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Osszefoglalé:

A polimerek a feldolgozas soran altalaban 6mle-
dék allapotba kertilnek, ezért a gyartastechnoldgia
szempontjabdl a makromolekularis anyagok reolo-
giai tulajdonsagainak ismerete meghatarozo. Jelen
cikk célja a lagyitott PVC rendszerek reoldgiai vizs-
galata a feldolgozasi el6élet fliggvényében. A vizs-
galatok alapjan megallapithato, hogy az extruzios
modszer valaszt adhat a kilonbozé elééletl anya-
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1. Bevezetés

A gyakorlatban alkalmazott polimerek koézil az
egyik legnagyobb mennyiségben a polivinil-klorid
(PVQ) keril felhasznélasra, fontos tdmegmdanyag.
A PVC-bdl gyartott termékek szama - elényds tu-
lajdonsagai és széles korben torténd alkalmazha-
tésaga miatt —folyamatosan né. Kilonb6zé adalé-
kanyagok felhasznalasaval a PVC tulajdonsagai és
szerkezete széles hatarok kozott valtoztathato [1].
A PVC kulonleges tulajdonsaga, hogy a termék fel-
dolgozasi eléélete nyomon kovethetd, az el6élet
meghatdarozasat a polimermolekula szupermoleku-
laris szerkezete, annak valtozasa teszi lehetdvé [2]. A
PVC feldolgozasa soran kialakult szerkezete a hilés
soran nem alakul vissza, igy alkalmas a polimer ter-
mék termikus és feldolgozasi el6életének meghata-
rozasara [3].

A PVC-k esetén gyakran megfigyelhetd jelenség az
un. dmledéktorés [4,5], amely a szerszambdl kilé-
p6 anyag alakjat meghatarozza. Az 6mledéktorés
rugalmas hatasokra vezethetd vissza. Nagy nyirasi
sebességnél a szerszambol kilép6 anyag szerkezete
szabdlytalan vagy periodikusan hullamzé. A rugal-
mas turbulencia szerepe feldolgozasi szempont-
bol [ényeges. A szerszamba torténd belépésnél az
orientacio, a szerszam falan torténd megcsuszas a
rugalmas deformacié periodikus visszaalakulasat
eredményezi.

A kapillarisbdl kilépé anyag feliilete sima és egyen-
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letes. Adott nyirofesziiltség mellett a feliilet riicskos-
sé, egyenetlenné valik. A fesziiltség hatasat torzulas,
elcsavarodas jellemzi. A nyiréfesziiltség novelése a
amely részleges orientaciot okoz. A polimer elval-
hat a kapillaris falatol a lancok kozotti orientacio
feler6sodése miatt. A csé falatdl valé elvalas soran
fesziltségrelaxacié figyelheté meg. A csé falaval
kontaktus alakulhat ki a polimer lancok dezorien-
tacoja kovetkeztében. A fesziltség koncentraléda-
sa a kilépd omledék sugdr iranyu torzulasat okozza
[6]. A reoldgiai duzzadas és a szerszamban kialakulo
parabolikus sebességprofil [7] a termék alakjanak el-
torzuldsat okozza. A rugalmas turbulencia a termék
mindségét és a termelékenységet rontja. Az dmle-
déktorés a jelenség idépillanataban fellépd kritikus
deformacio-sebességgel és kritikus nyiréfesziltség-
gel jellemezheté.

Az omledéktorés extrudalas soran okoz nehézsé-
geket. A kilép6é anyag geometridja torzul, a felllet
pedig durvan egyenetlen lesz. A vizsgalati eljarasok
kozil az extrudalassal [8], froccsontéssel [9], MFI-vel
[10], differencial scanning kalorimetridval (DSC) [11],
Brabender plasztograffal, hengerszékkel végzett ki-
sérletek a legjellemzdébbek.

Avizsgalatok sordn kiilonb6zé hémérsékleten extru-
dalt PVC reoldgiai tulajdonsagait vizsgaltam, mely-
hez DSC vizsgalatot, viszkozitasmérést, folyasindex
és aktivalasi energia meghatarozast végeztem. A
vizsgalatokat és a kapott eredményeket a kovetkezé
fejezetek mutatjak be

2, Kisérleti rész és eredmények

2.1. Lagyitott PVC keverék eléallitasa

A vizsgalatok elvégzéséhez lagyitott PVC keveréket
készitettem, melynek 6sszetételét az 1. tablazat tar-
talmazza.

A keverék f6 komponense a PVC S5070 por, melyben
a 70 a lancban 1évé monomerek szamara vonatko-
zik. Lagyitoként DINP-t alkalmaztunk, amely napja-
inkban biztonsagosnak itélt ftalat tipusu lagyité. A
komponensek keverése az MTI-20-as keverében tor-
tént. Az dramer6sség a keverés sordn maximalisan
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1. tdbldzat. A vizsgdlatokhoz haszndlt Idgyitott PVC keverék osszetétele

Komponens | PVC S5070 DINP

Stabilizator E-viasz Csusztato

Tomegreész 100 45

1,5 1 0,3

11-12 A értéket vett fel. Az alkalmazott fordulatszam
2100 s-1. A lagyité keverékhez adasa 70 °C esetén
tortént. A komponensek keverése addig tartott,
ameddig anyag hémérséklete a 140°C-ot el nem
érte (20 perc), ezt vizhités, majd levegdn htés ko-
vette.

A keverékkészitést granulalas és extrudalas kovette.
Az extruderszerszam (d(izni) 30 mm hosszu, 3 mm
atmérdjd hengeres szerszam 90°-os beémléssel. Egy
extrudalds soran 1,2 kg PVC-t kertlt felhasznalasra.
Az extrudalas kiilonbozé hémérsékleteken tortént
(130; 140;150;16;170;180 és 190 °C), az extrudalas
soran alkalmazott fordulatszam 60 1/perc.

2.2. DSCvizsgalat

A differenciadl scanning kalorimetridval az adott
anyag hevités hatdsara lezajlé energiavaltozasai,
az entalpia és fajh6 valtozasa valamint a valtozas-
hoz tartozé hémérsékletek leirhatok. A médszerrel
az a hémérsékletre vonatkoztatott h&aramlasku-
[6nbségnek a hémérséklet fliggvényében torténd
meghatarozasa lehetséges, amely a vizsgalati minta
és az 0sszehasonlitd cella k6zott mutatkozik az el-
nyelt vagy felszabadult hé kovetkeztében [19]. A
vizsgalat soran a bemért minta mennyisége 10 mg.
A felflitési sebesség 20 K/min. A vizsgéalat h6mérsék-
lettartomanya -40-250°C, a vizsgalat soran hasznalt
berendezés METTLER- Toledo DSC 823E tipusu kalo-
riméter. A kiilonb6z8 héfokon extrudalt PVC esetén
termogramokat 1. abra szemlélteti.

A gorbén lévé toréspont a feldolgozas soran je-
lentkezd legnagyobb hémérsékletet mutatja. Meg-

Sexe
Wig™-1

X E 1501 160 16 20 %
Lab: METTLER “STAR® SW 9.00

1. dbra. Kiilonb6z6 hémérsékleteken extruddlt
PVC-k termogramjai
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figyelhet6, hogy a nagyobb hémérsékleteken fel-
dolgozott alapgranulatumok esetén a téréspontok
nagyobb hémérsékleteket jeldlnek. Az alapgranula-
tum esetén ez a hémérséklet 155°C, 180°C feldolgo-
zasi hémeérsékletnél 168 °C, 190 °C extrudalasi ho-
mérsékletnél 192°C. A feldolgozottsagi (zselizacios)
fok és az extrudalasi hémérséklet kdzotti kapcsolat
vizsgalhato. A zselizaciés fok a DSC gorbe alapjan

zselizalasi fok [%]
100

80 |
60 |

40 |

200
T extrudalasi [OC]

2. dbra. A ldgy PVC feldolgozottsdgi foka az
extruddldsi hémérséklet fiiggvényében

szamolhato. A feldolgozottsagi fok és az extrudala-
si hdmérséklet kozotti kapcsolatot a 2. dbra mutatja
be.

Az extrudaldsi hémérséklettel a zselizacios fok né.
Granuldtum esetén a feldolgozottsagi fok 14%, 130-
150 °C esetén 15-20 %. A kisebb extrudalasi hémér-
séklet miatt az anyag megomlése kisebb mértékd.
Az extrudalasi hémérséklet ndvekedésével a feldol-
gozottsag foka 55-90 %, amely a 15-20 %-os zseli-
zalasi fokhoz viszonyitva haromszoros névekedést
jelent.

2.3. Bagley-korrekcio

A polimeromledékek viszkozitas-fliggése kilonfé-
le modszerekkel hatarozhaték meg. A vizsgalatok
soran kapott primer mérési értékek az alkalmazott
kapillaris geometria fliggvénye. A latszélagos érté-
kek korrekciot kovetéen tekintheték valos eredmé-
nyeknek. A korrekci6 alapja lehet a falhatast, a nem
parabolikus sebességeloszlas, a falcstszas és a disz-
szipaciés héfejlédést figyelembe vevé szamolas. A
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Bagley-korrekcié a belépési és kilépési hatast veszi
figyelembe. A korrekcié soran a kapillaris adott L
szakaszan regisztraljuk a nyomaskulonbséget. Kor-
kapillaris esetén a kapillaris sugara R. Réskapillarisok
esetén a korrigalatlan nyomasgradiens a nyomas-
mérék altal jelzett értékekbdl meghatarozhaté. A
nyomasgradiens ismeretében a korrigalatlan nyiré-
feszlltség szamithatd. A korrigdlatlan nyirésebesség
meghatdrozasa a térfogatarambal torténik. A nyird-
sebesség és nyirofesziiltségek hasznalhaték a be
és kilépési nyomasveszteségek meghatarozasara.
Az 6mledék-reoldgiai tulajdonsagok, a viszkozitas
nyirdsebesség,- és hémérsékletfliggésének megha-
tarozasa extruziométeres mérések segitségével tor-
tént. A Bagley korrekciohoz kiilonb6z6 hosszusagu
kapillarisokat hasznaltam. A vizsgalatokat Gottferd
Extruziometer 20 tipusu extruderrel végeztem. A
szerszamok névleges hossza 18,30 és 45 mm, atmé-
réje 3 mm. A vizsgalatok soran alkalmazott csiga 1:4
kompresszioviszonyu, egyenletes kompresszidju. Az
alkalmazott hémérsékletprogramok a kbvetkezék:
A-120/130/140 °C

B-140/150/160 °C

C-160/170/180 °C

A mérések sordn meghataroztam harom mérési he-
lyen a nyomdsokat [Bar] az anyaghémérsékleteket
[°C], a G tdmegdaramot [g/perc]. Az alkalmazott for-
dulatszam 20, 40, 60, 80 és 100 1/perc . A mérések
soran meghataroztuk a folyasindex értékeket. Az n
folyasindex meghatarozdsahoz az egyes h6mérsék-
let bedllitasok és L/D viszonyok mellett logaritmikus
Iéptékben dabrazoltuk a tomegaramokat a nyomase-
sés fliggvényében. A Q térfogataram aranyos a G t6-
megdarammal és a nyirésebességgel, a nyomasesés a
nyiréfesziiltséggel.

Az n folyasindex az kiilonb6zé hémérsékletprogra-
mokon lévé egyenesek egyenlete alapjan szamitha-
t6. A kilonb6z6 hémérsékletprogramokkal végzett
mérési eredményeket grafikusan a 3. abra szemlél-
teti. Az egyeneseken feltlintetett érték a meredek-
ség reciproka, az n folyasindex. A méréshez hasznalt
kapillarisok 90°-os kupos bedmlésiiek. A bedmlés
soran nyomasesés figyelheté meg, mely a bedmlé-
si szoggel ekvivalens szerszamhosszal jellemezhe-
t6. Ez a szerszamhossz a korrigalt szerszamhossz. A
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3. dbra. Kiilonb6z6 L/D ardnyok esetén a DG és a

DP osszefiiggése
korrigalt szerszamhossz és a tényleges hossz egyutt
alkalmas a tényleges nyirofesziiltség szamitasara. A
nyomasesés az L/D fliggvényében egy egyenest ad
(4. abra). A 0 DP értékre vetitett metszete a beémlés
egyenértékhosszat adja meg. A szamitasok alapjan
a szerszamok latszolag 6,6 mm-rel hosszabbak. A
mérdkapillarisok jellemz6 adatait a 2. tablazat tar-
talmazza.

Bagley korrekcio

200

AP
150°C

_-*|160°C

{170°C
100

4. abra. A Bagley korrekcio meghatdrozdsa

A viszkozitds meghatarozdasa a kapillarisfalra szami-
tott nyirofesziiltség és nyirdsebesség felhasznalasa-
val tortént. A szamitasokhoz tartozé osszefliggések
a kovetkezok (1) (2) (3):

2. tdbldzat. L/D viszonyok Bagley-korrekcio esetén

1, mm L/D lorr | (L/D)corr
rovid 18 6 246 82
normal 30 1 36.6 122
hossza 45 15 516 17,2
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ahol: r — a kapillaris sugara [m]; I- a kapillaris korri-
galt hossza [m]; DP: a nyomasesés a kapillarison [Pa]
(10° Pa); Q - térfogataram [m3s']; n — folyasindex.
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sek meredeksége leolvashaté, ebbdl — az R=8,314
J/mol-K allandé segitségével - az aktivalasi energia
meghatarozhatd. A 3. tablazat adott meredekségu
goOrbék esetén a szamitott aktivalasi energia értéke-
ket mutatja be.

3. tablazat. Aktivalasi energia értékek adott feldol-
gozasi hémérsékletek esetén

A 3. tdblazat szamitasai alapjan megallapithato,
hogy az aktivalasi energia a feldolgozasi hémérsék-
let novelésével né. A 6. dbra a 130, 140, 150, 180 és
190 °C-on extrudalt PVC viszkozitas-hdmérséklet
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5. dbra. Kiilonboz6 extruddldsi programok esetén a viszkozitds-nyirésebesség fiiggése

Lathatdé, hogy az alkalmazott extrudalasi hémér-
séklettel a viszkozitas csokken. Az dmledék rétegek
kozotti surlodas hdmérsékletfliggé. Nagyobb extru-
dalasi hdmérséklet esetén a rétegek kevésbé surlod-
nak, mely a viszkozitas csokkenését eredményezi.

2.4, Az aktivalasi energia meghatarozasa

Kismolekuldju anyagok folydsa sordn molekula-at-
ugrasok mennek végbe hémozgas hatasara. Az
atugrasok folyadékmolekuldk elrendezédése biz-
tositja, az elrendezddés aktivalasi energiat igényel.
A vizsgalatok soran kiilonb6z6 hémérsékleten fel-
dolgozott lagy PVC aktivalasi energiajat hataroztam
meg, a Bagley-korrekcional meghatarozott viszkozi-
tas és nyirdsebesség értékek felhasznalasaval. A visz-
kozitdsok logaritmusat és a fejh6mérséklet kozotti
kapcsolatot a 6. abra szemlélteti. A kapott egyene-

3. tablazat. Aktivdldsi energia értékek adott
feldolgozdsi hémérsékletek esetén

Treraorg.,”C Meredekség Eakt, J/mol
granulatum 3,24 26,94
130 4,15 33,70
140 4,18 34.75
150 3,85 32,01
180 4,71 39,16
190 4,68 38.91
68
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gorbéit abrazolja, az egyes gorbékhez tartozd me-
redekséggel.

6. abra. Kiilonb6z6 hédmérsékleteken extrudalt lagy
PVC-k viszkozitasa

Az 4bran, a magyardzatban lévé értékek a granulala-
si h6mérsékleteket jelentik °C-ban. Az abran lathato,
hogy az aktivalasi energia értéke a 130, 140 és 150
°C-on feldolgozott PVC esetén nagyjabol megegye-
zik. A nagyobb feldolgozasi hdmérséklet esetén ug-
rasszer( valtozas figyelheté meg.

8
In(n) |

] o 130
1 m=4.145

7 A 180
1 m=4.71
1 v 190
| m=4.678
1 o 140

6 | m=4.180
1 A 1450

m=3.850

2.60

2.80 3.00
1/T%1000 [K-]

6. dbra. Kiilonb6zo hémérsékleteken extrudalt
ldgy PVC-k viszkozitdsa
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2.5. Az ujrafeldolgozas hatasa

A kilonb6z6 hémérsékleteken eldallitott, egyéb-
ként teljesen azonos Osszetétel(i granuldtumokat
Osszekeverve feldolgoztam. A granulatumot és a
130-190 °C extrudalasi hémérsékleten feldolgozott
PVC-t a feldolgozasi eléélet hatasvizsgdlata miatt
extruzids vizsgalatoknak vetettem ala. A vizsgalatok
soran a csiga kompresszidviszonya 1:2,5, a kapillaris
atmérdje 3 mm. A szerszam L/D aranya 10, az alkal-
mazott fordulatszamok 20, 40, 60, 80 és 100 1/perc.
Az extrudalas héfokai az egyes zéndak szerint a ko-
vetkezok:

A. 120/130/140 °C

B. 140/150/160 °C

C. 160/170/180 °C

A vizsgalatok soran a zénakban lévé p1, p2, p3 nyo-
mast, a T1, T2, T3 hémérsékleteket, az egy perces
anyagkihozatalt és a nyomatékot mértem. Az ered-
mények alapjan megallapithatd, hogy az anyagki-
hozatal az extrudalasi hémérséklet novekedésével
nd. A nyomasértékek és a hdmérséklet a 3. zénaba
a legmagasabb. A fordulatszam novelésével az egy-
perces kihozatal vizsgalattal megallapithaté, hogy
a legnagyobb kihozatal a 100 1/perc fordulatszam
esetén jellemzé. Magasabb extrudalasi hdmérséklet
a kihozatal névekedését eredményezi. Az extrudalas
soran megfigyelheté az 6mledéktorés. Az 6mledék
felszine a dermedést kdvetben strukturalddik. A for-
dulatszdm novelésével fellleti elvaltozasok, egye-
netlen felszin figyelheté meg.

A feldolgozasi eléélet vizsgalatahoz a kulonbo6zd
héfokon extrudalt PVC-t granuldltam, majd. a gra-
nulatumot 5,10 és 20 % aranyban kevertem 0ssze.
Az alkalmazott diizni atmérdje 3mm. A csiga komp-
resszidviszonya 1:4 Az extrudalasdhoz hasznalt Ia-
gyitott PVC keverékek a kovetkezék:

A. Granuldatum - 190°C;

B. 140°C - 180°C;

C. 130°C-160 °C.

A keverékeket extrudalasa a 150/160/170 °C hé-
mérsékletprogramon tortént. Az alkalmazott for-
dulatszamok 20, 40, 60, 80 és 100 1/perc. A keverési
sajatossagok vizsgalatara az extrudalt zsinérokbol
metszeteket készitettem. A kilonbozé fordulatsza-
mu és keverési aranyu metszeteket a 7. dbra tartal-
mazza. A metszeteken jol lathatd, kiilonb6z6 recep-
turdju keverékek keveredési viszonyai. A keveredés
romlik, amennyiben keverési arany 5%-rol 20%-ra
nd. Az extrudalas sordn megfigyelheté volt az 6m-
ledéktorés jelensége. Keverékek esetén az 6mledék-
torés az alkalmazott fordulatszam noévelésével jel-
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lemzd8bb. Az 6mledéktorés leginkabb a 100 1/perc
fordulatszamnal figyelhetd meg.
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7.dbra. Az 6mledéktorés jelensége kiilonb6zo
hénérsékleteken feldolgozott PVC keverékeken

A makromolekularis anyagok folyasi tulajdonsagai
MFI (Melt Flow Index) segitségével vizsgalhato. A
folyasindex meghatarozasat a granuldtum és a 130-
190 °C-on extrudalt zsinérok granulatumaval végez-
tuk. A méréseket soran alkalmazott h6mérséklet 180
°C-on, a terhelés 21,6 kg terhelés, a bemért minta
tomege 5 g. A folyasindex hémérséklet-fliggését az
abra szemlélteti.

MFI
50 |

30

20 ]

10 °
120

140 160 180 2 | BeNE

8. dbra. Az MFI folydsindex a feldolgozadsi
hémeérséklet fiiggvényében

A 8. dbra alapjan megallapithato, hogy a folyasin-
dex a feldolgozéasi hémérséklet novelésével né. A
granuldtum és a 150 °C-on feldolgozott PVC folya-
sindexe 14,84. Jelent6s valtozas a 180-190 °C-on
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feldolgozott PVC esetén jelentkezik. A folyasindex
értéke mintegy haromszorosara novekszik. A gérbe
alapjan megfigyelhetd, hogy 160 és 180 °C kozott
az MFI értéke ugrasszerien megnd, mivel a kezdeti
MFI értékhez képest a kétszeresére nd a folyasindex.
A novekedés oka, hogy a feldolgozasi hémérséklet
novelésével a polimeromledékek folyasi tulajdonsa-
gai javulnak, azaz idéegység alatt a PVC szerkezete
megvaltozik, a domének részlegesen felbomlanak, a
folyas a részecskefolyasbol fokozatosan molekularis
folyasra valtozik. Ez a viszkozitds csokkenésével jar,
azaz az MFI érték jelentésen megné.

3. Osszefoglalas

Kutatasom soran feldolgozasi eléélet hatasait vizs-
galtam a lagyitott PVC reoldgiai tulajdonsagaira. A
granulatumokbol DSC és MFI méréseket végeztiink,
valamint extrudaldssal folyasgorbéket vettem fel.
Az extruziés mérések kiértékeléséhez az alapgra-
nuldtumon meghatarozasra kerilt az alkalmazott
mérbkapillaris Bagley korrekcidja, és valamennyi
beallitdshoz a Rabinovits korrekciohoz sziikséges
folyasindexek., kiilonb6z6 hémérsékleten végzett
extruzios folydsgorbék alapjan aktivalasi energiat
szamoltunk. A vizsgdlatokbdl kapott eredmények
alapjan a kovetkez6 megallapitasok teheték:

1. A DSC vizsgalatok eredményei alapjan meg-
allapithaté a feldolgozas soran elért legma-
gasabb anyagh&mérséklet. Ennek ismerete
Iényeges, mivel ez alapjan a polimer termikus
el6életére kovetkeztetni lehet. A kiilonbozé
hémérsékleteken feldolgozott PVC metszete-
in az Omledéktorés figyelheté meg, mely az
extruder kapillarisa mellett fellépé nyiréer6k
hatasara alakul ki. A dezorientacié az 6mledék
sugariranyu deformalédasat okozza.

2. A folyasindex meghatdrozasa soran megalla-
pithato, hogy a feldolgozasi hémérséklet a Ia-
gyitott PVC folyasi tulajdonsagait befolyasolja,
a feldolgozasi hémérséklet novelése az MFI
érték novekedését okozza. A mérések soran
a legnagyobb valtozas 170 és 180 °C kozott
kovetkezik be. A kisebb feldolgozasi hémér-
séklethez viszonyitva a magasabb hémérsék-
leteken a folyasindex mintegy hdromszorosara
nd. A PVC szerkezete megvaltozik, a domének
részlegesen felbomlanak, a folyds a részecske-
folyasbol fokozatosan molekularis folyasra val-
tozik. Ez a viszkozitas csokkenésével jar, azaz
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az MFI érték jelentésen megnovekedik.

3. Bar az MFI a folyds aktivalasi energidjanak
meghatarozdsara nem alkalmas, az extruzi-
0s mérések soran egyértelmden kimutathaté
volt az aktivalasi energia novekedése.

4. A kulonb6z6 hémérsékleten készilt granu-
latumok keverékének feldolgozasakor észlel-
het6 volt a ,gocsortdosodés” jelensége, azaz a
nagyobb hémérsékleten készilt granuldtum
szemcsék nehezen homogenizidlodtak a ki-
sebb hémérsékleten granulalt anyagban. Ez a
jelenség a metszeteken latvanyosan bemutat-

haté.

A feldolgozasi el6élet reoldgiai tulajdonsagokra gya-
korolt hatasdnak ismerete az anyagvalasztas a gyartas
valamint a termék minésége szempontjabdl megha-
tarozo jelentdségu. Arra tigyelni kell, hogy kilonb6zé
feldolgozasi el6életli anyagok még teljesen azonos
Osszetétel mellett sem keveredjenek. A tapasztalt
jelenséget ujrahasznositott anyagok alkalmazasakor
figyelembe kell venni és a feldolgozast erételjes nyird
hatasu eszk6zon végezni.
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