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Wplyw rozwiazan konstrukcyjnych slimakéw ukladow
uplastyczniajacych oraz warunkéw procesu wytlaczania
na wlasciwosci kompozytu polipropylenowego

Streszczenie — Zbadano wptyw konstrukcji limakowych uktadéw uplastyczniajacych i warunkéow
procesu wytlaczania na wtasciwosci kompozytu polipropylen/napelniacz mineralny. Stwierdzono, ze
korzystna efektywnoscia mieszania charakteryzuje sie uklad uplastyczniania dwuslimakowy wspot-
biezny, ktéry umozliwia kontrolowanie przebiegu procesu, a dzigki temu uzyskanie takiej samej his-
torii termiczno-mechanicznej poszczegdlnych czastek mieszaniny.

Stowa kluczowe: wytlaczanie, §limakowy uklad uplastyczniajacy, konfiguracja §limakéw, polipropy-
len, napeiacz mineralny, warunki wyttaczania, wlasciwosci kompozytu.

THE EFFECTS OF CONSTRUCTIONAL SOLUTIONS OF PLASTICIZING SCREW CONFIGURA-
TIONS AND EXTRUSION CONDITIONS ON POLYPROPYLENE COMPOSITE PROPERTIES
Summary — Polypropylene (PP) composites were extruded with various mineral fillers (synthetic
microsilica, surface modified chalk, talc, talc-dolomite) (Tables 1 and 2) and with compatibilizer (poly-
propylene grafted with maleic anhydride). Various extruders have been used: single-screw extruder
(symbol I) or two types of corotating twin-screw extruders [symbol II (Figs. 1 and 2) and symbol III
(Fig. 3)]. The effects of constructional features of the screws of plasticizing systems, especially of
corotating twin-screw one, and rotational speed of the screws (n) on the composites properties were
investigated (Tables 3—5). Namely, the effects of rotational speed of the screws on the following
properties were determined: maximum tensile stress (oM, Fig. 4), Charpy notched impact strength
(acN, Fig. 5), melt flow rate (MFR, Fig. 9), screws’ drive energy consumption (Fig. 6), crystallization
degree (X) and degree of filler dispergation in PP (Figs. 7 and 8). It was found that corotating twin-
-screw plasticizing system shows better characteristics of mixing effectiveness than single-screw one.
Additionally, corotating twin-screw system makes possible the control of mixing process and this way
allows obtaining the same thermo-mechanical history of the particles of the blend. It was observed the
composite properties depend both on its composition and the way of introducing to the extruder.
Key words: extrusion, screw plasticizing system, screws configuration, polypropylene, mineral filler,
extrusion conditions, composite properties.

Na wlasciwosci tworzyw napelnianych [1—12]
wplywa nie tylko rodzaj (w tym chemicznie czynna pre-
paracja) i udzial masowy napeltniacza oraz obecnosé
srodkéw wspomagajacych mieszanie, ale réwniez roz-
wiazanie konstrukcyjne uktadu uplastyczniajacego,
zwlaszcza charakterystyka geometryczna $limakow,
a takze warunki procesu wytlaczania.

Odpowiedni dobér elementéw geometrycznych §li-
makéw oraz warunkéw procesu wytlaczania umozliwia
znaczne polepszenie wlasciwosci tworzyw napelnia-
nych, w szczeg6lnosci wlasciwosci mechanicznych i wa-
loréw uzytkowych, w tym jakosci powierzchni wytwo-
réow uzyskiwanych metodami wyttaczania lub wtryski-
wania.

Elementy geometryczne $limakéw determinuja zja-
wisko zdyspergowania i rozprowadzenia ziaren napel-

niacza, zwlaszcza w warunkach duzej szybkosci obroto-
wej Slimakéw. W znacznym stopniu od tych elementéw
zalezy takze poziom degradacji polipropylenu.

W naszej wczesniejszej pracy [11] zdyspergowanie
napelniacza w kompozycie polipropylen (PP) +
30—50 % mas. kredy ocenialiémy na podstawie chropo-
watoéci powierzchni wewnetrznej wytloczonej rury.
Gladka powierzchnia wewnetrzna charakteryzowaty sie
rury otrzymane z zastosowaniem konfiguracji §limakow
o duzej efektywno$ci mieszania kompozytu przed strefa
odgazowania cylindra wytlaczarki dwuslimakowej
wspOlbiezne;j.

W pracy [2] okresliliSmy wplyw cech konstrukcyj-
nych wspoéibieznych dwuslimakowych uktadéw uplas-
tyczniajacych na stopieft degradacji PP. Z innych badan
przedstawionych w [13] wynika, ze od warunkéw pro-



882

POLIMERY 2005, 50, nr 11—12

wadzenia procesu wytlaczania dwuslimakowego
wspoélbieznego, zwlaszcza od szybkosci obrotowej $li-
makow, zaleza wybrane wlasciwosci kompozytéw poli-
propylenu.

Celem niniejszej pracy byla ocena wptywu cech kon-
strukcyjnych slimakowych ukladéw uplastyczniajacych
(zwlaszcza dwuslimakowego ukladu wspélbieznego)
oraz szybkosci obrotowej slimakéw na wtasciwosci
kompozytu polipropylenu. Badania te maja wazny as-
pekt naukowy i praktyczny. Do badan wybrano polipro-
pylen ze wzgledu na jego rosnacy udzial w przetwor-
stwie, tatwo$¢ przetwarzania i mozliwo$¢ modyfikowa-
nia.

CZESC DOSWIADCZALNA
Materiaty

Badania rozpoznawcze wykonane w Instytucie Prze-
twérstwa Tworzyw Sztucznych ,Metalchem” w Toru-
niu dotyczace wplywu warunkéw wytlaczania na wlas-
ciwoéci mechaniczne kompozytéw polipropylenu izo-
taktycznego o symbolu ,Malen P J-400” i ,Malen P
J-601” produkcji PKN Orlen S.A. wykazaly, ze w przy-

Napelniacze stanowily:

— mikrokrzemionka syntetyczna (odpad produkcyj-
ny, Instytut Materialéw Ogniotrwalych, Gliwice);

— modyfikowana powierzchniowo kreda ,Extra 1”
(ZPSCHIiM Piotrkowice);

— talk ,M15” (Mondo Minerals, Finlandia);

— talk ,SE Super” (talk-dolomit firmy Luzenac
Naintsch Graz, Austria).

Tabela 1. Charakterystyka badanych polipropylenéw
Table 1. Characteristics of polypropylene samples investigated

Wiasciwosci, jednostka ,Malen P J-400” |, Orevac CA 100"
Wskaznik szybkosci ptyniecia, | MFR2302,16) = _
g/10 min 2535 | MR =10
Naprezenie zrywajace, MPa 32 21
Udarnos¢ z karbem wg Izoda,
2 5,0 —
kJ/m
Temperatura mieknienia wg
1 14
Vicata, °C >0 0

Charakterystyke stosowanych granulatéw i napel-
niaczy przestawiaja odpowiednio tabela 11 2. Jako $rod-

Tabela 2. Charakterystyka wybranych nieorganicznych napelniaczy proszkowych

Table 2. Characteristics of selected powdered mineral fillers

Gestosé
normalna

kg/ m®

Gestos¢
nasypowa
kg/ m®

Napetniacz Sklad chemiczny, %

Posta¢
geome-
tryczna

Twardosé
w skali
Mohsa

Wymiary
ziaren
98 % mas. um

Wspot-
czynnik
ksztattu

CaCOs—98
Si0>—0,6
Al,O3—0,5
Fe;O3—0,2

Extra 17 2,6—27 0,7—0,95

3 szeScian 10 1

MgO—31
SiO2—60
ALO;—0,5
Ca0—0,1
FeO—2.2

~M15” 2,75 0,3

1 plytka 2 5—100

MgO—22
SiO—17
CaO—23

,,SE-Super” 2,8 0,66

34 plytka 12 5—100

SiO—min. 88
CaO—0,5
Ka20 + Na,0O—10,2

Mikro-

krzemionka 26

0.13

wielo$cian 15 5—20

padku stosowania polipropylenu ,J-601” (o wiekszym
wskazniku szybkosci ptyniecia) wptyw warunkéw wy-
tlaczania byt stosunkowo niewielki. Na tej podstawie do
dalszych badan doswiadczalnych wytypowano PP
o mniejszym wskazZniku szybkosci ptyniecia, czyli typ
+Malen P J-400”. Ponadto do badan uzyto polipropylenu
funkcjonalizowanego (szczepionego bezwodnikiem ma-
leinowym — zawartos¢ ok. 1 %) firmy Atofina o symbo-
lu ,Orevac CA100”, jako kompatybilizatora.

ki ulatwiajace wytlaczanie wykorzystywano stearynian
wapnia , Ergoterm SC” firmy Boryszew i amid olefino-
wy ,, Armoslip CP” firmy Akzo Nobel.

Linie technologiczne
Badania napelniania polipropylenu w procesie wy-

tlaczania §limakowego wykonywano za pomoca labora-
toryjnych linii technologicznych wyttaczania z granulo-
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Rys. 1. Uktad uplastyczniajgcy wyttaczarki typu ,BTSK
20/40D”, firmy Biihler z odwrdconq gornq czesciq cylindra
(w dolnej czesci cylindra widoczne slimaksi)

Fig. 1. Plasticizing system of Biihler “BTSK 20/40D” type
extruder (cylinder opened, in the lower part of it the screws are
visible)

waniem, ktérych podstawowym urzadzeniem byla jed-
na z nastepujacych wytlaczarek:

L. Jednoslimakowa firmy Brabender — $rednica §lima-
ka (D) = 19 mm, dtugos¢ (L) = 25D; élimak byl wyposazo-
ny w elementy intensywnego $cinania i mieszania [14].
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Rys. 2. Schematy konstrukcji §limakéw wytaczarki wspotbieznej typu ,BTSK 20/40D” firmy Biihler. K1 — Slimak z dwiema
strefami odgazowania; K2 — Slimak o konfiguracji jak K1 z tym, Ze na pierwszym odcinku segmentéw ugniatajqcych przed strefq
swobodnego odgazowania dokonano zmiany segmentu transportujgcego o symbolu SE 20/20 oraz segmentu diawigcego SE
20/10 L na segment ugniatajgcy o symbolu KBW 90/3/15, natomiast w trzecim odcinku segmentéw ugniatajqcych umieszczono
dodatkowy segment ugniatajgcy rowniez o symbolu KBW 90/3/15. Symbole: SK — segment transportujqcy jednozwojowy, SE
— segmenty dwuzwojowe transportujgce, SKN — segment jedno- i dwuzwojowy i stojqce za nimi liczby: pierwsza — skok
uzwojenia, druga — diugos¢ segmentu; KBW — segmenty ugniatajqce i stojqce za nim liczby: pierwsza — kqt migdzy osiami
symetrii krzywek (tarcz), druga — liczba elementéw krzywkowych (tarcz), trzecia — dtugos¢ segmentu oraz litery: kierunek
pochylenia pozornej linii Srubowej elementow krzywkowych (kierunek lewy — litery L, kierunek prawy — brak liter)

Fig. 2. Schemes of the screws of Biihler “BTSK 20/40D” corotating extruder. K1 — screw with two degassing zones. K2 — screw
configuration similar to K1 but in the first section of kneading zones before the degassing zone the following changes have been
done: the transporting segment (symbol SE 20/20) and throttling segment (SE 20/10 L) the kneading segment KBW 90/3/15
were replaced; in the third section of kneading segments an additional kneading segment (KBW 90/3/15 also) was placed.
Symbols: SK — single-winded transporting segment; SE — double-winded transporting segment; SKN — single- and double-
-winded segment, digits mean: first one — screw pitch, second one — segment length; KBW — kneading segment, digits mean:
first one — angle between cams’ axes, second one — number of cam elements, third one — segment length. Letter: direction of
inclination of the apparent screw line of cam elements (left direction — letter L, right direction — missing letter)
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Rys. 3. Schemat uktadu uplastyczniajgcego wspotbieznego wyttaczarki dwuslimakowej typu ,2T40Wx45D” konstrukcji IPTS
~Metalchem”; 1 — segmenty cylindra, 2 — segment badawczo-pomiarowy cylindra z otworami do poboru prébek tworzywa
napetnionego, 3 — segmenty Slimaka, 4 — obszar bocznego wprowadzania napetniacza, 5 — glowica wielootworowa, 6 —
tworzywo polimerowe, 7 — odgazowanie swobodne, 8 — odgazowanie prézniowe, 9 — czujnik temperatury tworzywa, 10 —
czujnik ciSnienia tworzywa. Strefy Slimaka: A — zasilania, B — uplastyczniania, C — odgazowania swobodnego, D —
intensywnego mieszania kompozytu, E — odgazowania prézniowego, F — dozowania, G — strefa badawczo-pomiarowa;
T1—Tg — kolejne strefy grzejno-ochtadzajace cylindra, Ty,q i Tyyp — czujniki temperatury tworzywa, py i Py — czujniki
cisnienia tworzywa

Fig. 3. Scheme of the plasticizing system of corotating twin-screw extruder type “2T40Wx45D” designed by IPTS “Metalchem”:
1 — cylinder segments, 2 — test segment with the holes for drawing of filled samples, 3 — screw segments, 4 — area of side
feeding of a filler, 5 — multistrand extrusion head, 6 — polymeric material, 7 — free degassing system, 8 — vacuum degassing
system, 9 — polymer temperature sensor, 10 — polymer pressure sensor. Screw zones: A— feeding zone, B— plasticizing zone,
C — free degassing zone, D — zone of intensive mixing of a composite, E — vacuum degassing zone, F — metering zone, G —
measuring zone; T; — Tg — cylinder heating-cooling zones; Ty,; and T, — polymer temperature sensors; py1 and pyy —
polymer pressure sensors

II. Dwuslimakowa wspétbiezna typu ,,BTSK 20/4 W celu uzyskania korzystniejszego rozprowadzenia
OD” firmy Biihler (D =20 mm, L = 40D) charakteryzuja- napelniacza kompozyt wytlaczano powtérnie, tzn. reali-
ca sie dzielonym wzdtuznie cylindrem (rys. 1). Schema- zowano proces wytlaczania dwukrotnego; szybko$¢ ob-

ty slimakow tej wyttaczarki przedstawia rys. 2. rotowa $limaka w pierwszym i drugim proce51e wytta-
III. Dwuslimakowa wspoétbiezna ,2T40Wx45D”, czania odpowiednio vi=2,5s 1 vy, =1,66 s

konstrukcji Instytutu Przetwérstwa Tworzyw Sztucz- — Wytlaczarka II
nych (IPTS) ,Metalchem”, Torusi. Schemat uktadu a) mikrokrzemionka (30 % mas.), temperatura stref
uplastyczniajacego tej wytlaczarki przedstawiono na  grzejnych cylindra i glow1cy = 180—200 °C, szybkos¢
rys. 3. obrotowa slimakéw = 6,33 57!

b) kreda ,Extra 1”7 i talk +M15”; temperatura stref
Otrzymywanie kompozytéw grzejnych cylindra i glowicy = 195 °C, podci$nienie w

strefie odgazowania cyhndra — 0,07 MPa, szybkos¢ ob-
Za pomoca wytlaczarek I—III sporzadzano w odpo-  rotowa §limakéw = 4,25—5 s

wiednich warunkach kompozyty PP zawierajace naste- Do zasobnika wytlaczarek I i Il doprowadzano mie-

pujace napelniacze: szanine PP z napelniaczem za pomoca dozownika obje-
— Wytlaczarka I — mikrokrzemionka (30 % mas.), toSciowego. Stabilizacja calego procesu wytlaczania

temperatura cylindra = 240 °C, temperatura glowicy = z granulowaniem nastepowata po ok. 20 min.

230 °C. — Wytlaczarka III
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a) kreda ,Extra 1” (40 % mas.) wprowadzana do
ukladu uplastyczniajacego wyttaczarki za pomoca po-
dajnika bocznego (rys. 3, poz. 4): bez kompatybilizatora
(A1) i z kompatybilizatorem ,,Orevac CA100” (A2);

b) kreda ,Extra 1”7 (40 % mas.) wprowadzana do
ukladu uplastyczniajacego jednoczesnie przez zasobnik
wyttaczarki lacznie z PP (w ilodci 20 % mas.) i za pomoca
podajnika bocznego (w ilosci 20 % mas.) (B);

o) talk ,SE-Super” (30 % mas.) wprowadzano do
ukladu uplastyczniajacego wyttaczarki za pomoca po-
dajnika bocznego (C).

Wszystkie napelniacze wprowadzano w nastepuja-
cych warunkach: temperatura stref grzejnych cylindra
175—195 °C, temperatura glowicy 195 °C, podci$nienie
w strefie odgazowania cylindra 0,07 MPa, szybko$¢ ob-
rotowa $limakéw 3—8,33 s1. Sktadniki kompozytu byty
doprowadzane do wytlaczarki za pomoca dozownikéw
masowych ze stala laczna wydajnoscia 40 kg/h i do-
kladnoscia dozowania 0,5 %. Napelniacze do uktadu
uplastyczniajacego wyttaczarki wprowadzano za pomo-
ca podajnika bocznego (tj. do strefy slimakéw, w ktorej
tworzywo jest juz w stanie plastycznym) lub jednoczes-
nie z PP przez zasobnik wytlaczarki i dwuslimakowy
podajnik boczny. Stabilizacja cieplna wytlaczarki naste-
powala po ok. 120 min, natomiast stabilizacja calego pro-
cesu wytlaczania z granulowaniem — po ok. 30 min.

Metody badan

Prébki do badait wykonywano metoda wtryskiwa-
nia ttokowego. Wytrzymatosc¢ na rozciaganie i wydtuze-
nie wzgledne przy maksymalnym naprezeniu rozciaga-
jacym (odpowiednio Gy i €pp) oraz wspdlczynnik spre-
zystodci (E;) wyznaczono z zastosowaniem maszyny
wytrzymalosciowej typ ,TIRAtest 27025” firmy TIRA
GmbH Schalkau, Niemcy, predko$¢ przesuwu szczek
50 mm/min (wedtug PN-EN ISO 527:1996 wioselka ty-
pu 1A). Udarnos¢ z karbem (a.y) oznaczano za pomoca
mlota Charpy typ PSW 0,4 firmy Werkstoffpriifmaschi-
nen, Lipsk, Niemcy, wedlug PN-EN ISO 179-1. Masowy
wskaznik szybkosci ptyniecia (MFR) zostal wyznaczony
z zastosowaniem plastomeru obciaznikowego typu
»LMI 4003” firmy Dynisco, USA, wedlug PN-EN ISO
1133.

Metoda STA (jednoczesna analiza DSC i TG) przy
uzyciu analizatora ,STA 625” firmy Polymer Labs. ok-
reslano temperature topnienia i obliczano stopient krys-
talicznosci (X). Stopien zdyspergowania napelniacza
w polipropylenie oceniano na podstawie zdje¢ przelo-
moéw prébek ptytek w cieklym azocie. Zdjecia wykona-
no za pomoca skaningowego mikroskopu elektronowe-
go typ ,Jed JSM 5500 LV" w CBMiM PAN w Lodzi. Ba-
dania spektroskopowe prowadzono tylko w przypadku
kompozytéw, w ktérych podczas modyfikowania poli-
meru zastosowano promotor dyspergowania napetnia-
czy, tj. polipropylen funkcjonalizowany bezwodnikiem
maleinowym. Do oceny powstawania wigzan chemicz-

nych w badanych kompozytach wykorzystano spektro-
fotometr ,,Genesis Series FT-IR” firmy Mattson. Probki
rozpuszczano w ksylenie i odwirowywano. Poza tym
w celu oceny powstania wigzafi chemicznych zastoso-
wano takze spektrometrie magnetycznego rezonansu
jadrowego (NMR) wykorzystujac aparature znajdujaca
sie w Wydziale Chemicznych UMK w Toruniu.

WYNIKI BADAN I ICH OMOWIENIE

Stwierdzono, ze istotny wplyw na jako$¢ uzyskiwa-
nego kompozytu w procesie wytlaczania ma stopient
wymieszania tworzywa ze sktadnikami dodatkowymi.
Warunkuje on uzyskanie okreslonych wtasciwosci wy-
tloczonego wytworu, w tym przypadku wiasciwosci
mechanicznych, optycznych, tolerancji wymiaru, wygla-
du itp. Ujednorodnienie skladu kompozytu nastepuje
wskutek dzialania naprezenia $cinajacego podczas prze-
plywu tworzywa w uktadzie uplastyczniajacym.

Ponizej przedstawiamy wynik badaii doswiadczal-
nych modyfikowania polipropylenu w procesie wytta-
czania §limakowego majacych na celu ocene wpltywu
szeregu rozwiazan konstrukcyjnych i rozmaitych wa-
runkéw procesu wyttaczania na witasciwosci kompozy-
tu polipropylenu.

Wplyw rozwiazania ukladu slimakowego

Poréwnanie wybranych wlasciwosci przetwérczych
i mechanicznych kompozytéw polipropylenu z mikro-
krzemionka otrzymanych w procesie wytlaczania za-
réowno jednoslimakowego, jak i dwuslimakowego, gdzie
mieszanine polipropylenu z napetniaczem wprowadzo-
no do zasobnika wytlaczarek zawiera tabela 3. Analiza
przedstawionych wynikéw wskazuje, ze znacznie wiek-
sza wytrzymatos$¢ na rozciaganie uzyskano w odniesie-
niu do prébek sporzadzonych w procesie wytlaczania
dwuslimakowego wspoéibieznego (II) niz w procesie wy-
tlaczania jednoslimakowego (I) pomimo, ze w tym ostat-
nim procesie wykonania kompozytu stosowano dwu-
krotne jego wytlaczanie. Udarno$¢ kompozytu otrzyma-
nego w procesie wytlaczania dwuslimakowego ulegla
nieznacznemu zmniejszeniu. W procesie wytlaczania
dwuslimakowego ze wzgledu na kilkanascie razy wigk-

Tabela 3. Wybrane wladciwosci mechaniczne kompozytu
PP/mikrokrzemionka (30 % mas.)

T able 3. Selected mechanical properties of the composite
PP/microsilica (30 wt. %)

Uklad uplastyczniajacy wytlaczarki
Wiasciwosé
I 1II
MFR@30;2,16), /10 min 2,23 3,57
oM, MPa 31,5 40,1
em, % 3,6 3,6
acn, KJ/m’ 43 3,6
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sze szybkosci §cinania kompozytu duze aglomeraty
krzemionki ulegaja rozpadowi, co powoduje nie tylko
wzrost warto$ci MFR, ale takze polepszenie innych
wlasciwoséci mechanicznych kompozytu. Wptyw na
zwigkszenie wartoéci MFR prawdopodobnie ma takze
zwigkszona degradacja polipropylenu w procesie jego
uplastyczniania.

Wplyw konfiguracji $limakéw ukladu
dwuslimakowego wspélbieznego (wyttaczarka II)

Stosowana w badaniach procesu wytlaczania wspot-
bieznego konfiguracja slimakéw K2 charakteryzuje sie
w poréwnaniu z konfiguracja slimakéw K1 (por. rys. 2)
znacznie wieksza intensywnoscia zaréwno uplastycz-
niania, jak i mieszania tworzywa polimerowego z napel-
niaczem w wyniku zastosowania dodatkowych dwéch
elementéw ugniatajacych o symbolu KBW 90/3/15 (trzy
tarcze ugniatajace obrécone o kat 90° (I1/4 rad).

Z danych tabeli 4 wynika wptyw konfiguracji slima-
kéw ukladu uplastyczniajacego dwuslimakowego,
w przypadku wytlaczania mieszaniny PP/napelniacz

Wplyw warunkéw wytltaczania dwuslimakowego
wspoélbieznego (wytlaczarka III)

Wzrost szybkosci obrotowej §limakéw, w warunkach
niezmienionej wydajnosci wytlaczania, zwieksza $red-
niq szybko$¢ Scinania (mniejsza glebokos¢ kanatu seg-
mentu wypelnionego tworzywem) oraz zmniejsza sto-
piefi wypelnienia kanaléw Slimakéw, a tym samym
skraca czas przebywania tworzywa w cylindrze wytla-
czarki. Oba mechanizmy wplywaja na stopien zdysper-
gowania napelniacza i jego rozprowadzenie w tworzy-
wie.

W omawianym procesie wytlaczania wspéibieznego
stwierdzono, ze najwieksza wytrzymatoscia na rozciaga-
nie (wigksza od wytrzymatosci nienapetnionego PP, rys.
4) charakteryzuja si¢ kompozyty z talkiem, a najmniejsza
z kreda (w przypadku czeSciowego dozowania kredy
z PP do zasobnika wyttaczarki — prébka B). Wprowa-
dzenie do PP kredy i kompatybilizatora (probka A2)
zwigksza jego wytrzymalo$¢ na rozciaganie > 10 %.

Badania prébek A2 metodami IR i NMR nie potwier-
dzily powstawania wigzan chemicznych miedzy napel-

Tabela 4. Wybrane wlasciwosci przetwércze i mechaniczne kompozytéw PP (wyttaczarka Biihler (IT) K1 i K2, konfiguracje $limakéw

wg rys. 2)
Table 4. Selected mechanical properties of PP composites [Biihler extruder (II), K1 and K2 — screws configurations according to Fig. 2]
Sktad kompozytu w % mas.
Wiasciwosci PP/kreda = 60/40 PP/kreda = 50/50 PP/talk =90/10 PP/talk = 75/25
K1 K2 K1 K2 K1 K2 K1 K2
MFR 230 °C, 2,16), /10 min 3,5 3,7 3,4 3,3 472 4,1 5,0 5,5
oM, MPa 30,3 27,0 26,7 23,0 41,8 41,4 41,9 40,1
em, % 4,7 43 3,5 3,8 6,2 7,0 4,5 4,6
acn, KJ/m? 44 49 42 47 55 6,3 4,0 41
Ei, MPa 2054,5 1963,0 2276,4 2180,8 1854,4 1747,7 2336,6 2288,7
X, % 26,4 251 24,1 20,3 37,6 34,3 30,5 30,3

wprowadzonej do zasobnika wyttaczarki na wlasciwos-
ci mechaniczne kompozytu, mianowicie:

— Zwiekszona intensywno$¢ uplastyczniania i mie-
szania §limakéw K2 powoduje zmniejszenie maksymal-
nej wytrzymatosci na rozciaganie o ok. 10 %. Zjawisko
to prawdopodobnie wynika z degradacji polipropylenu,
na co wskazuja nasze wczeéniejsze badania [13]. Wptyw
ten jest nieznaczny w odniesieniu do kompozytéw z tal-
kiem. Zmniejszenie stopnia krystalicznosci PP w odnie-
sieniu do tych kompozytéw jest rowniez nieznaczne
w poréwnaniu ze stopniem krystalicznosci kompozy-
tow z kreda (tabela 5).

— Konfiguracja $limakéw K2 powoduje istotny
wzrost udarno$ci kompozytu zaré6wno w wypadku za-
stosowania kredy, jak i talku.

— Wiasciwosci reologiczne (wartosci MFR) ulegaja
jedynie nieznacznym zmianom.

niaczem a polipropylenem, zatem zwiekszona wytrzy-
mato$¢ kompozytéw PP prawdopodobnie wynika ze
zwiekszonej adhezji polimeru do kredy.

Na wtasciwosci kompozytu polipropylenowego,
oprocz iloéci i rodzaju sktadnikéw, maja wplyw: sposéb
sporzadzania kompozytu, zwlaszcza miejsce wprowa-
dzania napelniaczy do ukiadu uplastyczniajacego wy-
tlaczarki oraz warunki przebiegu procesu wyttaczania
wspoblbieznego, w tym szybkos¢é obrotowa Slimakow,
ktéra powoduje zwiekszenie szybkosci Scinania two-
rzywa.

Korzystne jest podawanie kredy za pomoca podajni-
ka bocznego do tworzywa juz w stanie stopionym.
Uzyskuje sie wtedy znaczny wzrost udarnosci kompo-
zytu (powyzej warto$ci udarnosci nienapetnionego poli-
propylenu) oraz — w warunkach wiekszej szybkosci ob-
rotowej §limakéw — zmniejszenie zuzycia energii nape-
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Rys. 4. Zaleznos¢ maksymalnego naprezenia rozciggajgcego
(opm) roznych kompozytow PP od szybkosci obrotowej slima-
kéw (v); A1 — ,Extra 1”7 (40 % mas.) wprowadzana do ukta-
du uplastyczniajgcego za pomocq podajnika bocznego, A2 —
~Extra 17 (40 % mas.) + kompatybilizator ,,Overac CA100”
wprowadzana do uktadu uplastyczniajgcego jak w przypadku
probki A1, B— kreda ,Extra 1”7 (40 % mas.) wprowadzana do
ukladu uplastyczniajgcego jednoczesnie przez zasobnik wytta-
czarki (w ilosci 20 % mas.) i za pomocq podajnika bocznego
(w ilosci 20 % mas.), C — talk ,SE-Super” wprowadzany do
uktadu uplastyczniajgcego przy uzyciu podajnika bocznego
Fig. 4. Dependence of maximum tensile strength (o) of va-
rious PP composites on rotational speed of the screws (v): Al
— “Extra 1” chalk (40 wt. %) given to plasticizing system by
side feeder; A2 — “Extra 1” chalk (40 wt. %) and “Orevac CA
100" compatibilizer, given to plasticizing system as in Al ca-
se; B — “Extra 17 chalk (40 wt. %) given to plasticizing
system simultaneously by hopper (20 wt. %) and by side feeder
(20 wt. %), C — “SE-Supre” talc given to plasticizing system
by side feeder
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Rys. 5. Zaleznos¢ udarnosci z karbem wg Charpy (acN) r0z-
nych kompozytéw PP od szybkosci obrotowej slimakéw (v);
oznaczenia symboli patrz rys. 4

Fig. 5. Dependence of Charpy notched impact strength (a.y) of
various PP composites on rotational speed of the screws (V).
Symbols denotations as in Fig. 4

du slimakoéw (rys. 6), o czym Swiadczy takze obnizenie
temperatury kompozytu na koricu §limakéw. Catkowite
jednostkowe zuzycie energii doprowadzanej do ukiadu
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Rys. 6. Zaleznos$¢ zuzycia energii napedu slimakow przez
rézne kompozyty PP od szybkosci obrotowej slimakéw (v), oz-
naczenia symboli patrz rys. 4
Fig. 6. Dependence of screw drive energy consumption for
various PP composites on rotational speed of the screws (V).
Symbols denotations as in Fig. 4

AR Hm

Rys. 7. Fotografia SEM przetomu probki kompozytu PP[kreda
(A1) otrzymanego przy uzyciu wytlaczarki typu
,2T40Wx45D” konstrukcji IPTS ,,Metalchem” (wyttaczarka
IIT) w warunkach szybkosci obrotowej Slimakéw wynoszqcej
4,25 s1; powigkszenie 5000 (a) i 10 000x (b)

Fig. 7. SEM image of the fracture of PP/chalk(A1) composite
sample obtained using “2T40Wx45D" type extruder, designed
by IPTS “Metalchem” (extruder 11I), at rotational speed of the
screws equal 4.25 s magnification 5000 times (a) and 10 000
times (b)

napedowego $limakéw jest definiowane jako stosunek
mocy ukladu napedowego do wydajnosci wyttaczania
(J/g). Wigksze zuzycie energii napedu slimakéw zmniej-
sza sprawnos¢ energetyczng procesu napetniania PP.
Wzrost szybkosci $cinania okazat sig¢ korzystny tylko
w przypadku napetniania PP kreda, gdyz powoduje on
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Rys. 8. Fotografia SEM przetomu probki kompozytu PP/kreda
(A1) otrzymanej przy wuzyciu wytlaczarki typu
,2T40Wx45D” konstrukcji IPTS ,,Metalchem” (wyttaczarka
1II) w warunkach szybkosci obrotowej wynoszacej 8,33 s™.;
powigkszenie 5000 (a) i 10 000x (b)

Fig. 8. SEM image of the fracture of PP/chalk(A1) composite
sample obtained using “2T40Wx45D" type extruder, designed
by IPTS “Metalchem” (extruder 11I), at rotational speed of the
screws equal 8.33 s7; magnification 5000 times (a) and 10 000
times (b)

zauwazalny wzrost udarnosci (krzywa Al, rys. 5). Nato-
miast w odniesieniu do pozostatych napeiniaczy wzrost
szybkosci obrotowej slimakéw zmniejsza udarnosci
kompozytu (krzywa A2, Bi CO).

Na podstawie obserwacji mikrostruktur przelomoéw
kompozytu PP/kreda (rys. 7 i 8) stwierdzono, ze
w przypadku zwiekszonej szybkosci obrotowej $lima-
kéw, gdy napelniacz jest dozowany przez podajnik
boczny (uklad podawania Al) nastepuje zwiekszenie
adhezji miedzy tworzywem polimerowym a kreda; wi-
doczne sa pojedyncze przelomy kredy (rys. 8). Nato-
miast w przypadku podawania kredy lacznie z PP
otrzymano strukture gruboziarnista, wigksze kratery
i elementy powierzchni kruchych przetomoéw.

Korzystne wlasciwosci przetwoércze kompozytéw,
gléwnie duzy wskaznik szybkosci ptyniecia (w poréw-
naniu z wartoéciag MFR nienapelnionego polipropylenu)
(rys. 9) uzyskuje sie w przypadku napelniania talkiem.
Jednak powyzsze korzystne wartosci MFR uzyskuje sie
kosztem zwiekszenia zuzycia energii (rys. 6) i duzo
wyzszej ceny napelniacza talkowego niz kredowego, ten
ostatni jest bowiem ok. dwukrotnie tafiszy.

Obliczone wartosci Sredniego stopnia krystalicznosci
(metoda DSC) w odniesieniu do poszczegélnych kom-
pozytéw sa mniejsze (napelniacz nie ulega przemianie
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Rys. 9. Zaleznos¢ masowego wskaznika szybkosci plynigcia
(MFR) réznych kompozytéw PP od szybkosci obrotowej sli-
makow (v); znaczenia symboli — por. rys. 4

Fig. 9. Dependence of melt flow rate (MFR) of PP composites
on rotational speed of the screws (v). Symbols denotations as in
Fig. 4

W procesie nagrzewania) niz nienapetnionego PP, cha-
rakteryzujacego sie Srednim stopniem krystalicznosci =
38 % i temperatura topnienia = 171 °C. NajczeSciej obser-
wuje si¢ tez obnizZenie temperatury topnienia polimeru
w obecnoéci napetniacza (tabela 5).

Tabela 5 Wlasciwosci fizykochemiczne wybranych kompozy-
tow PP/napetniacz

Table 5. Physicochemical properties of selected PP/filler com-
posites

Stopient
krystalicznosci, %

Temperatura

Rodzaj napelniacza -
odza) napetniacz topnienia, °C

,Extra1” <323 167

,Extra1” + ,Overac CA 100” <28,0 169,7
,M15” <375 168,2
,M15” 4+, Overac CA 100” <326 1704

Wprowadzenie talku do polipropylenu w najmniej-
szym stopniu zmniejsza stopieni krystalicznosci tworzy-
wa polimerowego, gdyz dziala on jako $rodek zarodku-
jacy krystalizacje — dlatego w przypadku tego kompo-
zytu uzyskano najwieksze wartosci maksymalnego na-
prezenia rozrywajacego (rys. 4), a odpowiednio mniej-
sze w odniesieniu do ukladu PP /kreda.

PODSUMOWANIE

Z przeprowadzonych badaii wynikaja nastepujace
podstawowe wnioski ogdlne:

— Na wlasciwosci kompozytu polipropylenu (o ma-
tym wskazniku szybko$ci plyniecia) znaczny wplyw
(oprocz skltadu) wywieraja rozwiazania konstrukcyjne
slimakowego ukladu uplastyczniajacego i sposéb spo-
rzadzania kompozytu, zwlaszcza miejsce podawania
napelniaczy do ukladu uplastyczniajacego wyttaczarki,
a takze warunki przebiegu procesu wyttaczania.
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— Uklady uplastyczniajace wspoétbiezne stosowane
w procesie wytwarzania kompozytéw o duzym stopniu
napelnienia charakteryzuje zaréwno znaczna efektyw-
no$¢ mieszania, jak i waski rozklad czasu przebywania
tworzywa w uktadzie w poréwnaniu z uktadami jedno-
§limakowymi, poza tym umozliwiaja one kontrolowanie
przebiegu procesu mieszania, a tym samym uzyskanie
takiej samej historii termiczno-mechanicznej poszcze-
golnych czastek mieszaniny.

— Na efektywnos¢ mieszania wspotbieznego ukladu
uplastyczniajacego istotny wplyw wywiera konfiguracja
$limakow. Konfiguracja §limakéw o matej efektywnosci
mieszania uplastycznionego kompozytu powoduje nie-
wlasciwe dyspergowanie napelniaczy proszkowych
w osnowie tworzywowej. Dyspergowanie jest procesem
technologicznym, wskutek ktérego nastepuje zmniejsze-
nie wymiaréw elementéw dyspergowanej fazy oraz roz-
pad aglomeratéw proszkowych czastek napelniacza.
Korzystne jest, aby pierwszy etap dyspergowania prze-
biegat wéwczas, gdy lepkos¢ tworzywa jest mata, nato-
miast drugi etap dyspergowania czastek napelniacza
w uplastycznionym tworzywie polimerowym wymaga
przylozenia znacznych sit Scinajacych; jest to mozliwe
jesli lepkos¢ tworzywa jest duza, sa to wiec wymagania
przeciwstawne [15].

— Obliczone warto$ci Sredniego stopnia krystalicz-
nosci (oznaczanego metoda DSC) poszczegdlnych kom-
pozytéw wskazuja, ze wprowadzenie napelniaczy do
polipropylenu powoduje zmniejszenie stopnia jego
krystalicznosci.
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