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Badania procesu pulweryzacji metoda $cinania w stanie stalym

w warunkach réznych przeplywéw Scinajacych

STUDY ON THE SOLID-STATE SHEAR PULVERIZATION IN SHEAR
FLOW CONDITIONS

Summary — The results of PE-LD pulverization during either pressure or
drag shear flows were presented. The processes have been carried out in
specially designed heads with gap channels. The polymer was powdered
in both flow alternatives’ conditions. It was found that PE-LD pulveriza-
tion occurred suddenly and in the whole mass of the polymer being in the
field of suitably big shear forces. Temperature range observed, allowing
this phenomenon occurring, was very narrow. Pulverization efficiency is
the greatest at temperature about 104 °C and shear rate is in the range
0.1—10 s\ Contrary to the past literature contributions it was stated that
high pressure is not a necessary condition of pulverization as this pheno-
menon occurred also during drag flow with no pressure. Sieve analysis
was used for characterization of grain size distribution and average size of
grain of the products formed in various conditions of the process in pres-
sure alternative (Table 1, Fig. 6a, b).

Key words: pulverization, solid-state shear extrusion, pressure flow, drag

flow, low-density polyethylene.

W naszym poprzednim artykule [1] przedstawilismy
dwa podstawowe kierunki badan w dziedzinie pulwe-
ryzacji*) polimeréw, mianowicie prace obejmujace budo-
we maszyn i narzedzi stuzacych do tego celu oraz bada-
nia zwigzane z homogenizacja tworzyw niekompatybil-
nych. Jak podkredliliémy tam, zaden z tych kierunkéw
nie doprowadzil do jednoznacznego okreslenia mecha-
nizmu pulweryzacji. W [1] opisaliSmy réwniez niektére
hipotezy zmierzajace do wyjasnienia tego zagadnienia
stwierdzajac, ze istotny wplyw wywiera konstrukcja
wytlaczarki i wynikajaca z niej mozliwo$¢ uzyskiwania
pozadanych parametréw procesu. Wptyw trzech z tych
parametréw, mianowicie temperatury, wartosci sil Scina-
jacych oraz ci$nienia oméwiliSmy w niniejszym arty-
kule.

Ze wzgledu na zlozono$¢ przeplywu tworzywa
w kanale ukladu uplastyczniajacego wytlaczarki i za-
chodzacych tam zmian stanu fizycznego polimeru, do
obserwaciji i opisu zjawiska pulweryzacji wygodniej po-
stuzy¢ sie doswiadczalnymi uktadami modelowymi sy-

% Okreslenie ,pulweryzacja” mozna traktowaé jako réwnowazne z
coraz cze$ciej uzywana definicja , rozdrabnianie wytlaczarskie”.

mulujacymi warunki panujace podczas wyttaczania.
Tak wlasnie postapiliSmy w referowanej ponizej pracy.
Natomiast dotychczas za jedyny uklad modelowy,
w ktérym prowadzono pulweryzacje, mozna uwazaé
kowadlo Bridgmana [2, 3]; jego budowa nie ma jednak
nic wspélnego z budowa kanatu ukladu uplastyczniaja-
cego wytlaczarki.

CZESC DOSWIADCZALNA

Materiaty

Do badan pulweryzacji postuzyt PE-LD (,Malen E”,
produkt PKN Orlen) — badz pierwotny w postaci gra-
nulatu, badz po jednym cyklu wyttaczania w postaci
folii.

Aparatura i sposéb postepowania

Zaprojektowano i wykonano uklady modelowe
sprzezone z aparatura pomiarowa, ktére postuzyty do
symulacji procesu pulweryzacji w warunkach réznych
przeptywéw Scinajacych w kanale szczelinowym.
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Rys. 1. Uktad modelowy uzyty do pulweryzacji PE-LD
w trakcie przeptywu ciSnieniowego: 1 — wyttaczarka, 2 —
glowica wyttaczarska, 3 — termostatowana taznia olejowa,
4, 5 — czujniki ciSnienia i temperatury, 6 — woltomierze,
7 — rejestratory cisnienia

Fig. 1. Model unit for PE-LD pulverization during pressure
flow: 1 — extruder, 2 — extrusion head, 3 — oil bath, 4,5 —
sensors of pressure and temperature, 6 — voltmeters, 7 —
pressure recorders

Pierwszy ukiad (modelujacy przeplyw ciSnieniowy)
stanowila glowica wytlaczarska (rys. 1), w ktdrej prze-
plyw byl powodowany spadkiem ci$nienia wzdtuz ka-
nalu; wymiary szczeliny wynosily 210x24x3 mm. Glo-
wice zamontowano w jednoslimakowej wytlaczarce la-
boratoryjnej ,,SO 25” (wyprodukowanej w Krakowskiej
Fabryce Kabli i Maszyn Kablowych) o stosunku dlugos-
ci czedci roboczej limaka do jego $rednicy L/D = 24,
wyposazonej w silnik pradu stalego o mocy 3,5 kW.
Tworzywo uplastycznione w cylindrze wytlaczarki (1)
bylo transportowane wprost do szczelinowego kanatu
glowicy (2). W pierwszej, ogrzewanej czesci gtowicy (2)
okreslano rozklad predkosci przeplywu tworzywa
wzdluz kanalu; zastosowano przy tym termostatowana
laznie olejowa (3) pozwalajaca na utrzymanie odpo-
wiednio wysokiej temperatury w tej strefie. Druga, za-
izolowana czeé¢ gtowicy chlodzono wylacznie konwek-
cyjnie, nie wykorzystujac wbudowanego ukladu kana-
lé6w chlodzacych, poniewaz zalezalo nam na nieznacz-
nym obnizeniu temperatury tworzywa wytlaczanego do
poziomu temperatury mieknienia, w ktérej zachodzi
pulweryzacja. Glowice zaopatrzono dodatkowo w od-
nia i temperatury (4, 5) sprzezone z aparatura pomiaro-
wa, mianowicie z rejestratorami ci$nienia (7) i woltomie-
rzami (6), ktérych wskazania zmieniaty sie liniowo wraz
ze zmiang temperatury. Uklad do pomiaru temperatury
wyskalowano w termostatowanej lazni olejowej wedtug
wskazan termometru kontrolnego.

Drugi uklad, modelujacy przepltyw wleczony (rys. 2),
stanowila glowica, w ktérej przeptyw byl wymuszony
wzglednym ruchem tworzonych w toku badania

Rys. 2. Uktad modelowy uzyty do pulweryzacji PE-LD w
trakcie przeptywu wleczonego: 1 — glowica, 2, 3 — uchwyty
maszyny do badati wytrzymatoSciowych, 4 — tasma stalowa,
5 — grzejnik pierscieniowy, 6, 7 — termopary

Fig. 2. Model unit for PE-LD pulverization during drag flow:
1 — head, 2, 3 — holders, 4 — steel belt, 5 — heater, 6, 7 —
thermocouples

,S$cian” kanatu. Glowice (1) montowano w jednym z
uchwytéw maszyny do badan wytrzymato$ciowych (2),
a w drugim uchwycie (3) umieszczano stalowa tasme
(4), ktéra odpowiednio prowadzona przebiegala przez
szczelinowy kanal glowicy (1), dzielac go na polowy.
Wymiary utworzonych w ten spos6b kanatléw wynosily
180x17x1,2 mm. Po obu stronach znajdujacej si¢ w gto-
wicy taSmy umieszczano paski z badanej folii PE-LD.
Tasme przeciagano przez glowice ze stala predkoscia,
jednoczesnie rejestrujac site niezbedna do podtrzymania
tego ruchu. Odpowiednie ogrzanie folii zapewnial grzej-
nik pierscieniowy (5) sprzezony z czujnikiem tempera-
tury (6), umieszczonym w potowie dtugosci glowicy i w
odleglosci ok. 0,5 cm od wewnetrznej Scianki kanatu;
pozwolilo to na pomiar temperatury zblizonej do rze-
czywistej temperatury tworzywa. W celu uzyskania
mozliwie najmniejszej réznicy miedzy tymi warto$ciami
temperatury glowice wykonano z mosigdzu — materia-
tu charakteryzujacego si¢ dobrym przewodnictwem
cieplnym. Drugi czujnik temperatury (7) umieszczono w
odleglosci ok. 0,5 cm od konca glowicy i w takiej samej
odleglosci od wewnetrznej $ciany kanatu; w ten sposéb
oszacowano temperature tworzywa na wyijsciu z gtowi-
cy, gdzie spodziewano si¢ konwekcyjnych strat ciepta.
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Ocena produktéw pulweryzacji

Produkty oceniano na podstawie badania rozkladu
wymiaréw ich ziaren okreslanego metoda analizy sito-
wej z zastosowaniem kompletu sit z oczkami: 75, 200,
500, 750, 1200 i 2000 pm. Doboru sit dokonywano na
podstawie wstepnej analizy wymiaréw ziaren ocenia-
nych metoda mikroskopowa. Zwazone prébki polimeru
po pulweryzacji umieszczano w gérnym sicie (o naj-
wiekszym wymiarze oczek) i wytrzasano mechanicznie
w ciaggu 30 min, po czym wazono frakcje zbierajace sie
na kolejnych sitach.

Na tej podstawie obliczano dwa ponizsze istotne pa-
rametry charakteryzujace wymiary ziaren badanego
produktu:

— Mediang, czyli warto$¢ srodkowa odpowiadajaca
wymiarowi ziaren odnoszacemu sie do 50-proc. skumu-
lowanego udzialu masowego kolejnych frakcji sito-
wych.

— Srednia wazona geometryczna (x¢) opisana wzo-
rem (I)

i=l1

n
Xgp = exp[z wi Iy x;xq ] @

gdzie: w; — utamek masowy i-tej frakcji sitowej, x;— wymiar
oczek i-tego sita (jako x7 przyjeto sito o wymiarze oczek 20 um,
co umozliwito orientacyjne okreslenie frakcji sitowej o wymia-
rach ziaren <75 um).

OMOWIENIE WYNIKOW

Pulweryzacja PE-LD podczas przeptywu
ciSnieniowego

Pierwsza seri¢ préb pulweryzacji polietylenu w glo-
wicy prowadziliSmy obecnie, podobnie jak we wczes-
niejszym badaniu procesu pulweryzacji, w cylindrze
wyttaczarki [1], intensywnie chlodzac tworzywo w
konicowej strefie cylindra; mialo to umozliwi¢ odpo-
wiednie obnizZenie temperatury tworzywa uplastycz-
nionego. Natomiast ogrzewaliémy cylinder wyttaczarki
i pierwsza czes$¢ glowicy [wartosci temperatury dwoéch
stref grzejnych cylindra wynosity odpowiednio: T; =
180 °C, T, = 200 °C, a temperatura lazni olejowej ogrze-
wajacej pierwsza cze$¢ gltowicy (T3) — 180 °C]. Druga
czes¢ glowicy byla intensywnie chlodzona woda prze-
plywajaca przez odpowiednio rozplanowane kanaty, co
pozwolilo na obnizenie temperatury w tej czedci do ok.
20 °C. Wytlaczanie prowadziliSmy stosujac ustalone
rézne obroty §limaka, zmieniajace si¢ w zakresie
0,05—0,2 s

Wszelkie préby pulweryzacji prowadzone w takich
warunkach zakonczyly si¢ niepowodzeniem. Przyczyna
tego stanu rzeczy bylo zapychanie si¢ szczelinowego ka-
natu zestalonym tworzywem i jednoczesny wyplyw
tworzywa uplastycznionego przez nieszczelnosci glowi-
cy powstajace w tych warunkach. Towarzyszacy temu

pobor pradu przez silnik wytlaczarki przekraczat 10 A,
co jest wartoscia bliska znamionowe;j.

Roéwniez proby prowadzone w warunkach analo-
gicznych do wyzej przedstawionych, ale z chlodzeniem
zastosowanym dopiero w momencie ustabilizowanego
wytlaczania tworzywa przez goraca gtowice, koriczyty
sie podobnie. Z chwila dostatecznego schlodzenia czesci
glowicy wlasciwie wytlaczanie ulegato zatrzymaniu
oraz nastepowal wyplyw tworzywa wspomnianymi
nieszczelno$ciami. Aby wyeliminowa¢ to niekorzystne
zjawisko zminimalizowali§my réznice temperatury
wystepujaca wzdtuz glowicy. Rezygnacja z wodnego
chlodzenia oraz izolacja cieplna wczesniej chlodzonej
czesci glowicy zmniejszajaca konwekcyjne straty ciepla
pozwolila na znaczne obnizenie temperatury zamierzo-
nej pulweryzacji i w konsekwencji na zwigkszenie lep-
kosci podawanego przez wytlaczarke tworzywa; spo-
wodowalo to niemal calkowite wyeliminowanie opisy-
wanego wcze$niej wycieku.

Wartosci temperatury procesu wynosily tu odpo-
wiednio: T; = 120 °C, T, = 140 °C oraz T3 = 140 °C,
a zmierzona réwniez temperatura konca glowicy —
ok. 80 °C. Stosowano szybko$¢ rotacji §limaka ok.
0,05 s, co powodowato pobér pradu przez silnik wytla-
czarki wahajacy si¢ w przedziale 4—6 A.

Otrzymywana w takich warunkach wytloczyna ule-
gala intensywnemu proszkowaniu w obszarach przy-
$ciennych (rys. 3). Udzial sproszkowanego produktu nie
przekraczal 20 %. W przeplywie ciSnieniowym, ze
wzgledu na minimalny udziat sit §cinajacych w central-
nej czedci kanatu, nie spodziewaliSmy sie zreszta pulwe-
ryzacji w calej masie wyttaczanego polimeru.

Brak chtodzenia drugiej czesci gtowicy spowodowal,
ze proces byl trudny do kontrolowania, stabilizowat sie
w ciagu az paru godzin, a przy tym przebiegal jedynie
w stosunkowo waskim zakresie regulowanych parame-
tréw. Zwiekszenie wartosci ktérejkolwiek temperatury
przetwoérstwa zaledwie o pare stopni juz po uptywie ok.

Rys. 3. Wytlaczany proszek PE-LD opuszczajqcy glowice
Fig. 3. Extruded PE-LD powder leaving the head
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0,5 h powodowalo wyttaczanie wylacznie tworzywa up-
lastycznionego, nieznaczne za$ obnizenie tej temperatu-
ry wywolywalo zapychanie sie kanatu zestalonym two-
rzywem i wspomniany wyplyw tworzywa nieszczelnos-
cilami glowicy na skutek wzrostu oporu wytlaczania.
Takze niewielka zmiana szybkosci obrotéw slimaka — o
ok. 20 % — powodowala réwniez, po pewnym czasie,
przerwanie pulweryzacji. Skutkiem zmniejszenia tej
szybkosci, czyli powolniejszego wyttaczania tworzywa
przez kanal, bylo to, ze zestalalo sie ono i zapychato
ukliad przeptywowy gtowicy. Z kolei przyspieszenie ob-
rotéw $limaka prowadzilo do niedostatecznego schio-
dzenia polietylenu lub jego pewnych partii i w konse-
kwencji do wytlaczania waskiego strumienia tworzywa
uplastycznionego z jednoczesnym zatrzymaniem wytla-
czania w calym przekroju kanatu.

W toku obserwacji zmian postaci tworzywa wzdiuz
kanatu glowicy kilkakrotnie zatrzymywali$my ustabili-
zowany proces wytlaczania. Nastepnie zdejmowaliSmy
i rozkrecaliSmy glowice, z ktérej w kolejnych cyklach
wyjmowalismy paski tworzywa. Rysunek 4 przedstawia
dwa z takich paskéw. Na podstawie obserwacji wizual-
nych, stwierdziliSmy obecnos¢ trzech stref, w ktérych
powierzchnia wyttoczyny ulegala zr6znicowanym
zmianom. Strefy ponumerowano w porzadku rosnacym
w kierunku wytlaczania. W strefie pierwszej (1), stano-
wiacej orientacyjnie 1/3 dlugosci glowicy, znajduje sie
wylacznie uplastycznione tworzywo, strefa druga (2) to
obszar rozciagajacy sie na ponad polowe dlugosci gto-
wicy, w ktérym to obszarze uplastycznione tworzywo
ulegalo niewielkiemu powierzchniowemu zaburzeniu
przeplywu. Wskazuja na to zaréwno niejednorodny
ksztalt powierzchni, jak i obecnos¢ mleczno-biatych ,za-

Rys. 4. Wyttoczyna wyjeta z glowicy bezposrednio po zatrzy-
maniu procesu pulweryzacji: 1 — strefa uplastycznionego
tworzywa, 2 — strefa zestalania sig, 3 — strefa pulweryzacji,
X — wyciek tworzywa

Fig. 4. Extrudate taken out of a head just after pulverization
process stopping: 1 — zone of molten polymer, 2 — solidifica-
tion zone, 3 — pulverization zone, X — polymer leakage

dzioréw”. Ostatnia, trzecia strefa (3) o dtugosci nieprze-
kraczajacej 1,5 cm to strefa, gdzie nastepowata pulwery-
zacja tworzywa w obszarach przysciennych. Tworzyt sie
tu bialy nalot bedacy sprasowanym proszkiem, ktéry po
opuszczeniu glowicy swobodnie sie osypywal obok wy-
tlaczanego uplastycznionego rdzenia.

W sasiedztwie pierwszej strefy (rys. 4) zaobserwowa-
lismy nadlewy tworzywa (X) stanowiace opisywany
wczedniej wyplyw tworzywa nieszczelnoSciami. Nie-
szczelnosci nie udato sie do konica wyeliminowa¢, jed-
nak znacznie ograniczono ilo§¢ wyciekajacego tworzy-
wa. Okreslony procentowo udzial strat powodowanych
wyciekiem wynosil znacznie mniej niz 1 %.

Obserwacja postaci tworzywa znajdujacego sie w
glowicy postuzyla do odpowiedniego rozmieszczenia
dwéch czujnikéw pomiarowych. Czujniki pozwalajace
na jednoczesna rejestracje temperatury i ciSnienia wy-
wieranego przez tworzywo uplastycznione zamontowa-
lismy w glowicy, w §rodku wyznaczonych wczesniej
dwoéch ostatnich stref, tj. w odleglosci 8 i 90 mm od
konica glowicy.

Dalsze wyttaczanie prowadziliSimy w warunkach
nieznacznie rézniacych si¢ od warunkéw opisanej po-
wyzej serii préb. W pierwszym przypadku temperatura
stref grzejnych wytlaczarki wynosila odpowiednio T; =
120 °C, T, = 140 °C, a temperatura lazni olejowej (T3),
wynosita ok. 135 °C (zamiast 140 °C). Szybkos¢ obroto-
wa $limaka miata wartos¢ ok. 0,05 s}, a towarzyszace jej
obciazenie pradowe silnika wytlaczarki zmniejszyto sie
do 2—4 A. Zmierzone w takich warunkach przez czujni-
ki (415, rys. 1) temperatura i ci$nienie panujace na po-
wierzchni tworzywa malaly w kierunku wytlaczania
i wynosity odpowiednio Ty = 112 °C, P; = 16,0 MPa oraz
T5 = 103,5 °C, P, = 1,5 MPa. Wartos¢ masowego nateze-
nia przeplywu to 0,078 kg/h, a zwiazanej z nim pred-
kosci wytlaczania — ok. 4,2 - 10 m/s.

W drugim przypadku nieznacznie obnizyliSmy tem-
perature przetwoérstwa do granicznej dolnej wartosci,
pozwalajacej jeszcze na prowadzenie efektywnego i sta-
bilnego procesu pulweryzacji. Temperatura stref grzej-
nych cylindra wytlaczarki wynositla odpowiednio T; =
120 °C i T, = 135 °C (zamiast 140 °C), temperatura tazni
olejowej T3 zostata obnizona o0 5 °C do 130 °C. Obnizenie
temperatury przetwoérstwa pozwolilo na zwiekszenie
szybkosci wyttaczania wciaz jednak jeszcze limitowanej
mala efektywnoscia chlodzenia w drugiej strefie glowi-
cy. Szybkos¢ obrotowa §limaka wzrosta tu do ok. 0,08 s'l,
a pobdr pradu przez silnik wytlaczarki miescil sie
w przedziale 3—4 A. Zmierzone temperatura i ciSnienie
panujace wewnatrz glowicy odpowiednio: Ty = 112 °C,
P; =17,0 MPa oraz Ts = 104 °C, P, = 2,0 MPa. Wspom-
niane zwiekszenie szybkosci obrotéw Slimaka spowo-
dowalo wzrost masowego natezenia przeplywu do
0,128 kg/h i odpowiednio szybkosci wyttaczania do ok.
58-10"m/s.

Oszacowano réwniez szybko$¢ Scinania w obu przy-
padkach. W tego rodzaju przeptywie trudno jest ustali¢
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grubos¢ warstwy, w ktérej zachodzi pulweryzacja, gdyz
w teorii wzgledna predkos§é¢ warstw maleje do zera
w polowie wysokosci kanatu. Poréwnywanie grubosci
wyttoczonego litego rdzenia tworzywa nierozdrobnio-
nego i wysokosci kanatu réwniez traci sens ze wzgledu
na efekt pecznienia wyttaczanego strumienia. W celu
oszacowania szybkosci $cinania postuzyliSmy sie wiec
uogodlnionym modelem, w ktérym zalozono, Ze zjawis-
ko pulweryzacji zachodzi w warstwie znajdujacej si¢ po-
miedzy $ciang kanatu i niezdolnym do odksztalcenia li-
tym rdzeniem tworzywa. Biorac pod uwage szczelino-
wy przekréj kanatu oraz fakt, ze udzial masowy polime-
ru sproszkowanego wahat sie w granicach 20 %, moglis-
my przyjaé, ze proces zachodzil w dwéch obszarach
przysciennych (kazdy grubosci réwnej w przyblizeniu
1/10 wysokosci kanalu). Oszacowane tym sposobem
szybkosci $cinania wynosily odpowiednio: 1,4 oraz
1,9 5!, Wartosci te moga by¢ zawyzone, gdyz warstwy
tworzywa nierozdrobnionego najprawdopodobniej
réowniez ulegaly wzglednym przemieszczeniom.
Czujnik pomiarowy znajdujacy sie na konicu glowicy
(5 na rys. 1) rejestrowal warunki, w ktérych zachodzita
pulweryzacja tworzywa. Zarejestrowany spadek ci$nie-
nia wzdluz kanalu do pewnej niezerowej wartosci jest
typowy dla tego typu przeplywu i tym samym wskazuje
na zapoczatkowanie pulweryzacji bez powodowanego
spadkiem ci$nienia gwaltownego uwolnienia nagroma-
dzonej w materiale energii sprezystej. Na podstawie tej
obserwacji wywnioskowaliSmy, ze ci$nienie nie jest jed-
nym z najwazniejszych parametréw odpowiedzialnych
za wystepowanie zjawiska pulweryzacji, lecz spetnia ra-
czej role pomocnicza, gdyz generuje ,adhezje” tworzy-
wa do Scianek kanatu, wplywajac na wartos¢ sity nacis-
ku wprost proporcjonalnej do sily tarcia. Umozliwia to
wzgledne przemieszczanie sie¢ warstw tworzywa, czyli
$cinanie, ktére wraz z odpowiednia temperatura stano-
wi kluczowy czynnik odpowiedzialny za pulweryzacje.
Proces zachodzi w waskim przedziale warto$ci tempera-
tury mieszczacym si¢ w granicach 103—105 °C, przy
czym najlepsze rezultaty otrzymaliSmy w temp. 104 °C,
co potwierdza wyniki wczedniejszych badarn pulweryza-
¢ji prowadzonej w cylindrze wytlaczarki [1]. W tempe-

Rys. 5. Wyttoczyna otrzymana w wyniku pulweryzacji
PE-LD
Fig. 5. Extrudate obtained as a result of PE-LD pulverization

raturze 104,5 °C wyraznie zwiekszal sie udzial wytlo-
czyny uplastycznionej w stosunku do wytlaczanego
proszku, ktéry juz nie powstawal w temperaturze prze-
kraczajacej 105 °C. Z kolei, gdy temperatura w strefie
pulweryzacji (Ts) spadla ponizej 103 °C, wytloczyne sta-
nowila zestalajaca si¢ taSma, dokladnie odwzorowujaca
swoim ksztaltem przekréj kanatu glowicy. Na powierz-
chni wytloczyny znajdowaly sie nieliczne plytkie za-
dziory i miejscami $ladowe iloéci proszku. Ponadto wy-
ttaczanie w temp. <103 °C powodowato wzrost oporé6w
wytlaczania, co prowadzilo do zwigkszenia objetosci
wycieku tworzywa w pierwszej czeéci glowicy oraz nie-
dopuszczalnego wzrostu obciazenia silnika wyttaczarki.

W prébach pulweryzacji otrzymywalismy wytloczy-
ne (rys. 5) w postaci postrzepionej przy bocznych krawe-
dziach tasmy, ktdrej szerokos¢ ulegala przypadkowym
zmianom. Cala powierzchnia taSmy pokryta jest mlecz-
no-biatymi strukturami w postaci plytek wykazujacych
tendencje do dalszego rozdrobnienia i osypywania sie
w postaci proszku. Pozostala czes¢ wytloczyny stano-
wigq lite fragmenty tworzywa o réznych wymiarach oraz
proszek polimerowy. Z wytloczonej tasmy bez trudu

Tabela 1. Warunki pulweryzacji i wyniki analizy sitowej sproszkowanych prébek PE-LD
Table 1. Pulverization conditions and sieve analysis results of PE-LD powdered samples

Temp., °C Ciénienie w glowicy Srednie wymiary
v MPa ziaren
. . Szybkosé ) Masowe
Nr cylindra glowicy strefa | obrotéw ES;;E natezenie $rednia
5 tazni strefa 8li wazona
proéb. | strefa strefa _ | $limaka przepltywu i
prze- dozo- | olejowej strefa ) strefa | 7estalania pulwt?. ! A kg/h mediana geome-
. . T zestalania | pulwery- | ge (py) ryzacj um
miany wania (Ts) . . sie (P1 Py tryczna
(Ty) (T2) sie (Ty) | zacji (Ts) 2 {m
A 120 140 135 112 103,5 16,0 1,5 0,05 2—4 0,078 721 596
B 120 135 130 112 104 17,0 2,0 0,08 3—4 0,128 672 565
w” 120 80 — — — — — 0,25 4 0,70 754 550
) w— probka poréwnawcza z publikacji [1] wytlaczana z tego samego gatunku PE-LD i wytlaczana z zastosowaniem tej samej wytlaczarki.
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Rys. 6. Wyniki analizy sitowej sproszkowanego PE-LD (A, B,
w — numery probek, por. tabela 1); a) rozktad srednich wy-
miarow ziaren (w wm): 1 — <75,2 — od 75 do 200, 3 — od
200 do 500, 4 — od 500 do 750, 5 — od 750 do 1200, 6 — od
1200 do 2000; b) skumulowany udziat masowy frakcji: o —
probka A, O — probka B, x — probka w

Fig. 6. Results of sieve analysis of powdered PE-LD (A, B, w
— samples’ numbers, see Table 1); a) — average grain size
distribution (in wm): 1 — < 75,2 — from 75 to 200, 3 — from
200 to 500, 4 — from 500 to 750, 5 — from 750 to 1200, 6 —
from 1200 to 2000; b) cumulative weight fraction part: o —
sample A, 1 — sample B, X — sample w

usuwano wiekszos¢ proszkowego nalotu, ktéry wraz
z innymi luznymi fragmentami tworzywa oraz wytlo-
czonym proszkiem poddawaliSmy analizie sitowej. Wy-
niki zawiera tabela 1 oraz rys. 6.

Wyzszy stopieft rozdrobnienia prébki B niz prébki
A to efekt prowadzenia procesu pulweryzacji w glowicy
w optymalnej temperaturze T5 = 104 °C, a nie 103,5 °C,
jak w przypadku prébki A. Swiadczy to o wplywie na-
wet tak niewielkiej zmiany temperatury (o 0,5 °C) na
przebieg procesu pulweryzacji.

Pulweryzacja PE-LD podczas przeplywu wleczonego

Drugi uklad modelowy, w odréznieniu od wczesniej
przedstawionego, ze wzgledéw konstrukcyjnych (brak
podajnika tworzywa, ktérym w poprzednim przypadku
byta wyttaczarka) pozwalat na badanie procesu pulwe-
ryzacji w trakcie przeplywu wleczonego tylko w spos6b

periodyczny. Po zmontowaniu urzadzenia (por. czes¢
doswiadczalna i rys. 2) ogrzewaliSmy glowice w ciagu
ok. 0,5 h w temp. ok. 115 °C, co umozliwialo uplastycz-
nienie tworzywa w postaci paskéw z folii PE-LD i jego
»przyklejenie si¢” do $cianek szczelinowego kanatu, og-
raniczonego plaszczyznami nieruchomej glowicy i ru-
chomej tasmy. Temperatura zmierzona na koficu glowi-
cy wynosita ok. 110 °C. Nastepnie nieznacznie obnizalis-
my temperature (do ok. 112 °C w centralnej cze$ci glowi-
cy i ok. 107 °C na jej konicu). W takich warunkach zada-
waliSmy ruch stalowej tasmy z niewielka predkoscia ok.
3,6 - 10 m/s; zmierzona sita niezbedna do podtrzyma-
nia tego ruchu wahala sie w granicach 300—400 N.
Wieksze predkosci powodowaly wysuwanie sie taSmy
z glowicy, nie wymuszajac jednak przy tym wymagane-
go jednostajnego przeplywu tworzywa ze wzgledu na
wystepowanie powierzchniowego poslizgu na granicy
kontaktu polimer-stalowa tasma. Innym argumentem
przemawiajacym za tak mala predkoscia ruchu taSmy
byla konieczno$¢ ogrzania jej do odpowiednio wysokiej
temperatury w wyniku kontaktu z goracym tworzy-
wem. Przedluzenie czasu przejicia taSmy przez glowice
powodowalo, ze na jej koficu temperatura taSmy byla
juz w réwnowadze z temperatura gtowicy i tworzywa.

Takie mate predkosci przesuwu taSmy powodowaly
jednak mniejsza skutecznoé¢ proszkowania. Wartos¢ tej
predkosci wzgledem nieruchomych $cian kanatu jest bo-
wiem proporcjonalna do generowanych naprezen $cina-
jacych w trakcie przeptywu i prawdopodobnie zbyt
matle szybkosci Scinania nie powodowaly na tyle duzych
naprezen w materiale, aby umozliwié jego dezintegracje.
Ponadto, w przypadku powolnych odksztalceri polime-
ru moze zachodzi¢ relaksacja naprezen z szybkosScia
konkurujaca z szybkoscia odksztalcania.

Wystepowanie zjawiska pulweryzacji w trakcie prze-
plywu wleczonego potwierdza przypuszczenie, ze po-
czatkowa obecnos¢ odpowiednio wysokiego ci$nienia
nie jest warunkiem koniecznym, aby mogt zajs¢ proces
pulweryzacji. Dodatkowo, znajomo$¢ wymiaréw kana-
tu i szybkosci przesuwu tasémy pozwolila na orientacyj-
ne okreslenie minimalnej szybkosci écinania powoduja-
cej ten proces; wynosi ona ok. 0,1 s Naprezenie Scina-
jace odnoszace sie do procesu prowadzonego z szybkos-
cig $cinania réwnga 0,3 s to ok. 5 - 10* Pa. Warto$¢ ta
dotyczy jednak tworzywa znajdujacego sie¢ w calej dtu-
gosci kanatu, takze tego uplastycznionego i dlatego nie
moze by¢ wyznacznikiem generowanych w trakcie pul-
weryzacji naprezen.

W wyniku préb pulweryzacji polimeru w podanych
warunkach, otrzymywaliémy wytloczony produkt wys-
tepujacy badz w postaci wiekszych fragmentéw odwzo-
rowujacych swoim ksztaltem $wiatlo szczelinowego ka-
natu, badz tez rozsypujacego sie proszku. Rysunek 7
przedstawia fragment glowicy rozmontowanej bezpo-
srednio po zatrzymaniu procesu. Obserwacja postaci
znajdujacego si¢ w kanale tworzywa wskazuje na spo-
dziewany przebieg zjawiska, zachodzacego w calej ma-
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Rys. 7. Widok kanatu glowicy i postaci wyttaczanego PE-LD
Fig. 7. View of head channel of form of PE-LD extruded

Rys. 8. Wytltoczyna otrzymana w procesie pulweryzacji
PE-LD
Fig. 8. Extrudate obtained in PE-LD pulverization process

sie polimeru; wynika to z generowania, teoretycznie bio-
rac, statych wartosci naprezenia Scinajacego wzdtuz wy-
sokosci kanalu w przeptywie wleczonym. Przedstawio-
ne na rys. 8 nierozdrobnione fragmenty wykazywaty —
na skutek obecnosci w calej masie licznych peknie¢ —
tendencje do dalszego rozdrobnienia. Zjawisko zacho-
dzilo w koficowym fragmencie glowicy (na wysokosci
mocowania kolnierza), gdzie zmierzona temperatura
(107 °C) byta juz odpowiednio niska do tego, aby naste-
powalo rozdrobnienie tworzywa. Nalezy tutaj pod-
kresli¢, ze mierzyliSmy temperature glowicy, ktéra jed-

nak mogla by¢ o pare stopni wyzsza od temperatury
opuszczajacej ja wytloczyny, dlatego tez nie moze by¢
ona wyznacznikiem temperatury przetworstwa tego po-
limeru.

PODSUMOWANIE

Badania przeprowadzone w ukladach modelowych
pozwolily na przyblizenie mechanizmu pulweryzacji
PE-LD. Zjawisko zachodzi nagle i w calej masie polime-
ru, znajdujacej sie w odpowiednich warunkach. Gléwne
czynniki odpowiedzialne za wystepowanie zjawiska to
odpowiednia temperatura i szybko$¢ écinania; w wyni-
ku ich dziatania dochodzi do naglego sproszkowania
tworzywa. W literaturze [4, 5] dominuje natomiast teoria
na temat wspélnego wplywu trzech czynnikéw: tempe-
ratury, sily $cinajacej i ci$nienia; ich odpowiedni dobér
umozliwia pulweryzacje. Spadek ci$nienia mial przy
tym powodowa¢ gwaltowne uwolnienie nagromadzo-
nej weczeéniej w materiale energii sprezystej i w konse-
kwengji jego sproszkowanie. W $wietle przeprowadzo-
nych przez nas badan oddzialtywanie ci$nienia nie wy-
daje sie by¢ warunkiem koniecznym do zajscia procesu
pulweryzacji. Niepodwazalnym dowodem tego faktu
jest wystepowanie zjawiska w trakcie przepltywu wle-
czonego, w ktérym nie wystepuje ci$énieniowa skltadowa
przeptywu. Ponadto okredlilismy iloSciowe przedziaty
dwoch pozostalych parametréw warunkujacych oma-
wiane zjawisko. Mianowicie, pulweryzacja PE-LD za-
chodzila najbardziej efektywnie w temp. ok. 104 °C,
w przyblizeniu stanowiacej dolna temperature krystali-
zacji tego polimeru. Oszacowana szybkos¢ Scinania,
umozliwiajaca proszkowanie miesci sie w przedziale
0,1—10 5. Mniejsza szybkos¢ moze nie powodowaé po-
wstawania odpowiednio duzych naprezen $cinajacych
w zdolnym do ich relaksacji tworzywie, natomiast
w warunkach wiekszej szybkosci moga powstawac za-
burzenia przeplywu oraz pojawiac¢ sie utrudnienia
w utrzymaniu jednakowej temperatury wskutek nie-
réwnomiernego ogrzewania réznych partii tworzywa
w wyniku tarcia.

LITERATURA
1. Rusiecki T., Steller R.: Polimery 2004, 49, 202.
2. Bridgman P. W.: Physical Rev. 1935, 48, 825.

3. Schocke D., Arastoopour H., Bernstein B.: Powder
Technol. 1999, 102, 207.
4. Wolfson S. A., Nikolskii V. G.: Polym. Sci. USSR —
Series B 1994, 36, 861.
5. Wolfson S. A., Nikolskii V. G.: Polym. Eng. Sci. 1997,
37,1294.
Otrzymano 23 VIII 2004 r.



