-
niach walcarke o wiekszej §rednicy walcow.

Z rysunku 10 wynika, Ze na przebieg zmian MFR
wplywa wzajemna zalezno$¢ czasu walcowania i tem-
peratury. W temp. 200 °C (krzywa 4) wraz z przedluza-
niem czasu walcowania nastepuje gwaltowne zmniej-
szanie warto$ci MFR. Stwierdzono, ze po 55-krotnym
przejéciu mieszaniny przez szczeling wartos¢ MFR nie

Rys. 11. Zaleino$¢ wytrzymalosci na rozcigganie od krotnosci
przejécia tworzywa przez szczeling (k) w réznej temperaturze
walcowania; oznaczenie krzywych patrz rys. 9

Fig. 11. Dependence of tensile strength on multiplicity of the
blend running through the gap between rolls (k) at various
rolling temperature (curves denotations — see Fig. 9)
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Rys. 12. Zalezno$é udarnoséci od krotnosci przejscia tworzywa
przez szczeling (k) w réZnej temperaturze walcowania; ozna-
czenia krzywych patrz rys. 9

Fig. 12. Dependence of impact strength on multiplicity of the
blend running through the gap between rolls (k) at various
rolling temperature (curves denotations — see Fig. 9)

ulega juz wyraznym zmianom. W temp. 160 i 180°C (od-
powiednio krzywe 2 i 3) wartos¢ MFR poczatkowo ros-
nie wraz z czasem trwania walcowania, a gdy wartos¢ k
przekroczy 5 nastepuje jej spadek. Podobnie jak w temp.
200 °C takze i w temperaturze 160 i 180 °C wartos¢ MFR
ma stala wartos¢, gdy k = 55. Nalezy to thumaczy¢ roz-
drabnianiem ziaren, ktére w poczatkowej fazie zelowa-
nia PVC jest zjawiskiem dominujacym [7], na co wska-
zuja takze obserwacje SEM struktury walcowanych pré-
bek (rys. 8). Taki wniosek potwierdza przebieg krzywej
1 (walcowanie w temp. 130 °C), ktérej maksimum wys-
tepuje dopiero po 55-krotnym przej$ciu mieszaniny
przez szczeling.

Jak nalezalo sie spodziewaé, wytrzymatosé na rozcia-
ganie i udarnos¢ prébek po walcowaniu w temp. 130 °C
jest najmniejsza (rys. 11, 12, krzywa 1), gdyz mimo duze-
go rozdrobnienia ziaren warto$¢ G wynosi ok. 40 %.
W przypadku prébek otrzymanych w temp. 160 i 180 °C
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az do 110-krotnego przejcia tworzywa przez szczeline
wytrzymalos¢ na rozciaganie roénie (rys. 11, odpowied-
nio krzywe 2 i 3). Dluzsze walcowanie powoduje
zmniejszenie wytrzymatosci prébek. Najwieksza wy-
trzymalos¢ na rozciaganie wykazuja prébki walcowane
w temp. 200 °C po 15-krotnym przejéciu przez szczeline
(rys. 11, krzywa 4). Udarnos¢ prébek walcowanych
w temp. 130—180 °C ros$nie wraz z czasem walcowania
(krotnosci przejéé) (rys. 12, krzywe 1—3). W przypadku
walcowania w temp. 200 °C po 55-krotnym przejéciu
przez szczeline nastepuje bardzo wyrazny spadek udar-
nosci, co wynika ze zbyt duzej wartosci G.

PODSUMOWANIE

Efektywne zelowanie PVC podczas walcowania nas-
tepuje w bardzo krétkim czasie. Czas dzialania sil cina-
jacych w szczelinie pomiedzy walcami ma niewielki
udzial w calkowitym czasie walcowania. Scinanie
w warstwie tworzywa nad szczeling miedzywalcowa
zachodzi w niewielkim stopniu i nie wplywa w istotny
sposéb na zelowanie kompozycji PVC. Stopieri zelowa-
nia PVC i wlasciwosci walcowanej mieszaniny zaleza od
wzajemnego powiazania pomiedzy temperatura proce-
su a czasem Scinania. Podczas walcowania w nizszej
temperaturze rozdrabnianie ziaren jest skuteczne, jed-
nak stopiefi Zelowania osiaga mniejsza wartos¢ niz
w trakcie walcowania w wyzszej temperaturze. Nato-
miast w platach otrzymywanych w wysokiej temperatu-
rze dluzej zachowuja sie elementy ziarniste, jednak sto-
pieri ich zelowania jest wigkszy. Stosowanie zbyt wyso-
kiej temperatury (>180 °C) powoduje pogorszenie wias-
ciwo$ci wytrzymato$ciowych nieplastyfikowanego PVC
przetwarzanego metoda walcowania.

Walcarke mozna stosowa¢ do analizy jednoczesnego
wplywu temperatury i czasu dzialania sit §cinajacych na
zelowanie PVC. Podczas walcowania mozna stosowaé
wsad rézniacy sig ciezarem oraz regulowad temperature
walcow i czas zelowania w szerokim zakresie. Powazna
trudnos¢ stwarza dokladny pomiar temperatury
w szczelinie. Bardzo wazne jest Sciste przestrzeganie
procedury przecinania plata owijajacego walec oraz for-
mowania i przekladania zwijki.

Badania wykonano w ramach projektu badawczego KBN
nr TOSE 024 21.
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