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Streszczenie

Obecnie wytwarzane ksztattowniki takie jak rury, kable, prety i inne
wykonywane sa ztworzyw termoplastycznych litych. Ze wzgledu na
wlasciwosci fizyczne, mechaniczne oraz uzytkowe sa one wykonywane gléwnie
z poliolefin  oraz  poli(chlorku  winylu)  w procesie = wytlaczania
konwencjonalnego.

W celu nadania ksztattownikowi struktury dwufazowej, tj. tworzywo
polimerowe — mikropory nalezy proces wyttaczania konwencjonalnego zastapic
procesem wytlaczania mikroporujacego. Odbywa si¢ to poprzez zmiang
niektorych  warunkéw procesu wytltaczania, takich jak temperatura
poszczegdlnych stref uktadu uplastyczniajacego wyttaczarki 1 stref glowicy
wytlaczarskiej oraz dzigki wprowadzeniu do tworzywa przetwarzanego $rodka
mikroporujacego w postaci mikrosfer, ktore zwigkszaja wielokrotnie swoja
objetos¢ w warunkach procesu wytlaczania. Nastgpuje woOwcezas zmiana
struktury wytloczyny z litej na porowata w calym lub czg¢sciowym (lita warstwa
wierzchnia i mikroporowaty rdzen) jej przekroju.

Proces wytlaczania mikroporujacego polega na wprowadzeniu do tworzywa
wejsciowego Srodka mikroporujacego, czyli substancji, ktéra pod wptywem
odpowiedniej temperatury procesu wrze lub rozktada sig, wydzielajac produkty
gazowe, powodujace zmiang struktury tworzywa polimerowego.

Zmiana struktury tworzywa z litej na mikroporowata skutkuje otrzymaniem
nowych wlasciwosci fizycznych, mechanicznych oraz uzytkowych wytwordw.
Naleza do nich migdzy innymi maly skurcz przetworczy, lepsze wlasciwosci
thumiace iizolacyjne, a takze mniejsza palno$¢ oraz chtonno$¢ wody i oleju.
Powstala w tym procesie wytloczyna ma zredukowang ggstos$¢, co skutkuje
zmniejszeniem zuzycia tworzywa przy zachowaniu takiej samej grubos$ci
powtoki oraz przy jednoczesnym zmniejszeniu zuzycia energii elektrycznej.

Abstract

Currently produced polymer shapes, pipes, cables and plates are made from
solid thermoplastic materials. Because of physical, mechanical and functional
properties low density polyethylene (PE-LD), high density polyethylene (PE-
HD) and poly(vinyl chloride) (PVC) are used. This kind of shapes are made by
conventional extrusion process.

In order to make shapes diphase structure i.e. plastic-micropores
conventional extrusion process must be replaced with the microcellular extrusion
process. This occur through the change of selected extrusion process conditions
as temperature of particular plasticizing system zones and extruder head zones
and owing to inserting into plastic special blowing agent (porophor) in the form
of microspheres. This type of porophor increase its volume repeatedly and then



ensue change of extruder product structure from solid into microcellular along
the whole or partial (solid topcoat and a microcellular core) section.

Microcellular extrusion process rest on inserting into the input plastic the
blowing agent, i.e. a substance which in the transformation process boils or
decomposes under increased temperature, emitting gas products which cause
changes in the microstructure of the plastic.

As far as blowing agents are concerned, the type and quantity of inserted
porophors play significant role, inasmuch as they exert influence on the final
density of microcellular plastic and determine the choice of microcellular
method. During the selection the method of its proportioning, type of input
plastic, temperature of its decomposition and construction of plasticizing system
should be taken into consideration.

The change of the polymer structure from solid into microcellular effects in
obtaining new physical and functional properties of the product i.e. reduced
mass of the product and reduced wear, improved dampening properties (heat,
noise) and reduced processing contraction, low water and oil absorptivity and
higher flammability. Lower density of the extruder product caused decreasing of
polymer material consumption with simultaneous reduction in their production
costs.



Spis wazniejszych oznaczen i symboli

G - natezenie masowe wyptywu wytloczyny z glowicy wytaczarskiej

W - natezenie objetosciowe wyptywu wytloczyny z glowicy wytaczarskiej
v - szybkos$¢ obrotowa §limaka

Dy - $rednica dyszy glowicy wytaczarskiej

F, - sila zrywajaca wyttoczyne

g - wydtuzenie wzgledne przy zerwaniu wytloczyny

Al, - przyrost dtugosci odcinka pomiarowego wytloczyny w chwili zerwania
or - wytrzymalto$¢ na rozciaganie wyttoczyny

A, - poczatkowe pole powierzchni przekroju poprzecznego

V. - obj¢tos¢ catkowita wyttoczyny mikroporowatej

H - twardo$¢ wytloczyny mikroporowatej

pt - gestos¢ normalna tworzywa badanego

Pp - gestos¢ pozorna wyttoczyny mikroporowatej

pn - gestos¢ normalna wyttoczyny litej

SP - stopien sporowacenia wyttoczyny mikroporowate;j

SM - $rodek mikroporujacy

B - efekt Barusa

T,+Ts - temperatura uktadu uplastyczniajacego wyttaczarki w poszczegolnych
strefach i glowicy wyttaczarskiej

Dy, - $rednica mikroporéw wyttoczyny mikroporowatej

P - udziat powierzchniowy mikroporéw

PE-LD - polietylen matej gestosci

PE-HD - polietylen duzej ggstosci

PVC - poli(chlorek winylu)

C - pojemnos¢ cieplna tworzywa

n - liczebnos¢ proby

p - poziom ufnosci

o - poziom istotno$ci

S - odchylenie standardowe wynikéw pomiaréw



1. Wprowadzenie

Réznego rodzaju ksztattowniki, rury, plyty, prety, kable oraz przewody sa
wytwarzane zréznego rodzaju tworzyw polimerowych w zaleznosci od
zastosowania. Do najczgsciej stosowanych tworzyw naleza polietylen matej (PE-
LD) oraz duzej gestosci (PE-HD), a takze poli(chlorek winylu) (PVC).
Tworzywa te znajduja tak szerokie zastosowanie ze wzgledu na ich dobre
wlasciwos$ci mechaniczne, przetworcze i uzytkowe, a takze dostgpnos¢ na rynku.

Ze wzgledu jednak na coraz to nowsze kierunki zastosowan, potrzebg zmiany
lub polepszenie okre§lonych wlasciwosci oraz wymagania, jakie stawiane sa
tego typu wytworom konieczna staje si¢ modyfikacja tworzywa. W procesie
wytlaczania modyfikacj¢ wytworé6w mozna uzyska¢ przez zmiang warunkOw
technologicznych  procesu, cech konstrukcyjnych elementow  uktadu
uplastyczniajacego i narzedzi przetworczych, a takze przez stosowanie srodkow
pomocniczych o szerokim zakresie oddziatywania na tworzywo przetwarzane.

Modyfikacja polegajaca na dodaniu srodkéw pomocniczych odbywa si¢
poprzez wprowadzenie tych materiatdéw podczas przetwarzania tworzywa lub tez
bezposrednio podczas jego produkcji. Do $§rodkéw tych zalicza sig modyfikatory
fizyczne poprawiajace gtdwnie udarno$¢, podatnos¢ na formowanie cieplne, czy
tez odksztalcalnos¢ [11, 12, 76, 79].

Oprocz tak popularnych $rodkéw pomocniczych, jak na przyktad weglan
wapnia, sadza, grafit, dwutlenek krzemu, dwutlenek molibdenu, mika, talk,
maczka drzewna, widkna szklane, wtokna naturalne i inne, jako modyfikatory
stosuje si¢ rowniez nowe srodki. Naleza do nich migdzy innymi mikrosfery
Z popiotow lotnych [52], ktére powoduja zmniejszenie wytrzymato$ci na
rozciaganie iudarno$ci oraz zwigkszenie wspotczynnika  sprezystosci
i twardo$ci. Innym napelniaczem sa puste mikrokulki [10] ze szkia
niskoalkalicznego o $rednicy 17um, kbre wytrzymuja cisnienie izostatyczne
200 MPa i moga by¢ stosowane we wszystkich procesach przetworstwa
tworzyw. Powoduja one zmniejszenie masy wytworu nawet o 30% bez
pogarszania jego jakosci. Kolejnym modyfikatorem sa nanorurki weglowe [10],
majace strukture¢ jedno- lub wielowarstwowa, stosowane w celu wzmocnienia
I polepszenia wiasciwosci mechanicznych wytworu.

Duza, odrgbna grupe wsréd wyzej wymienionych materiatdéw stanowia
srodki porujace i mikroporujace, nazywane rowniez poroforami [24, 49, 74].
Rdznig sig one rozmiarem powstalych w procesie porow. Na skutek wydzielenia
si¢ produktow gazowych w czasie przetworstwa, powoduja one zmiany
w strukturze tworzywa prowadzace do zmniejszenia ggstosci tworzywa
polimerowego przy jednoczesnym zachowaniu duzej sztywno$ci, malej
przewodno$ci cieplnej oraz zadowalajacej wytrzymalosci mechanicznej
i wspotczynnika sprezystosci. Srodki mikroporujace maja postaé proszku,
granulatu lub mikrosfer — obecnie dopiero wprowadzanych na rynek. Tworzywa
modyfikowane s$rodkami mikroporujacym maja dobre wilasciwosci tlumiace
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iizolacyjne [17, 24]. Charakteryzuja si¢ zmniejszong nasiakliwo$cia, palnoscia
oraz mniejszym skurczem przetworczym [23, 34].

Nalezy zauwazyC, ze mikrosfery sa bardzo wazne oraz stosowane nie tylko
w przetworstwie tworzyw polimerowych, ale rowniez w diagnostyce medyczne;.
Na przyktad drhab. T. Basinska z Centrum Badan Molekularnych
i Makromolekularnych Polskiej Akademii Nauk w todzi prowadzita badania
wlasciwosci oraz wykorzystania hydrofilowych mikrosfer polimerowych,
ktorych rozmiary byty rzedu 200 + 1000 nm [13].

Wozrastajace zainteresowanie tworzywami porowatymi oraz sposobem ich
wytwarzania spowodowato powstawanie nowej metody przetworstwa, jaka jest
wytlaczanie mikroporujace. Wiytlaczanie mikroporujace tworzyw
termoplastycznych jest w ostatnich latach jedna z szybciej rozwijajacych sig
metod przetworstwa tych tworzyw. Ma ono na celu otrzymywanie gtownie
réznych ksztalttownikow i powlok mikroporowatych o zmniejszonej gestoscei,
pozbawionych zapadnie¢ na powierzchni wytloczyny oraz wykazujacych
minimalny skurcz przetworczy przy jednoczesnym zachowaniu zblizonych
wlasciwosci  wytworéw wytlaczanych metoda konwencjonalna. Powstata
w wyniku wytlaczania mikroporujacego struktura jest mikroporowata. Proces
ten okresla si¢ jako wytlaczanie mikroporujace ze wzgledu na stosowane $rodki
mikroporujace w postaci mikrosfer majacych rozmiary 25 + 45 um oraz
zpowodu powstatej w wyniku procesu struktury mikroporowatej, w ktorej
mikropory sa rozmiarow rzedu 80 + 120 pum. Ciagly rozwdj wytlaczania
mikroporujacego w zakresie procesu oraz konstrukcji elementéw wchodzacych
w sktad linii technologicznych stwarza nowe mozliwosci w zakresie badan
naukowych.

Maszyny, urzadzenia, pojazdy lub w pewnej mierze obiekty latajace tworzy
si¢ z wykorzystaniem litych, niekiedy stosunkowo ci¢zkich materiatdéw. Jednak
dla tych konstrukcji cigzar ma bardzo istotne znaczenie, dlatego tez dazy si¢ do
obnizenia ich cigzaru, co wptywa zar6wno na koszty wytwarzania, jak i na
koszty ich eksploatacji. Sprosta¢ temu moga tworzywa porowate, a zwlaszcza
mikroporowate, ktore ze wzgledu na swoje wlasciwosci moga by¢ zastosowane
gléwnie tam, gdzie istnieje potrzeba zredukowania masy wytworu [5, 85, 105].

Stan literatury dotyczacej wytlaczania mikroporujacego jest stosunkowo
bardzo skromny. Pierwsza w Polsce ksiazka dotyczaca tworzyw porowatych
zostata wydana juz w 1963 roku [58], jednak nie ma w niej nawet wzmianki
o wytlaczaniu porujacym, nie mowiac o mikroporujacym. Pierwszy artykut
naukowy w jezyku polskim zostal opracowany przez W. Przybylskiego [66],
w ktorym autor przedstawia wyniki badan wlasciwosci tworzywa porowatego
(polistyrenu) wytworzonego metoda formowania. Jeden z pierwszych
wynalazkéw zwiazany 2z porowaniem tworzyw polimerowych zostat
opatentowany juz w 1957 roku [107], jednak dotyczyl sposobu wytwarzania
gumy porowatej z dodatkiem poroforow w postaci wodnych roztworow
W procesie walcowania.
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Wspotczesnie zagadnienia wytlaczania porujacego zostaty przedstawione
w Polsce w pracach T. Garbacza [31+42, 116+118], A. Tor [95+99, 115+118]
oraz M. Bielinskiego [15+20], ktory w ksiazce pt. ,,Techniki porowania tworzyw
termoplastycznych” [20] zebrat i przedstawit wiadomos$ci aktualne, choc
wybrane. Tematyke wytlaczania porujacego poruszyli rowniez w swoich
pracach R. Sikora [74+83] oraz J.W. Sikora [70+73], definiujac i opisujac
poszczegdlne materiaty polimerowe, metody ich przetworstwa oraz budowe
narzgdzi i przedstawiajac to w formie kompendium.
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2. Aktualny stan literatury

2.1. Charakterystyka procesu wytlaczania mikroporujacego

Proces wytlaczania mikroporujacego tworzyw termoplastycznych jest
przedmiotem badan naukowych, jeszcze malo rozwinigtych, ktdrych rezultaty
zostaly przedstawione w niewielu opracowaniach. Proces ten jest w ostatnich
latach, jedna z szybciej rozwijajacych si¢ metod przetworstwa tych tworzyw. Ma
on na celu otrzymanie ksztattownikéw 1ipowlok mikroporowatych
0 zmniejszonej gestosci oraz pozbawionych zapadnig¢ na powierzchni
wyttoczyny i wykazujacych minimalny skurcz, przy jednoczesnym zachowaniu
zblizonych wiasciwosci do wytwordw wytlaczanych metoda konwencjonalna.
W celu uzyskania struktury mikroporowatej modyfikuje si¢ wtasciwosci
wytloczyny gléwnie poprzez zastosowanie odpowiedniego tworzywa oraz
wprowadzenie do niego $rodkéw pomocniczych [20, 37, 76, 97].

Jednak zagadnienia zwiazane z procesem wytlaczania mikroporujacego,
w ktorym $rodkiem pomocniczym sa mikrosfery nie byly dotychczas badane,
a nieliczne opracowania dotyczace tej problematyki zawieraja jedynie ogdlne
informacje nie podparte wynikami badan [9, 13, 21, 73].

Proces wytlaczania mikroporujacego polega na dodaniu do tworzywa
wejsciowego $rodka mikroporujacego, nazywanego rowniez poroforem,
zawierajacego gaz, ktory w odpowiednich warunkach procesu wytlaczania
rozprgza sig, a mikrosfery rozszerzaja sig, zwigkszajac swoje wymiary
kilkakrotnie.

W wyniku tego procesu przetwodrczego otrzymanemu wytworowi nadaje si¢
struktur¢ dwufazowa, zmieniajac ja z litej na mikroporowata. Nowa struktura
tworzywa moze by¢ mikroporowata w catym jego przekroju lub tez mie¢ lita
warstwg zewngtrzng i mikroporowaty rdzen. W przypadku ksztattownikow tj.
np. powloka kabla lub przewodu nowa struktura wytworu moze by¢
wielowarstwowa. Dla powloki kabla trojwarstwowej mozna wyr6zni¢ warstwe
wierzchnia zewngtrzng lita, mikroporowaty rdzen oraz warstweg wierzchnia
wewngetrzna rowniez lita, stykajaca si¢ z zyla. Natomiast w powloce kabla
pieciowarstwowe] mozna wyszczegolni¢ nastgpujace warstwy: wierzchnia
zewnetrzng lita (stykajaca sie z otoczeniem); przejsciowa lita z narastajaca
W glab mikroporowato$cia; mikroporowata (rdzen); druga przejSciowa
mikroporowata z malejaca mikroporowatoscia oraz ponownie warstwe
wierzchnia lita (stykajaca si¢ z zyta lub innym elementem kabla).

W celu nadania tworzywu struktury mikroporowatej nalezy wprowadzi¢ gaz,
w odpowiedniej postaci, do tworzywa, spowodowac jego rozkltad w tworzywie,
wstepnie uformowaé strumien tworzywa wedlug zalozonego ksztattu
i wymiarow, spowodowa¢ wydzielenie si¢ gazu w postaci drobnych
pecherzykow, nastepnie ochtodzi¢ i zestali¢ wytwor mikroporowaty i ostatecznie
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podda¢ go obrobce wykanczajacej. Proces powstawania mikroporéw wystepuje
w ostatniej strefie uktadu uplastyczniajacego wyttaczarki [17, 33, 98].

Srodek mikroporujacy moze by¢ wprowadzany do tworzywa w procesie jego
wytwarzania lub tez moze by¢ dostarczany bezposrednio do uktadu
uplastyczniajacego wyttaczarki, ale zawsze w postaci proszku, granulatu lub
mikrosfer.

Stosowane w procesie wytlaczania mikroporujacego Srodki podlegaja takim
samym, glownym procesom jak tworzywo przetwarzane, tj. nagrzewaniu,
homogenizowaniu, sprezaniu i transportowaniu [74, 75, 81] jeszcze przed
wydzieleniem gazu. Gdy w odpowiedniej temperaturze rozpoczyna sie proces
wydzielania gazu, bedacy procesem dodatkowym, egzo- lub endotermicznym,
tworzace si¢ mikropory rozpuszczaja si¢ w tworzywie dzigki cisnieniu
i zwigkszeniu powierzchni. Wazna rolg w procesie mikroporowania moga petnic
nukleanty (drobnoziarniste substancje state), wokot ktorych powstaja mikropory.
Wprowadza si¢ je do tworzywa przed procesem wytlaczania, czgsto
jednoczesnie ze §rodkiem mikroporujacym. Odpowiednio dobrany rodzaj i ilo§¢
nukleantow zapewniaja powstanie oczekiwanej struktury mikroporowatej
w tworzywie [16, 78].

Zmiana mikrostruktury tworzywa odbywa si¢ rowniez poprzez odpowiednie
dobranie warunkéw procesu wytlaczania mikroporujacego, gtéwnie rozktadu
temperatury w poszczegdlnych strefach uktadu uplastyczniajacego oraz strefach
glowicy wytlaczarskiej, a takze dzigki cechom konstrukcyjnym maszyn
i narzgdzi wykorzystywanych w tym procesie. Odpowiednio dobrane tworzywo
wejsciowe, srodek mikroporujacy i ewentualnie nukleidujacy, warunki procesu
wytlaczania oraz konstrukcja narzedzi umozliwiaja otrzymanie wytworow
0 nowych wlasciwosciach modyfikowanych, sterowanych w zadanym kierunku.

Istotna role w procesie wytltaczania mikroporujacego odgrywa temperatura
poszczegdlnych stref uktadu uplastyczniajacego wyttaczarki oraz stref gtowicy
wytlaczarskiej. Jej warto§¢ winna by¢ bliska temperatury rozktadu s$rodka
mikroporujacego, jednak musi by¢ dobrana tak, aby porofor ulegl rozktadowi
w odpowiedniej strefie uktadu uplastyczniajacego wytlaczarki. W procesie tym
istotne jest, aby warto§¢ temperatury glowicy wyttaczarskiej byta nizsza od
temperatury ostatniej strefy ukladu uplastyczniajacego wytlaczarki [36].
Powoduje to wzrost lepkosci tworzywa przetwarzanego, co zapobiega
rozprezaniu si¢ gazu znajdujacego si¢ w tworzywie przeptywajacym przez
glowice wytlaczarska [87]. Odpowiednio dobrane warunki wytlaczania
pozwalaja na otrzymanie wytloczyny o odpowiedniej strukturze mikroporowatej
z lita powierzchnia zewngtrzna. Zmniejszenie lub zwigkszenie sporowacenia
struktury wytworu odbywa sig¢ poprzez stopniowe dozowanie S$rodka
mikroporujacego oraz regulacj¢ szybkos$ci obrotowej §limaka wyttaczarki.

Strumien tworzywa przetwarzanego z zawartym w nim mikroporoforem jest
transportowany pod cisnieniem do glowicy wytlaczarskiej. Warto$¢ tego
ci$nienia powinna by¢ na tyle duza, aby gaz znajdujacy si¢ wewnatrz
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mikroporoforu nie wydzielit si¢ w postaci odrgbnej fazy w strumieniu tworzywa,
gdyz na skutek naprezenia §cinajacego w przeptywajacym tworzywie przegrody
rozdzielajace pecherzyki gazu uleglyby zniszczeniu mechanicznemu. Ci$nienie
w tworzywie rosnie intensywnie wzdluz uktadu uplastyczniajacego wyttaczarki,
nieco spada w koncowej czesci uktadu i w pierwszej strefie glowicy
wytlaczarskiej i nastgpnie spada gwaltownie w dyszy glowicy, az do wartosci
ci$nienia atmosferycznego.

W procesie wytlaczania ksztattownikow oraz powlok, ksztalt i wymiary
przekroju poprzecznego wyttoczyny nadaje wstgpnie glowica wytlaczarska,
uwzgledniajac przy tym efekt Barusa oraz zjawisko skurczu przetworczego,
jednak nie jest to jeszcze uktad stabilny. W celu otrzymania wytloczyny
mikroporowatej z jednolita, pozbawiona mikroporéw powierzchnia zewngtrzng
oraz o zadanych wymiarach i ksztalcie, konieczne staje si¢ utrwalenie jej
poprzez szybkie ochtodzenie oraz zestalenie w procesie kalibrowania [76, 89].
Stosowane w linii technologicznej wyttaczania mikroporujacego urzadzenia
kalibrujace [81] maja za zadanie schtodzi¢ wyttoczyng do takiej temperatury,
ktora zapewni jej stabilno$¢ ksztaltowa i1wymiarowa. Dobor kalibratora
warunkuje metoda kalibrowania, odpowiednie rozwiazanie konstrukcyjne oraz
metoda mikroporowania.

Kalibrowanie wewngtrzne polega na przeprowadzeniu wytloczyny
0 przekroju otwartym po chtodzacym trzpieniu kalibratora o okreslonej $rednicy
i dlugosci oraz z odpowiednim dociskiem (rys. 2.1). Docisk wyttoczyny do
trzpienia kalibrujacego jest spowodowany kurczeniem si¢ wytloczyny podczas
ochtadzania.

Rys. 2.1. Schemat procesu kalibrowania wewnetrznego: 1 — Korpus glowicy wytlaczarskiej,
2 — trzpien Kkalibrujacy, 3 — wytloczyna, 4 — powietrze spre¢zone, 5 — woda chlodzaca,
6 -kierunek ruchu wytloczyny[81]
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Natomiast podczas kalibrowania zewngtrznego wyttoczyna po opuszczeniu
glowicy wyttaczarskiej jest przeprowadzana przez chlodzaca tuleje kalibrujaca
(rys. 2.2). Na skutek roznicy temperatury pomiedzy wytloczyna a powierzchnig
tulei nast¢puje ochtadzanie ksztattownika i utrwalanie jego ksztattu i wymiarow.

W celu zwigkszenia efektow kalibrowania wazne jest, aby wytltoczyna
przechodzaca przez kalibrator byta dociskana do jego powierzchni wewngtrzne;.
Determinuje to dalszy podzial kalibrowania zewngtrznego na kalibrowanie
cis$nieniowe, w ktorym nastgpuje wprowadzenie do wngtrza wyttoczyny
powietrza pod ci$nieniem oraz kalibrowanie prozniowe, podczas ktérego obniza
sie cishienie w obszarze pomiedzy wyttoczyna a tuleja [31].

S
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Rys. 2.2. Schemat procesu kalibrowania zewngtrznego: 1 — korpus glowicy wytlaczarskiej,
2 — tuleja kalibrujaca, 3 — wytloczyna pusta, 4 — powietrze sprezone, 5 — woda chlodzaca,
6 — kierunek ruchu wytloczyny [81]

Proces wyttaczania mikroporujacego ma zastosowanie podczas wytwarzania
roznego rodzaju ksztaltownikéw, w ktorych istnieje potrzeba znacznego
obnizenia ggstosci wytworu lub zmiany wybranych wilasciwosci fizycznych,
W tym zwlaszcza mechanicznych lub uzytkowych wytloczyny [3, 7, 12, 43, 47,
50, 110, 111, 121+125].

Podczas wyttaczania mikroporujacego kabli telekomunikacyjnych z powtoka
z polietylenu [12, 34] obnizenie statej dielektrycznej izolacji prowadzi do
zmniejszenia warto$ci pojemnosci kabli, co nastgpnie prowadzi do zmniejszenia
ich thumiennosci. W kablach o jednakowej pojemnosci grubos¢ izolacji z tego
tworzywa jest mniejsza w porownaniu z izolacja z tworzywa litego, wptywajac
tym samym na zmniejszenie wymiardw geometrycznych oraz powodujac
oszczednosSci materiatowe.
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Proces ten jest rowniez stosowany do wytwarzania plyt porowatych przy
wykorzystaniu metody porowania swobodnego. Otrzymane w tym procesie
ptyty charakteryzuja si¢ regularna mikroporowata strukturg wewngtrzna
0 zamknigetych mikroporach oraz gladka i stosunkowo twarda powierzchnia
zewnetrzna. Tego typu elementy zawierajace Srodek mikroporujacy maja mata
gestos$¢, nieduza chlonnos¢ wody, odporno$¢ na korozjg i chemikalia oraz sa
trudno palne [5]. Zawarto$¢ srodka mikroporujacego nie powoduje pogorszenia
wlasciwosci warstwy wierzchniej wytworu dzigki czemu wytloczyny te
charakteryzuje nieduze przewodnictwo cieplne, dobra izolacyjnos¢ a takze duza
odpornos¢ na czynniki atmosferyczne.

Obecnie wytwarzane ksztattowniki, takie jak rury optotelekomunikacyjne
(rury ostonowe) musza odznacza¢ si¢ duza wytrzymatoscia mechaniczna, duza
odpornoscia na dzialanie substancji chemicznych, odporno$cia na niskie
temperatury, dobrymi wilasciwosciami izolacyjnymi oraz jednocze$nie niskim
kosztem wytwarzania. Obnizenie kosztéw mozliwe jest w zasadzie jedynie
poprzez zmniejszenie masy wytloczyny, ktora zapewnia zastapienie
konwencjonalnego  procesu  wytlaczania  procesem = wspdtwytlaczania
mikroporujacego. Otrzymane woéwczas rury maja budowe trojwarstwowa,
z ktorych porowata jest warstwa $rodkowa, natomiast warstwa zewngtrzna
| wewngtrzna jest lita. Warstwa mikroporowata stanowi wowczas ok. 55% masy
catej rury oraz ok. 72% jej objgtosci. Taka budowa $cianki rury umozliwia
zachowanie wymaganych wlasciwos$ci rur litych a jednoczes$nie w znaczny
sposob obniza koszty materiatowe [3, 43, 70].

2.1.1. Metody wytlaczania mikroporujacego

W zalezno$ci od struktury otrzymanej wytloczyny wyrdznia si¢ nastgpujace
metody wytlaczania mikroporujacego [81]:
porowania swobodnego,
porowania do wewnatrz,
porowania czg$ciowego,
wspotwyttaczania.
W metodzie porowania swobodnego (rys. 2.3), opatentowanej przez firmg
Société Armosing w 1970 r. [121], tworzywo uplastycznione podlega
wytlaczaniu, w czasie ktorego w catlym przekroju wytloczyny tworzy sie
porowata struktura, ktérej rozrost jest ograniczony poprzez chlodzenie
ksztattownika. W wyniku tej metody powstaje wytwdr porowaty, majacy gestose
normalng w warstwie zewngtrznej a mata w okolicach rdzenia. Ten sposob
wytlaczania porujacego jest stosowany do wytwarzania ksztattownikow
prostych, gtownie z PVC 0 grubosci $cian od 2 + 6 mm np. ptyt. W przypadku
tej metody jest konieczne stosowanie dyszy glowicy wyttaczarskiej 0 mniejszym
przekroju poprzecznym w stosunku do przekroju poprzecznego kanatu
kalibratora.
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Wiytlaczanie porujace przeprowadzone metoda porowania do wewnatrz, jest
nazywane tez metoda Celluka i opatentowane przez Ugine Kuhlmann (rys. 2.4)
[108]. W metodzie tej nastgpuje intensywne chlodzenie wytloczyny
W kalibratorze na catej jej powierzchni bezposrednio po opuszczeniu dyszy. Ma
to na celu nadanie zadanego ksztattu wyttoczynie poprzez hamowanie rozrostu
poroforu oraz uniknigcie powstawania struktury porowatej na powierzchni
ksztattownika. Stosowana w tej metodzie gtowica wytlaczarska jest zaopatrzona
W trzpien, stuzacy do ksztalttowania pustego obszaru wewngtrznego
W tworzywie wytlaczanym. Bezposrednio za glowica wytlaczarska jest
usytuowany wspotosiowo kalibrator, ktorego przekrdj odpowiada przekrojowi
dyszy glowicy wytlaczarskiej, nadajac wytlaczanemu tworzywu Ksztalt
ostateczny. W wyniku tej metody otrzymuje si¢ wytloczyng porowata z lita
warstwg zewngtrzng. Zmiana intensywno$ci chtodzenia wyttoczyny umozliwia
zmiane grubos$ci warstwy litej w zakresie od 0,1 do 1 mm. Ksztalttowniki
otrzymywane ta metoda charakteryzuje bardzo dobra jako$¢ powierzchni
zewnetrznej, gdyz cienka warstwa zewngtrzna odznacza si¢ odpowiednia
twardoscia i bardzo dobra gladkoscia [28].

Rys. 2.3. Schemat fragmentu linii technologicznej do wytlaczania wytworéw porowatych
metoda porowania swobodnego: 1 — dysza glowicy, 2 — oslona, 3 — rdzen, 4 — urzadzenie
kalibrujace, 5 — wytloczyna porowata [20]

Podczas porowania metoda do wewnatrz wymiary zewnetrzne wytloczyny sa
identyczne miedzy wyjsciem z dyszy glowicy wytlaczarskiej a wejsciem do
urzadzenia kalibrujacego. Intensywno$¢ chtodzenia w tym przypadku decyduje
0 grubosci litej warstwy wierzchniej wyttoczyny, gdyz podczas tego procesu na
jej powierzchni nie tworza si¢ pory. Natomiast przy porowaniu swobodnym czas
rozrostu poréw jest wydluzony dzigki wigkszej odleglosci pomigdzy glowica
wytlaczarska a kalibratorem [40].
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Rys. 2.4. Schemat fragmentu linii technologicznej do wytlaczania ksztaltownikow
mikroporowatych metoda do wewnatrz: 1 - rdzen, 2 - urzadzenie Kalibrujace,
3 — wytloczyna porowata, 4 — urzadzenie chlodzace, 5 — odciag gasienicowy [108]

Proces wytlaczania porujacego moze odbywaé si¢ rOwniez przy
wykorzystaniu metody porowania do wewnatrz [43]. Umozliwia ona
wytwarzanie ksztattownikow wielowarstwowych, w ktorych jedna warstwa jest
porowata a pozostate lite. Proces ten odbywa si¢ na standardowych liniach
wytltaczarskich, jednak koniecznoscia jest wyposazenie ich w specjalne gtowice
wytlaczarskie oraz wydtuzenie kalibrowania.

Grubos$¢ otrzymanej warstwy zewnetrznej litej mozna regulowac¢ konstrukcja
glowicy, a mianowicie [115] przesuwajac dysze w kierunku jednej
z powierzchni  wyttoczyny zwigksza si¢ intensywno$¢ chlodzenia tej
powierzchni, w zwiazku z tym powstaje grubsza warstwa zewnetrzna lita.

Modyfikacja tej metody uwzglednia zastosowanie gtowicy wytlaczarskiej
obrotowej skokowo [115], skladajacej si¢ z czterech potaczonych czesci
glownych, a mianowicie: kolnierza pierscieniowego, korpusu, tulei i wktadki
ksztattowej. Kolnierz pierscieniowy tworzy potaczenie ruchome z cylindrem
uktadu uplastyczniajacego wyttaczarki, umozliwiajac powolny i ciagly obrot
glowicy wokotl wlasnej osi wzdtuzne;.

Otrzymywanie wytloczyny porowatej jest mozliwe rdéwniez dzigki
potaczeniu metod porowania swobodnego oraz Celluka (rys. 2.5). Metoda ta
nosie nazw¢ porowania czgsciowego 1 pozwala na wyttaczanie ksztattownikow
Z warstwa zewngtrzna czesciowo lita. W tym przypadku intensywne chtodzenie
wytltoczyny nastepuje w okre§lonej jej czg$ci, natomiast pozostata czgs¢ jest
porowana w sposéb swobodny [120].
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Rys. 2.5. Schemat wytlaczania wytworéw porowatych metoda porowania cze$ciowego:
1 - glowica wytlaczarska, 2 - urzadzenie kalibrujace, 3 — wytloczyna porowata [120]

Ksztaltowniki oraz powtoki porowate moga by¢ rowniez wytwarzane metoda
wspotwytlaczania porujacego (rys. 2.6) [29].

Rys. 2.6. Schemat wspélwytlaczania; 1 - koncowka pierwszego ukladu uplastyczniajacego
(tworzywo bez poroforu), 2 - koficowka ukladu uplastyczniajacego (tworzywo z poroforem),
3 - rdzen, 4 - korpus glowicy, 5 - pierscien, 6 - tuleja, 7 — wytloczyna porowata, 8 - urzadzenie
kalibrujace, 9 - doplyw wody chlodzacej, 10 - odplyw wody chlodzacej [97]

W zaleznosci od zastosowanej metody wyttaczania porujacego oraz ilosci
uzytego Srodka porujacego, wyttoczone ksztattowniki oraz powloki porowate
wykazuja odmienne wiasciwosci. Wytwory otrzymane za pomoca metody
porowania do wewnatrz odznaczaja si¢ wigksza twardoscia, odpornoscia na
$wiatlo i warunki atmosferyczne oraz chropowatoscia powierzchni. Natomiast
elementy wytwarzane metoda porowania swobodnego moga mie¢ wigkszy
stopien sporowacenia.
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2.1.2. Glowice do wytlaczania mikroporujacego

Wymagania technologiczne wytlaczania ksztaltownikow 1 powlok
mikroporowatych, narzucaja specyficzny sposob konstruowania glowic do
wyttaczania mikroporujacego. Glowice te musza spetni¢ dwa podstawowe
warunki [20, 33, 71]:

— przekroje poprzeczne kanatéw glowicy powinny by¢ stosunkowo duze, aby
nie nastgpowat w nich znaczny spadek ci$nienia,

— przekrdj poprzeczny dyszy wytlaczarskiej musi by¢ znacznie zmniejszony
W stosunku do przekroju poprzecznego wyttoczyny mikroporowate;.
Spetienie tych warunkéw umozliwia zastosowanie rdzenia stozkowego [71],

ktory powoduje wytworzenie odpowiedniego ci$nienia podczas procesu

mikroporowania, a poprzez zmiane pierScienia ksztaltujacego otrzymuje sie
zadany ksztalt i wymiary wyttoczyny.

Do wytlaczania ksztattownikow mikroporowatych stosuje si¢ nastgpujace
glowice wyttaczarskie [73]:

a) glowice proste, umozliwiajace wytlaczanie ksztaltownikow o cienkich
sciankach 1imalych polach przekroju poprzecznego, strefa ograniczajaca
przeptyw tworzywa umozliwia duze zmniejszenie ci$nienia przy wyjsciu z dyszy
powodujac proces mikroporowania,

b) glowice proste trzpieniowe stosowane podczas wyttaczania podobnych
ksztaltownikow, ktorych zadany ksztalt i wymiary otrzymuje si¢ poprzez zmiang
pierScienia ksztaltujacego; sa zaopatrzone w stozkowaty rdzen umozliwiajacy
wytworzenie koniecznego ci$nienia (rys. 2.7),

Rys. 2.7. Schemat glowicy prostej trzpieniowej z wymiennym pierscieniem
ksztaltujacym, 1 — §limak, 2 — cylinder wytlaczarki, 3 - korpus glowicy, 4 — rdzen,
5 —tuleja, 6 — wymienny pier$cien ksztaltujacy [73]
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c) gltowice Celluka, w ktorych tworzywo jest wytlaczane przy znacznych
oporach jego przeptywu (rys. 2.8), a otrzymane ksztattowniki charakteryzuja si¢
grubo$cia Scianki powyzej 5 mm, przy zachowaniu litej powierzchni
zewnetrznej oraz gestosci tylko 300 + 400 kg/m®,

Rys. 2.8. Schemat glowicy wytlaczarskiej Celluka: 1- kanal wlotowy, 2 — rdzen glowicy,
3 — korpus glowny glowicy, 4 - grzejniki elektryczne, 5 — korpus dyszy, 6 — wytloczyna
porowata, 7 — urzadzenie kalibrujace, 8 — dysza glowicy [73]

d) glowice z krata przestonowa, umozliwiajaca regulacje oporu przepltywu
tworzywa oraz pozwalajaca uzyska¢ wigksze jego cis$nienie, przy mozliwie
matym zredukowaniu pola przekroju poprzecznego Sstrumienia tworzywa (rys.
2.9), ten rodzaj glowicy jest stosowany do otrzymania Wytworow
mikroporowatych 0 znacznym polu przekroju poprzecznego, duzej oraz
zmiennej grubosci $cianki,

Rys. 2.9. Schemat glowicy z krata przeslonowa: 1 - §limak, 2 - glowica, 3 - kanaly
przeplywowe w kracie przeslonowej, 4 - zaSlepki kanaléw, 5 — cylinder wytlaczarki,
6 - lacznik [73]
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e) zmodyfikowane glowice z krata przestonowa, w ktorych istnieje
mozliwo$¢ zablokowania przeptywu tworzywa w odpowiednich, pojedynczych
kanatach kraty, w celu otrzymywania wytworéw o roznej gestosci (od 100 do
400 kg/m®) przy odmiennych polach przekroju poprzecznego lub obszarach
pustych,

f) glowice z rdzeniem obrotowym, w ktérych koncéwka §limaka, petniaca
funkcje rdzenia jest wykonana w postaci trzpienia, obracajacego si¢ w glowicy
(rys. 2.10), stosowane  w przypadku otrzymywania  wytworow
charakteryzujacych si¢ duzym przekrojem poprzecznym, duza gruboscia $cianki
oraz malym stosunkiem szerokosci do grubosci,

Rys. 2.10. Schemat zespolu: uklad uplastyczniajacy — glowica wytlaczarska - Kkalibrator;
1 - §limak, 2 - glowica wytlaczarska, 3 - rdzen obrotowy-, 4 - wytloczyna, 5 — kalibrator [73]

g) glowice wspolwytlaczarskie, stosowane do wytwarzania ksztattownikow
wielowarstwowych. Zewnetrzne kanaly rozdzielcze doprowadzaja z jednego
ukladu wuplastyczniajacego tworzywo, z ktéorego wykonane sa warstwy
wewnetrzna  1zewngtrzna. Natomiast tworzywo z  dodatkiem $rodka
mikroporujacego jest dostarczane wewngtrznymi kanatami z drugiego uktadu
uplastyczniajacego. Formowanie warstwy mikroporowatej moze si¢ réwniez
odbywa¢ za pomoca specjalnego rdzenia, znajdujacego si¢ w glowicy [43, 71].

2.1.3. Srodki mikroporujace

W celu poprawnego przeprowadzenia procesu wytlaczania mikroporujacego
istotny jest wiasciwy dobor §rodka mikroporujacego (poroforu). Rodzaj srodka
warunkuje temperatura jego rozktadu, tworzywo przetwarzane oraz warunki
procesu. Wazne jest aby warto$¢ temperatury rozktadu poroforu byta wyzsza od
temperatury topnienia tworzywa przetwarzanego, ale nizsza od temperatury
wytlaczania tegoz tworzywa. Dalszym  kryterium doboru  $rodka
mikroporujacego jest metoda przetworstwa oraz maszyny i urzadzenia
stosowanych w wybranym procesie.

Tworzywo porowate W stanie plastycznym, znajdujace si¢ w ukladzie
uplastyczniajacym wytlaczarki oraz w glowicy wytlaczarskiej nie jest jeszcze
uktadem stabilnym, gdyz w wyniku dziatania napigcia powierzchniowego na
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granicy faz: tworzywo - gaz oraz dyfuzji, zmniejsza si¢ ilo$¢ poroéw
w tworzywie, ale powigkszaja si¢ ich rozmiary, co jest efektem niepozadanym.
Powstate pory powigkszaja si¢ do chwili osiagnigcia stanu rownowagi migdzy
ci$nieniem gazu a napigciem powierzchniowym tworzywa przetwarzanego.
Korzystng struktur¢ tworzywa o matych porach, zachowuje si¢ w gotowym
wytworze przez jak najszybsze jego ochtadzanie.

Stosowane dotychczas w procesie wyttaczania $rodki porujace powodowaty
powstawanie pordbw 0 znacznych rozmiarach, widocznych okiem
nieuzbrojonym. Dlatego proces wytwarzania ksztaltownikow okreslano
wowczas mianem wytlaczania porujacego. Poniewaz podczas wytlaczania
tworzyw polimerowych z dodatkiem s$rodka mikroporujacego w postaci
mikrosfer powstate mikropory maja $rednicg do 120um, proces ten nosi nazwe
wytlaczania mikroporujacego.

Srodki porujace i mikroporujace podlegaja w procesiec wytlaczania takim
samym czynnikom, jak tworzywo przetwarzane, to jest nagrzewaniu, sprezaniu,
homogenizowaniu i transportowaniu, jeszcze przed przejsciem w gaz. Gazy
obojegtne i ciecze niskowrzace moga ulegaC rozpuszczeniu w tworzywie
uplastycznionym, przy czym szybko$¢ rozpuszczania poroforu zwigksza sig
wraz ze wzrostem intensywnos$ci mieszania i ci$nienia gazu [21, 22].
Odpowiednie warunki procesu przetworstwa dobiera si¢ w duzej mierze
doswiadczalnie.

Srodki mikroporujace, majace zastosowanie w procesie wytlaczania, dzieli
si¢ tradycyjnie, cho¢ niezbyt $cisle, na fizyczne oraz chemiczne [20, 34]. Podziat
ten przeprowadza si¢ ze wzgledu na sposob wydzielania si¢ gazu porujacego.

Srodki porujace fizyczne (porofory fizyczne) w Czasie procesu porowania
nie zmieniaja swojej struktury chemicznej, lecz jedynie stan skupienia. Sa to
zatem ciecze lub gazy rozpuszczone pod ci$nieniem w tworzywie, ktore po
podwyzszeniu temperatury i obnizeniu ci$nienia odparowuja lub wydzielaja sig
w postaci pecherzykow. Do tej grupy poroforéw naleza tatwolotne ciecze
organiczne o niskiej temperaturze wrzenia: glownie weglowodory alifatyczne
oraz ich chlorofluoropochodne [20, 25].

Porofory chemiczne dzialaja na podobnej zasadzie, jak porofory fizyczne,
lecz produkty gazowe powodujace porowanie, powstaja z ich rozkladu
w tworzywie. Dziela si¢ one na nieorganiczne oraz organiczne [20, 21, 22].
Porofory  nieorganiczne to przede wszystkim, niektore weglany
i wodoroweglany, na przyktad wodorowegglan sodowy. W podwyzszonej
temperaturze ulegaja one rozktadowi z wydzieleniem gazu zwykle CO, i NHa.
Najwazniejsza grupg poroforéw chemicznych, stosowanych w procesie
wytlaczania oraz wtryskiwania tworzyw stanowia obecnie porofory organiczne.
Nalezg do kilku grup o ro6znej budowie chemicznej. Sa nimi migdzy innymi:
zwiazki azowe, pochodne hydrazyny, semikarbozydy, azydki, zwiazki N-
nitrozowe, triazole, tetrazole, pochodne mocznika. Najwigksze znaczenie z nich
ma zwiazek azowy; diamid kwasu azomréwkowego (azodikarbonamid).
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Porofory te maja szeroki zakres temperatury rozktadu oraz ilosci wydzielanego
si¢ przy tym gazu.

Stosowane $rodki mikroporujace podczas procesu porowania tworzyw moga
mie¢ egzotermiczng lub endotermiczng charakterystyke rozktadu [20, 64].
Stosowane jednak dotychczas w procesie wyttaczania porofory maja
egzotermiczng charakterystyke rozktadu. Moze to by¢ przyczyna lokalnych
przegrzan 1 powstania nieregularnej struktury porowatej wytworu.
Zapoczatkowany rozktad poroforu przebiega samoczynnie, nawet po odcigciu
doptywu energii. Dlatego wytwory porowane tego rodzaju srodkami musza by¢
ochladzane, aby zapobiec odksztatlceniom i zachowaniu wilasciwej struktury
porowatej. Glownymi przedstawicielami tej grupy sa hydrazydy [21, 22]
np. sulfohydrazyd i zwiazki azowe na przyktad azodikarbonamid.

W przypadku $rodkéw mikroporujacych z endotermicznym charakterem
rozkladu rozprgzanie gazu podczas przetworstwa konczy si¢ gwattownie po
zakonczeniu doptywu energii. Stosowanie tego rodzaju srodkow porujacych
skraca znacznie czas ochladzania wytworu. Przedstawicielami tej grupy sa
migdzy innymi bikarbonaty [34] np. wodorowgglan sodowy, amonowy oraz
kwas hydro-ksypropanotrikarboksylowy.

Obecnie [6, 9] wprowadzony zostal na rynek nowy $rodek mikroporujacy
w postaci polimerowych kapsulek nazywanych mikrosferami (rys. 2.11),
wypetnionych gazem z grupy weglowodordw, takich jak izobutan, izopentan,
izooktan.

a)
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b)

Rys. 2.11. Obraz mikroskopowy Srodka mikroporujacego o nazwie Expancel: a) przed
ekspansja, b) po ekspansji [5, 6]

Mikrosfery maja endotermiczny charakter rozktadu, pobieraja energig cieplna
na uplastycznienie kapsuiki i na zmiang stanu skupienia weglowodoru z ciektego
w lotny. Pod wpltywem okreslonej temperatury mikrosfery zwigkszaja swoja
objetos¢ okoto 50 razy. Mikrosfery tworza mikroporowata strukture,
zapewniajac obnizenie ggsto$ci wytloczyny przy zachowaniu mikroskopijnych
komoérek, zamknigtych ijednorodnych pod wzgledem rozmiarow. Mikrosfery
poprzez zmnigjszenie masy wytworu daja wymierne korzysci ekonomiczne,
modyfikuja rowniez inne wilasciwosci, takie jak na przyktad podatno$¢ na
$ciskanie, zdolno$¢ odzyskiwania pierwotnego ksztattu wytworu, pochtanianie
drgan oraz korzystne wtasciwosci elektro- itermoizolacyjne [1, 2]. Kulisty
ksztatt jest jedna z unikalnych cech, ktére wyrozniaja ten Srodek mikroporujacy
od innych [6+9].

Podczas rozrostu mikrosfery zachowuja wlasciwosci barierowe, co zapobiega
uwalnianiu gazu oraz potaczeniu poszczegolnych kapsulek ze soba. Istnieje
kilka rodzajow mikrosfer, ktore dobiera si¢ w zaleznosci od metody
przetworstwa oraz zakresu stosowanej temperatury. Mikrosfery sa stosowane do
procesie przetworstwa w postaci suchego proszku w ilosci od 0,5 do 3% [5, 6,
9].

Mikrosfery sa juz stosowane, gtéwnie w produkcji farb. Srodki te sa dopiero
wprowadzane do przetworstwa, ze wzgledu na brak odpowiednich wiadomosci
dotyczacych korekty warunkow przetworstwa podczas ich stosowania
W poszczegolnych procesach. Brak jest rowniez informacji dotyczacy zwiazku
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rozmieszczenia i rozmiarow mikropér z wybranymi wiasciwosciami wytworu.
Wplyw  mikrosfer na wydajno$¢ iefektywno$¢ procesu wytlaczania
mikroporujacego oraz na wilasciwosci otrzymanego wytworu nie zostat
dotychczas poparty wynikami badan naukowych.

2.2. Badania wybranych wlasciwosci tworzyw mikroporowatych

Wprowadzenie do tworzywa przetwarzanego $rodka pomocniczego, jakim
jest srodek mikroporujacy istotnie wptywa na przebieg i efektywno$¢ procesu
wytlaczania, powodujac zmiang koncowych wlasciwosci powstatego wytworu.

W celu poprawnego okreslenia wtasciwosci fizycznych, technologicznych
oraz uzytkowych otrzymanej wytloczyny mikroporowatej jest niezbedne
odpowiednie dobranie metody badawczej oraz $ciste przestrzeganie jej zasad
i warunkow stosowania.

2.2.1. Metody badan wybranych wlasciwosci fizycznych

Do podstawowych wiasciwosci fizycznych o duzym znaczeniu dla badan
tworzyw mikroporowatych nalezy gestos¢. W przypadku badan tworzyw
mikroporowatych bada si¢ gestos¢ pozorna, ktora okresla stosunek masy probki
do jej objetosci w okreslonych warunkach z uwzglednieniem zaréwno
otwartych, jak i zamknigtych mikroporow w tworzywie.

Pomiar ggstoSci pozornej przeprowadza si¢ dwiema metodami [127]:
bezposrednia oraz hydrostatyczna. Metoda bezposrednia jest stosowana do
prébek o regularnych ksztattach i polega na zmierzeniu ich wymiaréw
I obliczeniu objgtosci, a nastgpnie zwazeniu i obliczeniu ggstosci ze wzoru:

Pp V. (2.1)
gdzie: m — masa probki, kg;
V¢ — catkowita objetos¢ probki, m°.

W przypadku prébek o nieregularnych ksztaltach stosuje si¢ metode
hydrostatyczna. W celu wykonania pomiaru najpierw wazy si¢ probki, nastgpnie
kolejno ich powierzchnie powleka si¢ wazelina, aby zapobiec przedostaniu sig
cieczy do wnetrza probki. Tak przygotowana probke wazy si¢ ponownie
a nastepnie zanurza w cieczy immersyjnej w cylindrze pomiarowym dla
okreslenia jej objetosci Vp. Nastepnie oblicza si¢ objetos¢ Ve probek bez
parafiny, korzystajac ze wzoru

me — Mg
930

w ktérym Vp — objetosé¢ probek z parafina, m*; mp — masa probki z parafina, kg;
Mo — Masa probki bez parafiny, kg; 930 — gestos¢ parafiny, kg/m®.

Ve =V, - 2.2)
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Obliczona objgtos¢ wstawia si¢ do wzoru 2.1.

Z gestoscia pozorng tworzyw mikroporowatych sa zwiazane wlasciwosci
fizyczne, takie jak stopien mikrosporowacenia (mikroporowato$¢) i szczelnosc.
Oznacza si¢ je na podstawie ggsto$ci pozornej oraz gegstosci normalnej danego
tworzywa.

Okreslajac stopien mikrosporowacenia mozna wyr6zni¢ nastgpujace rodzaje
mikroporowatos$ci [20]:

— mikroporowato$¢ objetoSciowa, zwiazana z objgtoSciowa koncentracja
mikroporéw,

— mikroporowatos¢ objgtosciowa efektywna, okre$lana jako stosunek objetosci
mikroporow otwartych do objeto$ci catej probki,

— mikroporowato$¢ powierzchniowa, bgdaca stosunkiem powierzchni
mikroporow zawartych w danym przekroju prébki mikroporowatej do
catkowitej powierzchni przekroju probki,

— mikroporowato$§¢ powierzchniowa efektywna, ktéra okresla stosunek
powierzchni mikroporow w danym przekroju, przez ktéore mozliwy jest
przeptyw cieczy w kierunku normalnym do tego przekroju do powierzchni
przekroju.

Stopien mikrosporowacenia p (mikroporowato$¢) okresla sie wzorem [26,
127]

p_pp
P

gdzie: p — gestos¢ normalna, kg/m®, pp — ggstos¢ pozorna, kg/m®.

p= 100 % (2.3)

Stopien mikrosporowacenia (mikroporowato$¢) jest to czg$¢ catkowitej
objetosci tworzywa, jaka przypada na mikropory.

2.2.2. Metody badan wybranych wlasciwosci mechanicznych

Pomiar wytrzymatosci na rozciaganie jest jednym z podstawowych zrodet
informacji o mechanicznych wlasciwo$ciach tworzyw polimerowych,
ajednoczesnie czgsto stosowany do posredniej oceny innych wilasciwos$ci
tworzyw np. skutki oddziatywania srodowisk korodujacych na tworzywa.

Wyznaczanie wielko$ci wytrzymatosciowych tworzyw polimerowych [26,
126] przeprowadza si¢ na podstawie pomiaru wytrzymalo$ci na rozciaganie
probek, najczgsciej w postaci wioselek. Podczas pomiaru wytrzymatosci na
rozciaganie okresla si¢ maksymalne naprezenie rozciagajace przytozone podczas
rozciagania probki, az do jej zerwania.

Na wyniki badan wtasciwosci mechanicznych wptywa sposdb przygotowania
probek (decyduje to o liczbie powstatych defektow strukturalnych), ksztatt
i rozmiary probek, temperatura i wilgotno$¢ wzgledna tworzywa oraz czas
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trwania proby, ktory reguluje si¢ poprzez dobdr odpowiedniej szybkosci
odksztalcenia lub wzrostu naprezenia.

Charakterystyka zachowania sie tworzywa podczas proby rozciagania jest
wykres rozciagania, ktory umozliwia przesledzenie wspotzaleznosci pomigdzy
dwiema zmiennymi, tj. pomigdzy odksztalceniem & oraz naprgzeniem ¢ W czasie
catego pomiaru:

o= f(¢e) (2.4)

Pomiar wytrzymaloéci na rozciaganie tworzyw mikroporowatych polega na
rozcigganiu probki badanej, najczgsciej w postaci wiosetka, az do momentu
Zniszczenia probki i odczytaniu maksymalnej sity F przy zerwaniu oraz dtugos$ci
| prébki pomiarowej przy zerwaniu.

Srednia wytrzymalo$¢ na rozciaganie kazdej probki oblicza si¢ ze wzoru:

o A (2.5)
gdzie: F - maksymalna sita przy zerwaniu, N; A — poczatkowa srednia
powierzchnia przekroju poprzecznego, mm? [129].

Wazna cecha oznaczana przy Dbadaniach wlasciwosci tworzyw
mikroporowatych jest twardo§¢ [26, 74]. W odniesieniu do tworzyw
polimerowych okresla sig ja jako opor, jaki stawia tworzywo, podczas wciskania
pionowo w jego powierzchni¢ odpowiedniego wglgbnika, stosujac naciski tak
duze, aby powstato odksztatcenie trwate.

Twardo$¢ tworzyw mikroporowatych okresla si¢ metoda Shore’a przy uzyciu
odpowiedniego wglebnika [128]. Dla umiarkowanych twardosci stosuje si¢ typ
A, w ktorym wgtebnik jest zakonczony tepym stozkiem. Dla duzych twardosci
(typ D) jest stosowany wglebnik na koncu zaokraglony. Po docisnigciu
wglebnika do probki wskazoéwka twardoSciomierza zatrzymuje si¢ na
odpowiednim zakresie skali, wyrazonej stopniach Shore’a (°Sh) o wartosci od
0 do 100°.

2.3. Ocena aktualnego stanu literatury

Przedstawiona analiza dostgpnej literatury w obszarze problemowym
niniejszej pracy w  zakresie charakterystyki procesu  wytlaczania
mikroporujacego, metod wytlaczania mikroporujacego, budowy narzedzi
stosowanych w procesie, wptywu $rodkéow mikroporujacych na wiasciwosci
wyttoczyny oraz metod badawczych tworzyw mikroporowatych pozwala na
sformutowanie nastgpujacych wnioskéw i ustalen.

W literaturze dotyczacej tematyki pracy sa zawarte jedynie bardzo nieliczne
informacje, o charakterze ogo6lnikowym 1 reklamowym, dotyczace procesu
wytlaczania mikroporujacego tworzyw polimerowych, zwlaszcza poli(chlorku
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winylu) modyfikowanego specjalnym $rodkiem mikroporujacym w postaci
mikrosfer. Zupelie jest brak wynikow badan naukowych wplywu
modyfikowania tego tworzywa na przebieg i efektywno$¢ procesu wytlaczania
mikroporujacecgo.

Wplyw ten zostanie okre§lony na podstawie prowadzonych w ramach
niniejszej pracy badan wybranych czynnikow charakteryzujacych proces
wyttaczania mikroporujacego, takich jak masowe i objgtoSciowe natgzenie
wyplywu wytloczyny z gtowicy wyttaczarskiej, ilosciowe i jakoSciowe zamiany
wybranych wiasciwosci fizycznych, zwlaszcza mechanicznych wyttoczyny,
a takze zmiany zachodzace w strukturze wyttoczyny mikroporowate;.

Modyfikowanie  poli(chlorku  winylu) w  procesie  wytlaczania
mikroporujacego moze powodowac istotne zmiany wilasciwosci fizycznych,
wtym mechanicznych oraz wlasciwosci i cech uzytkowych otrzymane;j
wytloczyny.

Wiasciwos$ci mechaniczne tworzyw mikroporowatych na ogot nieco si¢
pogarszaja wraz ze wzrostem stopnia mikroporowatosci, ale sa i takie, ktore si¢
polepszaja.

Zwigkszanie dozowania Srodka mikroporujacego w szerokim zakresie obniza
wytrzymalo$¢ na rozciaganie, napr¢zenie 1 wydluzenie przy zerwaniu, granicg
plastycznosci oraz twardo$¢. Natomiast zmienia si¢ ggstos¢ oraz polepsza
izolacyjnos$¢ cieplna i akustyczna.

Jednak w ustalonym zakresie zawarto$ci mikrosfer w tworzywie whasciwosci
fizyczne, w tym mechaniczne wyttoczyny odpowiadaja wiasciwo$ciom
wyttoczyny  litej, aotrzymane wartosci  spelniaja  warunki  norm
migdzynarodowych.

Efektem fundamentalnym stosowania procesu wytlaczania mikroporujacego
jest znaczny spadek gestosci otrzymanego wytworu. W wyniku zmniejszenia si¢
masy wytloczyny nastgpuje obnizenie zuzycia tworzywa podczas procesu
wyttaczania mikroporujacego i zuzycia energii elektrycznej. Skutkuje to
powstaniem znacznych oszczgdnosci materialowych i energetycznych.

Nie ma jednoznacznie okre$lonych metod prowadzenia badan efektywnosci
procesu wytlaczania mikroporujacego oraz odpowiednio dostosowanej
aparatury, przyrzadOw oraz stanowisk pomiarowych i badawczych.

Dlatego tez podjecie badan przebiegu i efektow procesu wytlaczania
mikroporujacego poli(chlorku winylu) jest w petni celowe i uzasadnione. Ich
wyniki moga, w okreslonym zakresie, przyczyni¢ si¢ do uzupetnienia i rozwoju
wiedzy w obszarze bgdacym przedmiotem niniejszej pracy.
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3. Program i metodyka badan

3.1. Cele i teza badawcza

Glownym celem naukowym pracy jest blizsze poznanie wptywu modyfikacji
poli(chlorku winylu) plastyfikowanego, wybranym specjalnym $rodkiem
mikroporujacym na  przebieg iefektywno$¢  procesu  wytlaczania
mikroporujacego, wybrane wlasciwos$ci otrzymanej wyttoczyny mikroporowate;j
oraz na jej strukturg. Dalszym celem pracy jest otrzymanie wytloczyny
o strukturze mikroporowatej oraz zadowalajacych wiasciwosciach fizycznych
i uzytkowych, odpowiednich cechach geometrycznych, jak rowniez
spetniajacych wymagania rynkowe.

Cele te zostana osiagnigte dzigki badaniom dos$wiadczalnym procesu
wytlaczania mikroporujacego poli(chlorku winylu) plastyfikowanego oraz
badaniom dos$wiadczalnym wybranych wlasciwo$ci 1 cech wytloczyny
mikroporowatej z tego tworzywa.

Ocena aktualnego stanu literatury w obszarze tematu pracy, przedstawiona
W rozdziale drugim, a takze konieczno$¢ osiagnigcia wymienionych celow,
pozwalaja na sformutowanie jej gldwnej tezy badawcze;j.

Teza jest nastgpujaca:

Modyfikacja poli(chlorku winylu) plastyfikowanego, wybranym specjalnym
srodkiem mikroporujacym, przy uwzglednieniu jego zawarto$ci w tworzywie,
ma istotny wplyw na przebieg 1 efektywno$¢ procesu wytlaczania
mikroporujacego, okreslone warunkami charakteryzujacymi ten proces i jego
przebieg oraz wilasciwosciami, jak réwniez struktura otrzymanej wyttoczyny
mikroporowatej. Wprowadzenie do tworzywa S$rodka mikroporujacego
W procesie  wytlaczania  zapewnia iStotne  oszczedno$ci  materiatowe
i energetyczne tego procesu.

W  zakresie wlasciwosci otrzymanej wyttoczyny z modyfikowanego
poli(chlorku winylu) plastyfikowanego mikroporowatego, wplyw ten jest
charakteryzowany przez zmiang¢ wybranych wielkos$ci fizycznych i uzytkowych
oraz ustalonych cech geometrycznych otrzymanej wytloczyny mikroporowate;.

3.2. Plan i metodyka badan

Przyjeto umownie, ze plan i metodyka badan do§wiadczalnych obejmuja:
charakterystyke badan, charakterystyke czynnikow badawczych, opis tworzywa
oraz srodka mikroporujacego stosowanych podczas wykonywania badan, a takze
metodyke i technike prowadzenia pomiaréw oraz komputerowa analiz¢ obrazu
mikroskopowego.
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3.2.1. Charakterystyka badan

Badania doswiadczalne zawieraja nastepujace etapy:

dobdr poli(chlorku winylu) plastyfikowanego,

dobér srodka mikroporujacego o endotermicznym charakterze rozktadu,
wprowadzenie §rodka mikroporujacego do badanego poli(chlorku winylu)
plastyfikowanego,

przeprowadzenie prob wytlaczania mikroporujacego z wykonaniem
pomiaréw wybranych wielkosci charakteryzujacych proces, takich jak:
szybko$¢  obrotowa  §limaka, natezenie  wypltywu  wytloczyny
mikroporowatej, efekt Barusa, rozktad temperatury wzdtuz ukladu
uplastyczniajacego i gtowicy wytlaczarskiej oraz charakterystyka czynnika
chtodzacego, jak rowniez cechy geometryczne wyttoczyny mikroporowatej,
badania wybranych wlasciwosci wytloczyny mikroporowatej, to jest
gestosci, wytrzymatosci na rozciaganie, wydluzenia przy =zerwaniu,
wspotczynnika sprezystosci wzdhuznej, twardosci,

badania struktury wytloczyny mikroporowatej, a wigc stopnia sporowacenia,
ksztattu, rozmiaréw, rozktadu oraz udziatu powierzchniowego mikroporéow,
okreslenie zalezno$ci pomigdzy zmienianymi warto$ciami wielko$ci
charakteryzujacych proces wytlaczania mikroporujacego a otrzymana
struktura wyttoczyny mikroporowate;j,

okreslenie zalezno$ci pomigdzy zmierzonymi wartoSciami wielkosci
charakteryzujacych proces wytlaczania mikroporujacego a otrzymanymi
warto$ciami wybranych wiasciwo$ci wyttoczyny mikroporowatej,
opracowanie otrzymanych wynikéw badan oraz ich interpretacja fizykalna
i matematyczna,

przeprowadzenie ustalen i opracowanie wnioskow z poszczegdlnych
rozdziatéw oraz wnioskow koncowych.

Z uwagi na cele pracy, jej tezy badawcze oraz plan i metodyke badan

doswiadczalnych, zostal przyjety zbior wybranych czynnikow badawczych,
charakteryzujacych zar6wno sam proces wyttaczania mikroporujacego, jak
rowniez badania wilasciwosci i cech wytloczyny mikroporowatej oraz jej
struktury. Czynniki te zostana scharakteryzowane w dalszej czesci tego
rozdziatu.

3.2.2 Czynniki badawcze

W programie badan doswiadczalnych za czynniki wynikowe bezpos$rednie

przyjgto:

— natezenie masowe G wyplywu wyttoczyny z glowicy wyttaczarskiej, kg/s
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rozktad temperatury T, Ty, T3, T4, Ts, w okreslonych punktach potozonych
wzdluz ukladu uplastyczniajacego wytlaczarki 1 wzdhuz  glowicy
wytlaczarskiej, °C

rodzaj czynnika chtodzacego,

temperature t czynnika chtodzacego, °C

natezenie przeptywu Wy czynnika chtodzacego, m*/h

srednice D,, probek pomiarowych, mm

$rednice Dy dyszy glowicy wytaczarskiej, mm

dhugos¢ L probek pomiarowych, mm

site F, podczas zrywania probek pomiarowych, N

objetos¢ V. catkowita probek pomiarowych, mm®

poczatkowe pole A, powierzchni przekroju poprzecznego prébek
pomiarowych, mm?

przyrost dtugosci Al, odcinka pomiarowego w chwili zerwania prébek
pomiarowych, mm

poczatkowa dtugos¢ |y odcinka pomiarowego prébek, mm

ksztalt i rozmiar mikroporow, um

$rednica Dm mikroporéw, pm

twardo$¢ H oznaczang metoda Shore’a w skali D, "Sh

Jako czynniki wynikowe posrednie uznano:

naStQZenie objetosciowe W wypltywu wyttoczyny z glowicy wytaczarskie;j,
m°/s

temperatura Tw wytloczyny mikroporowatej, ‘C

gestosé normalna p; tworzywa badanego, kg/m?

gestos¢ pozorna pp, probek pomiarowych, kg/m?®

gestos$é normalna p, prébek pomiarowych, kg/m®

stopien sporowacenia SP probek pomiarowych, %

wytrzymato$¢ na rozciaganie o, probek pomiarowych, MPa

wydhluzenie wzgledne €, przy zerwaniu probek pomiarowych, %

udziat P powierzchniowy mikroporéw w przekroju poprzecznym prébek
pomiarowych, %

efekt Barusa f3, %

Za czynniki zmienne przyjgto:

szybko$¢ obrotowa §limaka v, st
zawartos$¢ srodka mikroporujacego SM w wyttoczynie, %
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Wartosci liczbowe tych czynnikéw zawiera tabela 3.1. Oznaczenia serii
| numeru probki umieszczone w tabela z wynikami prowadzonych badan w calej
pracy przyjeto zgodnie tabela 3.1.

Tabela 3.1 Wartosci liczbowe czynnikéw zmiennych

Seria Zawarto$¢ sSrodka Szybkos¢ obrotowa §limaka
prébek mikroporujacego
% st
I 0,75

I 1,02

0 i 1,30

A [\ 1,57

\ 1,85
I 0,75

I 1,02

B 0,5 1 1,30

[\ 1,57

V 1,85
I 0,75

I 1,02

1 " 1,30

v 1,57

V 1,85
I 0,75

I 1,02

15 Il 1,30

v 1,57

V 1,85

E I 0,75

I 1,02

2 Il 1,30

v 1,57

V 1,85

I 0,75

I 1,02

2,5 Il 1,30

v 1,57

V 1,85
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Jako czynniki stale zostaty uznane:

— tworzywo badane — poli(chlorek winylu) plastyfikowany,

— sposob dozowania §rodka mikroporujacego,

— elementy konstrukcyjne uktadu uplastyczniajacego, zasobnika, glowicy
wytlaczarskiej oraz innych elementéw skladowych linii technologicznej
wytlaczania mikroporujacego.

W badaniach mogly wystgpowac takze czynniki zaklocajace, takie jak
Zmieniajace si¢: napiecie pradu elektrycznego, wilgotnos¢ powietrza,
temperatura otoczenia. Ocenia si¢, ze wplyw zmiany tych czynnikéw na wyniki
badan jest bardzo maty i moze by¢ pominigty bez szkody dla pracy.

Srodek mikroporujacy do modyfikacji poli(chlorku winylu) dobrany byt na
podstawie danych uzyskanych od jego producenta firmy Akzo Nobel (Szwecja),
jak rowniez badan wlasnych, rozeznan, analiz rozpoznawczych, nie
relacjonowanych w niniejszej pracy. Dozowany byt on w zakresie 0+2,5%
masowego W stosunku do masy tworzywa przetwarzanego, Scisle wedtug
programu badan. Charakterystyka wymienionego $rodka zostanie przedstawiona
w punkcie 3.2.4.

3.2.3. Tworzywo badane

Do badan stosowano poli(chlorek winylu) plastyfikowany, transparentny
w postaci granulatu. Producentem tego PVC jest firma Alfa Sp. z 0.0. (Polska)
ajego nazwa handlowa to Alfavinyl GFM/4 — 31 — TR. Uzycie tego rodzaju
poli(chlorku winylu) wynika z jego szerokiego stosowania i przetwdrstwa
metoda wyttaczania. Podstawowe wlasciwosci przetwarzanego poli(chlorku
winylu), zostaty zestawione w tabeli 3.2.

Poli(chlorek winylu) stosowany jest na szeroka skale i jego wlasciwosci oraz
struktura sg stosunkowo dobrze poznane [30, 45, 56, 57, 63, 74, 90]. Na
rysunkach 3.1, 3.2 oraz 3.3 przedstawiono wybrane charakterystyki PVC,
majace zwiazek z niniejsza praca.

Tabela 3.2 Podstawowe wlasciwosci PVC Alfavinyl GFM/4-31-TR wedlug danych
producenta

Wiasciwosé Wartosé
Gestos¢, kg/m® 1230
Wspotezynnik sprezystosci, MPa 2600
Wytrzymato$¢ na rozciaganie, MPa 21
Wydtuzenie przy zerwaniu, % 300
Twardo$¢ Shore A, °Sh 80
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Rys. 3.1. Zalezno$¢ wytrzymalo$ci na rozciaganie od te mperatury T PVC zmi¢kczonego:
1- fosforanem dietylenowym, 2 - fosforanem dietyloheksylowym, 3 - fosforanem
dibutylowym [56]

Rys. 3.2. Zaleznos¢ wydluzenia wzglednegoe g przy zerwaniu scdk od temperatury T oraz
predkosci rozciagania (0,0025+1,0 m/s) dla tworzyw: PVC, ----- PMM [56]
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Rys. 3.3. Zalezno$¢ wydluzenia wzglednego &r przy zerwaniu PVC od czasu rozciggania
[56]

3.2.4. Srodek mikroporujacy

Na podstawie zalozonego programu badan wykonano modyfikacje
poli(chlorku winylu) przeznaczonego do wytlaczania poprzez wprowadzenie do
niego, podczas procesu przetworstwa, srodka pomocniczego. Byl to $rodek
mikroporujacy w postaci mikrosfer o nazwie handlowej Expancel 930 MB 120.
Jedynym na $wiecie producentem Srodka jest firma Akzo Nobel w Szwecji [1, 2,
7+9].

Mikrosfery te maja posta¢ kulistych kapsutek polimerowych zawierajacych
gaz — ciekly weglowodor. Pod wptywem ciepla nastgpuje migknienie kapsutki
i rozszerzanie si¢ gazu powodujace wzrost jej objetosci do 50 razy i wigkszej,
bez uszkodzenia bardzo cienkiej powtoki kapsutki. Proces powigkszania si¢
mikrosfer ma charakter endotermiczny. Podczas rozszerzania si¢ kapsutka
zachowuje swoje wilasciwosci barierowe, zapobiegajac tym samym uwolnieniu
zamknigtego w jej wnetrzu gazu i taczenia si¢ sfer miedzy soba.

Do procesu wykorzystano mieszaning zawierajaca 65% mikrosfer
W kopolimerze etylen/octan winylu (EVA), co wynikato ze wstgpnych badan
rozpoznawczych.

W tabeli 3.3 zestawiono niektore wlasciwosci stosowanego S$rodka
mikroporujacego oraz warunki jego przetwarzania.
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Tabela 3.3 Podstawowe wlasciwosci mikrosfer Expancel 930 MB 120 wedlug danych
producenta

Wiasciwosé mikrosfer Wartosé
Rozmiar, um 28 + 38
Gestos$¢ przy Tmax, Ko/ m° <6,5
Temperatura poczatkowa ekspansji T, °C 122 + 132
Temperatura, w  ktorej mikrosfery osiagaja 191 + 204
najwigksza objetosé Tay, °C

Temperatura przetworstwa, °C 140 + 200

3.3. Prowadzenie pomiardéw i sposoby obliczen

Technika prowadzenia pomiaroéw zostanie oméwiona w podziale na badania
procesu wytlaczania mikroporujacego, badania wybranych wlasciwos$ci
otrzymanej wytloczyny mikroporowatej oraz badania jej struktury.

3.3.1. Badania procesu wytlaczania mikroporujacego

Proces wytlaczania mikroporujacego zostat przeprowadzony za pomoca
wytlaczarki laboratoryjnej, ktorej charakterystyke przedstawiono w rozdziale
4 niniejszej pracy. Rozruch wytlaczarki przebiegat zgodnie z zasadami
okreslonymi w instrukcji jej obstugi, przepisami BHP i do§wiadczenia wtasnego.

Do pomiarow poszczegolnych wielkosci fizycznych stosowano nastgpujace
przyrzady i aparaturg:

— pomiar masy wytloczyny mikroporowatej — waga laboratoryjna WS-11
0 doktadnosci 0,01 g,

— pomiar czasu — sekundomierz,

— pomiar szybko$ci obrotowej $limaka wyttaczarki — tachometr DT-6236B
0 doktadnosci 0,05%,

— pomiar ci$nienia tworzywa w glowicy wyttaczarskiej oraz temperatury
nastawianej w  poszczegolnych  strefach  funkcjonalnych  uktadu
uplastyczniajacego wytlaczarki oraz glowicy wyttaczarskiej — urzadzenia
kontrolno — pomiarowe wchodzace w sktad standardowego wyposazenia
stanowiska.

Odczyty 1 rejestracje wartosci czynnikow badanych bezposrednio podczas
procesu wytlaczania mikroporujacego rozpoczynano po ustabilizowaniu sig¢
procesu. Przyjeto, ze nastgpowato to po uptywie 900 s od zasypania tworzywa
badanego do zasobnika wyttaczarki. Czas ten zostal ustalony na podstawie
wstepnych badan rozpoznawczych. Kazdorazowo po odczytaniu wartosci
czynnikow badanych bezposrednio w procesie oraz po pobraniu odcinkow
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pomiarowych otrzymanej wytloczyny mikroporowatej wcelu okreslenia
warto$ci czynnikéw badanych posrednio, wsypywano do zasobnika wyttaczarki
kolejna probke tworzywa z dodatkiem $rodka mikroporujacego, zgodnie z tabela
3.1 i przeprowadzano pomiary od poczatku.

Pomiar masy i czasu wytlaczania odcinkéw pomiarowych wytloczyny
mikroporowatej byly wykonywane w sposob zwykly, nie wymagajacy blizszego
charakteryzowania.

Odczyty warto$ci  temperatury w poszczegolnych  strefach  uktadu

uplastyczniajacego wytlaczarki oraz w glowicy wytlaczarskiej, a takze szybkos$ci
obrotowej $limaka wytlaczarki byly wykonywane bezposrednio podczas
wytlaczania odcinkdéw pomiarowych wyttoczyny mikroporowate;.
W trakcie badan przyjeto takie same wartosci nastawiane temperatury
W poszczegolnych  strefach  funkcjonalnych  ukladu  uplastyczniajacego
wytlaczarki oraz glowicy wytlaczarskiej. Wartosci tych wielkosci byty
utrzymywane poprzez standardowe uktady automatycznej regulacji, wchodzace
w sktad stanowiska badawczego.

Natezenie masowe G  wyplywu tworzywa z glowicy wytlaczarskiej
(wydajno$¢ masowa procesu wytlaczania) dla wytlaczanego poli(chlorku
winylu) modyfikowanego mikrosferami obliczano korzystajac z zaleznoSci:

mW
t

w

G- (3.1)

gdzie:
m,, — masa wyttoczonego odcinka pomiarowego,
tw — czas wytlaczania odcinka pomiarowego.

Przy zatozeniu stalosci przeplywu strumienia masy i gestosci zaleznej od

temperatury, wyznaczano objgto$ciowe natezenie wyplywu tworzywa z glowicy
wytlaczarskiej stosujac zaleznos¢:

W=— (3.2)

gdzie:

G - natezenie masowe wyptywu tworzywa z glowicy wytlaczarskiej,
pt — gestos¢ wyttoczyny mikroporowatej

W ramach prowadzonego procesu wyttaczania wyznaczano takze warto$§¢
liczby Barusa, charakteryzujacej stopien rozszerzenia wyptywajacego strumienia
tworzywa polimerowego z glowicy wyttaczarskiej:
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B %100% (33)

gdzie:
Dy, — $rednica wyttoczyny, mm,
Dy — $rednica dyszy odpowiadajaca srednicy wyttoczyny, mm.

3.3.2. Badania wybranych wlasciwosci wyttoczyny mikroporowatej

Badania wybranych wiasciwosci wyttoczyny mikroporowatej rozpoczeto od
pomiardw jej gestosci. Do pomiarow wykorzystano wage laboratoryjna WA 34
0 doktadnosci pomiaru 0,001g oraz piknometr laboratoryjny o pojemnosci 50
ml.

Gestos¢ obliczano z réwnania

m
=— 3.4
Py V. (3.4)
w ktorym:
m — masa prébki badanej,
V. — objetos¢ catkowita probki badane;.
Gestosc tworzyw litych wyznaczono z zaleznosci
(my—my)p
Pn S (35)

B (mz _ml)_(m4 _ms)

gdzie:

m; — masa piknometru,

m, — masa piknometru z ciecza immersyjna,

M3 — masa piknometru z probka,

m, — masa piknometru z probka i cieczg immersyjna,
pc — gestos¢ cieczy immersyjne;.

Do pomiarow uzyto cieczy immersyjnej w postaci wody destylowanej.
W ramach prowadzonych badan przeprowadzono pomiary stopnia sporowacenia
(porowatosci) probek wyttoczyny mikroporowatej. Pomiary te wykonano
podczas badania ggstosci pozornej probek wyttoczyny mikroporowatej. Stopien
sporowacenia wytloczyny mikroporowatej obliczano z zaleznosci:

sp=2""2% 100% (3.6)

Pn
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gdzie:
pn — gestos$¢ normalna prébek litych,
Pp — g&stos¢ pozorna probek mikroporowatych.

Pomiary twardosci H wykonywano za pomoca twardo$ciomierza cyfrowego
Shore’a Affri. W badaniach wykorzystano glowicg pomiarowa z wglebnikiem
W postaci stozka do pomiaréw twardosci Shore’a w skali D. Wartos$¢ twardosci
byta odczytywana z wy$wietlacza cyfrowego, bezposrednio w jednostkach °Sh.

Pomiary wytrzymato$ci na rozciaganie o, probek z poli(chlorku winylu)
mikroporowatego przeprowadzano na stanowisku pomiarowym wyposazonym
W maszyng¢ wytrzymatosciowa Zwick Z100 wraz z ukladem komputerowym
rejestracji wynikow pomiaré6w. Badania zostaly przeprowadzone przy
zachowaniu statej wartosci szybkosci rozciagania oraz statej wartosci odcinka
pomiarowego. Naprezenie przy zerwaniu podczas proby rozciagania obliczono
z zalezno$ci:

o, =— (3.7)

gdzie:
F; — sita, przy ktorej probka ulegta zerwaniu,
A, — poczatkowe pole powierzchni przekroju poprzecznego probki.

Wydhuzenie wzgledne przy zerwaniu wyznaczano korzystajac z rownania:

Al

g, =——100% (3.8)
Iy

gdzie:

Al — przyrost dlugosci odcinka pomiarowego probki w chwili zerwania,

lo — poczatkowa dlugo$¢ odcinka pomiarowego probki.

Badania struktury wytloczyny mikroporowatej z poli(chlorki winylu)
przeprowadzano przy uzyciu mikroskopu inspekcyjnego metalograficznego
Vision DX51. Uprzednio przygotowane probki obserwowano pod mikroskopem
w $wietle odbitym i wykonywano fotografie przy uzyciu kamery 1.3 Mpix.
Nastepnie otrzymane fotografie struktury wyttoczyny mikroporowatej zostalty
poddane komputerowej analizie obrazu za pomoca programu Pixel-Fox. Polega
ona na pomiarze wybranych wielko$ci widzianych na fotografii, takich jak
$rednica Dy, mikroporéw oraz udziat P powierzchniowy mikroporéw. Pomiary
wykonuje komputer po wczesniejszym okresleniu kalibracji. Wyniki pomiarow
zapisywane sg w formie fotografii z wynikami naniesionymi na mierzony obiekt.
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4. Badania procesu wytlaczania mikroporujacego

4.1. Stanowisko badawcze

Proces wyttaczania mikroporujacego poli(chlorku winylu) modyfikowanego
srodkiem mikroporujacym w postaci mikrosfer zostal zrealizowany na
stanowisku laboratoryjnym linii technologicznej wyttaczania ksztaltownikow.
Zastosowana linia technologiczna byla wyposazona w  wytlaczarke
jednoslimakowa z bezstopniowa regulacja szybkosci obrotowej slimaka, gtowice
wytlaczarska oraz standardowe urzadzenia pomocnicze (urzadzenie chtodzace
w postaci wanny chtodzacej oraz urzadzenie odbierajace).

Proces prowadzono za pomoca wyttaczarki T-32-25, przeznaczonej do
wytlaczania tworzyw termoplastycznych w postaci granulatu. Charakterystyke
wykorzystanej w badaniach wyttaczarki przedstawiono w tabeli 4.1.

Tabela 4.1 Podstawowe dane techniczne wytlaczarki jedno§limakowej T-32-25

Lp. Wielkos¢ charakterystyczna Jednostka Wartos¢

1 | Wydajno$é kg/h 3+12

2 | Srednica §limaka mm 32

3 | Stosunek dtugosci do srednicy §limaka - 25

4 | Obroty $limaka st 0,55+2,00

5 | Ilos¢ stref grzejnych cylindra - 4

6 | Moc silnika napgdowego kw 55

7 | Moc grzejnikow uktadu kw 4
uplastyczniajacego i glowicy
wytlaczarskiej

8 | Masa wyttaczarki kg 840

W procesie wykorzystano §limak klasyczny przeznaczony do przetworstwa
poli(chlorku winylu). Schemat konstrukcyjny i wymiary podstawowe §limaka
pokazano na rys. 4.1. Slimak ten, ma ciagly kanat $rubowy na calej dtugosci
czesci roboczej oraz redukcje jednostkowa i redukcje catkowita. Slimak ten
wykonany zostat ze stali narzgdziowej, byt azotowany i polerowany.
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Rys 4.1. Schemat $limaka klasycznego: I — strefa zasypu, Il — strefa zasilania, 111 — strefa

przemiany, 1V - strefa dozowania, L =800 mm, D =32 mm, h =4 mm, t =45 mm, e =5 mm,
s = 0,9 mm (odleglos¢ pomig¢dzy powierzchnia zewnetrzng zwoju a powierzchnia wewnetrzna
cylindra wytlaczarki), a =60°

Do badan procesu wyttaczania wykorzystano glowice wytlaczarska prosta
trzpieniowa, ktérej wyglad oraz schemat przedstawiono odpowiednio na rys. 4.2
oraz 4.3. Glowica ta ma wymienne dysze wytlaczarskie istosowana jest do
wytlaczania ksztaltownikoéw kotowych zamknigtych i otwartych, takich jak
gléwnie prety oraz rury.

W sktad linii technologicznej wytlaczania mikroporujacego wchodzi réwniez
urzadzenie chlodzace w postaci wanny chtodzacej oraz urzadzenie odbierajace.

Rys. 4.2. Wyglad glowicy wytlaczarskiej trzpieniowej prostej
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Rys. 4.3. Schemat glowicy wytlaczarskiej prostej trzpieniowej: 1 — rdzen formujacy,
2 — kolnierz dociskajacy, 3 — dysza, 4 — rozdzielacz, 5 — korpus (cze$¢ tylna), 6 — filtr,
7 —lacznik, 8 — grzejniki elektryczne, 9 — korpus (czes$é¢ sSrodkowa)

4.2. Przebieg procesu wytlaczania mikroporujacego

Proces wytlaczania mikroporujacego, modyfikowanego poli(chlorku winylu)
przeprowadzono na stanowisku badawczym przedstawionym na rysunku 4.4.

Przed przystapieniem do procesu nastawiano temperatur¢ w poszczegolnych
strefach uktadu uplastyczniajacego oraz w glowicy wytlaczarskiej za pomoca
uktadu regulacji automatycznej, w ktory jest wyposazona wyttaczarka T-32-25.
Wartosci tej temperatury dobrano odpowiednio do przetwarzanego poli(chlorku
winylu) oraz uzytego $rodka mikroporujacego w postaci mikrosfer na podstawie
danych [1, 2] producenta tworzywa i producenta mikrosfer oraz wynikow
wstepnych badan rozpoznawczych.

Temperatura w poszczegdlnych strefach uktadu uplastyczniajacego wynosita
odpowiednio, zgodnie z programem badan: 100, 110, 120 oraz 130°C, z&
temperatura w glowicy wyttaczarskiej byta rowna 140°C.

Proces wytlaczania mikroporujacego rozpoczynano od stabilizowania
rozkladu nastawionej temperatury. Nastgpnie zasypywano poli(chlorek winylu)
bez dodatku mikrosfer, zgodnie 2z przyjetym dozowaniem $rodka
mikroporujacego ujetym w tab. 3.1. Kolejno ustawiano najnizsza z wczesniej
ustalonych warto$ci szybkosci obrotowych §limaka.

44



Rys. 4.4. Stanowisko do badan procesu wytlaczania mikroporujacego

Po stabilizacji procesu, w zadanych warunkach, przeprowadzano pomiary
czynnikéw badanych bezposrednio, tj. masowego i1 objgtosciowego natezenia
wyptywu wyttoczyny z glowicy wyttaczarskiej oraz wykonano pomiary
rozktadu temperatury. Stabilizacj¢ procesu osiagano po uptywie 900 s. Kolejne
badane prébki poli(chlorku winylu) juz z dodatkiem $rodka mikroporujacego
w odpowiedniej ilosci (tab. 3.1) wprowadzano do zasobnika wyttaczarki po
odczytaniu i zarejestrowaniu warto$ci czynnikow badanych bezposrednio,
pobraniu odcinkéw pomiarowych wytloczyny do okre§lenia warto$ci czynnikow
badanych posrednio oraz po wytloczeniu tworzywa badanego poprzednio.

W trakcie prowadzonego procesu wytlaczania mikroporujacego poli(chlorku
winylu) przeprowadzano pomiary szybkosci obrotowej §limaka, masowego oraz
objetoSciowego natezenia wyptywu wyttoczyny z glowicy wytlaczarskiej oraz
efektu Barusa.

Wytloczyna z poli(chlorku winylu) mikroporowatego po wyjsciu z dyszy
glowicy wytlaczarskiej byla ochtadzana woda w wannie chtodzacej
o temperaturze 18 £2°C, a nastgpnie odbierana za pomoca urzadzenia
odbierajacego.

4.3. Wyniki badan

Podczas przeprowadzonych badan procesu wyttaczania mikroporujacego
poli(chlorku winylu) modyfikowanego mikrosferami, w tym wykonania
przewidzianych w programie pomiaréw oraz obliczen, uzyskano dane, ktore
zestawiono wraz z rezultatami obliczen statystycznych w tabelach 4.2+ 4.4.
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W podanych tabelach przedstawiono wyniki

pomiarow odpowiednio

objetosciowego natezenia wyplywu wytloczyny z glowicy wyttaczarskie;,
masowego natgzenia wyptywu wyttoczyny z gtowicy wytlaczarskiej oraz liczby
Barusa. Przyjgte oznaczenia serii i numeru probki sa zgodne z tabela 3.1.

Tabela 4.2 Wyniki pomiaréw objetosciowego natezenia wyplywu wytloczyny z glowicy

wytlaczarskiej

Seria Natezenie Odchylenie Przedzial
i numer objetosciowe standardowe ufnosci
probki 10° m¥/s 10° m®s 10° m®s

I 100,5 0,238 +0,479
1 135 0,248 +0,499
1] 173,3 0,172 0,346
v 203,3 0,180 0,362
Vv 245,1 0,208 +0,419
1A 114,2 0,100 +0,201
INA 166,6 0,233 +0,469

I A 208,6 0,239 +0,481

VA 266,1 0,157 +0,316

VA 311,2 0,198 +0,398

IB 130,9 0,108 +0,217
1B 208,3 0,346 +0,697
1B 256,7 0,108 +0,217

IV B 321,6 0,104 0,209

V B 407,6 0,023 0,046

1C 162,6 0,163 +0,328
INC 238,3 0,426 +0,858

I c 301,7 0,265 +0,533

IV C 4184 0,193 +0,388

VvV C 421,6 0,298 0,600

1D 185,6 0,243 +0,489
11D 246,6 0,233 +0,469
1D 331,6 0,182 +0,366

IvVD 418,3 0,193 +0,388

VD 491,6 0,162 0,326

IE 219,1 0,071 0,143
IE 286,6 0,122 0,245

I E 393,3 0,172 0,346

IVE 448,3 0,163 +0,328

V E 520 0,205 +0,413
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Tabela 4.3 Wyniki pomiaréw masowego natezenia wyplywu wytloczyny z glowicy
wytlaczarskiej

Seria Natezenie masowe Odchylenie Przedzial
i numer standardowe ufnosci
probki 10°° kg/s 10" kg/s 10°° kg/s

I 120,9 0,223 +0,449
1 161,6 0,245 +0,493
Il 206,6 0,163 +0,328
v 245,0 0,219 +0,441
\Y 293,3 0,268 +0,540
1A 108,3 0,133 0,267
] AN 138,3 0,236 +0,475

1A 173,3 0,231 0,465

VA 214,2 0,229 +0,461

VA 250,0 0,256 +0,518

1B 111,6 0,246 +0,495
1B 150,0 0,272 +0,548

1B 189,6 0,131 0,263

IV B 228,3 0,222 +0,447

VB 269,6 0,169 +0,340

1C 118,3 0,229 +0,461
INc 153,3 0,188 +0,378
lnc 191,6 0,237 +0,477

IVC 230,5 0,220 +0,443

VvVC 273,3 0,131 0,263

1D 115,0 0,107 +0,215
D 155,0 0,256 +0,515

b 198,3 0,121 0,243

IVD 237,8 0,273 +0,550

VD 285,6 0,226 +0,455

IE 114,0 0,274 +0,552
IE 151,6 0,215 +0,433

I E 191,5 0,278 +0,560

IVE 233,3 0,232 +0,467

VE 279,8 0,278 0,560
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Tabela 4.4 Wyniki pomiardw liczby Barusa

Seria Liczba Barusa Odchylenie Przedzial
i numer standardowe ufnosci
prébki % % %

I 108,8 0,261 10,525
I 112,1 0,076 10,153
i 112,3 0,123 10,247
v 117,8 0,256 10,515
\ 117,4 0,109 10,219
A 115,7 0,144 10,290

A 119,8 0,312 +0,628

A 121,3 0,187 40,376

VA 125,4 0,458 10,922

VA 126,4 0,287 10,578

IB 1249 0,089 10,179
1B 127,0 0,098 +0,197
1B 131,2 0,190 +0,382

IVB 133,1 0,214 10,431

VB 136,5 0,370 10,745

IC 128,9 0,316 10,636
Inc 131,3 0,218 10,439

"nc 137,6 0,283 10,570

IvC 138,9 0,261 10,525

VC 142,3 0,261 10,525

ID 129,5 0,098 +0,197
11D 134,8 0,247 10,497

I D 134,0 0,259 +0,521

IV D 138,6 0,312 +0,628

VD 143,1 0,292 10,588

IE 133,8 0,290 10,584
IE 137,4 0,076 +0,153

I E 140,6 0,243 +0,489

IVE 142,6 0,227 10,457

VE 145,4 0,174 10,350
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4.4. Analiza oraz interpretacja wynikow badan

Na podstawie wartosci $rednich wielkosci badanych, ktoére zestawiono
w tabelach 4.2, 4.3 oraz 4.4 zostaly wyznaczone rdwnania regresji, opisujace
zaleznosci pomigdzy wielko$ciami badanymi [46, 65].

Rownania regresji otrzymano poprzez aproksymacj¢ metoda najmniejszych
kwadratow, natomiast wartosci stale oraz wspotczynniki korelacji wyznaczono
za pomoca stosownego programu komputerowego.

Do przedstawienia zalezno$ci pomigdzy natgzeniem objgtosciowym
wyptywu wytloczyny z glowicy wyttaczarskiej a szybkoscia obrotowa Slimaka
i zawarto$cia $rodka mikroporujacego w tworzywie zastosowano réwnanie
regresji

W (SM) = A (SM) + B 4.1)

w ktorym symbol SM oznacza zawarto$¢ §rodka mikroporujacego w tworzywie
W przedziale 0+2,5 % mas., A, B, C sa wielko$ciami statymi.

Za czynnik zmienny przyjeto zawartos¢ $rodka mikroporujacego SM
W poli(chlorku winylu) modyfikowanym, a za miare korelacji wspdtczynnik
korelacji R. Wyniki obliczefi zestawiono w tabeli 4.5, w ktorej R? oznacza
wspotezynnik korelacji funkcji wyktadniczej.

Tabela 4.5 Woyniki opracowania matematycznego zalezno$ci migdzy natg¢zeniem
objetosciowym wyplywu wytloczyny mikroporowatej i zawarto$cia Srodka mikroporujacego
w tworzywie

Seria Postaé rownania Wspotezynnik | Warto$¢
i numery funkcji regresji korelacji

probek R? R* 100%

(1I+V) f(SM) = 33,690 SM + 66,333 0,988 98,83
(I=V)A f(SM) = 49,667 SM+ 64,333 0,998 99,80
(I=Vv)B f(SM) = 50,952 SM+ 83,667 0,993 99,39
(=v)C f(SM) = 73,666 SM+ 83,067 0,991 99,17
(I=v)D f(SM) = 66,024 SM+ 114,67 0,997 99,76
(I=V)E f(SM) = 86,824 SM+ 127,8 0,998 99,80

Obliczone wartoéci wspotczynnika korelacji R? maja wartosci od 0,988 do
0,998, osiagajac wartoSci wigksze od wartoSci krytycznej przy przyjetym
poziomie istotnosci 0,05. Oznacza to [60, 65], ze wystepuje istotna zaleznosc¢
pomigdzy natezeniem objgtosciowym wyplywu wytloczyny mikroporowatej
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z glowicy wytlaczarskiej a zawartosci srodka mikroporujacego w tworzywie
przetwarzanym.

Postgpujac analogicznie, jak w przypadku zmiany objgto$ciowego natgzenia
wyplywu wytloczyny mikroporowatej z glowicy wyttaczarskiej, wykonano
analiz¢ matematyczna zalezno$ci natgzenia masowego od szybkosci obrotowe;j
slimaka 1izawarto$ci $rodka mikroporujacego w tworzywie przetwarzanym.
Korzystajac zmetody najmniejszych kwadratéw wyznaczono zaleznos$¢
funkcyjna pomigdzy natezeniem masowym wyptywu a czynnikami zmiennymi
[53, 60]. Funkcja regresji ma postac

G () = A(SM) v + B(SM) (4.2)

w ktorym v jest szybkoscia obrotowa $limaka.
Na podstawie zamieszczonych w tabeli 4.6 funkcji regresji oraz wartosci
wspotczynnika korelacji wynika, ze opisuja one wtasciwie dane do§wiadczalne.

Tabela 4.6 Wyniki opracowania matematycznego zalezno$ci masowego natezenia wyplywu
wytloczyny mikroporowatej z glowicy wytlaczarskiej od szybkosci obrotowej slimaka

Seria Posta¢ rownania Wspolczynnik | Wartos¢
i numery funkcji regresji korelacji

préobek R? R? 100%
(1I=V) f(v )= 40,086 v + 79,70 0,999 99,92
(I=V)A f(v )= 28,430 v + 77,78 0,999 99,91
(I=VvV)B f(v )=37,330 v + 73,98 0,999 99,95
(=v)C f(v )=31,830 v + 85,28 0,999 99,92
(I=V)D f(v)=37,409 v + 76,98 0,999 99,96
(I=V)E f(v)=32,973 v + 79,82 0,999 99,96

Analizg matematyczna przeprowadzono roéwniez w odniesieniu do liczby
Barusa oraz zawartosci $rodka mikroporujacego w poli(chlorku winylu).
Postgpowano podobnie, jak w przypadku zmiany objgtoSciowego oraz
masowego nat¢zenia wyplywu wytloczyny mikroporowatej z glowicy
wytlaczarskiej, wykorzystujac aproksymacj¢ metoda najmniejszych kwadratow.
Wyznaczona zalezno$¢ pomigdzy liczba Barusa a warto$ciami czynnikow
zmiennych ma posta¢ funkcji wyktadniczej

S(0) = A(SM) e BEW® (4.3)

w ktorej oznaczenia symboli sa analogiczne do oznaczen w rownaniu 4.2.
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Wyznaczone funkcje regresji oraz wartosci wspotczynnika korelacji
odniesione do badanej zaleznosci zostaly zestawione w tabeli 4.7. Podobnie, jak
w przypadku badan objgtoSciowego oraz masowego natezenia wyplywu
wyttoczyny mikroporowatej z glowicy wyttaczarskiej, warto§¢ wspotczynnika
korelacji odniesionego do badanej zaleznosci nie przekracza wartosci krytycznej
przy zatozonym poziomie istotnosci 0,05. Istnieje zatem zalezno$¢ pomigdzy
badana liczba Barusa i zmieniang szybko$cia obrotowa $limaka oraz zawartos$cia
srodka mikroporujacego w poli(chlorku winylu).

Warto§¢ wspotezynnika korelacji R? zawiera sie w przedziale od 0,921 do
0,995, co $wiadczy o istotnym wplywie czynnikéw zmiennych na warto$é liczby
Barusa. Analogicznie jak poprzednio, oceniono dopasowanie modelu
matematycznego do danych doswiadczalnych za pomoca kwadratu
wspotczynnika korelacji [60]. Wynika stad, ze zwigkszanie si¢ liczby Barusa,
ktora jest miarg efektu Barusa, jest spowodowane powigkszaniem si¢ zawartosci
srodka mikroporujacego w tworzywie. Swiadczy to o dobrym dopasowaniu
modelu matematycznego do rezultatow badan doswiadczalnych.

Tabela 4.7 Wyniki opracowania matematycznego zalezno$ci liczby Barusa od szybko$ci
obrotowej Slimaka i zawarto$ci Srodka mikroporujacego w poli(chlorku winylu)

Seria Posta¢ rownania Wspotezynnik Wartos¢
i numery funkcji regresji korelacji

préobek R’ R® 100%

(1+V) f(v ) = 106,85 e 27%° 0,921 92,15
(I-V)A f(v )= 113,85 e *9**® 0,961 96,16
(1+V)B f(v) = 122,00 e > 0,987 98,76
(1-V)C f(v) = 124,52 e *7¢® 0,979 97,97
(1-V)D f(v) = 126,59 e *7¢" 0,995 99,57
(I+V)E f(v)=131,12¢ %" 0,968 96,87

Otrzymane wyniki badan przedstawiono rowniez w postaci graficznej,
sporzadzajac  stosowne wykresy zaleznoSci pomigdzy objetosciowym
i masowym natgzeniem wypltywu wyttoczyny z glowicy wyttaczarskiej oraz
liczba Barusa iszybko$cia obrotowa $limaka oraz zawarto$cia $rodka
mikroporujacego w poli(chlorku winylu) (rys. 4.6, 4.7 oraz 4.8).
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Rys. 4.6. Zalezno$¢ objetoSciowego natezenia wyplywu Wwytloczyny z glowicy
wytlaczarskiej od szybkoSci obrotowe§limaka oraz od ilosci dozowanego Srodka
mikroporujacego

W calym zakresie wzrastajacej szybkosci obrotowej $limaka oraz
zwigkszania dozowania $rodka mikroporujacego, istotnie wzrasta natgzenie
objegtosciowe wyplywu wyttoczyny z glowicy wytlaczarskiej. Przy szybkosci
obrotowej v; wartos¢ tego natezenia dla tworzywa litego (0% mas.) wynosi 100
10° m¥/s, natomiast przy dozowaniu mikrosfer w ilosci 2,5% mas. wzrasta az do
219 10° m?s. Wyniki badan tego natezenia wyplywu okazaly si¢ zgodne
z ogbélnymi informacjami z literatury [76, 81], ze w ustalonych zakresach
szybko$ci obrotowej §limaka natezenie to jest wprost proporcjonalne do
szybkosci obrotowej Slimaka oraz ro$nie z powigkszaniem si¢ zawartosci srodka
mikroporujacego w tworzywie polimerowym. Wzrost ten jest bardziej
intensywny, gdy powigksza si¢ szybko$¢ obrotowa §limaka i wzrasta ilo$¢
dozowanego $rodka mikroporujacego.
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Rys. 4.7. Zalezno$¢ masowego natezenia wyplywu G wytloczyny z glowicy wytlaczarskiej
od szybkosci obrotowejv $limaka oraz od zawartosci Srodka mikroporujacego w two rzywie
przetwarzanym

Masowe natezenie wyptywu wytloczyny w malym stopniu zalezy zaréwno
od zawarto$ci S$rodka mikroporujacego. Badana zalezno$¢ zmienia sig
nieznacznie w ustalonych zakresach wartosci czynnikow zmiennych. Otrzymane
wyniki badan masowego natgzenia wyptywu wyttoczyny z poli(chlorku winylu)
modyfikowanego $rodkiem mikroporujacym sa zblizone do wartosci tego
natgzenia dla tworzywa litego.

Liczba Barusa, bedaca miara efektu Barusa, zwigkszyla si¢ wprost
proporcjonalnie z przyrostem szybkosci obrotowej §limaka niezaleznie od
zawartosci $rodka mikroporujacego (rys. 4.8). Warto$¢ ta wzrasta stopniowo
I rtObwnomiernie wraz ze zwigkszaniem zawarto$ci $rodka mikroporujacego od
0% do 1,5% mas. dozowanego $rodka mikroporujacego. Po przekroczeniu tej
warto$ci obserwuje si¢ zmniejszenie przyrostu liczby Barusa, co moze by¢
spowodowane stabszym rozszerzaniem si¢ mikrosfer w trakcie procesu, ze
wzgledu na duza ilo$¢ dozowanego srodka mikroporujacego.
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Rys. 4.8. Zalezno$¢ liczby Barusa p od szybko$ci obrotowej v §limaka oraz zawartosci Srodka
mikroporujacego w tworzywie przetwarzanym

Interpretacja  fizykalna przebiegu 1 efektow procesu wytlaczania
mikroporujacego poli(chlorku winylu) jest niezwykle ztozona. Oprécz podejécia
do zagadnienia z punktu widzenia funkcji podstawowych uktadu
uplastyczniajacego wytlaczarki, opisanych m.in. przez R. Sikore [76, 81],
a mianowicie funkcji nagrzewania, transportowania, mieszania 1 sprezania
tworzywa, bedacego w ukladzie uplastyczniajacym wytlaczarki, dochodza
specyficzne funkcje dodatkowe. Odnosza si¢ one gtownie do $rodka
mikroporujacego dodawanego w ilo$ci utamka procenta do poli(chlorku winylu)
i rozprowadzanego rownomiernie w nim. Chodzi mianowicie o stopniowe
I istotne powigkszanie si¢ objgtosci mikrosfer w wyniku nagrzewania tworzywa
znajdujacego si¢ w uktadzie uplastyczniajacym wyttaczarki.

Literatura na ten temat w zasadzie jeszCze nie istnieje. Na przyktad
Z. Tadmor i D. G. Gogos w swym znakomitym dziele (objgtos¢ 961 stron)
z 2006 r. [93] jeszcze tej problematyki nie poruszaja. W najnowszej ksigzce S.
Thomas i Y. Weimin z2009r. [94], zawierajace] najnowsze rozwigzania
w zakresie przetworstwa tworzyw polimerowych w skali od makro do nano,
obejmujacej 732 strony, nie ma nawet wzmianki o zagadnieniach zwigzanych
z zastosowaniem mikrosfer w procesach przetworstwa. W tym zakresie sa
dostgpne tylko informacje o charakterze techniczno — reklamowym [1, 2, 6+9].
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Nalezy zauwazy¢, ze powigkszajace si¢ stopniowo mikrosfery nawet az do 50
razy 1 wigcej, wplywaja na wszystkie wymienione funkcje uktadu
uplastyczniajacego wyttaczarki. Wplyw ten jest istotny i bardzo ztozony. Przede
wszystkim powoduje to wzrost objetosci tworzywa znajdujacego si¢ w kanale
srubowym uktadu uplastyczniajacego wytlaczarki. Nasuwa si¢ wigc problem
nieodzownego stopnia spre¢zania przy konstrukcji $limaka do ukladu
uplastyczniajacego wyttaczarki. Stopien ten ma dotychczas wylacznie wartos§¢
wigksza od jednosci. Ale w wytlaczarkach przystosowanych specjalnie do
wyttaczania mikroporujacego powinien on mie¢ warto$¢ mniejsza od jednosci —
ale takich rozwiazan nie spotyka si¢ nawet w wyttaczarkach laboratoryjnych.

Do wymienionych wyzej czterech funkcji uktadu uplastyczniajacego
wytlaczarki w przypadku wyttaczania mikroporujacego dochodzi jeszcze jedna
funkcja, a mianowicie ekspansja $rodka mikroporujacego. Dotyczy to rowniez
srodka, bedacego w postaci proszku, ktory stosuje si¢ juz od pewnego czasu.

Tak wigc uktad uplastyczniajacy przeznaczony do wyttaczarki stosowanej do
wytlaczania mikroporujacego, posiada az pie¢ funkcji podstawowych, co
jeszcze bardziej komplikuje analize oraz interpretacje fizykalna badanych
zjawisk zachodzacych podczas procesu wyttaczania.

Nalezy wreszcie zauwazy¢, ze rozwazajac zmiang temperatury wyttoczyny
mikroporowatej otrzymana na podstawie badan termowizyjnych nalezy wziaé
pod uwage jej pojemno$¢ cieplna, ktora wyraza stosunek dostarczanego ciepta
dQ do zmiany temperatury dT badanej wyttoczyny

d
c-4Q
dT
Wartos¢ pojemnosci cieplnej wyttoczyny zawierajacej srodek mikroporujacy
zalezy od masy i sktadu chemicznego wytloczyny, stanu termodynamicznego
oraz procesu, w ktorym ciepto dQ zostalo dostarczone. Ilo$¢ ciepta

dostarczonego mikrosferom zostaje zuzyta na zmiang energii wewngtrznej dU
oraz na prace dA, jaka zostaje wykonana podczas rozszerzania si¢ mikrosfer

dQ =dU + oA (4.6)

(4.5)

Praca ekspansji, czyli rozszerzania si¢ mikrosfer 8A w trakcie procesu
wytlaczania mikroporujacego jest proporcjonalna do ci$nienia p procesu
wytlaczania oraz do zmiany objgtosci mikrosfer dV

SA=p dV (4.7)

Potwierdza to, ze procesy termodynamiczne zachodzace podczas rozszerzania
si¢ mikrosfer w poli(chlorku winylu), ktore pobierajac ciepto z tworzywa w celu
zwigkszenia swoich wymiaréw, powoduja spadek temperatury wytloczyny
mikroporowatej.
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4.5. Wnioski i ustalenia

Przeprowadzone badania procesu wytlaczania mikroporujacego poli(chlorku
winylu) modyfikowanego $rodkiem mikroporujacym w zakresie odpowiednim
do osiagniecia celu pracy i weryfikacji jej tez badawczych oraz w okreslonych
warunkach procesu wytlaczania i pomiardw, pozwalaja na wyciagnigcie
nastepujacych wnioskow oraz ustalen.

Natgzenie objgtosciowe oraz masowe wyptywu wytloczyny mikroporowatej
z glowicy wytlaczarskiej, a takze liczba Barusa wzrastaja wraz ze zwigkszaniem
szybko$ci obrotowe] $limaka. Intensywno$¢ tego wzrostu jest stata w calym
zakresie wartosci zmiennych. Przyrost nat¢zenia objgtosciowego wyplywu
wyttoczyny mikroporowatej z glowicy wytlaczarskiej nastepuje od 100,5 10°°
m®/s przy 0% mas. zawartosci $rodka mikroporujacego w tworzywie i szybkosci
obrotowej $limakav ;=0,75 s do 520 10° m*/s przy 2,5% mas. zawartoici
mikrosfer w poli(chlorku winylu) i vs= 1,85 s* maksymalnej szybkosci
obrotowej $limaka. Przyrost tego natezenia w calym zakresie zwigkszanej
zawartos$ci srodka mikroporujacego przy jednej szybko$ci obrotowej wyniost az
100%

W przypadku liczby Barusa zmiana ta nast¢puje w zakresie od 108,8% dla
0% mas. zawartosci mikrosfer do 145,4% dla 2,5% mas. zawarto$ci mikrosfer
w tworzywie. Przyrost liczby Barusa wyniost wigc 25%.

Oceniajac wptyw zmiany szybkosci obrotowej slimaka oraz wprowadzania
srodka mikroporujacego w postaci mikrosfer do tworzywa przetwarzanego na
wybrane wihasciwosci charakteryzujace proces wytlaczania mikroporujacego
stwierdzono, ze wplyw ten jest znaczny w badanym zakresie. Moze on by¢
wynikiem posredniego wzrostu ci$nienia tworzywa w glowicy wytlaczarskiej
oraz temperatury, spowodowany zwigkszaniem szybkos$ci obrotowej $limaka
wyttaczarki.

W ramach prowadzonych pomiarow zostaly osiagnigte zaplanowane cele
badan doswiadczalnych. Wyniki badan otrzymane podczas wytlaczania
mikroporujacego  poli(chlorku ~ winylu)  modyfikowanego  $rodkiem
mikroporujacym w postaci mikrosfer sa catkowicie oryginalne, a okreslone
zaleznosci nie byty dotad znane.
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5. Badania wybranych wlasciwosci wytloczyny
mikroporowatej

5.1. Badania gestoSci

W celu okreslenia wptywu modyfikowania poli(chlorku winylu) $rodkiem
mikroporujacym w postaci mikrosfer na wybrane wlasciwosci wytltoczyny
mikroporowatej wykonano badania ggstosci otrzymanej w procesie wytlaczania
mikroporujacego wyttoczyny.

5.1.1. Charakterystyka badan

Pomiary gestosci wyttoczyny mikroporowatej z poli(chlorku winylu)
przeprowadzono za pomoca znanych metod pomiarowych [26, 127]. Do
wykonania badan gestosci pozornej wykorzystano wage laboratoryjna WA 34.
Probki do badan zostaly wycigte zuprzednio otrzymanej wytloczyny
mikroporowatej. Nastgpnie wykonano pomiary geometryczne oraz pomiary
masy probek badawczych. Ggstos¢ probek obliczano z zaleznosci 3.4 opisanej
w punkcie 3.3.2 pracy, przyjmujac do obliczen S$rednia arytmetyczna
wykonanych pomiaréw.

Do badan ggstosci wyttoczyny z poli(chlorku winylu) z zawarto$cia $rodka
mikroporujacego w ilosci 0 % zastosowano metod¢ piknometryczng. Zgodnie
z zaleceniami norm mi¢dzynarodowych [113] badania przeprowadzano na
rozdrobnionych czastkach otrzymanej wytloczyny, ktérych masa miescita sig
w zakresie od 1 do 5 g. Do pomiaréw uzyto piknometru o pojemnosci 50 cm®
oraz cieczy immersyjnej w postaci wody destylowanej o ggstosci
w temperaturze normalnej wynosi 1000 kg/m®. Po zwazeniu pustego i suchego
piknometru wprowadzano do niego odpowiednia ilo$¢ tworzywa badanego
| ponownie wazono. Nast¢pnie piknometr wraz z probka wypelniano ciecza
immersyjna tak, aby probka zostata calkowicie w niej zanurzona. Po usunigciu
niewielu pecherzykdéw powietrza i osuszeniu piknometru z zewnatrz ponownie
go wazono. W kolejnym etapie piknometr oprdzniano i osuszano, a nastgpnie
wypetniano ciecza immersyjna 1wazono. Badana gesto$¢ wyznaczano
z réwnania 3.5 opisanego w punkcie 3.3.2 pracy.

5.1.2. Wyniki badan

W  wyniku przeprowadzonych badan gestosci probek badawczych
z poli(chlorku winylu) mikroporowatego, w tym wykonania przewidzianych
w programie pomiarow i obliczen, uzyskano rezultaty przedstawione w tabeli
5.1.
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Tabela 5.1 Wyniki badan gesto$ci wytloczyny mikroporowatej z poli(chlorku winylu)
modyfikowanego

Seriai Gestos¢ Odchylenie Przedzial
numer standardowe ufnosci
probki kg/m® kg/m® kg/m®
I 1209,220 0,022 +0,046
I 1211,632 0,084 10,171
Il 1210,744 0,652 +1,314
v 1208,263 0,192 +0,386
V 1210,056 0,229 +0,462
I A 883,406 0,136 10,274
1A 876,901 0,160 +0,322
I A 867,060 0,261 10,526
VA 852,445 0,287 +0,580
VA 837,732 0,053 +0,107
| B 781,914 0,019 +0,039
I1B 774,827 0,108 +0,218
I B 763,573 0,097 +0,197
IV B 741,432 0,267 40,539
VB 733,738 0,351 10,474
IC 689,504 0,183 +0,369
I1C 646,115 0,301 +0,607
I c 630,717 0,179 10,361
IVC 611,571 0,969 10,954
VvV C 609,767 0,512 40,032
ID 639,619 0,614 +1,238
11D 620,006 0,230 +0,465
I D 610,715 0,347 +0,700
IVD 578,891 0,024 +0,050
V D 565,166 0,267 10,539
I E 581,605 0,298 +0,600
I1E 566,386 0,140 +0,283
I E 531,105 0,297 +0,598
IV E 538,074 0,189 +0,381
VE 524,008 0,137 +0,277

Wartosci czynnikow badanych bezposrednio mierzono po pig¢ razy dla
kazdego rodzaju probki, a ich warto§¢ byla odczytywana z taka sama
doktadnos$cia w zakresie odczytu przyrzadu pomiarowego. Wynikiem
prowadzonych pomiaréow byto otrzymanie ggstosci wyttoczyny z poli(chlorku
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winylu) modyfikowanego $rodkiem mikroporujacym w zakresie warto$ci od
1210 kg/m® przy 0% mas. zawartoéci $rodka mikroporujacego do 548 kg/m®
przy 2,5% mas. zawartoSci $rodka mikroporujacego w tworzywie
przetwarzanym. Jest to zgodne z informacjami przedstawianymi w biuletynach
[1, 2] przez producenta srodka mikroporujacego i $wiadczy o poprawnosci
przeprowadzonych badan.

Analize statystyczna prowadzono dla przyjetego poziomu ufnosci 0,95
| zastosowano rozktad zmiennej losowej t — Studenta — Gosseta. Dla przyjetej
liczebnosci proby liczba stopni swobody wyniosta 4.

5.1.3. Analiza i interpretacja wynikow badan

Wyniki badan ggsto$ci wyttoczyny mikroporowatej z poli(chlorku winylu)
modyfikowanego zostana zinterpretowane matematycznie, graficznie oraz
fizykalnie.

Na podstawie uzyskanych wynikow badan ggstosci przedstawionych w tabeli
5.1 wyznaczono roéwnania regresji, opisujace zalezno$¢ omawianej wielko$ci od
czynnikéw zmiennych. Rownania te otrzymano wskutek aproksymaciji metoda
najmniejszych kwadratow, wyznaczajac stale rdwnania oraz wspotczynniki
korelacji.

Do przedstawienia zalezno$ci gestosci wyttoczyny mikroporowatej w funkcji
szybkosci obrotowej §limaka dla zmienianej zawartosci srodka mikroporujacego
W tworzywie przyjgto rownanie w postaci wielomianu stopnia drugiego:

po(v) = A(SM) v’ + B(SM)o + C(SM) (5.1)

Indeksy SM oraz symbol v Oznaczaja odpowiednio zawarto$¢ S$rodka
mikroporujacego w poli(chlorku winylu) w zakresie 0+2,5% mas. oraz szybko$¢
obrotowa S$limaka, natomiast Agmy oraz Biswy Cswy sa wielko$ciami statymi.
Wyniki przeprowadzonych obliczen zestawiono w tabeli 5.2, w ktorej R?
oznacza wspolczynnik korelacji pomigdzy gegstoscia wyttoczyny a szybkoscia
obrotowa $limaka i zawarto$cia srodka mikroporujacego w tworzywie, natomiast
warto$¢ R? stanowi kwadrat tego wspolczynnika oceniajacym poprawno$é
przyjetego modelu matematycznego.

Otrzymane wartosci statych a takze wspotczynnikoéw korelacji opisujacych
rOwnania regresji w postaci wielomianu, $wiadcza o poprawnos$ci
przedstawionego opisu danych do§wiadczalnych.

59



Tabela 5.2 Wyniki analizy matematycznej zaleznoS$ci gestoSci wytloczyny mikroporowatej od
szybkosci obrotowej slimaka i zawartos$ci Srodka mikroporujacego

Seria Postaé ro6wnania Wspélczynnik | Wartosé
i numery funkcji regresji korelacji R?

prébek R’ 100%

(1I+V) f(v)= - 0,241x° - 1,312x + 1208,60 0,988 98,87
(I=V)A | f{v)=-1,5136x° - 2,498x + 887,66 0,998 99,88
(I=VvV)B f(v)=-0,864x" - 7,789x + 791,97 0,971 97,17
(I=Vv)C f(v)= 5,600x" - 52,90x + 734,54 0,988 98,83
(I=V)D | f{v)=-0,768x" - 14,39x + 654,50 0,977 97,75
(I=V)E f(v)= 3,180x" - 33,43x + 613,55 0,977 97,71

Wspotczynnik korelacji R® osiaga wartosci odpowiadajace przyjetemu
poziomowi istotnosci 0,05, co oznacza, ze wystepuje zalezno§¢ pomigdzy
gesto$cia wyttoczyny mikroporowatej a szybko$cia obrotowa §limaka oraz
zawartoscia $rodka mikroporujacego. O dopasowaniu przyjetego modelu
matematycznego $wiadcza wartosci R, ktorego wartosci mieszcza sie
w zakresie 0,971 do 0,998. Wynika stad, ze spadek ggstosci wyttoczyny
mikroporowatej z poli(chlorku winylu) jest zalezny od zmienianej zawartosci
srodka mikroporujacego w 97+99% za$ tylko 1+3% stanowia oddzialywania
czynnikéw nie ujetych w réwnaniu regresji.

Na podstawie otrzymanych wynikow badan ggstosci wyttoczyny
mikroporowatej z  poli(chlorku  winylu) modyfikowanego $rodkiem
mikroporujacym sporzadzono wykresy gestosci w funkceji szybkosci obrotowe;j
slimaka oraz wzalezno$ci od stopnia sporowacenia wytloczyny, ktore
przedstawiono na rysunku 5.1.
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Rys. S5.1. Zalezno$¢ gestosci wytloczyny mikroporowatej z poli(chlorku winylu)
modyfikowanego od szybkosci obrotowej §limaka oraz zawartosci frodka mikroporujacego

Przebiegi zmian gesto$ci wyttoczyny mikroporowatej od 1210 do 524 kg/m?
sa nieznacznie malejace inieliniowe w catlym zakresie zmienianej szybkosci
obrotowej $limaka wytlaczarki. Intensywnos$¢ spadku gestosci wraz ze wzrostem
szybkosci obrotowej slimaka wydaje si¢ taka sama niezaleznie od stopnia
sporowacenia wyttoczyny. Za miarg tej intensywnos$ci przyjeto stosunek spadku
gestosci do przyrostu szybkosci obrotowej slimaka.

Spadek gestosci wyttoczyny mikroporowatej jest spowodowany wzrostem
zawartosci §rodka mikroporujacego, co potwierdzaja informacje zawarte
w literaturze [17, 34, 82]. O gestosci tworzyw mikroporowatych decyduje
stosunek objetosci fazy statej do fazy gazowej, a takze rozmiar i ksztalt
mikroporow. W wyniku zwigkszania si¢ szybkosSci obrotowej $limaka,
odpowiedniej temperatury w ukladzie uplastyczniajacym wytlaczarki oraz
w gltowicy wyttaczarskiej, na skutek rozszerzalnosci cieplnej, powodujacej
rozrost mikroporow zwigkszeniu ulega objgtos¢ tworzywa. Powoduje to
oczywiscie spadek gestosci otrzymanej wyttoczyny mikroporowate;.

5.2. Badania stopnia sporowacenia

W celu okreslenia udzialu procentowego powstatych ~mikroporow
W wytloczynie mikroporowatej] wykonano badania stopnia sporowacenia
otrzymanej wyttoczyny.
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5.2.1. Charakterystyka badan

Badania stopnia sporowacenia SP wytloczyny, okreslanego réwniez jako
porowatos¢ wyttoczyny, wykonuje si¢ jednoczesnie z pomiarami ggstosci
pozornej wytltoczyny. Stopien sporowacenia wyznacza si¢ na podstawie
wynikow  badan  doswiadczalnych  gestosci  pozornej  wytloczyny
mikroporowatej, korzystajac ze wzoru 3.6 opisanego w punkcie 3.3.2 niniejszej
pracy.

5.2.2. Wyniki badan

Wyniki przeprowadzonych obliczen stopnia sporowacenia SP wytloczyny
z poli(chlorku winylu) mikroporowatego zostaly zestawione w tabeli 5.3.
Wartos$ci czynnikow badanych posrednio okreslano dla kazdej wartosci gestosci
probki otrzymanej podczas pomiarow gestosci pozornej.

W wyniku przeprowadzonych obliczen okreslono stopien sporowacenia SP
wyttoczyny z poli(chlorku winylu) modyfikowanego mikrosferami w zakresie
od 0+56,63% w stosunku do otrzymanej ggstosci wyttoczyny odpowiednio
1209,22+524,00 kg/m?®.

Analizg statystyczng wartosci badanej okreslano dla przyjetego poziomu
ufnosci 0,95. Liczebnos$¢ i poziom zmiennej t wyznaczono za pomoca rozktadu
zmiennej losowej t-Studenta — Rosseta przy 4 stopniach swobody.

Tabela 5.3 Wyniki obliczen stopnia sporowacenia SP wytloczyny mikroporowatej

Seria Stopien Odchylenie Przedzial ufnosci
i numer sporowacenia standardowe
probki % % %
I 0,000 0,000 +0,000
I 0,000 0,000 +0,000
Il 0,000 0,000 +0,000
v 0,000 0,000 +0,000
\% 0,000 0,000 +0,000
IA 26,888 0,523 +0,659
1A 27,426 0,554 +0,116
A 28,240 0,146 +0,296
VA 29,450 0,457 +0,922
VA 30,668 0,066 +0,149
IB 35,287 0,344 +0,902
1B 35,874 0,650 +0,311
I B 36,805 0,185 +0,373
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IV B 38,638 0,430 +0,472
VB 39,274 0,140 +0,114
IC 42,977 0,133 +0,299
InHc 46,526 0,359 +0,723
ic 47,801 0,277 +0,560
IvVC 49,385 0,170 +0,156
VC 49,534 0,244 +0,306
ID 47,064 0,520 +0,063
1D 48,687 0,208 +0,428
I D 49,456 0,324 +0,653
IvVD 52,090 0,399 +0,202
VD 53,226 0,560 +0,144
| E 51,866 0,380 +0,282
IHE 53,125 0,551 +0,513
I E 56,045 0,308 +0,428
IVE 55,468 0,420 +0,478
VE 56,633 0,102 +0,320

5.2.3 Analiza i interpretacja wynikow badan

Z otrzymanych wynikow badan mozna wywnioskowaé, Zze na stopien
sporowacenia SP ma wplyw jedynie zwigkszana zawarto$¢ sSrodka
mikroporujacego. Dlatego tez dla poszczeg6lnych serii przyjeto warto$¢ Srednia
SP.

Na podstawie otrzymanych wynikdw obliczen stopnia sporowacenia
wyttoczyny mikroporowatej wyznaczono réwnanie regresji, opisujace zalezno$¢
stopnia sporowacenia SP wyttoczyny z poli(chlorku winylu) mikroporowatego
od zmienianej zawartosci $rodka mikroporuacego w tworzywie. Podobnie jak
poprzednio, analiza matematyczna otrzymanych wynikéw zostata wykonana
metoda najmniejszych kwadratow.

Do przedstawienia badanej zaleznosci pomigdzy stopniem sporowacenia SP
a zawartoscia $rodka mikroporujacego SM w odniesieniu do zmiany ggstosci
pozornej wyttoczyny mikroporowatej p, przyjeto rdwnanie regresji w postaci
wielomianu stopnia drugiego.

SP(X) = A(p) X2 + B(p)X + C(p) (5.2)

Symbole SP oraz p, oznaczaja odpowiednio stopien sporowacenia wyttoczyny
z poli(chlorku winylu) oraz ggstos¢ pozorna wytloczyny mikroporowate;.
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Natomiast oznaczenia A, B oraz C sa wielkosciami statymi. Wyniki
przeprowadzonych analizy matematycznej zestawiono w tabeli 5.4.

Tabela 5.4 Wyniki analizy matematycznej zaleznosci stopnia sporowacenia SP wytloczyny
mikroporowatej od zawartosci Srodka mikroporujacego

Seria Postaé¢ rownania Wspolezynnik | Wartos¢
i numery funkcji regresji korelacji

probek R’ R® 100%
(I=V)A | f(X) = -2,280 x* + 6,601 x + 45,488 0,970 971
(I-V)B | f(X) =-2,501 x* + 7,795 x + 45,931 0,976 976
(I-V)C | f(X) = - 2,426 X° + 6,848 x + 49,228 0,971 972
(I+V)D | f(X) =-2,791 x* + 9,365 x + 47,057 0,977 978
(1=V)E | f(X)=-2,785x* + 9,178 x + 48,338 0,973 973

Na podstawie otrzymanych wynikow pomiaréw sporzadzono wykres (rys.
5.2) zaleznosci stopnia sporowacenia wytloczyny mikroporowatej od jej ggstosci
dla poszczegodlnych, zmienianych szybkos$ci obrotowych §limaka.
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Rys. 5.2. Zalezno$¢ stopnia sporowacenia wytloczyny mikroporowatej z poli(chlorku winylu)
modyfikowanego od jej gestosci przy poszczegélnych szybkos$ciach obrotowych §limaka
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W wyniku prowadzonego procesu wytlaczania mikroporujacego w zakresie
dozowania $rodka mikroporujacego w ilosci od 0 do 2,5% mas. otrzymano
maksymalny stopien sporowacenia wyttoczyny wynoszacy az 56%, co $wiadczy
0 bardzo duzym wptywie dozowanego srodka na badana wielkos¢.

Zwigkszanie szybkosci obrotowej §limaka w badanym zakresie spowodowato
nieznaczny wzrost stopnia sporowacenia w zakresie 10+12%. Wzrost ten jest
najwiekszy przy malych wartosciach ggstosci wyttoczyny mikroporowatej od
548 do 603 kg/m®.

Mikrosporowacenie wyttoczyny spowodowalo znaczny spadek gestosci
poli(chorku winylu) o ponad 50% w wyniku czego nastapito zmniejszenie
zuzycia tworzywa przetwarzanego.

5.3. Badania twardosci

W celu okreslenia wlasciwosci mechanicznych poli(chlorku winylu)
modyfikowanego $rodkiem mikroporujacym wykonano réwniez badania
twardo$ci wytloczyny mikroporowatej otrzymanej] w procesie wytlaczania
mikroporujacego.

5.3.1. Charakterystyka badan

Badania twardo$ci otrzymanej w procesie wytltaczania mikroporujacego
wyttoczyny  mikroporowatej  z poli(chlorku  winylu)  modyfikowanego
przeprowadzono za pomoca metody Shore’a [26]. W badaniach zastosowano
twardosciomierz cyfrowy Shore’a wyposazony w glowice zakonczona
wglebnikiem w postaci iglicy.

Probki wytloczyny mikroporowatej z poli(chlorku winylu) modyfikowanego
umieszczano na stoliku pomiarowym twardo$ciomierza. Nastepnie dociskano
probke do iglicy pomiarowej przy uzyciu dzwigni i po 3 sekundach
odczytywano warto$¢ twardo$ci wyrazona w °Sh. Pomiary wykonano zgodnie
Z obowiazujaca norma [114], powtarzajac je pigciokrotnie dla kazdej probki.

5.3.2. Wyniki badan

Rezultatem prowadzonych badan twardosci metoda Shore’a probek
badawczych  wytloczyny = mikroporowatej z  poli(chlorku  winylu)
modyfikowanego mikrosferami, sa wyniki zestawione w tabeli 5.5.

W kolumnach tabeli przedstawiono, podobnie jak poprzednio: seri¢ i numer
probki oraz wyniki badan twardosci, to jest warto$¢ $rednia, jej odchylenie
standardowe oraz przedzialy ufnosci.

Wartos$¢ $rednia twardosci probek z poli(chlorku winylu) modyfikowanego,
otrzymana podczas badan do$wiadczalnych wynosi od 35,6 °Sh przy 0% mas.
zawarto$ci $rodka mikroporujacego spadajac do 15,8 °Sh przy 2,5% mas.
zawartos$ci srodka mikroporujacego.
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Tabela 5.5 Wyniki badan twardo$ci wytloczyny mikroporowatej

Seria Twardos¢ Odchylenie Przedzial
i numer standardowe ufnosci
probki °Sh °Sh °Sh

I 35,7 0,644 10,298
I 35,8 0,644 10,298
i 35,5 0,377 10,761
v 35,1 0,452 10,201
\ 35,8 0,244 10,492
A 27,9 0,422 +0,850
A 28,4 0,577 10,164
1A 26,9 0,044 +0,089

VA 27,5 0,155 40,313

VA 27,3 0,822 +0,656

I B 23,8 0,111 10,223
1B 23,2 0,444 +0,895

1B 23,9 0,088 10,179

IVB 23,1 0,200 10,403

VB 23,3 0,488 10,985

IC 21,5 0,355 10,716
Inc 20,9 0,444 +0,895

"nc 20,8 0,422 10,850

IvC 20,9 0,155 40,313

VC 20,5 0,511 +0,029

ID 19,0 0,266 10,537
11D 18,0 0,355 10,716

I D 19,5 0,377 10,761

IV D 19,0 0,777 10,567

VD 19,2 0,644 10,298

IE 16,3 0,066 10,134
IE 17,2 0,222 +0,447

I E 16,5 0,733 10,477

IVE 16,9 0,311 10,626

VE 15,4 0,311 +0,626

66




Otrzymane wyniki badan twardo$ci wyttoczyny mikroroporowatej sa zgodne
z danymi zawartymi w literaturze [37], dotyczacymi wplywu S$rodka
mikroporujacego na twardo$¢ wytloczyny. Jednocze$nie uzyskane wyniki badan
wskazuja na brak wplywu szybkosci obrotowej $limaka na warto$¢ twardosci
wytloczyny mikroporowate;.

Analiza warto$ci badanej zostata przeprowadzona na poziomie ufnosci 0,95
przy wykorzystaniu rozktadu t-Studenta-Gosseta. Dla przyjetej liczebnosci
proby liczba stopni swobody wyniosta 4, a wartos¢ zmiennej losowej 2,26. Na
podstawie obliczen odchylenia standardowego S$redniej arytmetycznej
wyznaczono przedzialy ufnosci sredniej arytmetycznej wartosci badane;.

5.3.3. Analiza i interpretacja wynikéw badan

Na podstawie przedstawionych w tabeli 5.5 wynikow badan twardosci
wytloczyny mikroporowatej okreslono rownania regresji, opisujace zaleznosc¢
twardosci H w funkcji zawarto$ci $rodka mikroporujacego. Do opisania rownan
regresji przyjeto zalezno§¢é w postaci funkcji liniowe;j.

H(SM) = Aism) (SM)+B s (5.3)

Postepujac analogicznie, jak podczas pomiaréw wielkosci badanych
W poprzednich punktach tego rozdziatu, wyznaczono warto$ci stale roéwnan
regresji oraz wspotczynniki korelacji. Wyniki obliczen zestawiono w tabeli 5.6,
w ktorej warto§¢ kwadratu wspotczynnika korelacji  R?100% oznacza
wspotczynnik oceniajacy dopasowanie przyjetego modelu matematycznego [60].

Tabela 5.6 Wyniki analizy matematycznej badan twardo$ci wytloczyny mikroporowatej

Seria i Posta¢ réwnania Wspolczynnik Warto$¢
numery funkcji regresji korelacji
prébek R’ R® 100%
(I+V) f(SM)= 35,754 (SM)-0,001 0,958 95,87
(I=V)A f(SM) = 28,175 (SM)-0,006 0,988 98,80
(I-Vv)B f(SM) = 23,792 (SM)-0,004 0,978 97,81
(I=v)C f(SM) = 21,504 (SM)-0,008 0,982 98,27
(I+v)D f(SM) = 18,741 (SM)-0,003 0,979 97,95
(I=V)E f(SM) = 16,470 (SM)-0,012 0,976 97,61

Obliczone wspotczynniki korelacji maja wartosci od 0,958 do 0,988 przy
przyjetym poziomie istotno$ci 0,05, co $wiadczy o dobrym dopasowaniu
przyjetego modelu matematycznego. Kwadraty wspotczynnika korelacji maja
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wartos$ci w przedziale od 95,87 do 98,80%. Wynika z tego, ze spadek twardosci
poli(chlorku winylu) modyfikowanego mikrosferami jest zalezny od zawarto$ci
srodka mikroporujacego oraz szybkosci obrotowej §limaka w 97%, a tylko w 3%
zalezy od czynnikdéw nie ujgtych w rownaniach regresji.

Graficzna interpretacje otrzymanych wynikoéw badan przedstawiono
w postaci wykresow na rysunku 5.3

Twardos$¢ otrzymanej wytloczyny z poli(chlorku winylu) modyfikowanego
mikrosferami maleje w badanym zakresie warto$ci czynnikow zmiennych.
Z przeprowadzonej analizy wynika, ze szybko$¢ obrotowa slimaka w zakresie
warto$ci zmiennych nie wptywa istotnie na zmiang badanej wlasciwosci.
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e | |
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2 230
= 0,
— il . 1,5%
19,0 2%
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15,0 T“ ‘ ; ! 2% =
0,75 1,02 1,3 1,57 1,85

Szybko$é obrotowa $limaka, s™

Rys. 5.3. Zalezno$¢ twardosci wytloczyny z poli(chlorku winylu) mikroporowatego od
szybkosci obrotowej Slimaka oraz zawartosci Srodka mikroporujacego

W calym zakresie zwigkszania zawartosci $rodka mikroporujacego warto$¢
twardo$ci maleje liniowo zrézna, ale raczej mala intensywnos$cia. Najwigkszy
spadek obserwuje si¢ przy dodaniu $rodka mikroporujacego w ilosci 0,5% mas.
Warto$¢ twardoéci maleje wowczas o 8°Sh. Podczas dalszego zwigkszania
zawartosci $srodka mikroporujacego w poli(chlorku winylu) spadek twardos$ci
maleje 0 6°Sh przy dozowaniu 1% mas. i zmniejsza si¢ o kolejne 2°Sh przy
nastgpnym dozowaniu w ilosci od 1% do 2,5% mas.
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5.4. Badania wytrzymalosci na rozciaganie

Badania wlasciwosci fizycznych otrzymanej wytloczyny mikroporowate;
z poli(chlorku winylu) modyfikowanego $rodkiem mikroporujacym w postaci
mikrosfer obejmowaty réwniez pomiary wytrzymatosci na rozciaganie.

5.4.1. Charakterystyka badan

Badania wytrzymatosci mechanicznej probek z poli(chlorku winylu)
modyfikowanego przeprowadzono przy statycznym rozciaganiu, wedtug
programu badan przedstawionego w punkcie 3.3 pracy. Badania wykonano za
pomoca maszyny wytrzymatosciowej Zwick Z100 wyposazonej w stanowisko
komputerowe do rejestracji warunkdw i wynikow pomiardw.

Ksztalt i rozmiary prébek do badan wykonano zgodnie z odpowiednimi
normami [126, 129]. Wymiary probek wraz z szerokoscia odcinka pomiarowego
byly kazdorazowo mierzone i notowane bezposrednio przed wykonaniem proby
rozciagania. Nastgpnie na podstawie wynikow pomiardw wyznaczano pole
przekroju poprzecznego odcinka pomiarowego prébek. Po wykonaniu pomiaréw
geometrycznych probki mocowano w uchwytach maszyny wytrzymato$ciowe;
w celu przeprowadzenia badan ich wiasciwosci wytrzymato§ciowych przy
rozciaganiu.

Badania prowadzono stosujac predkosci rozciagania 1,66 mm/s (100
mm/min). Wykonano pomiary sity F, przy zerwaniu probki oraz przyrostu
dhugosci Al; odcinka pomiarowego w chwili zerwania probek pomiarowych Dla
kazdej wyznaczonej warto$ci obliczano $rednia arytmetyczng oraz odchylenie
standardowe [26, 60]. Nastepnie, zgodnie z programem badan, po odpowiednich
przeliczeniach wyznaczano warto$ci wielkosci wynikowych, mianowicie
naprezenia przy zerwaniu o, oraz wydtuzenia wzglednego &, wedtug zalezno$ci
3.7 oraz 3.8 opisanych w punkcie 3.3.2 niniejszej pracy.

W wynikach badan nie uwzgledniono probek z poli(chlorku winylu) bez
zawarto$ci $rodka mikroporujacego. Spowodowane jest to tym, ze probki
z tworzywa litego nie ulegaly zerwaniu w zadanych warunkach pomiaru.

5.4.2. Wyniki badan

Rezultaty przeprowadzonych badan wlasciwosci wytrzymatosciowych
podczas proby rozciagania wraz z ich analizg statystyczna zestawiono
w tabelach 5.7 oraz 5.8.
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Tabela 5.7 Wyniki badai wytrzymalo$ci na rozciaganie wyttoczyny z poli(chlorku winylu)
modyfikowanego Srodkiem mikroporujacym

Seria F, g or Odchylenie Przedzial
i numery standardowe ufnosci
prébek N % MPa MPa MPa
I+V nie zerwana | ---—- | == | === | —mee-
1A 163,62 527,39 8,34 0,128 +0,258
A 164,86 532,60 8,36 0,112 +0,226
A 173,92 597,96 8,63 0,009 +0,018
VA 169,20 571,20 8,63 0,061 +0,124
VA 175,40 585,12 8,68 0,009 +0,018
IB 122,16 444,02 6,66 0,291 +0,587
1B 111,62 437,92 6,53 0,339 +0,684
1B 132,26 469,39 6,58 0,211 +0,425
IVB 112,28 421,89 6,67 0,275 +0,554
VB 148,28 450,12 6,84 0,151 +0,305
IC 114,08 339,06 5,65 0,133 +0,268
Inc 106,32 339,58 5,42 0,224 +0,453
Inc 115,70 320,77 5,90 0,114 +0,231
IvC 110,64 336,30 5,74 0,151 +0,305
VC 130,06 325,25 5,97 0,004 +0,009
ID 89,54 209,60 4,46 0,263 +0,531
1D 90,84 209,18 4,54 0,222 +0,448
D 91,90 257,31 4,92 0,208 +0,420
IVD 95,85 263,55 4,86 0,165 +0,332
VD 87,00 263,36 4,90 0,211 +0,425
IE 63,92 216,51 3,59 0,215 +0,434
I1E 69,48 211,66 3,44 0,151 +0,305
I E 71,24 212,60 3,82 0,130 +0,263
IVE 81,76 219,51 3,73 0,045 +0,092
VE 67,24 217,15 3,86 0,149 +0,300

5.4.3. Analiza i interpretacja wynikow badan

Na podstawie uzyskanych wynikow badan wybranych wielkosci
charakteryzujacych wytrzymatos¢ na rozciaganie wytloczyny z poli(chlorku
winylu) modyfikowanego mikrosferami (tabela 5.7) wyznaczono réwnania
regresji, opisujace zalezno$ci pomigdzy badanymi  wlasciwo$ciami
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mechanicznymi a czynnikami zmiennymi. RGwnania te otrzymano, podobnie jak
poprzednio przy wykorzystaniu aproksymacji metoda najmniejszych kwadratow,
natomiast warto$ci stale w nich wystepujace oraz wspdlczynniki korelacji
zostaty ustalone za pomoca stosownego programu komputerowego.

Do przedstawienia zaleznosci pomigdzy napr¢zeniem przy zerwaniu
or & zawartoscia $rodka mikroporujacego w poli(chlorku winylu) przyjeto
réwnanie regresji w postaci wielomianu stopnia drugiego.

6(X) = A X* + By X + Cisu) (4.4)

Z analizy matematycznej prowadzonych badan wytrzymatosciowych
wytloczyny mikroporowatej wynika, ze przyjete w pomiarach zatozenia sa
wlasciwe. Swiadcza o tym obliczone wspétczynniki korelacji, ktérych wartosci
zawieraja si¢ w zakresie 0,97 + 0,99 przy przyjetym poziomie istotnosci
wynoszacym 0,05. Znaczacy wplyw zawartosci $rodka porujacego na
wytrzymatos¢ na rozciaganie wytloczyny z  poli(chlorku  winylu)
mikroporowatego potwierdzaja wyniki obliczen kwadratu wspotczynnika
korelacji. Ich warto$¢ zawiera si¢ w przedziale 98,84 + 99,77%.

Tabela 5.8 Wyniki analizy matematycznej badan wytrzymalo$ci na rozcigganie

_ Seria Postaé rownania Wspolezynnik | Wartosé
I numery funkcji regresji korelacji

probek R’ R? 100%
(I=V)A | f(X)=0,095x*— 1,734 x + 9,910 0,996 99,77
(1I=V)B | f(X)=0,120 x* - 1,907 x + 10,052 0,993 99,47
(I=V)C | f(X)=0,114 x* - 1,813 x + 10,154 0,979 08,84
(1I=V)D | (X)=0,122 x*- 1,893 x + 10,264 0,987 98,86
(1=V)E | f(X)=0,100 x* - 1,758 x + 10,224 0,991 99,24

Na podstawie przeprowadzonych pomiaréw oraz obliczen sporzadzono
wykres zaleznosci badanej wytrzymalo$ci na rozciaganie wytloczyny
z poli(chlorku winylu) modyfikowanego od zawartosci srodka mikroporujacego
przy  poszczegélnych  zmienianych  szybkosci  obrotowych  $limaka,
przedstawiony na rysunku 5.4.
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Wytrzymatos¢ na rozcigganie MPa
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Zwartos¢ srodka mikroporujacego, %

Rys. 5.4. Zalezno$¢ wytrzymalosci na rozcigganie wytloczyny mikroporowatej z poli(chlorku
winylu) modyfikowanego od zawartosci Srodka mikroporujacego przy poszczegolnych
szybkosciach obrotowych $limaka

Wykres ten potwierdza wyniki analizy matematycznej, a mianowicie
wytrzymato$¢ badana zalezy w bardzo duzym stopniu od ilosci dozowanego
srodka mikroporujacego. Wplyw srodka mikroporujacego powoduje ostabienie
wlasciwosci mechanicznych wyttoczyny juz przy najnizszym dozowaniu srodka
w ilosci 0,5% mas. Wytrzymato$¢ dla tej zawartosci srodka mikroporujacego
jest najwigksza w badanym zakresie i wynosi 8,5 MPa, jednak probki
wytloczyny nie zawierajacej srodka mikroporujacego nie ulegly zerwaniu
W ustalonych warunkach pomiarowych. Podczas zwigkszania dozowania $rodka
mikroporujacego o kolejne warto$ci jest widoczny dalszy spadek wytrzymatosci
na rozciaganie do 3,5 MPa przy maksymalnej zawarto$ci S$rodka
mikroporujacego w ilosci 2,5% mas.

Z otrzymanych rezultatow badan wynika, Ze zwigkszanie szybkosSci
obrotowej S$limaka wplywa nieznacznie na wlasciwosci wytrzymatosciowe
wytloczyny mikroporowatej z poli(chlorku winylu) modyfikowanego. Wartos¢
spadku wytrzymalosci na rozciaganie badanych probek wynosi 0,1 MPa przy
szybkosci v, do 0,4 MPa przy szybkosci vs. Spadek ten jest oceniany jako maty,
a nawet bardzo maty.
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5.5. Wnioski i ustalenia

Przeprowadzona analiza wynikéw badan wybranych wiasciwosci wytloczyny
mikroporowatej z  poli(chlorku winylu) modyfikowanego $rodkiem
mikroporujacym W postaci mikrosfer, to jest ggstosci, stopnia Sporowacenia,
twardo$ci oraz wytrzymatosci na rozciaganie pozwala na wyciagnigcie
nastepujacych wnioskow i ustalen.

Gesto$¢ wytloczyny mikroporowatej maleje nieliniowo zaréwno wraz ze
wzrostem szybkos$ci obrotowej §limaka, jak i w funkcji zwigkszanej zawartosci
srodka mikroporujacego w tworzywie przetwarzanym. Intensywno$¢ spadku
gestosci w zalezno$ci od zmiany szybkosci obrotowej $limaka jest jednakowa
w calym zakresie badanej zalezno$ci.

W miar¢ zwigkszania zawartosci $rodka mikroporujacego w poli(chlorku
winylu) obserwuje si¢ bardzo znaczne zmniejszenie gestosci badanej
wyttoczyny. Jednak intensywnos$¢ tego spadku nie jest jednakowa w catym
zakresie dozowania mikrosfer. Najwigkszy spadek ggstosci, wynoszacy 30%
obserwuje si¢ podczas zastosowania pierwszego dozowania S$rodka
mikroporujacego w ilosci 0,5% mas. Wraz z dalszym zwigkszaniem zawartosci
srodka mikroporujacego nastgpuje zmniejszenie gestosci wyttoczyny o kolejne
10%, az do osiagnigcia 57% spadku, co nalezy uznac jako bardzo duzo.

Otrzymane wyniki badan stopnia sporowacenia wytloczyny mikroporowatej
potwierdzaja znaczacy wplyw zawartosci mikrosfer na badana zaleznosc.
W miarg¢ zwigkszania dozowania $rodka mikroporujacego w poli( chlorku
winylu) nastgpuje znaczny wzrost stopnia sporowacenia badanej wytltoczyny
mikroporowatej. Najwigksza warto§¢ stopnia sporowacenia wyttoczyny,
wynoszaca niemal 60% otrzymano przy najwigkszym dozowaniu §rodka w ilosci
2,5% mas. Powoduje to powstanie znacznych oszczedno$ci materiatlowych
podczas wytwarzania wytworéw w procesie wyttaczania mikroporujacego.

Znaczacy wplyw wielkosci zmiennych zaobserwowano réwniez na
podstawie analizy wynikoéw badan wlasciwosci mechanicznych.

Twardo$¢ wyttoczyny z poli(chlorku winylu) modyfikowanego $rodkiem
mikroporujacym okazata si¢ male¢ monotonicznie nieliniowo w catym zakresie
wielko$ci zmiennych. Zaobserwowano istotny spadek twardosci podczas
zwigkszania zawartosci mikrosfer w tworzywie, ktory przy zastosowaniu
najwigkszego dozowania $rodka mikroporujacego w ilosci 2,5% mas. wynosi az
54%. Koreluje to bardzo dobrze z rezultatami badan gestosci wyttaczania
mikroporujacego. Zmiana badanej wielko$ci w miar¢ zwigkszania szybko$ci
obrotowej slimaka jest minimalna i wynosi maksymalnie 2%.

Wraz ze zwigkszaniem zawartosci srodka mikroporujacego w przetwarzanym
poli|(chlorku winylu) nastgpuje zmniejszenie wytrzymatosci na rozciaganie.
Naprezenie przy zerwaniu oraz wydtuzenie wzgledne przy zerwaniu maleja
monotonicznie nieliniowo w catym zakresie wzrastajacej zawartosci Srodka
mikroporujacego, niezaleznie od zmienianej szybko$ci obrotowej $limaka.
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Spadek badanych wielko$ci odbywa si¢ z jednakowa intensywnoscia dla catego
zakresu zwigkszanej zawarto$ci mikrosfer w tworzywie przetwarzanym.

Zmiana badanych wtasciwosci mechanicznych wyttoczyny mikroporowatej,
tj. twardo$ci oraz wytrzymatosci na rozciaganie jest zwiazana bezposrednio ze
zmniejszaniem si¢ gestoSci oraz stopnia sporowacenia poli(chorku winylu)
modyfikowanego $rodkiem mikroporujacym. Wiasciwosci te moga roéwniez
zaleze¢ od rozmiaru i ksztattu mikroporéw powstatych podczas procesu
wyttaczania mikroporujacego.

Wyniki badan wybranych wlasciwosci  wyttoczyny —mikroporowate;j
z poli(chlorku winylu) znajduja pewne potwierdzenie w niektérych pozycjach
literatury. Wiadomos$ci te sa uzyskane przy stosowaniu $rodka porujacego
W postaci proszku, co jest znane od pewnego czasu, rdwniez z wczesniejszych
badan i publikacji wspotautorow niniejszej pracy[20, 35, 36, 95, 99].

Jednak wyniki badan wlasciwosci wytloczyny otrzymanej podczas
wytlaczania mikroporujacego poli(chlorku winylu) modyfikowanego $rodkiem
mikroporujacym w postaci mikrosfer sa catkowicie oryginalne. Uniemozliwia to
ich poréwnanie z rezultatami uzyskanymi przez innych autoréw, ze wzgledu na
zupelny brak wliteraturze wiadomo$ci zwiazanych 2z problematyka
przeprowadzonych badan relacjonowanych w niniejszej pracy.
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6. Badania struktury fizycznej wytloczyny
mikroporowatej

Podstawowymi wielko$ciami charakterystycznymi pozwalajacymi okresli¢
strukturg fizyczna wytworow sktadajacych si¢ z wigcej niz jednego sktadnika,
takich jak wytwory mikroporowate sa te, ktére umozliwiaja okreslenie
ilosciowego udziatlu poszczegdlnych skltadnikow wytworu. Naleza do nich
porowatos¢ objetosciowa, charakteryzujaca objgtosciowa koncentracje porow,
porowatos¢ powierzchniowa, charakteryzujaca powierzchniowa koncentracje
porow, wspotczynnik kretnosci pordw, rozktad rozmiaréw poréw, objetosciowy
udziat poréw (porowatos¢ ukladu). Ogolna charakterystyke poszczegdlnych
wlasciwosci przedstawiono w punkcie 2.2.

6.1. Charakterystyka badan

Badania struktury fizycznej otrzymanej wyttoczyny obejmowaty nastgpujace
etapy: wybor probek, specjalne przygotowanie probek, wykonanie zdjec
mikroskopowych, komputerowa analiza obrazu, interpretacja uzyskanych
rezultatow, wnioski i ustalenia.

Zastosowanie metody komputerowej analizy obrazu umozliwilo ilo$ciowe
oraz jako$ciowe okre$lenie cech geometrycznych powstalych mikroporow oraz
rozktadu ich rozmiaréow i innych wielko$ci oraz cech w przekroju poprzecznym
wytloczyny mikroporowatej.

Aby przeprowadzi¢ ocen¢ struktury fizycznej wyttoczyny z poli(chlorku
winylu) modyfikowanego wykonano badania rozmiaru, rozktadu oraz udziatu
powierzchniowego mikroporow, na podstawie analizy wcze$niej wykonanych
fotografii struktury mikroporowatej. Wyznaczenie cech geometrycznych
mikroporow odbyto si¢ przy uzyciu specjalnego oprogramowania, w Kktore
wyposazono stanowisko badawcze.

Pomiary prowadzono w przekroju poprzecznym probek wytloczyny
mikroporowatej. Po wstepnej obserwacji obrazu struktury wytloczyny
mikroporowatej i analizie dostgpnej literatury majacej wylacznie charakter
ogélny [91, 92, 100+104] przyjgto, ze probki zostana poddane analizie
I interpretacji matematycznej w pigciu miejscach (rys. 6.1) na powierzchni
probek, poczawszy od warstwy wierzchniej wytloczyny, a nastgpnie
przesuwajac obszar pomiarowy w kierunku rdzenia wyttoczyny mikroporowate;.

Aby wykonane zdjgcia mikroskopowe mialy dobra jakos$¢, pozwalajaca na
doktadna analiz¢ otrzymanego obrazu, konieczne byto przygotowanie probek
o0 niezwykle gtadkiej powierzchni, catkowicie pozbawionej wtracen i zarysowan.
W tym celu probki wytloczyny przygotowano w postaci precyzyjnych zgladow.
Do wykonania tych zgladéw uzyto mieszaniny :

- zywicy akrylowej chemoutwardzalnej Duracryl plus w postaci proszku,
0 sktadzie: kopolimer metakrylanu metylu z akrylanem metylu,
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- utwardzacza Duracryl plus w postaci ptynu, o skladzie: metylmetakrylan,
dimetyloparatoluina, dimetakrylan etylenoglikolu.

Mieszaning wykonano w stosunku objgtoSciowym 3:1, dodajac 3 czegsci
proszku do 1 czesci ptynu, dbajac o to, aby jej konsystencja byta odpowiednio
gesta. Tak przygotowana mieszaning zalewano poszczegdlne probki wyttoczyny
umieszczone w specjalnych formach (rys. 6.2). Po czasie 15 minut potrzebnym
do zestalenia mieszaniny nastgpowalo wyjecie probek z form i poddanie ich
dalszej obrobce. Otrzymane probki miaty ksztalt walcow o srednicy 30 mm
i wysokosci 20 mm.

Rys. 6.1. Wyglad prébki ze wskazanymi obszarami pomiarowymi oznaczonymi liczbami
arabskimi od 1 do 5

Kolejnym etapem przygotowania probek do badan mikroskopowych byta
obrobka mechaniczna powierzchni zgtadu, ktéra bedzie poddana dalszej
analizie. Zglady szlifowano przy uzyciu papieréw S$ciernych wodoodpornych
o0 granulacji 100, 800, 1500 i 2500.
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Rys. 6.2. Przygotowanie probek w postaci zgladéw poprzez zalanie tworzywem akrylowym
chemoutwardzalnym

Nastgpnie szlifowane powierzchnie probek poddano polerowaniu
automatycznemu za pomoca urzadzenia Buehler firmy Beta. Czas polerowania
jednej serii (4 probki) wynosit 5 min., szybkos§¢ obrotowa tarczy 2,5 s™. Probki
polerowano najpierw z uzyciem pasty diamentowej o ziarnisto$ci tylko 3 pm
przy uzyciu tarczy polerskiej magnetycznej MD-DAC, a nastgpnie zawiesing
tlenku krzemu OPS o ziarnisto$ci 0,04 um na tarczy MD -CHEM (oznaczenia
tarcz wedtug firmy Struers).

Tak przygotowane probki w lacznej liczbie az 125, zostaly nastgpnie
poddane, kazda z osobna, badaniom struktury fizyczne;j.

6.2. Stanowisko badawcze

Badania struktury fizycznej wytloczyny mikroporowatej z poli(chlorku
winylu) modyfikowanego $rodkiem mikroporujacym przeprowadzono na
stanowisku badawczym, ktorego wyglad przedstawiono na rys. 6.3. W sktad
stanowiska do badan mikroskopowych wchodzit mikroskop inspekcyjny Vision
DX 51, komputer oraz odpowiednie oprogramowanie. Mikroskop wyposazony
zostat w kamerg¢ 1.3 Mpix umozliwiajaca bezposredni podglad obrazu
mikroskopowego na ekranie komputera.

Obserwacje¢ struktury wyttoczyny oraz jej rejestracje w postaci fotografii
prowadzono w $wietle odbitym przy odpowiednich powigkszeniach.
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Rys. 6.3 Stanowisko do badan struktury wytloczyny mikroporowatej

W badaniach wykorzystano program Pixel — Fox do komputerowej analizy
obrazu, pozwalajacy na bezposredni pomiar wybranych wielkos$ci
Z jednoczesnym opisem mierzonych elementéw.

6.3. Wyniki badan

Na podstawie przeprowadzonych badan otrzymano wartosci S$rednie
wielkosci charakteryzujacych strukturg fizyczna wyttoczyny mikroporowate;,
takich jak: liczba mikroporéw, srednica mikropordéw, powierzchnia jednostkowa
mikroporOw oraz udzial powierzchniowy mikroporéw w poszczegdlnych
obszarach probek pomiarowych. Wyniki badan zestawiono w tabelach 6.1, 6.2,
6.3, 6.4 oraz 6.5.

Na podstawie wynikoéw badan struktury fizycznej mozna stwierdzi¢ ogoélnie,
ze bardzo znaczacy wpltyw na warto$ci wielkosci badanych miala zawartos¢
srodka mikroporujacego w poli(chlorku winylu). Natomiast powstata w procesie
wytlaczania mikroporujacego mikrostruktura wyttoczyny jest niejednorodna.
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Tabela 6.1 Wyniki badan struktury fizycznej wytloczyny mikroporowatej przy zawartosci
0,5% Srodka mikroporujacego

Szybkos$é¢ | Obszar Srednica Udziat Odchylenie | Przedzial
obrotowa | pomia—- | mikroporéw | powierzchnio- | standard- ufnosci
Slimaka rowy wy owe
st pm % % %
1 73,2 14,45 0,778 +0,576
075 2 86,72 22,53 0,281 0,208
3 94,96 29,39 0,612 +0,453
4 117,51 39,75 1,292 +0,957
5 135,75 45,82 1,042 +0,772
1 71,11 15,77 0,187 +0,138
102 2 79,56 22,27 0,395 +0,292
3 86,65 27,82 0,087 0,065
4 116,84 40,41 0,994 +0,736
5 131,80 48,72 0,258 +0,191
1 70,18 15,65 0,239 +0,177
130 2 76,30 25,10 0,869 +0,644
3 89,62 27,08 0,420 +0,311
4 96,40 44,31 0,746 +0,553
5 114,10 48,24 0,040 +0,029
1 81,40 18,03 0,822 +0,609
157 2 91,65 25,64 1,109 +0,821
3 100,17 27,83 0,084 +0,062
4 121,87 45,49 1,274 +0,944
5 124,80 48,15 0,004 0,002
1 67,31 17,09 0,406 +0,301
185 2 72,69 20,27 1,292 +0,957
3 74,40 28,01 0,004 +0,003
4 102,64 43,24 0,271 +0,200
5 110,43 49,80 0,742 +0,550
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Tabela 6.2 Wyniki badan struktury fizycznej wytloczyny mikroporowatej przy zawartosci
1,0% S$rodka mikroporujacego

Szybkos$é¢ | Obszar Srednica Udziat Odchylenie | Przedzial
obrotowa | pomia- | mikroporéw powierz- standar- ufnosci
slimaka rowy chniowy dowe
st pm % % %

1 84,68 27,54 1,530 +0,134

075 2 81,26 30,43 0,099 +0,073
3 76,45 33,28 1,570 +0,163

4 76,64 47,58 0,489 0,362

5 107,56 59,52 1,736 +0,289

1 58,10 25,62 0,223 +0,165

102 2 60,53 29,39 0,366 +0,271
3 63,36 35,57 0,550 +0,407

4 74,32 44,19 1,028 0,762

5 85,48 57,05 0,635 +0,470

1 77,80 24,93 0,532 +0,394

130 2 81,46 29,40 0,362 +0,268

3 85,32 33,22 1,601 +0,186

4 74,26 46,12 0,165 +0,122

5 89,08 51,85 1,690 +1,252

1 77,20 27,52 0,626 +0,163

157 2 82,56 30,01 0,089 +0,066
3 86,53 37,79 0,442 +0,328

4 85,56 46,11 0,169 +0,125

5 96,89 53,53 0,939 +0,695

1 71,65 25,00 0,500 +0,371

185 2 94,62 31,82 0,720 +0,533
3 115,28 44,14 0,282 +0,432

4 106,54 48,48 0,889 +0,659

5 119,34 56,21 0,259 +0,192
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Tabela 6.3 Wyniki badan struktury fizycznej wytloczyny mikroporowatej przy zawartosci
1,5% $rodka mikroporujacego

Szybkos$¢ | Obszar Srednica Udziat Odchylenie | Przedzial
obrotowa | pomia- | mikroporéw powierz- standar- ufnosci
$limaka rowy chniowy dowe
st pm % % %
1 66,83 46,43 1,228 +0,910
075 2 72,43 50,83 0,362 +0,268
3 89,05 57,43 0,389 +0,288
4 91,60 65,49 0,885 0,656
5 94,10 74,08 0,815 0,345
1 68,67 49,79 0,732 +0,024
102 2 70,12 56,84 0,049 0,260
3 82,53 61,24 0,092 +0,550
4 94,63 68,54 0,249 +0,666
5 81,14 71,85 0,821 +0,608
1 69,48 41,20 1,112 +0,824
130 2 78,45 48,35 0,746 +0,553
3 80,34 52,33 0,891 +0,401
4 86,41 60,48 1,355 +0,004
5 96,49 67,96 0,921 +0,682
1 67,37 42,42 0,567 +0,420
157 2 73,28 49,36 0,295 +0,218
3 80,96 55,61 0,424 +0,314
4 87,49 62,92 0,263 +0,195
5 93,58 70,82 0,357 0,265
1 71,65 38,65 0,253 +0,669
185 2 80,94 44,73 0,365 +0,753
3 87,99 56,19 0,162 +0,120
4 84,66 60,16 0,498 +0,110
5 99,79 65,42 0,055 +0,522
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Tabela 6.4 Wyniki badan struktury fizycznej wytloczyny mikroporowatej przy zawartosci
2,0% Srodka mikroporujacego

Szybko$¢ | Obszar Srednica Udzial Odchylenie | Przedzial
obrotowa | pomia - mikroporéw powierz- standard- ufnosci
$limaka rowy chniowy owe
st pm % % %

1 63,16 42,69 0,022 +0,016

075 2 63,18 51,71 0,043 0,772
3 63,33 60,44 0,452 +0,335

4 63,85 69,84 0,693 +0,514

5 64,1 79,89 0,093 0,069

1 73,51 42,64 0,003 +0,002

102 2 82,34 54,71 0,295 +0,219
3 86,47 62,04 0,263 +0,195

4 88,21 70,40 0,443 0,330

5 89,06 78,08 0,715 +0,530

1 73,89 42,76 0,054 0,040

130 2 71,54 51,63 0,081 +0,801
3 72,56 58,64 0,261 +0,934

4 74,49 69,40 0,894 +0,662

5 77,27 78,05 0,725 +0,537

1 66,64 40,64 0,893 +0,661

157 2 70,59 51,99 0,917 0,680
3 73,91 63,14 0,755 +0,559

4 74,52 72,74 0,599 +0,444

5 74,88 80,65 0,435 +0,322

1 58,84 44,51 0,836 +0,619

185 2 60,58 60,21 0,755 +0,041
3 63,17 63,04 0,708 +0,525

4 62,89 74,62 0,440 +0,067

5 69,30 81,76 0,930 +0,689
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Tabela 6.5 Wyniki badan struktury fizycznej wytloczyny mikroporowatej przy zawartosci
2,5% Srodka mikroporujacego

Szybkosé Obszar Srednica Udzial Odchylenie Przedzial
obrotowa | pomia- | mikroporéw powierz- standard- ufnosci
slimaka rowy chniowy owe
st pm % % %

1 49,872 54,59 0,107 +0,007

2 50,48 63,54 0,442 +0,032

0.75 3 53,54 89,80 0,854 +0,063
4 55,10 94,01 0,044 +0,003

5 66,93 97,18 0,370 +0,027

1 49,18 55,26 0,406 +0,030

2 50,46 64,07 0,202 +0,015

1.02 3 50,90 86,65 0,554 +0,041
4 51,34 93,92 0,004 +0,003

5 52,68 97,63 0,169 +0,012

1 47,95 56,60 0,006 +0,074

2 55,62 66,58 0,916 +0,067

1.30 3 57,03 80,81 0,858 +0,063
4 57,10 94,44 0,239 +0,017

5 57,40 98,40 0,175 +0,012

1 47,99 51,24 0,390 +0,103

2 50,25 63,40 0,505 +0,037

157 3 54,82 87,69 0,085 +0,006
4 56,95 93,49 0,183 +0,013

5 57,60 98,70 0,311 +0,023

1 46,85 54,10 0,111 +0,008

185 2 47,60 65,07 0,241 +0,017
3 48,38 85,54 0,050 +0,077

4 50,35 93,67 0,106 +0,007

5 54,42 98,16 0,067 +0,005
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6.4. Analiza i interpretacja wynikow badan

Otrzymane wyniki badan struktury fizycznej wytloczyny mikroporowatej
z poli(chlorku winylu) zostalty poddane analizie z interpretacja matematyczna
oraz graficzna.

Na podstawie wartosci Srednich wielko$ci badanych, ktore zestawiono
w tabelach 6.1, 6.2, 6.3, 6.4 oraz 6.5 zostaly wyznaczone roOwnania regresji
opisujace zaleznosci pomigdzy tymi wielkoSciami.

Do przedstawienia zalezno$ci pomigdzy S$rednica Dy otrzymanych
mikroporow w poszczegdlnych przekrojach probki a zawartoscia dozowanego
srodka mikroporujacego przyjeto rownanie regresji w postaci wielomianu
stopnia drugiego

Du(SM) = A(SM)? + B(SM) + C (6.1)

gdzie:

Dn, — $rednica mikroporow wyttoczyny mikroporowatej

Pozostate oznaczenia symboli sa analogiczne, jak w roéwnaniu 5.1. Wyniki
obliczen wielkosci statych oraz wspotezynnika korelacji R? funkcji wyktadniczej
zestawiono w tabeli 6.6.

Otrzymane wyniki wspotczynnika korelacji R* maja wartosci od 0,930 do
0,991 1 sa wieksze od wartosci krytycznej dla przyjetego poziomu istotnosci
0,05. Wynika stad, ze pomiedzy badang s$rednica mikroporéw a zawartoscia
srodka mikroporujacego w tworzywie przetwarzanym istnieje istotna zaleznosc.

Tabela 6.6 Wyniki opracowania matematycznego zaleznosci $rednicy mikroporéow od
zawartosci Srodka mikroporujacego w poli(chlorku winylu)

Seria Wspoélczynnik | Wartos¢
inumer | Posta¢ rownania funkcji regresji korelacji R?
probek R? 100%
(I=V)A | f(SM) = 0,7057 (SM) 2 + 3,8657 SM + 0,972 97,24
73,212

(I=V)B | f(SM) = 0,3429 (SM) 2 + 4,2389 SM + 0,930 93,02
68,058

(I=V)C | f(SM) = 0,2093 (SM) 2 + 7,6267 SM + 0,991 99,13
61,994

(I=V)D | f(SM) = 0,3321 (SM)) 2+ 1,6861 SM + 0,976 97,65
61,122

(I=V)E | f(SM) = 0,3679 (SM) 2= 0,2181 SM + 0,985 98,58
49,434

Analizg¢ matematyczna przeprowadzono réwniez w odniesieniu do udziatu
powierzchniowego P mikroporow, postepujac analogicznie, jak w przypadku ich
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$rednicy. Do przedstawienia zalezno$ci migdzy udzialem powierzchniowym
mikroporow a zawarto$cia srodka mikroporujacego w tworzywie zastosowano
rownanie w postaci funkcji potegowej

P(SM) = A(SM)BCW (6.2)

w ktorej P oznacza udzial powierzchniowy mikroporéw, natomiast pozostate
symbole sa analogiczne do oznaczen w rOwnaniu 6.1.

Wyniki przeprowadzonej analizy matematycznej w postaci wyznaczonych
funkcji regresji oraz wartosci wspolczynnika korelacji odniesione do badanej
zalezno$ci, zostaty przedstawione w tabeli 6.7.

Tabela 6.7 Wyniki opracowania matematycznego zalezno$ci udzialu powierzchniowego
P mikroporow od zawartosci Srodka mikroporujacego w poli(chlorku winylu)

Seria Postaé¢ rownania Wspélczynnik |  Warto$¢é
i numer funkcji regres;ji korelacji
probek R’ R® 100%
(I-V)A f(SM) = 15,185 (SM) °% 0,955 95,48
(1-V)B f(SM) = 24,103 (SM) %% 0,917 91,74
(1-V)C f(SM) = 42,404 (SM) %% 0,969 96,92
(1-V)D f(SM) = 43,228 (SM) °*® 0,980 97,96
(I-V)E f(SM) = 53,148 (SM) %%’ 0,953 95,27

Otrzymane wartosci wspotczynnika korelacji R?, przy przyjetym poziomie
istotnosci 0,05, zawieraja si¢ w przedziale od 0,917 do 0,980. Swiadczy to
o istotnym  wplywie zawartosci Srodka mikroporujacego  zawartego
W przetwarzanym poli(chlorku winylu) na udziat powierzchniowy mikroporéw
w badanych obszarach pomiarowych. Przyjety model matematyczny zostat
dobrze dopasowany do rezultatow badan doswiadczalnych, na co wskazuja
otrzymane wartosci R? rzedu az 98%.

Otrzymane wyniki badan przedstawiono rowniez w postaci graficznej,
sporzadzajac wykresy zalezno$ci $rednicy Dy mikroporow oraz ich udzialu
P powierzchniowego w odniesieniu do zawartosci $rodka mikroporujacego
w poli(chlorku winylu) oraz zmienianej szybkosci obrotowej §limaka v;+ vs.

Na rys. 6.4 przedstawiono zalezno$¢ $srednicy mikroporéw w poszczegdlnych
przekrojach wyttoczyny w funkcji zawartosci $rodka mikroporujacego
w przetwarzanym poli(chlorku winylu).

W calym zakresie zawartosci $rodka mikroporujacego w tworzywie
przetwarzanym obserwuje si¢ spadek rozmiaru mikroporéw o okoto 40%.
Jednoczesnie w poszczegdlnych obszarach pomiarowych badanych probek
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wyttoczyny wystepuje stopniowy wzrost srednicy mikroporéw, poczawszy od
40 + 79 um przy warstwie zewngtrznej do 58 + 110 um w rdzeniu wytloczyny.
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Rys. 6.4. Zalezno$¢ $rednicy D;,, mikroporéw w poszczegdlnych obszarach pomiarowych
probki od zawartosci §Srodka mikroporujacego w poli(chlorku winylu)

Na kolejnym wykresie 6.5 jest pokazana zalezno§¢ udzialu
powierzchniowego P mikroporow w poszczegoélnych obszarach pomiarowych
wyttoczyny w funkcji zawartosci srodka mikroporujacego.

Udzial ten w catym zakresie dozowania $rodka mikroporujacego jest
najmniejszy w pierwszym obszarze, to jest przy warstwie wierzchniej
wyttoczyny i wynosi od 17% przy dozowaniu 0,5% mas. i wzrasta do 55% przy
dozowaniu 2,5% mas.
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Rys. 6.5. Zalezno$¢é udzialu powierzchniowego P mikroporow w poszczegélnych obszarach
pomiarowych probki od zawartos$ci §rodka mikroporujacego w poli(chlorku winylu)

W miare zblizania si¢ w kierunku rdzenia wytloczyny nastgpuje wzrost
udzialu powierzchniowego mikroporow. I tak w obszarze 5, to jest w rdzeniu
wytloczyny udziat ten wynosi odpowiednio 48% przy dozowaniu 0,5% mas. i az
98% przy dozowaniu 2,5% mas.

6.5. Whnioski i ustalenia

Przeprowadzone badania struktury fizycznej wyttoczyny mikroporowate;j,
obejmujace pomiary wybranych wielkoSci geometrycznych takich jak rozmiar,
rozktad oraz udzial powierzchniowy mikroporéw pozwalaja na sformutowanie
nastepujacych wnioskow oraz ustalen.

Zauwazono istotny wptyw zawarto$ci srodka mikroporujacego, w postaci
mikrosfer, na powstala w procesie wytltaczania mikroporujacego strukture
fizyczna wytloczyny. W miarg zwigkszania zawartosci §rodka mikroporujacego
nastgpuje zmniejszenie S$rednicy powstatych mikroporow, ktora przy
maksymalnym dozowaniu mikrosfer wynoszacym 2,5% mas. spadfa o okoto
40% w stosunku do najmniejszego dozowania 0,5%. Zmniejszenie si¢ $rednicy
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mikrosfer moglo by¢ spowodowane zwigkszeniem liczby powstalych mikrosfer
w wytloczynie, co blokowato ich wigkszy rozrost.

Dla poszczegolnych zawartosci $rodka mikroporujacego w poli(chlorku
winylu) zauwazono powigkszanie si¢ badanej $rednicy mikroporow wraz ze
zmiang obszaru pomiarowego w strong rdzenia wyttoczyny. Najmniejsza
srednice mikroporéw odnotowano przy warstwie zewngtrznej wyttoczyny.
W miarg zblizania si¢ do jej rdzenia nastgpowal stopniowy wzrost rozmiaréw
mikroporow. Najwigksza intensywno$¢ tego wzrostu wystapita przy
najmniejszej zawarto$ci mikrosfer w tworzywie przetwarzanym. Wraz ze
zwickszaniem dozowania $rodka mikroporujacego intensywnos$¢ wzrostu
srednicy mikroporow w ramach poszczegdlnych zawartosci tego srodka byta
coraz mniejsza.

Na zmiang S$rednicy mikrosfer wystgpujaca w poszczegolnych obszarach
pomiarowych mogta wplynaé intensywnos$¢ chtodzenia wytloczyny. Najszybsze
chtodzenie wytloczyny mikroporowatej nastepowato w jej warstwie wierzchniej,
co uniemozliwialo dalsza ekspansjg $rodka mikroporujacego. W rdzeniu
wytltoczyny intensywnos$¢ chtodzenia byla mniejsza, pozwalajac na dalszy
rozrost mikrosfer.

Udziat powierzchniowy mikroporéw w badanym przekroju ro$nie nieliniowo
wraz z powigkszaniem sig¢ zawarto$ci $rodka mikroporujacego w poli(chlorku
winylu). Powigkszanie si¢ udzialu powierzchniowego wystepuje takze w miarg
zmiany miejsca pomiaru w kazdym z zastosowanych dozowan mikrosfer. I tak
przy warstwie wierzchniej badanej wyttoczyny mikroporowatej udziat ten jest
najmniejszy, nastgpnie wzrasta az do osiagnigcia wartosci maksymalnej
W rdzeniu wytloczyny.

Zmiana udzialu powierzchniowego w wytloczynie moze mie¢ réwniez
zwiazek zintensywnos$cia chtodzenia wytloczyny mikroporowatej. Szybki
kontakt wytloczyny z woda w urzadzeniu chlodzacym hamuje powstawanie
i rozrost mikrosfer, zwlaszcza znajdujacych si¢ blizej warstwy wierzchnie;j.
Bezposredniemu 1 najszybszemu zetknigciu z woda ulega warstwa wierzchnia
wyttoczyny, dlatego w tym obszarze liczba powstaltych mikroporow, ich rozmiar
oraz udziat powierzchniowy sa mniejsze w stosunku do obszaréw blizej rdzenia
wyttoczyny.

Otrzymane wyniki badan oraz ich analiza wskazuja na brak istotnego
wpltywu zmiany szybkoSci obrotowej Slimaka, w przyjetych zakresach jej
warto$ci, na badane wielkoSci charakteryzujace struktur¢ geometryczna
wyttoczyny mikroporowate;.

Na podstawie przeprowadzonej analizy wynikéw badan mozna uznaé, ze
zardwno S$rednica powstatych mikroporéw jak i ich udzial powierzchniowy
zmieniaja si¢ w zaleznosci nie tylko od zawarto$ci $rodka mikroporujacego
w tworzywie, ale takze od miejsca pomiaru. Wszystkie badane wielkos$ci
charakteryzujace struktur¢ geometryczna wyttoczyny mikroporowatej miaty
mniejsze warto$ci przy warstwie wierzchniej badanej wyttoczyny. Wartosci te
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zwigkszaly si¢ z jednoczesna zmiana miejsca pomiaru w Kierunku rdzenia
wyttoczyny. Swiadczy to o znaczacym wplywie intensywnosci ochtadzania
wyttoczyny na badane wielko$ci. Zetknigcie warstwy wierzchniej wyttoczyny
W trakcie procesu wytlaczania z czynnikiem chlodzacym, jakim byla woda
rozpoczglo proces konczacy powstawanie mikroporéw oraz rozrostu juz
powstatych.

Opracowany na podstawie analizy dostgpnych publikacji oraz badan
wstgpnych, autorski program badan struktury fizycznej wytloczyny
mikroporowatej z poli(chlorku winylu) oraz otrzymane wyniki prowadzonych
pomiardw i obliczen maja charakter oryginalny, nieznany dotad w dostepnej
literaturze.
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7. Podsumowanie, wnioski koncowe oraz zakonczenie

7.1. Podsumowanie

Glownym celem naukowym badan przedstawionym w punkcie 4.1 bylo
blizsze poznanie wptywu modyfikacji poli(chlorku winylu) plastyfikowanego
wybranym $rodkiem mikroporujacym w postaci mikrosfer w procesie
wytlaczania mikroporujacego. Wplyw ten zostat okre$lony na podstawie badan
przebiegu i efektywnosci procesu wyttaczania mikroporujacego oraz wybranych
wlasciwosci otrzymanej wyttoczyny mikroporowatej, jak i jej struktury
fizycznej. Dalszym celem badan bylo otrzymanie wyttoczyny o strukturze
mikroporowatej 1  zadowalajacych  wiaSciwosciach  fizycznych  oraz
odpowiednich cechach geometrycznych, jak réwniez spelniajacych wymagania
rynkowe.

Osiagniecie wymienionych celéw wymagalo zrealizowania celow
czastkowych, ktore obejmowaly okreslenie zaleznosci migdzy tworzywem
badanym z zastosowanym $rodkiem mikroporujacym w postaci mikrosfer
a przebiegiem i efektywnos$cia procesu wytltaczania mikroporujacego oraz
wyznaczenie wplywu modyfikowania poli(chlorku winylu) na wybrane
wlasciwosci  fizyczne oraz strukture fizyczng otrzymanej wytloczyny
mikroporowatej.

Do badan efektywnos$ci procesu wytlaczania mikroporujacego zastosowano
poli(chlorek winylu) plastyfikowany, ktory modyfikowano specjalnym $rodkiem
mikroporujacym. Srodkiem mikroporujacym byly mikrosfery Expancel (Akzo
Nobel, Szwecja), zawierajace gaz w postaci cieklego weglowodoru. Srodek ten
stanowila mieszanina zawierajaca 65% mikrosfer w kopolimerze etylen/octan
winylu (EVA). Mikrosfery wprowadzano do poli(chlorku winylu) w ilosci
okreslonej programem badan, wynoszacej od 0 do 2,5% masowego.

Proces wytlaczania mikroporujacego przeprowadzono na stanowisku
laboratoryjnym wyposazonym w wytlaczarke jednoslimakowa T-32-25, gtowice
wytlaczarska prosta trzpieniowa przeznaczona do wytlaczania pretow. W sklad
linii technologicznej wyttaczania wchodzity ponad to urzadzenie chtodzace oraz
urzadzenie odbierajace. Podczas procesu wytlaczania mikroporujacego
poli(chlorku winylu) modyfikowanego mierzono szybko$¢ obrotowa $limaka,
okreslano masowe oraz objgtosciowe natezenie wyptywu wytltoczyny, a takze
efekt Barusa. Proces prowadzono przy odpowiednio dobranych warunkach
przetworstwa, przyjetych gtownie zgodnie z zaleceniami producenta tworzywa
oraz $rodka mikroporujacego, warunkujacymi efektywnos¢ procesu, a takze na
podstawie badan rozpoznawczych nierelacjonowanych w niniejszej pracy oraz
doswiadczenia wlasnego.

Nastepnie, w oparciu o ustalenia odpowiednich norm wykonano badania
wybranych wiasciwosci fizycznych otrzymanej wytloczyny mikroporowate;.
Zgodnie z zalozonym programem badan przeprowadzono badania ggstosci,
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stopnia sporowacenia, twardo$ci oraz wlasciwosci mechanicznych przy
rozciagganiu wyttoczyny mikroporowate;.

Celem poznawczym badan byto roéwniez okreslenie wptywu modyfikacji
poli(chlorku winylu) $rodkiem mikroporujacym dozowanym w stosownych
ilosciach na strukture fizyczna wyttoczyny. Badano S$rednicg powstalych
kulistych mikroporéw oraz ich udzial powierzchniowy w wyttoczynie. Pomiary
prowadzono w przekroju poprzecznym probek wyttoczyny badanej, mierzac
wybrane wielkosci w pigciu obszarach pomiarowych, poczawszy od warstwy
wierzchniej wytloczyny, a nastgpnie przesuwajac go w kierunku jej rdzenia.
Badania te zostaty wykonane przy uzyciu mikroskopu inspekcyjnego Vision DX
51, wyposazonego w kamerg 1.3 Mpix oraz przy uzyciu metod komputerowej
analizy obrazu mikroskopowego.

7.2. Wnioski koncowe

Wyniki przeprowadzonych badah przebiegu i efektow procesu wytlaczania
mikroporujacego  poli(chlorku ~ winylu)  modyfikowanego  $rodkiem
mikroporujacym w postaci mikrosfer oraz ich analiza i interpretacja stanowia
podstawe do sformutowania wnioskéw koncowych w podziale na wnioski
poznawcze i utylitarne.

7.2.1. Wnioski poznawcze

Przeprowadzone badania dos$wiadczalne przebiegu i efektow procesu
wytlaczania mikroporujacego poli(chlorku winylu) modyfikowanego srodkiem
mikroporujacym w postaci mikrosfer, jak réwniez rozwazania teoretyczne
zwiazane tematycznie z podjeta w badaniach problematyka, pozwalaja na
sformutowanie  nastepujacych  wazniejszych  wnioskdw  poznawczych
o charakterze ogdlniejszym.

1. Modyfikowanie  poli(chlorku  winylu) wymienionym srodkiem
mikroporujacym powoduje istotne zmiany w przebiegu procesu wytlaczania
mikroporujacego, okreslone gtownie przez masowe i objgtosciowe natezenie
wyplywu wyttoczyny z glowicy wyttaczarskiej oraz przez efekt Barusa.

2. Zmiany natezenia wyplywu wytloczyny z glowicy wyttaczarskiej oraz
zmiany efektu Barusa sa spowodowane przede wszystkim istotna zmiana
struktury fizycznej oraz zasadniczym spadkiem ggstosci poli(chlorku
winylu) modyfikowanego srodkiem mikroporujacym.

3. Zmiana szybkosci obrotowej §limaka w badanym zakresie tylko nieznacznie
wplywa na przebieg procesu wytlaczania mikroporujacego, co nalezy uznac
za cech¢ znamienng tego procesu.

4. W badanej wyttoczynie z poli(chlorku winylu) modyfikowanego $rodkiem
mikroporujacym, otrzymanej w procesie wyttaczania mikroporujacego
zachodzi istotna zmiana takich jej wilasciwosci fizycznych, jak gtownie:
gestosé, stopien sporowacenia, twardo$¢, wytrzymatos$¢ na rozciaganie.
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5. Zmiana wartosci wielkosci badanych, o ktorych mowa wyzej, zalezy
W sposdb istotnie zdeterminowany od zawartosci $rodka mikroporujacego
W tworzywie przetwarzanym; wraz ze zwigkszaniem dozowania mikrosfer
obserwuje si¢ spadek maty lub duzy badanych wtasciwosci fizycznych.

6. Zmiana szybkosci obrotowej §limaka w badanym zakresie tylko nieznacznie
wplywa na poszczegdlne wlasciwosci fizyczne wyttoczyny mikroporowate;j,
co jest znamienne dla tego procesu.

7. Dodanie do poli(chlorki winylu) srodka mikroporujacego w postaci mikrosfer
powoduje zmiany w strukturze otrzymanej wyttoczyny mikroporowatej
okreslanej przez $rednicg, udzial powierzchniowy oraz liczbe powstatych
mikroporow.

8. Badane wicelkosci geometryczne, okreslajace strukture fizyczna wytloczyny
mikroporowatej zmieniaja si¢ zarowno w zaleznosci od zastosowanego
dozowania mikrosfer, jak rowniez zaleza od miejsca pomiaru
w poszczegolnych przekrojach probek,

9. Zmiany warto$ci wielko$ci geometrycznych, charakteryzujacych badana
struktur¢ fizyczna wytloczyny mikroporowatej niezaleza od szybkosci
obrotowej §limaka.

Przyjete do badan wielko$ci charakteryzujace proces wytlaczania
mikroporujacego, wybrane wlasciwosci fizyczne wytloczyny z poli(chlorku
winylu) modyfikowanego $rodkiem mikroporujacym oraz struktur¢ fizyczna
otrzymanej wytloczyny mikroporowatej umozliwity blizsze 1 bardziej
wielostronne  poznanie wplywu modyfikowania tworzywa $rodkiem
mikroporujacym w postaci mikrosfer na przebieg i efektywnos¢ procesu
wytlaczania mikroporujacego.

Wyniki badan przebiegu i1 efektow procesu wytlaczania mikroporujacego
poli(chlorku winylu) modyfikowanego zastosowanym srodkiem
mikroporujacym, wybranych  wlasciwosci fizycznych  wytloczyny
mikroporowatej oraz jej struktury fizycznej maja charakter oryginalny.
W dostgpnej literaturze nie ma w zasadzie zadnych wiadomos$ci w obszarze
merytorycznym niniejszej pracy. Sa dostepne tylko informacje handlowe
I Wznacznie  mniejszym  stopniu  technologiczne  producenta  $rodka
mikroporujacego.

7.2.2. Whnioski utylitarne

Analiza otrzymanych wynikéw badan, rozwazah i analiz, przeprowadzona
pod katem realizacji zatlozonych w pracy celow stanowi podstawe do
sformutowania nastgpujacych wnioskéw i ustalen o charakterze utylitarnym.

W miar¢ wzrostu szybkosci obrotowej $limaka oraz zawarto$ci s$rodka
mikroporujacego w poli(chlorku winylu) plastyfikowanym wzrasta objgtosciowe
I masowe natg¢zenie wyptywu wyttoczyny z glowicy wyttaczarskiej, jak rowniez
efekt Barusa. Wzrost ten jest spowodowany glownie rozrostem mikrosfer,
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powodujacym poszerzenie strumienia tworzywa wyplywajacego z glowicy
wytlaczarskie;j.

Badania procesu wytlaczania mikroporujacego poli(chlorku winylu)
modyfikowanego $rodkiem mikroporujacym w postaci mikrosfer wykazaty
istotny wpltyw doboru warunkow tego procesu na jego przebieg. Niezbedne jest
przede wszystkim wlasciwe ustalenie warto$ci i rozkladu temperatury
w uktadzie uplastyczniajacym wytlaczarki oraz w glowicy wytlaczarskiej,
odmienne niz przy wyttaczaniu tego samego tworzywa lecz litego.

Oceniajac wplyw srodka mikroporujacego na wybrane wlasciwosci fizyczne
wyttoczyny w poli(chlorku winylu) modyfikowanego zauwazono, ze wpltyw ten
jest znaczny w catym zakresie zmienianego dozowania mikrosfer. Jednoczesnie
zmiana tych wlasciwosci odbywa si¢ z rézna intensywnos$cia. Ilos¢ uzytego
srodka mikroporujacego wplywa znaczaco glownie na gegsto$¢ i stopien
sporowacenia wytloczyny. Wlasciwosci te niewatpliwie wplywaja dalej na
twardo$¢, wytrzymato§¢ mechaniczng wyttoczyny i inne.

Wplyw drugiego czynnika zmiennego, jakim byta szybko$¢ obrotowa
slimaka nie jest juz tak jednoznaczny.

Badania struktury wytloczyny z poli(chlorku winylu) modyfikowanego
srodkiem mikroporujacym wykazaty znaczacy wptyw zawarto$ci mikrosfer na
wybrane  wielko$ci  geometryczne.  Zwigkszanie  zawartoSci  $rodka
mikroporujacego w tworzywie spowodowato spadek $rednicy powstatych
mikroporow oraz wzrost udziatu powierzchniowego mikroporéw. Jednoczesnie
zauwazono zwigkszanie si¢ badanych wielkoSci wraz ze zmiang miejsca
pomiaru w badanej probce. Wszystkie badane wielkoSci opisujace strukturg
fizyczna wyttoczyny mikroporowatej, bez wzgledu na zawarto$¢ srodka
mikroporujacego w tworzywie zwigkszaly si¢ w miarg przesunigcia obszaru
pomiarowego w kierunku rdzenia wyttoczyny. Wynika to gtownie z szybszego
ochlodzenia warstwy wierzchniej wytloczyny, co powoduje zatrzymanie
powstawania i rozrostu mikroporéw.

Dla zapewnienia odpowiednich wilasciwosci fizycznych oraz zachowania
zwarte] struktury fizycznej zawarto$¢ $rodka mikroporujacego w postaci
mikrosfer w tworzywie raczej nie powinna przekraczaé 1% masowego
w stosunku do masy poli(chlorku winylu).

7.3. Zakonczenie

Biorac pod uwage cato$¢ relacjonowanej pracy sa uzasadnione podstawy aby
przyja¢, ze moze ona przyczyni¢ si¢ do blizszego poznania efektywnosci
procesu wytltaczania mikroporujacego poli(chlorku winylu) modyfikowanego
srodkiem mikroporujacym w postaci mikrosfer. Wykazano w niej bowiem
metodami naukowymi, ze zawarto$¢ stosowanego w badaniach $rodka
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mikroporujacego wprowadzanego w ilosci do 2,5% mas. wpltywa w istotny
sposob na przebieg i efekty procesu wyttaczania mikroporujacego.

Wykazano rowniez, ze wymieniony $rodek mikroporujacy wywiera znaczacy
wplyw na wybrane wlasciwosci fizyczne otrzymanej wytloczyny
mikroporowatej, okreslone w pracy przez ggsto$¢, stopien sporowacenia,
twardo$¢ oraz wytrzymato$¢ na rozciaganie. Na podstawie przeprowadzonej
analizy mozna przyjaé takze, ze zmiana szybko$ci obrotowej $limaka
w badanym zakresie nie wptywa, lub wplyw jej jest maly, na przebieg procesu
wytlaczania mikroporujacego oraz badane wlasciwosci fizyczne wytloczyny
mikroporowatej, co jest niespotykane przy wyttaczaniu tworzyw litych.

Przedstawiona praca nie wyjasnia wszystkich probleméw zwigzanych
Z procesem wyttaczania mikroporujacego poli(chlorku winylu) modyfikowanego
przedstawionym srodkiem mikroporujacym. Zagadnienia w niej podj¢te maja
charakter interdyscyplinarny i naleza do takich dziedzin wiedzy jak, podstawy
przetwoérstwa tworzyw polimerowych, metody przetworstwa, konstrukcja
i eksploatacja narzedzi przetworczych, technologia przetworstwa, organizacja
przetworstwa, inzynieria materialowa w obszarze tworzyw polimerowych oraz
fizyka polimerow.

Ze wzgledu na rozlegly zakres tematyczny oraz ograniczone koszty badan nie
zostaly one poszerzone, gdyz przekraczalyby mozliwosci niniejszej pracy.
Pomimo tego przedstawiona analiza i wyniki badan moga stanowi¢ skromny, ale
wazny wklad w wyjasnienie niektorych zagadnien zwiazanych z przebiegiem
oraz efektywnoS$cia procesu wyttaczania mikroporujacego poli(chlorku winylu)
modyfikowanego z uzyciem srodka mikroporujacego W postaci mikrosfer.

Porownanie otrzymanych wynikéw badan oraz sformutowanych wnioskow
Z teza badawcza i celami badawczymi stanowia podstawe do przekonania, ze
teza badawcza zostata zweryfikowana metodami naukowymi a cele badawcze
osiagnigte w catosci. Wszystko to uzasadnia celowos¢, aktualno$¢ oraz waznosc¢
podjecia i wykonania prezentowanych badan.

Wykonanie pracy ujawnilo tez nowe obszary badan, zwigzane
z zagadnieniami  dotyczacymi  procesu  wytlaczania  mikroporujacego
poli(chlorku winylu) modyfikowanego s$rodkiem mikroporujacym w postaci
mikrosfer. Takimi obszarami sa na przyklad wpltyw warunkéw procesu
wytlaczania, gtéwnie ochtadzania wytloczyny na jej wtasciwosci fizyczne oraz
na strukture fizyczna i geometryczna, jak rowniez badania wptywu stosowanego
w procesie srodka mikroporujacego na inne wilasciwosci wyttoczyny, jak na
przyktad chropowato$¢ i falisto§¢ powierzchni, nasiakliwo$¢, ttumienie drgan,
palnos¢, udarnosé.

Niniejsza praca zostala opracowana na podstawie rozprawy doktorskiej
Anety Tor-Swiatek zatytulowanej: ,,Badania przebiegu i efektow procesu
wytlaczania mikroporujacego modyfikowanego poli(chlorku winylu)”.
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