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Streszczenie. W pracy przedstawiono badania wptywu warunkéw wytlaczania mieszaniny niepla-
styfikowanego PVC przy pomocy przemystowej wytlaczarki planetarnej na jego wilasciwosci
reologiczne (MFR) i termogramy DSC oraz podjgto probg okreslenia stopnia zelowania PVC na
podstawie zmian endotermy topnienia krystalitow pierwotnych.
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WSTEP

W 2006 r. wyprodukowano 35 min ton poli(chlorku winylu) (PVC), z ktérego po
zmieszaniu z substancjami pomocniczymi, plastyfikatorami i napelniaczami wy-
produkowano ponad 40 mln ton réznych tworzyw polichlorowinylowych. Ponad 80%
PVC przetwarza si¢ metoda wytlaczania suchych mieszanin, otrzymujac gotowe wytwo-
ry lub granulaty do dalszego przetwarzania. W praktyce przemystowej stosowane sa
wytlaczarki jedno- i dwuslimakowe oraz wieloslimakowe wyttaczarki planetarne [Sikora
1993, Katalog firmy Battenfeld 2001]. W uktadach uplastyczniajacych tych maszyn
zachodzi proces zelowania PVC, ktory w istotnym stopniu wptywa na wilasciwosci
otrzymanego tworzywa [Zajchowski i in. 2001]. Podczas zelowania nastgpuje rozkru-
szanie ziaren PVC oraz topienie czgsci krystalitow pierwotnych, z ktorych po ochtodze-
niu powstaja krystality wtorne [Gilbert 1994]. Niepozadanym skutkiem, ktory obniza
jakos¢ wytworow, zwlaszcza cienkos$ciennych, np. folii, jest wystgpowanie niecatkowi-
cie rozkruszonych ziaren. Dlatego czgsto do zasilania kalandréow stosowane sa wytta-
czarki planetarne, w ktorych rozkruszanie ziaren jest bardzo skuteczne. Wynika to ze
specjalnej konstrukcji uktadu uplastyczniania przedstawionego na rysunku 1. Mieszani-
na z leja zasypowego (1) jest wprowadzana do chtodzonej woda strefy dozowania (2), co
zapobiega przedwczesnemu uplastycznianiu tworzywa. Umieszczony w tej strefie §li-
mak upychajacy wprowadza mieszaning do pierwszej strefy systemu slimakow planetar-
nych (3). Slimaki planetarne sa zazgbione z cylindrem i §limakiem centralnym (5) oraz
wykonuja zsynchronizowany z nim ruch obrotowy. Jeden obrot $limaka centralnego
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powoduje 1100 przettoczen wsadu w systemie §limakéw planetarnych. Pomiedzy pierw-
sza 1 druga strefa Slimakow planetarnych zamontowany jest centralny pierScien spigtrza-
jacy, ktory umozliwia regulacje¢ przeplywu uplastycznionego tworzywa i zwigksza jego
homogenizacj¢. Uplastycznione tworzywo wprost z cylindra dozowane jest na pierwsza
par¢ walcoéw kalandra. Uktad sterowania pracg urzadzenia umozliwia regulacjg tempera-
tur poszczegdlnych stref cylindra oraz, niezaleznie, prgdkosci obrotowej slimaka w leju
zasypowym (Vy) i cylindrze (V).

Rys. 1. Wytlaczarka planetarna: 1 — lej zasypowy, 2 — strefa zasilania, 3 i 4 — system §limakow
planetarnych, 5 — §limak centralny [Gilbert 1994]

Fig. 1. Planetary roller extruder: 1 — feeder, 2 — feed zone, 3 and 4 — planetary screws roller
system, 5 — central screw

CEL BADAN

Celem pracy byto zbadanie wptywu wybranych warunkéw wytlaczania mieszaniny
nieplastyfikowanego PVC na jego wtasciwosci reologiczne i cieplne oraz proba wyzna-
czenia stopienia jego zzelowania na podstawie zmian endotermy topnienia krystalitow
pierwotnych.

METODYKA

Mieszaning przeznaczona do wytwarzania folii twardych zawierajaca 100 cz. wag.
PVC, 20 cz. wag. napeliaczy i pigmentéw, 20 cz. wag. modyfikatorow plynigcia
i udarnos$ci oraz 6 cz. wag. stabilizatoréw i substancji smarujacych wyttaczano w warun-
kach przemystowych przy uzyciu wyttaczarki planetarnej PWE 250 firmy Battenfeld.
Nastawiona temperatura pierwszej i drugiej strefy $limakow planetarnych wynosita
kolejno 150, 155, 160 i 165°C, predkosé obrotowa §limaka dozujacego Vg = 3,3 min™,
predkosé obrotowa $limaka wyttaczajacego V,, = 10 mim™ (prébki 1, 3, 5, 7) oraz odpo-
wiednio 12,5 i 25 min’! (proébki 2, 4, 6, 8). Tworzywo do badan w postaci , klusek” po-
bierano bezposrednio po drugiej strefie §limakéw planetarnych. Temperaturg okreslano
czujnikiem PT 100.
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Masowy wskaznik ptynigcia (MFR) oznaczano w plastomerze obcigznikowym wia-
snej konstrukeji w temperaturze 140°C, stosujac dysze o L/D réwna 8/2 mm i obciazenie
1000 N. Analizg termiczna prowadzono przy uzyciu réznicowego kalorymetru skanin-
gowego DSC firmy Perkin Elmer, szybko$¢ grzania wynosita 20°C/min.

WYNIKI BADAN

Na rysunku 2 przedstawiono zalezno$¢ MFR od warunkéw wyttaczania. Wraz ze
wzrostem nastawionej temperatury warto$¢ MFR maleje, niewielki jest wptyw zmienne-
go stosunku Vy/V,,, chociaz gdy jest on mniejszy, to temperatura wytlaczanej mieszaniny
wzrasta w wigkszym stopniu. W przypadku mieszanin PVC z duzym udzialem modyfi-
katoréw ptynigcia i substancji smarujacych pomiar6w MFR nie mozna wykorzysta¢ do
okreslenia stopnia zzelowania PVC.
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Rys. 2. Zalezno$¢ MFR od warunkéw wyttaczania; 1-8: numer probki, 170-198:
temperatura wewnatrz probki

Fig. 2. Influence of processing conditions on MFR: 1-8: number of sample, 170-198:
temperature inside of sample

AH,,

1 1 1 | 1
80 100 120 140 160 180 200 220
temperatura, o

+—— gendo

Rys. 3. Termogram DSC probki przetworzonej w temperaturze 150°C, Vy/V,, = 3 (probka nr 2)

Fig. 3. The DSC thermogram of the sample processed at the temperature of 150°C, V¢/V,, =3
(the sample nr 2)
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Na termogramach DSC przetworzonych mieszanin nie mozna wyznaczy¢ endoter-
my topnienia krystalitow wtornych AH, (rys. 3). Jest to prawdopodobnie spowodowane
duza zawartos$cia napetiaczy [Obande i Gilbert 1989].

Z termograméw okres$lono wielko$¢ endoterm AHy i ich temperaturg poczatkowa,
ktora okresla rzeczywista temperaturg przetwarzania [Zajchowski i in. 2001, Fillot i in.
2006]. Wielkos¢ AH, maleje wraz ze wzrostem temperatury wytlaczania, gdy stosunek
Vy/Vy jest mniejszy, rzeczywista temperatura mieszaniny jest wyzsza (rys. 4). Jest ona zaw-
sze wyzsza niz temperatura mierzona czujnikiem w tworzywie opuszczajacym wytlaczarke.
Wynika to prawdopodobnie z nieréwnego czasu stygnigcia probki przed pomiarem.
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Rys. 4. Zalezno$¢ AHy, od warunkow wytlaczania: 1-8: numer probki, 169—191:
rzeczywista temperatura wytlaczania
Fig. 4. Influence of processing conditions on AHy: 1-8: number of sample, 170-191:
real temperature of extrusion
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Rys. 5. Zalezno$¢ AHy, i stopnia zzelowania od temperatury wyttaczania
Fig. 5. Influence of extrusion temperature on AHy, and gelation level

Stopniowe zmniejszanie si¢ wielkosci endotermy AHp $wiadczy o malejacym
udziale krystalitow pierwotnych PVC i wzroécie jego zzelowania. Brak na termogra-
mach DSC endotermy topnienia krystalitow wtornych uniemozliwia bezposrednie wy-
znaczenie stopnia zzelowania PVC. Z literatury znany jest przebieg zaleznosci wielko$ci
endotermy AH, i wyznaczonego na tej podstawie stopnia zzelowania od temperatury
przetwarzania, ktora przybiera ksztalt rozciagnigtej litery S [Obande i Gilbert 1989,
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Fillot 1 in. 2006]. Wielko$¢ stopnia zzelowania w PVC w przedziale temperatury
160-200°C wabha si¢ na ogot od 60 do 100% [Zajchowski i in. 2001, Fillot i in. 2006], co
uwzgledniono na rysunku 5. Przedstawia on zalezno$¢ AHy, i przyblizonej wartosci stop-
nia zzelowania od rzeczywistej temperatury wyttaczania dla badanego procesu wytla-
czania. Z zaleznosci przedstawionych na rysunku 5, jako wyniku doswiadczenia ograni-
czanego warunkami produkcyjnymi (proba obcigta z dotu), wynika, ze przyblizona war-
to$¢ stopnia zelowania PVC w wytloczonych mieszaninach miesci si¢ w zakresie od 65
do 95%. Przetwarzanie mieszanin PVC przeznaczonych do wytwarzania twardych folii
mozna prowadzi¢ w wytlaczarce planetarnej w nastawionej temperaturze 155-165°C,
zachowujac stosunek Vy/V,, w zakresie 2-3, bez obawy, ze zzelowanie PVC bedzie nie-
wystarczajace.

WNIOSKI

Wazrost nastawionej temperatury i zmniejszenie stosunku Vy/V,, podczas wyttacza-
nia mieszanin o duzej zawarto$ci napetniaczy i modyfikatoréw powoduje wzrost stopnia
zzelowania PVC. Analiza termograméw DSC umozliwia przyblizong ocen¢ stopnia
zzelowania PVC. Wykorzystanie w tym celu pomiaréw MFR nie jest mozliwe.
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PLANETARY EXTRUDER FOR POLY(VINYL CHLORIDE) GELATION
Summary. The studies of influence of PVC extrusion by means of planetary roller extruder with
its impact on gelation level is presented in this work. The gelation effect of PVC was estimated by

MFR measurements and by DSC analysis of the endotherm of melting of primary crystallites.

Key words: poly(vinyl chloride), planetary roller extruder, gelation level

Autor dzigkuje panu mgr. inz. Lukaszowi Jurgczykowi za pomoc w wykonaniu badan



