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ABSTRAKT

Tato diplomova prace je zaméfena na reologické chovani poly(1-butenu) pfi

zpracovatelskych podminkach pouzivanych pfi vytlaCovani.

Izotakticky poly(1-buten) je polymorfni polyolefin a v zévislosti na krystalizacnich
podminkach se vyskytuje v péti krystalickych formach.

Pro hodnoceni reologickych vlastnosti byl pouzit kapilarni viskozimetr, provedeny
potfebné korekce a sestaveny tokové a viskozitni kiivky. Po vyhodnoceni vysledka byl

material nasledné zpracovan na vytlaCovacim stroji.

V diplomové praci byly hodnoceny dva homopolymery s ozna¢enim PB 0110M a PB
0300M.

Kli¢ova slova: vytlacovani, kapilarni reologie, Bagleyho korekce, tokova ktivka, viskozitni

ktivka, poly(1-buten)

ABSTRACT

This thesis is focused on the rheological behavior of poly(1-butene) at the processing con-

ditions applied during extrusion.

Isotactic poly(1-butene) is polymorphic polyolefin and depending on the conditions of

crystallization occurs in five crystalline forms.

For the evaluation of rheological properties the capillary viscometer was used, all the ne-
cessary corrections were made and flow and viscosity curves compiled. Upon evaluation of

the results the material was processed on extrusion machine.

In this thesis two homopolymers labeled PB 0110M and PB 0300M were evaluated.

Keywords: extrusion, capillary rheology, Bagley Correction, flow curve, viscosity curve,
poly(1-butene)
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UvVOD

Reologie se jako samostatny védni obor prosadila koncem dvacatych let minulého stoleti.
Vyvoj déle pokracoval pod vlivem zvysujicich se pozadavkl trhu zejména na zpracovani a
rozsifovani aplika¢nich moznosti polymernich materiali. V soucasné dob¢é jsou plasty

jednim z nejpouzivangjSich vyrobnich materiald a jejich vyznam dale stoupa.

Reologické vlastnosti polymernich materialti maji pti navrhu budouciho vyrobku a navrhu
zpracovatelskych podminek nezastupitelnou ulohu. Navrh kazdého vyrobniho procesu se
neobejde bez stanoveni reologickych charakteristik daného materidlu. Vzhledem k neustéle
rostouci tendenci vyuzivani polymernich materidli ve stale SirSim spektru aplikaci je
nezbytné, aby popis tokovych vlastnosti polymera jednozna¢né ur€il aplikacni moznosti a

zpusob zpracovani zkouseného materialu.

Tato prace se zaméfuje zejména na tokové vlastnosti polymerd v tavenin€ a cilem je
stanovit vhodné zpracovatelské podminky pfi vytlaCovani. Hodnocenym materidlem jsou

dva homopolymery poly(1-butenu) s rozdilnymi indexy toku taveniny.



UTB ve Zliné, Fakulta technologicka

I. TEORETICKA CAST
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1 REOLOGIE POLYMERNICH TAVENIN

Reologie je relativné mladé odvétvi prirodnich véd, které se zabyva vztahy mezi napétim a
deformaci materialti. Popisuje tokové vlastnosti polymert v roztoku, v taveniné i v pevném
stavu v zavislosti na mechanickém namahdni materidlu. VétSina polymernich materiala
vykazuje kombinaci vlastnosti kapalnych a pevnych latek, takzvané viskoelastické
chovani, které je dano viskozitou kapalné slozky a pruznosti slozky pevné. Reologie
polymernich tavenin popisuje tokové chovani polymert za teploty vySSi nez T, u

amorfnich polymert a nad 7, u polymera krystalickych. [1]

1.1 Historie

Reologie jako samostatnd védni disciplina ma pocatky v roce 1929, kdy probéhlo prvni
oficialni setkdni Society of Rheology. Teoretické zadklady vSak byly polozeny daleko
diive. V roce 1676 to byl Hooktliv zdkon, v roce 1687 Newtonlv zdkon viskozity. Dal§im
dalezitym milnikem byla Boltzmannova teorie linedrné€ viskoelastické hmoty v roce 1874 a

nakonec v roce 1916 Binghamsky model viskoplastickych latek. [1]

1.2 Zakladni principy

Studie viskoelasticity polymert pojednava o vzajemnych vztazich mezi pruznosti, tokem a
molekularnim pohybem. Viskoelastické chovani polymernich materialti vyplyva z povahy
dlouhych fetézcl makromolekul. To plati zeyména, kdyZ je Cas relaxace pfiblizné stejny

jako ¢as mechanického zatéZovani. [2]

1.2.1 Smykové napéti

Jednoduchy smykovy tok je kontinualni pohyb c¢astic ptes, nebo kolem sebe, zatimco
elongaéni tok je pohyb castic od sebe nebo k sobé€. Pro ilustraci si na obrazku Obr. 1
muzeme smykovy tok zobrazit jako pohyb hypotetickych desek, které se po sobé

posouvaji. Smykové napéti se matematicky popisuje Newtonovym zadkonem. [3]
T=1o*Y (H

Kde 7 je smykové napéti,

1o je newtonska viskozita,

y je rychlost smykové deformace.
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——— hypotetické
vrstvy

Obr. 1 Smykovy tok [3]

Smyk vyvolany laminarnim proudénim v kapalindich muzeme popsat Ctyfmi modely

proudéni, které zdroven umoznuji méteni reologickych velicin.
a) Tok mezi dvéma paralelnimi plochymi deskami, kdy se jedna deska pohybuje a
druhé je stacionarni.
b) Tok v mezikruzi mezi dvéma soustiednymi valci, kdy se jeden valec otac¢i a druhy
je stacionarni.
c) Tok kapilédrou, kdy je testovany vzorek vytlacovan kapilarou pomoci pistu.

d) Tok mezi dvéma paralelnimi deskami nebo mezi deskou a kuzelem, rotacni

viskozimetry. [4]

1.2.2 Rychlost smykové deformace

Rychlost smykové deformace je rozdil rychlosti dvou rovnobéznych vrstev kapaliny,
vztazeny na jednotku délky jejich kolmé vzdalenosti. Charakterizuje rychlost tvarové

zmény pomyslnych vrstev kapaliny. Znaci se feckym pismenem gama y (1/s). [2]

1.2.3 Newtonska kapalina

Newtonska kapalina je takova latka, u které je viskozita nezavisld na rychlosti smykové
deformace. Ve skutecnosti Zadna kapalina nevykazuje ¢ist¢ Newtonskou viskozitu a Zadna
pevna latka nevykazuje Cisté elastické chovani. V nékterych ideédlnich zjednodusenych
ptipadech je vSak vyhodné takové chovani predpokladat. Naproti tomu vSechny deformace

redlnych téles vykazuji elastickou 1 viskozni slozku deformace. [2]
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Devét rtiznych smykovych napéti © miize byt piifazeno k trojrozmérnému télesu. Tii
soubézné v trech prostorovych smérech (111, 7, T33) a Sest na n¢ kolmych (743, 713,
atd.), viz Obr. 2 Definice smykovych napéti. T¢€leso je podle definice namahano smykem
ve sméru 2 - 1. Pomér mezi posouvajici silou F a plochou A4, na kterou dan4 sila ptisobi je
smykové napéti 7,; = T = F/A;. Dusledkem smykového napéti je smykové pietvoreni y.
Pomér G = 7,;/y je smykovy modul. Vrstvy ve vzdalenosti y se mezi sebou vzajemné
paralelné pohybuji riznou rychlosti, rychlost smykové deformace y = dv/dy. Pomérem
mezi smykovym napétim 7,; a rychlosti smykové deformace y dostaneme dynamickou

viskozitun. [5]

= f21
n= ¥ (2)

Kde 1, je smykové napéti ve sméru 2 -1,

7 je smykova viskozita,

y je rychlost smykové deformace.

22
2 T
T2 1 T32
11 i
y , Tos Tsi
3 Tis
Tss

Obr. 2 Definice smykovych napéti

Prevracena hodnota viskozity je tekutost, 1/7. Viskozita v zavislosti na hustoté je

kinematicka viskozita, matematicky vyjadfeno jako:
n
V== 3
? 3)

Kde v je kinematicka viskozita,
7 je smykova viskozita, [5]

p je hustota.
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Pti dostate¢né nizkych rychlostech smykovych deformaci je dynamicka viskozita, podle
vztahu (2), nezavisla na rychlosti smykové deformace (Newtonlv zéakon); kapalina se

chova jako Newtonskd a dynamicka viskozita se zna¢i jako Newtonska viskozita, 7,.

Ptikladem miize byt voda ve velmi Sirokém rozsahu smykovych rychlosti a polymerni
taveniny pfi velmi nizkych smykovych rychlostech, zpravidla nizSich nez 0,01 1/s.
Newtonskd dynamicka viskozita 7y, polymernich tavenin vzristd se zvysujici se

hmotnostné priimérnou molarni hmotnosti M,,, podle vztahu:
Mo = Kn * My, 4)
Kde K,, je materidlova konstanta,

M,, je primérnd molarni hmotnost. [5]

1.2.4 Nenewtonska kapalina

Studiem tokového chovani polymert bylo zjisténo, Ze viskozita neni konstantni, ale méni
se v zavislosti na tokovych podminkach. Chovéani takovych kapalin nazyvame jako
Nenewtonské. Na obrazku Obr. 3 je zobrazen vztah mezi smykovym napétim a rychlosti
smykové deformace (tzv. tokové kiivky). Newtonska kapalina je zobrazena jako pfimka 1,
ktera zacina v poc¢atku soutfadnic a popisuje Newtonské chovani, viskozita je ptimo imérna
smykové rychlosti. Kiivka 2 popisuje pseudoplastické chovani, viskozita klesé s rostouci
smykovou rychlosti. Kfivka 3 popisuje dilatantni chovani, viskozita roste s rostouci
smykovou rychlosti. Pifimka 4 popisuje chovani Binghamské kapaliny, kdy piimka
nezacina v po€atku soufadnic, ale tok se projevi az pii napétim vyS$im nez je 7. Pro popis
chovani vSech Nenewtonskych kapalin neni mozné pouZit jeden matematicky vztah.
Jednim z nejpouzivangjsich vztaht, pro popis tokového chovani je mocninovy zakon, ktery

popisuje tokovy ptfimky pomoci logaritmickych soufadnic. [1]
T=Kxy" (5)
Kde 7 je smykové napéti,
K je konzistentni index, [2]
y je rychlost smykové deformace,
n je nenewtonsky index.

n < 1 pseudoplastické chovani
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n = 1 newtonské chovani

n > 1 dilatantni chovani

- 1

SMYKOVE
NAPETE 2

T

RYCHLOST SMYKOVE DEFORMACE 7/

Obr. 3 Obecné tokové kiivky [2]

Smykové napéti T,; je pfimo umérné rychlosti smykové deformace pro newtonovské

kapaliny, dle vztahu (2) a proto je viskozita nezavisla na délce méteni. Oproti tomu je
Nenewtonska viskozita zavisla na rychlosti smykové deformace a nékdy dokonce i na Case.
Polymery miiZou byt pfi zpracovani vystaveny vysokym smykovym silam, naptiklad vice
nez 20.000 1/s pfi natirani a vice nez 70.000 1/s pfi vstfikovani polykarbonatu pro vyrobu
kompaktnich diskd. Pti nulové rychlosti smykové deformace je smykové napéti nulové pro
Newtonské kapaliny a takd pro spoustu Nenewtonskych kapalin. Tyto kapaliny se obecné
nazyvaji jako Binghamské télesa, nicméné pii nekone¢né malych smykovych rychlostech
vykazuji 1 nenulové smykové napéti. [5] Je tfeba zdlraznit, Ze Binghamské kapaliny patfi
mezi Nenewtonské kapaliny. Dokézat to mizeme podle vztahu (6) vypoctem takzvané
zdanlivé viskozity u, kterd je definovana jako pomé&r mezi smykovym napétim a rychlosti

smykové deformace.

(6)

I~

Kde 7 je smykové napéti, [1]
1 je zdanliva smykova viskozita,

y je rychlost smykové deformace.
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Na obrazku Obr. 4 ptimka 1 zobrazuje Newtonské chovani kapaliny (konstantni viskozita),
ktivka 2 zobrazuje Binghamskou pseudoplastickou kapalinu (viskozita klesd) a kiivka 3

zobrazuje Binghamskou dilatantni kapalinu (viskozita roste). [1]

RYCHLOST SMYKOVE DEFORMACE /y

Obr. 4 Zdanliva viskozita kapalin [1]

1.2.5 Rovnice WLF

Polymery pfi teploté blizké teploté skelného prechodu 7, méknou a nad 7, teCou. Tok je
pohyb molekul a je podminén kritickym mnozstvim volného objemu. Vztahy mezi
viskozitou polymerni taveniny a volnym objemem se zabyva WLF rovnice (Williams -
Landel - Ferry).

_ B/f)(T =To)

mAr = 2 Jar + (T —Ty)

(7
Kde At je redukovany posuvny faktor,
B je materialova konstanta,
fo je frakéni volny objem,
as je expanzni koeficient volneho objemu. [2]

Rovnice WLF je zalozena na teorii volného objemu, ktera byla navrZena jako empirické
vyjadieni posuvného faktoru. Posuvny faktor byl ¢asto vyuzivan pro modelovani teplotni

zavislosti riznych polymernich materidld. Teplotni rozsah platnosti rovnice WLF se
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pohybuje mezi teplotou skelného pfechodu 7, az T, + 100° C zkoumaného materialu. Pti
teplotach hluboko pod 7, se projevuji fyzikalni vlastnosti polymerd jako je krip, teceni a
rovnice WLF vykazuje neptesnosti. [6]

1.2.6 Reologické modely

Pro lepsi pochopeni teoretickych piredpokladii viskoelastického chovani polymernich

materiali pouzivame mechanické modely.
a) Jednoduché modely

Nejjednodussim modelem popisujici viskézni chovani materialu je Newtonliv model,
pohybujici se pist v uzavieném valci naplnény kapalinou, zobrazeny na obrazku Obr.
5a. Predpoklada se, ze rychlost pohybu pistu, V = dX/dt, je ptimo tmérna pusobici
sile F.

F=n»V 8)
Kde X je posun,
tje Cas,
n je koeficient iméernosti.

Tato rovnice je analogickym vyjadienim zékladni rovnice pro Newtonské kapaliny, kdy
predpokladdme, Ze rychlost je obdoba rychlosti deformace, sila F je obdoba napéti a

koeficient umérnosti je obdoba viskozity.

Nejjednodussim modelem popisujici elastické chovani materidlu je Hookliv model,

pruzina, zobrazena na obrazku Obr. 5b. Posuv X je imérny pusobici sile F.
F
X=1 ©)

Pro moZnost srovnani této rovnice s formulaci Hookova zakona povaZujeme X za

relativni deformaci, F za napéti a G za modul pruznosti. [5]
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a) b)

Obr. 5 Mechanické modely

a) Newtoniv model, b) Hooktv model

Ob¢ rovnice jsou jednoduché a neptinaseji zadné nové poznatky do teorie toku viskoéznich
kapalin a elastickych materiali. Popis téchto mechanickych modela je vSak dulezity pro

dalsi zpiisoby zapojeni, pti kterém zapojujeme vice jednoduchych modeld spole¢né.
b) Dvouparametrové modely.

V prvnim ptipadé se jedna o paralelni zapojeni pruziny a pistu, zobrazené na obrazku

Obr. 6a. [5]

Toto zapojeni (Kelvin - Voightiiv model) popisuje chovani, pii kterém se po vloZeni
zatizeni zacne pist pohybovat a souCasné¢ se natahuje pruzina az do dosaZeni
rovnovazného stavu. Po odtiZeni se pruzina vraci do piivodni polohy, ale pfitom musi
prekonavat odpor pistu. Kelvin-Voighttiv model popisuje krip polymernich materialt.
[1]

V druhém piipad¢ se jedna o sériové zapojeni pruZiny a pistu, zobrazené na obrazku

Obr. 6b. [5]

Toto zapojeni (Maxwellliv model) popisuje chovani, pfi kterém se po vlozZeni zatiZzeni
pruzina okamzit¢ protahuje aZ do rovnovazného stavu, ndsledné¢ se pist zaéne
pohybovat az do doby, kdy pruzina i pist vykazuji stejnou deformaci. Po odtiZeni se
pruzina okamzité vraci do piivodni polohy a pist zstava v poloze nejvétsiho zatiZeni.
Maxwelliv model se pouZziva pro popis relaxacniho chovani polymernich materiald.

[1]
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==
2) b) ==

Obr. 6 Mechanické modely

a) Kelvin-Voightliv model, b) Maxwelliiv model

Parametry Kelvin-Voightova modelu jsou nasledujici:

Retardacni ¢as A = %

Relaxac¢ni ¢as @ = oo

Parametry Maxwellova modelu jsou nasledujici:

Retardacni ¢as A = 0
Relaxacni ¢as © = %

Pouziti mechanickych analogovych modell popisuje chovani polymernich materiala pti
riznych typech deformaci. Srovnani vySe uvedenych vysledkli ukazuje, Ze Kelvin-
Voightiv a Maxwelliv model ptfedpokladaji odliSné chovani materidlu a jejich
retarda¢nich a relaxacnich cast.

¢) Viceparametrové modely.

vvvvvv

jednotlivych Kelvin-Voightiv nebo Maxwellovych modeli. Kombinace nékolika
Kelvin-Voightovych nebo Maxwellovych modela 1ze vyjadiit jako soucty jednotlivych
rovnic platnych u jednoduchych modelii podle nasledujicich vztahi.

Rovnice (10) a (11) jsou platné pro sloZzené Kelvin-Voightovy modely, rovnice (12) a

(13) plati pro slozené¢ Maxwellovy modely. [5]
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1

J'(w) =X 16 T a? (10)
(w.4})
J (@) = Ei 16 1+?)w./1i)2 an

Kde N je pocet elementti v modelu.

9 2

G(a))—ZG IJ(:"( 39)2 (12)
_ (@8))

¢ w) = ZG} 1+ (0.6,)? (13)

Kde M je pocet elementti v modelu.

Pouziti téchto modelti umoziiuje analyzu chovani materidlu a jeho vlastnosti pfi riznych
deformacnich zkouskach. Schematické zobrazeni viceparametrovych modelii je na

obrazku Obr. 7a, b. [5]

Obr. 7 Viceparametrové modely [5]
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d) Slozité mechanické modely

Maxwellovy a Kelvin-Voightovy modely mizou byt spojovany paraleln€, sériové nebo
v kombinaci mezi sebou. Kombinace Maxwellova a Kelvin-Voightova modelu spojené do
série (také nazyvané jako Burgertiv model) je ukazana na obrazku Obr. 8. Tato kombinace
pfedstavuje kvantitativni model chovani polymernich materialti. Timto modelem mtizeme

sledovat kombinaci relaxa¢niho a retardacniho spektra v jednom materialu.

Gy,

G,% — j??K

=k

Obr. 8 Burgertiv model [5]
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1.3 Zpisoby méreni viskozity

Viskozitu mtizeme méfit nékolika zptisoby pomoci udaji o smykové rychlosti, které
ziskavame z méficich pristrojl, viskozimetrii nebo reometri. Miizeme je rozd¢lit na rotacni
(kuzel - deska, paralelni desky, valec - valec) a kapilarni, které¢ dale dé€lime na tavné (pro
urceni ITT) a kapilarni reometry. Piiklady hodnot viskozity, kterych nabyvaji bézné latky,
jsou uvedeny v tabulce Tab. 1. [7]

Tab. 1 Viskozita béznych latek [8]

Material Viskozita (Pa.s)

Vzduch 10°

Voda 107
Latex 10~
Olivovy olej 107
Glycerin 1
Polymerni tavenina 10% - 10°
Dehet 10°
Plasty 10"

Sklo 107!

1.3.1 Rotacni a oscilaéni viskozimetr

Nejcastéji se pouzivaji pro nizsi hodnoty rychlosti smykové deformace a materidly s vyssi

viskozitou. Principidlné miiZeme rotacni a oscilacni reometry rozdélit
a) podle zpisobu méteni,
Konstantni smykové napéti urcuje vyslednou smykovou rychlost.
Konstantni smykova rychlost urcuje vysledné smykoveé napéti.

b) podle tvaru.
Tok mezi paralelnimi deskami.
KuzZel - deska (Deska - deska).
Valec - valec [4]
V ptipadé méfeni viskozity touto metodou je nutné zohlednit vliv volného povrchu
zkoumaného materidlu. Analyzy uvadi, ze mirné odchylky tvaru volného povrchu od

kulové plochy mtizou vést k chybam v tadu 10 % nameéfenych hodnot prvniho rozdilu
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normalového napéti N/ a poméru prvnich a druhych rozdili normalovych napéti N1/N2.

[10]

NP
TORZNIDRAT
—PCHYBLIVY PASEK /
B AV—TAVENINA KUZEL POLYMER
POLYMER
Vi /_
|

oo ?} -

— STACIONARNI DESKY
2) b )

Obr. 9 Viskozimetry a) paskovy, b) kuzel - deska, c) valec - valec [9]

1.3.2 Padovy (téliskovy) viskozimetr

Padové viskozimetry se pouzivaji pro méteni kapalin s relativné nizkou viskozitou. Princip
mefeni viskozity je zalozen na méfeni rychlosti padu téliska (koule, kuzel) v kapaliné o

znamé hustoté. [4]

1.3.3 Kapilarni viskozimetr

Kapilarni reometry se pouzivaji pro méfeni viskozity polymernich tavenin pii vysokych

smykovych rychlostech, obvykle od 10 do 10.000 1/s. [11]

Meéteni viskozity kapildrnim reometrem je osvédceny zplsob pro definovani procesnich
podminek pfi vytlatovani polymernich materialti. Tavenina polymeru za dané teploty je
pusobenim pistu vytlacovana pies kapilaru definovanych rozméri. Reologické
charakteristiky materialu mizeme nésledné vypocitat ze znamé rychlosti posuvu pistu a
tlaku. Smykova viskozita je stanovena z méteni poklesu tlaku v kapilafe a z objemového
pratoku polymeru. Smykové napéti je vypocitano z poklesu tlaku a délky kapilary; rychlost
smykové deformace z objemového pritoku a geometrie kapildry. Smykova viskozita je

dilezitym parametrem pro uréeni chovani polymeru pfi toku. [12]

Hlavnim pifedpokladem je méfeni ustaleného toku Nenewtonskych kapalin (polymernich

tavenin nebo roztokil). Zatimco vlastni méfeni je relativné jednoduché, analyza dat je

vvvvvv

neméfime piimo, ale jejich vysledna hodnota je pfepocitana z méteni objemového pritoku
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v

a tlaku. Analyza hodnot zavisi na geometrii kapilary. Nejpouzivanéjsi jsou kapilary s

kruhovym priifezem (polomér R, plocha m*R’) a kapilary s obdélnikovym priifezem

(stérbinové, vyska H, sitka W a plocha H*W.

a)

b)

Smykové napéti. Smykové napéti ve zcela zaplnéném prifezu kapilary linedrné
roste se vzdalenosti od stfedu kapilary (=0, y=0) do maximalni hodnoty

smykového napéti na sténé kapilary t,,. [11]
Kruhovy prifez
(r) = rw.g,pro Tw = —g.p' (14)
Stérbina
7(y) = tw. 2y/H,pro t,, = —g.p’ (15)

Z toho vyplyva, ze predtim nez budeme moci zjistit distribuci smykového napéti,
potfebujeme zméfit tlakovy gradient p” v kapilate. Tlakovy gradient mizeme

aproximovat namefenou tlakovou ztratou v kapilare Ap podle rovnice (16).

, A
p=-7 (16)

Tato pfiblizna hodnota vSak navySuje skute¢ny tlakovy gradient o tlakové ztraty na
vstupu a vystupu z kapilary. Tuto chybu je mozné odstranit opakovanym meétenim
stejného objemového pritoku s kapilarou o jiné délce a naslednou aplikaci

Bagleyho korekce. [11]

Smykova rychlost. Smykova rychlost ve zcela zaplnéném prifezu kapilary prudce
roste se vzdalenosti od stfedu kapilary. Distribuce smykové rychlosti je
charakteristicka vlastnost zkuSebniho vzorku a nelze ji dopfedu piedvidat.
Smykovou rychlost na sténé¢ mizeme stanovit kombinaci n¢kolika méteni riznych
objemovych pritokl a urcit sklon kiivky Q (p’) pro kazdou hodnotu smykové
rychlosti. Z téchto udaji mizeme vypocitat smykovou rychlost na sténé kapilary

podle nasledujicich vztaht. [11]

Kruhovy prifez

v — - r se
yw=—5.G+%.30) (17)
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Stérbina

. 2Q ©8Q

yw=m.(2+%.6—p,) (18)
Tyto rovnice jsou nazyvany jako Rabinowichova korekce. Jednoduché schéma

kapilarniho reometru mizeme vidét na obrazku Obr. 10. [11]

lhx“%—pist

F / e
| —/_,_,—vélec / wstupni ohlast
o hd v :
Zasobmly ——-4 PR T z
polymernd [ 1 / — «b
tawenity
A ustalery tok
2]

w wystupnd oblast

Q
Obr. 10 Kapilérni reometr [13]

Pro ziskani hodnot viskozity musime pifevést naméiené hodnoty smykovych rychlosti a

tlak z kapildrniho reometru pomoci nasledujicich koreket.
Bagleyho korekce, je korekce vstupni a vystupni tlakové ztraty.
Mooneyho analyza, je korekce skluzu na stén¢.

Weissenbeg - Rabinowitschova korekce, je korekce smykové rychlosti taveniny protékané

prufezem kapilary. [13]
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1.4 Vliv teploty

Meéieni viskozity se pokud mozno provadi za izotermickych podminek. Teplota je stejnd v
celém vzorku a méfeni se opakuje za riznych teplot. Méfeni za izotermickych podminek
vSak neni mozné pii vysokych smykovych rychlostech, protoze velka ¢ast tokové energie
se pfeménuje na vnitini energii vlastniho vzorku. Tento efekt se nazyva viskozni disipace a
pii méfeni kapilarnimi reometry je mozné ho minimalizovat pouzitim velmi uzkych

kapilar. [11]

1.4.1 Princip superpozice (¢as - teplota)

Teplota je mirou molekularniho pohybu. Rovnice WLF (X) popisuje vztahy mezi Casem a
teplotou. Na zaklad¢ téchto ptedpokladl je zaloZen princip superpozice ¢as - teplota, kdy
uvazujeme, Zze hodnoty teploty jedné kiivky muzeme piekryt hodnotami teplot druhé
kiivky posuvem kiivky po ¢asové ose. Vyznam této tvahy je ziejmy, kdyz si uvédomime,

7e takto mizeme ziskat hodnoty v §irokém rozsahu od 1 do 10° 1/s. [2]

Princip superpozice Cas - teplota je platny pro mnoho materialii. Pro polymerni materidly
lze teplotni zavislost viskozity vysvétlit nasledujicim vztahem (19), kdy se referen¢ni
viskozita pfi teploté 7, posune do nové teploty 7 pouzitim posuvného horizontalniho

faktoru ar (7, T,) a vertikalniho faktoru b7 (T, T,).

. . (T;Tp)
N, =0 To)-3 s (19)

Teplotni posuvné faktory jsou definovany podle nésledujicich vztahli (20) a (21),

1 1
T—T, To—Ty

ar(T; Ty) = exp{ ( )} (20)

To-p(T(
br (T3 To) = 2222 @1)

s parametry E/R, T, © (1), o (Ty) areferenéni teplotou 7y. [11]

1.4.2 Aktivacni energie toku

Pouze v piipad€ jednoduchych kapalin se mize koeficient viskozity 7 jevit jako zavisly

pouze na teploté. Tato zavislost je popsana Arrheniovou rovnici (22). [1]

n=Aexp () (22)
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Ze vztahu je ziejmé, ze viskozita exponencidlné klesd s rostouci teplotou. Aktivacni

energie toku E je reologicky parametr a jeho velikost urcuje citlivost materidlu na zménu
teploty. [1]
Zaroven je hodnota aktivacni energie toku zavisld na pritomnost vétveni makromolekul.

[5]
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2 VYTLACOVANI A DALSI ZPUSOBY ZPRACOVANI POLYMERU

VytlaCovani patii mezi tvaieci technologické operace. Slouzi k ptipravé materialu pro dalsi

zpracovani a k vyrob¢ polotovart i finalnich vyrobkii.

V tabulce Tab. 2 jsou uvedeny smykové rychlosti, kterych se dosahuje pii zpracovani

polymert béznymi dokoncovacimi technologiemi. [14]

b)

d)

Tab. 2 Smykové rychlosti dokon¢ovacich technologii [19]

Zpracovatelska technologie Smykova rychlost (1/s)
Lisovani 1-10
Vilcovani 10 - 100
Vytlacovani 100 - 1.000
Vstiikovani 1.000 - 10.000

Vytlacovani. Vytlacovani je technologickad operace, pfi niz je hmota v plastickém
stavu vytlacovana tvarovacim néstrojem (vytlacovaci hlavou) do volného prostoru.
K tomu jsou v mens$i mife vyuzivany pistové vytlacovaci stroje a vétSinou Snekové
vytlaCovaci stroje. Tomuto tématu se podrobnéji vénuje kapitola 2.2. Vytla¢ovani.
Valcovani. V plastikafském a guméarenském primyslu se kalandrovani pouziva
k ptipravé f6lii (pfedevs§im z tvrdého a mekéeného PVC) a podlahovin a k nanaseni
polymerti na textilni podlozky (napt. kaucukovych smési na kord). Zakladnim
strojem je vicevalcovy stroj zvany kalandr, ktery je zatazen do vyrobni linky.
Lisovaci technologie. Zakladem lisovacich technologii je tvafeni polymerni
taveniny pod tlakem v dutiné formy. Mezi tyto technologie patii lisovani,
pfetlacovani a vstfikovani. Vyrobky ziskané témito technologiemi se obecné
nazyvaji vylisky, vyrobky pfipravené vstiikovanim se nékdy oznacuji jako vystiiky.
Tvarovani a vyfukovani. Plast ve form¢ polotovaru piedehiatého na teplotu
odpovidajici kaucukovitému stavu je vhodnym zptisobem za pomoci formy
tvarovan a po dosaZeni definitivniho tvaru je ochlazen. Kone¢ného tvaru vyrobku
neni dosahovéano prokazatelnym tokem materialu, nejedna se tedy o tvareni, ale o
tvarovani. Tvarovanim za tepla je mozné zpracovavat pouze termoplasty.
Zpracovani polymernich kapalin a tavenin. Zikladem vSech niZe uvedenych

technologii je ptevedeni polymerti do tekutého stavu. [14]
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e Maceni; princip spociva v namoceni pfedmétu nebo formy pozadovaného tvaru
do roztoku, latexu, pasty nebo nizkoviskozni taveniny vysokomolekuldrni
latky.

e Natirani; princip spociva vrovnomérném rozprostieni kapalné hmoty po
povrchu plochého podlozniho materidlu (napf. textilu nebo papiru).

e (Qdlévani a liti. Odlévanim se vytvareji plné nebo duté predméty pozadovaného
tvaru uvnitt formy pretrzitym postupem. Litim se rozumi spiSe nepietrzité
technologické postupy, kterymi se vyrabé&ji napt. folie z roztok.

e Doplnkové technologie. Mezi dopliikkové technologie mizeme zaradit lepenti,
svafovani, povrchové Upravy a obrabéni plastii. Tyto operace slouzi zejména

k finalni uprave tvaru a povrchu budouciho vyrobku. [14]

2.1 Vytlacovani

Vytlacovani polymernich materidli k vyrobé findlniho vyrobku pro primyslové a
spotiebni aplikace je integrovany proces, kde vytlatovaci stroj tvoii jednu ¢ast z celé fady
procesnich tkont. Vytla¢ovaci linky pro vyrobu nékterych produkti jsou slozité a je tieba
provést vétsi pocet operaci k realizaci jakostniho vyrobku. Pokud je Spatné nastaveny jeden
parametr z vytlaCovaci linky (teplotni profil vytlacovaciho stroje, receptura smési, chlazeni
pod nasypkou, teplota vytlacovaci hlavy, teplota chladiciho média, a dalsi) vyrobek nebude

splinovat pozadavky zakaznika. [15]

Vytlaovaci stroje mizeme rozdé€lit na kontinualni jednosSnekové a viceSnekové stroje,
kontinudlni diskové nebo spirdlové a diskontinudlni pistové vytlacovaci stroje.
NejpouzZivangj$i vytlacovaci stroje jsou kontinudlni jednoSnekové a dvousnekové.
Vzhledem k omezenému pouziti pistovych, diskovych a spirdlovych vytlacovacich stroji

se tato prace zaméfuje pouze na stroje Snekové. [16]
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Obr. 11 Schéma konvekéniho vytlacovaciho stroje. 1 - nasypka, 2 -
elektrické odporové topeni, 3 - Snek, 4 - termoclanky, 5 - regulacni
ventil tlaku, 6 - snimace tlaku, 7 - lamac, 8 - pouzdro, A - vstupni ¢ast,

B - ptechodové pasmo, C - vystupni pasmo. [14]

2.1.1 Jednosnekové vytlacovaci stroje

Pro dosazeni kvalitnich vysledki vytlacovaciho procesu je nutné zajistit nasledujicich pét

podminek:

e Spravna teplota polymerni taveniny.

e Konstantni teplota taveniny.

e Spravny tlak taveniny ve vytlatovaci hubici.
e Konstantni tlak taveniny v hubici.

e Homogenni smés. [15]

Zakladnim pfedpokladem vytlacovani je interakce mezi Snekem a sténou pouzdra $neku.
Pro posuv polymerniho material plati, Ze tfeni mezi materidlem a povrchem Sneku musi byt
nizké a tfeni mezi materidlem a sténou pouzdra musi byt vyssi. Pokud neni tohle zakladni
kritérium splnéno, material bude rotovat spolecné¢ se Snekem a nebude zajiStén pohyb

vpred. [16]
Snek se rozdéluje na tfi zakladni zény, viz Obr. 11.

a) Vstupni zona. Material se zde nasypkou dostava do stroje ve form¢ granuli nebo
prasku. Pohybem $neku je materidl stlatovan, zahtiva se teplem vzniklym tfenim a

posouva se do tavici zony. Prostor pod nésypkou je obvykle chlazeny. [14]
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b) Tavici zoéna. Materidl se ztuhého stavu vlivem zvySené teploty pievadi do
taveniny. Teplo se vytvaii tfenim mezi st€nou pouzdra s materidlem a vlastnim
vyhiivanim pouzdra. Polymer se natavuje na sténé pouzdra a postupné se
promichava s neroztavenym materialem. Taveni materialu zavisi na vice faktorech,
zejména na hloubce Snekového profilu, adheznim pomériim apod.

c) Vytlacovaci zona. Pti spravné navrzenych technologickych podminkach obsahuje
vytlaCovaci zdéna pouze taveninu polymeru. Tok taveniny vtéto zoéné je
uskutecnovan pusobenim sil viskozniho tfeni. Pro zjednoduSeni popisu je vysledny

tok rozlozen do n¢kolika tokti, Obr. 12. [14]

Pohybliva deska Nepohybliva deska Pohybliva deska
VX VX
JLELLERERRRRR RN RRNY JALLLNRERRR RN RN RN Y JLLHLNLNRRR RN R Y

Q Q, Q=0Q:Q,

T77777777777777777 777777 77777777777 T77777 777777777777
Obr. 12 Rychlostni profil vytlaéného toku Q;, tlakového

toku Q; a vysledného toku Q u dvoudeskového modelu. [14]

2.1.2 Dvousnekové vytlacovaci stroje

Dvousnekovy vytlaovaci stroj je nejpouzivanéjsi z viceSnekovych strojii. Hlavni vyhody

dvousnekovych vytlacovacich strojii ve srovnéni s jednoSnekovymi jsou tyto:

e nucend doprava materidlu dava vytlacovaci vykonnost nezavislou na typu
polymeru,
e rychlejsi a dokonalejsi taveni polymeru umoziuje pouziti strojii s krat§imi Sneky
pi1 dokonalej$im michéni,
e 3neky jsou samocistici, cozZ zabrafiuje uvaznuti materialu ve stroji.
Sneky dvousnekovych vytladovacich strojii do sebe vétSinou zasahuji. Vznika tim fada
komor vytvorenych profilem jednoho Sneku a zavitem druhého. Pfi otaCeni Snekil se tyto

komory posouvaji a material je tak nucené dopravovan k hlavé. Hnétaci a michaci [14]
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ucinek dvousnekového vytlacovaciho stroje zavisi na sméru otaceni Snekd a vili mezi

zavitem jednoho $neku a profilem druhého Sneku. [14]

2.2 Reologie pri vytlaCovani

Kapitola reologie pii vytlaovani se v prvni casti vénuje vypoctim reologickych

charakteristik pro jednosnekové vytlacovaci stroje a v ¢asti druhé vypoctim reologickych

charakteristik stroji dvousSnekovych.

2.2.1

a)

b)

JednoSnekové stroje

Smykové napéti

V pouzdre Sneku

7.D.Ng

y(poudro $Sneku) = -

(24)

Kde y je smykova rychlost v pouzdie $neku,
D je pramér $neku,

Nj je rychlost $neku,

h je hloubka pouzdra.

Mezi zavitem Sneku a stenou pouzdra, vypocet je stejny jako u rovnice (24), pouze

h je vzdalenost mezi zavitem Sneku a st€énou pouzdra.

Ve vytlacovaci hlaveé, vypocet zavisi na geometrii vytlatovaci hubice.

y(kruhovy kanal) = =< (25)

m.R3
Kde y je smykova rychlost v kruhovém kanale,
0 je objemovy prutok,
R je polomé&r kanalu. [15]

Objemovy prutok kruhového kanalu

, N AP _ mR* AP
Q(kruhovy kanal) = k1.7 =57 (26)

Kde £; je faktor odporu,
R je polomér kanalu,
AP je tlakova ztrata v kandle,

L je délka kanalu,
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¢)

2.2.2

b)

n je viskozita polymeru.

Tlakova ztrata v pouzdie Sneku

AP=2.7.% Q27)
Kde T je smykové napéti (F/A). [15]
Dvousnekové stroje
Smykové napéti
V pouzdre sneku
=5 (28)

60. h

Kde y je smykova rychlost v pouzdie $neku,
D je primér Sneku,

Nj je rychlost $neku,

h je hloubka pouzdra.

Mezi zavitem Sneku a sténou pouzdra, vypocet je stejny jako u rovnice (28), pouze

h je vzdalenost mezi zavitem Sneku a st€énou pouzdra. [15]

Ve vytlacovaci hlavé, vypocet zavisi na geometrii vytlatovaci hubice.

V= (29)

.R3
Kde y je smykova rychlost v kruhovém kanale,
0 je objemovy prutok,
R je polomér kanalu.

Objemovy prutok kruhového kanalu

AP _mR* P
Q=k.7T =" (30)

Kde £; je faktor odporu,

R je polomér kanalu,

AP je tlakova ztrata v kandle,
L je délka kanalu,

1 je viskozita polymeru.
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c) Tlakova ztrata v pouzdie $neku
AP=2.7.2 27)

Kde T je smykové napéti (F/A). [15]

2.3 Defekty pri vytlacovani

V koncentrovanych roztocich a taveninach polymerti se projevuji nestability toku, které
nejsou zpusobeny turbulentnim proudénim. Jejich viskozita je pfili§ vysoka a pii dosazeni
do rovnice (31) pro vypocet Reynoldsova cisla dostavame vysledky, které neodpovidaji

kritickym hodnotam. [5]
Re = =2 (31
Kde d je vnitini primér trubice,
vy je stfedni hodnota rychlosti proudéni kapaliny v daném prufezu,
v je kinematické viskozita.

Nestability pfi toku jsou zplsobeny viskoelastickym chovanim polymernich materiali. [5]
Negativni jevy mizeme rozdélit na migraci Castic na povrch (fisheyes), ulpivani materialu
na vytlacovaci hubici (die lips) a nestability toku (melt instabilities). Migrace Castic se
nejcastéji projevuje pii vytlaCovani folii a desek a je zpisobena necistotami z vyroby nebo
uvolnovanim materidlu z ,,mrtvych® zon vytlacovaciho stroje. Ulpivani materidlu na
vytlaCovaci hubici se projevuje u vytlatovani nizkomolekularnich polymeri nebo migraci
prisad na povrch profilu. Materidl se zachytava na hubici a zptisobuje tzv. $pinéni profilu.

[15]
Nestability toku délime na sharkskin, naristani (die swell) a elastickou turbulenci.

e Sharkskin. Jedna se o povrchovou vadu, ktera se projevuje malymi pravidelnymi
defekty ve tvaru Sroubovice nebo vldkna (zvrasnéni) na povrchu vytlaceného
profilu. Tato nestabilita vznika na vystupu materialu z trubice vytlacovaci hlavy a
je zplusobena geometrii vytlacovaci hlavy, pfipadné je za ptivod této nestability
oznacovan cyklicky skluz vznikajici pulsaci polymerni taveniny na sténé.
Eliminace tohoto jevu je mozna zvySenim teploty hubice vytlatovaci hlavy,
snizenim vytlacovaci rychlosti nebo ptidavkem vhodného aditiva (lubrikantu) do

polymerni smési. [5]
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Nartistani (die swell). Jde o vlastnost polymerniho materidlu. Vlivem orientace
makromolekul po sméru toku ve vytlacovaci hlavé a nésledné relaxaci dochazi za
hubici k nartistu a zaobleni hran vytlateného profilu. Tento jev je mozné ovlivnit

geometrii hubice, smykovou rychlosti v hubici, teplotou taveniny, délkou hubice.

L

Obr. 13 Naruastani za hubici

Elasticka turbulence. Oproti sharkskin efektu se nejedna o povrchovou nestabilitu,
ale defekt v celém prifezu vytlaCovaného profilu. Povrch mize byt hladky, ale
profil je deformovany, v urcitych ptipadech (pfekroceni kritické vytlatovaci
rychlosti) miize dochdzet az k lomu v toku a profil je jen Castecné nebo viibec
spojeny. Eliminace tohoto jevu je moznd tupravou hubice vytlacovaci hlavy,
snizeni vytlacovaci rychlosti, snizeni viskozity taveniny, zvySenim teploty hubice
vytlatovaci hlavy, zvétSeni prufezu vytlacovaci hlavy nebo piidavkem vhodného

aditiva (lubrikantu) do polymerni smési.  [15]
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3 POLY(1-BUTEN)

3.1 Historie

Poly(1-buten), dale jen PB-1, byl poprvé syntetizovan Nattou a jeho spolupracovniky
vroce 1954, m¢l vynikajici mechanické vlastnosti a tim se odliSoval od ostatnich
polyolefint. Piestoze PB-1 ma velky potencial jeho SirSimu vyuziti brani vedle vyssi ceny
monomeru hlavné zvlastni charakter krystalizace. [17] Vyroba PB-1 pod oznacenim

Vestolen BT byla zavedena v SRN v roce 1960 (firma Chem. Werke Hiils). [ 18]

V roce 1973 byl tento vyrobek kvili vyrobnim problémim staZen z vyroby. V roce 1968
americka firma Mobil Oil, postavila primyslovy zavod na vyrobu PB-1 v Luisiané ve
mesté Taft. Tento zavod na pocatku 70. let pfevzala a provozuje firma Witco Chemikal

Corporation. [19]

Polymerace probih4 v rozpoustédle za pfitomnosti Ziegler-Nattovych katalyzatorti. Vznika

ptevazné izotakticky polymer. [18]

V roce 2004 firma Basell Polyolefins, nejvétsi vyrobce polyolefinii oteviel novy vyrobni
zavod na vyrobu PB-1 v Moerdijku v Nizozemi za pouziti nové vyvinuté technologie
katalyzy polymerace. Nova technologie umoznila firmé Basell zlepsit vlastnosti PB-1 tak,

ze ziskala material nové generace. [20]

3.2 Molekularni struktura

Izotakticky PB-1, stejné jako dalsi polyolefiny je polymorfni a vykazuje rizné morfologie
v zavislosti na tepelném a mechanickém zpracovani. PB-1 existuje v péti krystalickych
formach, dvé formy I a I” hexagonalni, dvé formy II a II" tetragonalni a posledni forma III
ortorombicka. Ochlazenim taveniny pfi atmosférickém tlaku vznika nestabilni forma II,
kterd nasledné piechazi do formy I. Tato transformace probiha béhem nékolika dnil ¢i
tydnt pfi pokojové teploté za zmény hustoty a mechanickych vlastnosti PB-1 (forma 1II je
transparentni, mékka a neméd dobré mechanické vlastnosti, zatimco stabilni forma I je
prasvitnd, tuhd s dobrymi mechanickymi vlastnostmi. Formu I" a II" ziskdvame pfi

krystalizaci za vysokého tlaku, formu III ziskavame pii krystalizaci z roztoku. [17] [21]

Pii transformaci dochazi ke zmé&n& hustoty a bodu tani z piivodni hodnoty 0,89 g.cm™,

resp. 124 °C na 0,915 g.cm™, resp. 135 °C. [18]
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Po 10 dnech skladovani byva stupeni krystalinity kolem 50 %. Technické produkty taji pti
teplotach 125 az 130 °C, maji hustotu 0,915 g.cm™a Ty =-20°C. [18]

3.3 Zpracovani, vlastnosti, pouZiti

Mimotadné vysoka molekulovd hmotnost ve spojeni s krystalinitou je pfi¢inou mimotadné
odolnosti PB-1 proti korozi za napéti a te€eni. To umoziuje ve srovnani s PE a PP zmensit
tloustku stén trubek ztohoto materidlu. Filmy z PB-1 maji vysokou odolnost proti
pretrzeni (PB-1 je houZevnatéjsi nez PP, pod teplotou 0 °C je vSak méné houzevnaty nez
PE). Pod zatizenim odolavéa dlouhodobé teploté asi do 93 °C. Chemické a elektroizolacni
vlastnosti jsou podobné jako u ostatnich polyolefinti. PB-1 snese vétsi plnéni nez PE a PP,
aniz by doslo k jeho kiehnuti. Je snaSenlivy s PP ve vSech pomérech, snasenlivost s PE ma

omezenou. Zpracovava se obdobné jako ostatni polyolefiny pfi teploté 190 az 280 °C. [18]

Hlavni pouziti PB-1 je potrubnich systémech, hlavné pro studenou a teplou vodu, kde
vynikd pruznosti materidlu. Dal$i uplatnéni PB-1 se nachazi v potravinafstvi pii vyrobé
oball. Vyhovuji zejména u spotiebnich oballl potravin pro baleni chlazeného masa a syra
nebo jako obaly pro 1é¢iva. Casto se pouziva jako slozka tavnych lepidel, diky své
kompatibilité s Sirokou $kalou pryskyftic. Diky pomalé kinetice krystalizace prodluzuje cas
lepeni. Vyznamnou vlastnosti PB-1 je odolnost proti korozi za napéti, Environmental
Stress Cracking (ESCR), ztéchto divodid se PB-1 pouziva jako aditivum polymernich
smési (2 - 5 %) pro zlepSeni ESCR nékterych PE. [22]

Reologické chovani PB-1 mlzeme stejné¢ jako u vétSiny ostatnich polymeri
charakterizovat Nenewtonskym chovanim. To znamena, ze viskozita taveniny polymeru
bude siln€ zavisld na smykovém napéti pfi vlastnim zpracovani. Navic je PB-1 oproti
ostatnim polyolefinlim citlivéj$i na smykové naméhani. Praktickym disledkem tohoto
chovani je, ze pii vytlaovani potiebujeme méné vykonné pohony vytlacovacich stroji.
Doporucené zpracovatelské teploty pii vytlaCovani potrubi jsou podobné jako u ostatnich
polyolefinli, zejména jako pro nizko a stfedn¢ hustotni polyetylén a pohybuji se mezi 180
az 200 °C. Nizsi teploty mohou vést k nadmérné orientaci makromolekul v podélném
sméru a tim ke zhorSeni mechanickych vlastnosti, vyssi nez doporucené teploty maji za

nasledek slepovani vytlacovaného profilu a ulpivani materidlu na vytlacovaci hubici. [23]
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4 METODY K HODNOCENI REOLOGICKYCH VLASTNOSTI

Reologické vlastnosti zkousenych materialit byly hodnoceny pomoci kapilarniho reometru.
K hodnoceni reologickych vlastnosti byly vybrany dva homopolymery PB-1, vyrdbéné
firmou LyondellBassell, u kterych lze podle ITT piedpoklddat vhodné vlastnosti pro
vytlatovani. Obchodni oznaceni vybranych polymeri je PB 0110M a PB 0300M, dodany
byly v pytlich po 25 kg jako granulat.

4.1 ZkouSené materialy

4.1.1 Material PB 0110M

Jedna se o semikrystalicky homopolymer, ktery se pouziva pro aplikace, kde potfebujeme
zajistit zvySenou odolnost proti korozi za napéti, kripu a zvySenym teplotam. Tento
polymer je vysoce kompatibilni s PP a jeho pfidavkem dochazi ke zlepSeni mechanickych
vlastnosti smési za zvySenych teplot. Dalsi vyuziti je ve smési s PE pro obalové aplikace.

Zakladni vlastnosti jsou uvedeny v tabulce Tab. 3. [24]

4.1.2 Material PB 0300M

Jedna se o semikrystalicky homopolymer, ktery se stejné jako PB 0110M pouZiva pro
aplikace, kde potfebujeme zajistit zvySenou odolnost proti korozi za napéti, kripu a
zvySenym teplotdm. Kompatibilita ve smési s PP a PE je podobnéd jako u PB 0110M a
stejné tak se vyuZiva pro zlepSeni mechanickych vlastnosti za zvySenych teplot a pro

obalové aplikace. Zakladni vlastnosti jsou uvedeny v tabulce Tab. 3. [25]

Tab. 3 Vlastnosti PB 0110M a PB 0300M

Material PB 0110M PB 0300M
Hustota 0,914 g/em’ 0,915 g/em’
Hmotnostni index toku 12 g/10 min 70 g/10 min
taveniny (190 °C/10 kg) (190 °C/10 kg)
Hmotnostni index toku 0,4 g/10 min 4 ¢/10 min
taveniny (190 °C/2,16 kg) | (190 °C/2,16 kg)
Modul v ohybu 450 MPa 450 MPa
Teplota tani 117 °C 116 °C

Mez kluzu 19,5 MPa 19,5 MPa
Pevnost v tahu pfti pretrzeni | 35 MPa 35 MPa
Prodlouzeni pii ptetrZeni 300 % 300 %
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4.2 Méreni reologickych veli¢in

Meéieni bylo provadéno na kapilarnim viskozimetru SWQ - Rheoflixer s tlakovym cidlem

HAAKE pro tlakovy rozsah 0-50 MPa.

Princip méfeni tohoto pfistroje je zalozen na udrzeni konstantni smykové rychlosti a

méieni tlaku. [26]

Pro ziskani skute¢nych hodnot viskozity a smykové rychlosti musime aplikovat korekce
naméfenych hodnot. Problém je zpiisoben tim, Zze smykové napéti, ani rychlost smykové
deformace nemétime piimo, ale jejich vysledna hodnota je prepocitina z méteni

objemového pritoku a tlaku, viz kapitola 1.3.3 Kapilarni viskozimetr.

4.2.1 Podminky méreni

Korekce na skute¢né hodnoty byly provedeny opakovanym métfenim se tfemi kapildrami
stejného priméru (1 mm) a riznych délek a to 10, 20 a 30 mm. Méfeni bylo provedeno pfi
ruznych teplotach. Pro material PB 0110M 1 pro material PB 0300M byly zvoleny teploty
meéieni na 190, 210 a 230 °C.

4.2.2 Postup méreni

e Na pfistroji Rheoflixer byla instalovana poZadovanad kapilara a nastaveny zadané
teploty podle zkouSen¢ho materidlu. Zarovein byly navoleny piislusné smykové
rychlosti (stejné pro vSechny materidly 1 teploty).

e Po dosaZeni potfebné teploty byl granulat zkouSeného materidlu napéchovan do
zéasobniku a spustén chod stroje.

e Pist stlacil granulat a vlivem zvySené teploty v zdsobniku byl granulét roztaven (doba
pfedehfevu dvé minuty), nadsledné dosSlo ke kompresi materidlu (jedna minuta),
dekompresi materialu (jedna minuta) a vlastnimu méfeni.

e Pist stlacoval taveninu polymeru rychlosti potfebnou k dosazeni nastavené smykové
rychlosti.

e Nasledné byly odecteny hodnoty smykového napéti a cely postup se opakoval pro
kapilaru jiné délky, pfi jiné teploté a oba homopolymery. Celkem bylo provedeno 18

méfteni.
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4.2.3 Vysledky méreni

4.2.3.1 Material PB 0110M

Bagleyho korekce. Skutecné smykové napéti vypocitame podle rovnice Rov. (27). Hodnotu
tlakového gradientu ziskame odectenim naméieného tlaku od korek¢ni hodnoty tlaku z
grafii Bagleyho ptfimek. Exponencialni funkce byla zvolena pro vétsi hodnotu spolehlivosti
a zaroven, aby bylo dosazeno nezapornych hodnot korekce tlaku, které by pfi linearnim

prolozeni vysly zadporn€, cemuz tak ve skutecnosti neni.
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Graf 3 Bagleyho kiivky PB 0110M, 230°C

Weissenbeg - Rabinowitschova korekce. Jedna se o korekci smykové rychlosti taveniny
protékané prifezem kapilary na sténé kapilary. Skute¢nou smykovou rychlost miizeme

vypocitat podle rovnice Rov. 32.

. vz.(3.N,+1)
Yok = no— (32)
Kde v, je zdanliva smykova rychlost,

N> je smérnice piimky z grafu zavislosti skutecného tlakového gradientu Ap a zdanlivé

smykové rychlosti y,.
Hodnoty N; materidlu PB 0110M jsou uvedeny tabulce Tab. 4 Index No.

Tab. 4 Index N,

Teplota 190 °C 210 °C 230 °C
Index N, | 5,3816 4,1986 4,0242

Graf 4 zobrazuje hodnoty k, které byly odeCteny z grafi Bagleyho ptimek z rovnice
exponencialy Rov. 33. Udavaji, jak se liSi zakiiveni exponencidly v zavislosti na zdanlivé
smykové rychlosti a je to mozné brat jako ukazatel vlivu disipace tepelné energie v
zavislosti na smykové rychlosti. Jak je z grafu vidét, tak hodnoty koeficientu k nemaji
stejny rostouci trend, jak by se dalo piedpokladat a mize to byt zpusobeno kolisajici

teplotou vytapéni valce reometru, nebo i neptesnosti méteni.
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y = q.exp (kx) (33)

Kde £ je koeficient, ktery ndm udava odchylku od linearni zavislosti.
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Graf 4 Zavislost exponentu k& na log Y

Graf skutecné tokové kiivky (Graf 5) zobrazuje zavislost smykového napéti na smykové
rychlosti, po aplikaci potfebnych korekei. Z grafu vyplyva, ze za vyssi teploty zpracovani
bude pii stejné smykové rychlosti smykové napéti klesat. Pokles nebo rtst smykového
napéti je fadoveé shodny pro pokles nebo rist teploty, ktera se zméni o stejnou hodnotu

smérem nahoru nebo dolu.

1,E+05 +
©
(3
=
¢ PB0110M 190°C
= PB0110M 210°C
PB0110M 230°C
1,E+04 : !
1,E+01 1,E+02 1,E+03 1,E+04

7sk (1/5)

Graf 5 Skutecna tokova kiivka
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Graf 6 popisuje zavislost viskozity na smykové rychlosti a teploté. S rostouci teplotou a
smykovou rychlosti klesa viskozita. Zavislost je linearné stejnd pro vSechny zkouSené
teploty, to znamena, Ze kazdé hodnoté smykové rychlosti pfi rizné teploté odpovida vzdy

jind hodnota smykové viskozity.
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Graf 6 Skute¢na viskozitni kiivka

Na dalsim grafu je provedena superpozice Cas - teplota pro teplotu 210 °C. Superpozice
byla provedena pouze graficky, v tabulce Tab. 5 jsou zobrazeny koeficienty posuvu ve
sméru osy x, koeficient a,, Ve sméru osy y, koeficient b,, nebyl posuv proveden kvili

dostatecné piesnosti dané posuvem a;.

1;E+05 |
-!-4‘--—.0_ = G
—va
e /
= ¢ PB0110M 190°C
= PB0110M 210°C
PBO110M 230 °C
1/E+04 | I
o 1,56+02 1,5E+03

75k (1/5)

Graf 7 Superpozice Cas - teplota, 210 °C
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Tab. 5 Koeficient a;

Teplota Koeficient a; | Koeficient b,
190 °C 1,7 1
210 °C 1 1
230 °C 0,7 1

V grafu Graf 8 je zobrazena zavislost faktoru posuvu a; na teploté, kterd popisuje posun

tokovych kiivek v ose x sestrojenych pii rtiznych teplotach a nasledné superponovanych

pro jednu teplotu.
10
—4—PB0110M
a \
< —e
O 1 1
190 210 230

Teplota (°C)

Graf 8 Faktor posuvu a;

V nésledujicim grafu, Graf 9 je zobrazena superponovana skutecna viskozitni kiivka pii
teploté¢ 210 °C pro PB 0110M, kterd popisuje viskozitu materidlu v $irSim rozsahu
smykovych rychlosti od 50 1/s do 5400 1/s. V tomto rozsahu smykovych rychlosti se
smykova viskozita PB 0110M méni o fad, od 628 Pa.s pti 50 1/s do 18 Pa.s pii 5400 1/s.
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Graf 9 Superponovana skute¢nd viskozitni kiivka pii 210 °C

Poslednim grafem je Graf 10, pomoci kterého byly stanoveny hodnoty aktivacni energie
toku pro Ctyfi vybrané skutecné smykové rychlosti. Stanovené hodnoty aktivaéni energie
jsou uvedeny v tabulce Tab. 6. Z grafu je vidét, ze vétsi sklon ma primka pro nizsi
smykovou rychlost, a naopak pro vyssi rychlosti je sklon mensi. Velikost sklonu nam
udava, jak moc je materidl teplotné citlivy na zménu teploty a pro tento material PB
0110M muizZeme tvrdit, Ze je ve vySSich smykovych rychlostech méné citlivy na teploté.

Nasledné z Tab. 6 je vidét, jak aktivacni energie klesa se zvySujici se smykovou rychlosti.

Vypocet aktivaéni energie toku vychazel ze zlogaritmované Arrheniovy rovnice Rov. 34.

Ink = —=%.—+ InA (34)
Kde £ je smérnice piimky pro danou smykovou rychlost,
E, je aktivacni energie,
R je molarni plynové konstanta,

T je teplota taveniny,

InA je koeficient ¢ z rovnice piimky pro danou smykovou rychlost z grafu Graf 19.
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Graf 10 Stanoveni aktiva¢ni energie toku pro 190 °C

Tab. 6 Aktivacni energie toku PB 0110M, 190 °C

Smykova rychlost y (1/s) | Aktivaéni energie £ (J/mol)
100 11363
550 7514
1000 6577
3000 4120
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4.2.3.2 Material PB 0300M

Bagleyho korekce u materidlu PB 0300M byly stanoveny stejny zptisobem jako pro
material PB 0110M. Pro odecet tlakového gradientu byly pouzity nésledujici grafy (11, 12,
13). Exponencialni funkce byla zvolena pro vétsi hodnotu spolehlivosti a zaroven, aby bylo
dosazeno nezapornych hodnot korekce tlaku, které by pfi linearnim prolozeni vysly

zaporng, cemuz tak ve skute¢nosti neni.
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Graf 11 Bagleyho kiivky PB 0300M, 190°C
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Graf 12 Bagleyho kiivky PB 0300M, 210°C
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Graf 13 Bagleyho kiivky PB 0300M, 230°C
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Weissenberg - Rabinowitschova korekce byly stanoveny stejny zpilisobem jako pro

material PB 0110M. Vypocet skute¢né smykové rychlosti byl proveden podle rovnice

Rov. 32. Hodnoty N, materialu PB 0300M jsou uvedeny v tabulce Tab. 7 Index N..

Tab. 7 Index N,

Teplota

190 °C

210 °C

230 °C

Index N,

3,1456

3,1241

2,4585

Graf 14 zobrazuje hodnoty k, které byly odecteny z grafii Bagleyho pfimek z rovnice

exponencialy Rov. 33. Udavaji, jak se li§i zakiiveni exponencidly v zavislosti na zdanlivé

smykové rychlosti a je to mozné brat jako ukazatel vlivu disipace tepelné energie v

zéavislosti na smykové rychlosti. Jak je z grafu vidét, tak hodnoty koeficientu & nemayji

stejny rostouci trend, jak by se dalo predpokladat a mize to byt zpisobeno kolisajici

teplotou vytapéni valce reometru, nebo i nepfesnosti meéteni.
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Graf 14 Zavislost exponentu k na log ¥«

Graf skute¢né tokové kiivky (Graf 15) zobrazuje zavislost smykového napéti na smykoveé
rychlosti, po aplikaci potfebnych korekei. Z grafu vyplyva, ze za vyssi teploty zpracovani
bude pii stejné smykové rychlosti smykové napéti klesat. Pokles nebo rist smykového
napéti je fadoveé shodny pro pokles nebo rust teploty, kterd se zméni o stejnou hodnotu

smérem nahoru nebo dolu.
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Graf 15 Skutec¢na tokova kiivka
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Graf 16 popisuje zavislost viskozity na smykové rychlosti a teploté. S rostouci teplotou a
smykovou rychlosti klesa viskozita. Zavislost je linedrné stejnd pro vSechny zkouSené
teploty, to znamena, Ze kazdé hodnoté smykové rychlosti pfi rizné teploté odpovida vzdy

jind hodnota smykové viskozity.
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Graf 16 Skute¢na viskozitni kiivka

Na dalsim grafu je provedena superpozice Cas - teplota pro teplotu 210 °C. Superpozice
byla provedena pouze graficky, v tabulce Tab. 8 jsou zobrazeny koeficienty posuvu ve
sméru osy x, koeficient a,, Ve sméru osy y, koeficient b,, nebyl posuv proveden kvili

dostate¢né presnosti dan¢ posuvem a;.
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Graf 17 Superpozice ¢as - teplota, 210 °C
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Tab. 8 Koeficient a;

Teplota Koeficient a; | Koeficient b,
190 °C 2,1 1
210 °C 1 1
230 °C 0,58 1

V grafu Graf 18 je zobrazena zavislost faktoru posuvu a, na teploté, ktera popisuje posun

tokovych kiivek v ose x sestrojenych pii rtiznych teplotach a nasledné superponovanych

pro jednu teplotu.
10
==¢=PB0300M
& 1
0,1
190 210 230

T(°C)

Graf 18 Faktor posuvu a;

V nasledujicim grafu, Graf 19 je zobrazena superponovana skute¢nd viskozitni kiivka pfii
teploté¢ 210 °C pro PB 0300M, kterd popisuje viskozitu materidlu v SirSim rozsahu
smykovych rychlosti od 50 1/s do 7000 1/s. V tomto rozsahu smykovych rychlosti se
smykova viskozita PB 0300M méni o fad, od 240 Pa.s pti 50 1/s do 13 Pa.s pii 7000 1/s.
Pfi srovnani s materidlem PB 0110M je patrné, Ze se materidly vyznamné li§i svou

viskozitou.
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Graf 19 Superponovana skute¢na viskozitni kiivka pti 210 °C

Poslednim grafem je Graf 20, pomoci kterého byly stanoveny hodnoty aktivaéni energie
toku pro Ctyfi vybrané skutecné smykové rychlosti. Stanovené hodnoty aktivaéni energie
jsou uvedeny v tabulce Tab. 9. Vypocet aktivani energie toku se pocital stejnym

zptisobem jako u materialu PB 0110M ze zlogaritmované Arrheniovy rovnice Rov. 34.
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Graf 20 Stanoveni aktivacni energie toku pro 190 °C

Z grafu je vidét, ze sklony pifimek jsou vétsi nezZ u materidlu PB 0110M a tudiZ miZeme

tvrdit, ze citlivost materidlu PB 0300M je na teploté vyssi. Sklony pfimek se zvySujici se
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smykovou rychlosti viditelné neméni. V Tab. 9. je vycislena aktivacni energie, kterd ma

klesajici trend pro uvedené smykové rychlosti.

Tab. 9 Aktiva¢ni energie toku PB 0300M, 190 °C

Smykova rychlost y4, (1/s) | Aktivaéni energie E (J/mol)
100 33912
550 25 892
1000 23079
3000 17910
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4.3 Vyhodnoceni reologickych vlastnosti

Z vysledkli méfeni je ziejmé, ze skutecnd hodnota viskozity pfi zvysené teploté je vyssi u
homopolymeru PB 0110M. Pii teploté 210 °C a rychlosti smykové deformace 50 1/s je
hodnota skute¢né smykové viskozity PB 0110M 628 Pa.s. Hodnota skute¢né smykové
viskozity homopolymeru PB 0300M za stejnych procesnich podminek je 240 Pa.s.

Z tabulek faktoru posuvu (5, 8) mitizeme urcit citlivost jednotlivych homopolymerti na
zménu teploty. Superpozice byla provedena na teplotu 210 °C ze tiech tokovych kiivek pro
190, 210 a 230 °C. Homopolymer PB 0110M vykazoval nasledujici posuvy pro teplotu
190 °C aq99 =1,7 a pro teplotu 230 °C ap3p =0,7. Homopolymer PB 0300M vykazoval
posuvy pro teplotu 190 °C ay99 =2,1 a pro teplotu 230 °C ap3o =0,58. Z téchto vysledki
plyne, Ze homopolymer PB 0110M vykazuje niz$i citlivost na zménu teploty nez

homopolymer PB 0300M.

Tento zavér potvrzuji i ptimky zavislosti smykovych rychlosti na teploté, kde vétsi sklon

byl u materialu PB 0300M.

Graf 21 zobrazuje hodnoty aktivacni energie toku pii smykovych rychlostech 100, 550,
1000 a 3000 1/s a teploté 190 °C, mizeme si v§Simnout, ze sklon pro material PB 0300M je

evidentné¢ vyssi coz je disledek vyssi citlivosti na zménu smykové rychlosti.
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Graf 21 Aktivacni energie toku
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5 VYTLACOVACI PROCES

5.1 Navrh procesnich podminek

Meéieni bylo provadéno na jednoSnekovém vytlacovacim stroji Collin E 20 P, pomoci
vytlaCovaci hubice o priméru 2 mm a délce 25 mm, pramér Sneku 20 mm. Teploty byly
zvoleny podle méfeni z kapilarniho viskozimetru, pro material PB 0110M teploty 210 a
230 °C, pro material PB 0300M teploty 190 a 210 °C. Dale byly zvoleny pro oba materialy
stejné otaCky v rozsahu 2 - 160 ot/min. V tabulce Tab. 10 jsou uvedeny teplotni rezimy,

které byly nastaveny na vytlaCovacim stroji pro jednotlivé materidly a poZzadované teploty.

Tab. 10 Teplotni rezimy

Teplota

Material Zonal |Zoéna2 |Zoéna3 | Zéna4
kapilary
PB 0110M 190 °C | 195°C | 205°C | 210°C 210 °C
215°C | 220°C | 225°C | 230°C 230 °C
PB 0300M 175°C | 180°C | 185°C | 190 °C 190 °C

190 °C | 195°C | 205°C | 210°C 210°C

5.1.1 Postup méieni

e Na pfistroji Collin E 20 P byly nastaveny pfisluSné teplotni reZimy.

e Do nasypky stroje bylo nasypano potfebné mnoZstvi granulatu zkouSeného
materialu.

e Po zahrati stroje bylo provedeno vlastni méteni, kdy se pii jednotlivych hodnotach
ota¢ek Sneku v pravidelnych c¢asovych intervalech odfezalo deset vzorkd z
vytlaCované struny.

e Po odebrani potfebného mnozstvi vzork se tento postup opakoval pro stejny
material pfi jiné teploté a nasledné znovu pro druhy material pti ur€enych teplotach.

e Po ochlazeni vzorkli na pokojovou teplotu byly vSechny vzorky zvéazeny, vypocitan
aritmeticky pramér a smérodatnd odchylka. Poté byly ziskané hodnoty pouzity pro

vypocet potiebnych veli¢in.
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5.1.2 Vysledky méreni

Pro piehlednost jsou vysledky zpracovany v tabulkach. Vypocty byly provadény podle

nasledujicich rovnic:

Vypocet hmotnostniho pritoku
Mx = % (35)

Kde m je primérna hmotnost odfezdvaného vzorku,

t je interval odiezavani.

Vypocet objemového prutoku
Q=+ (36)
Kde H je hustota vzorku pfi teploté vytlacovani.

Hustotu H pii teploté vytlacovani jsem odvodil z pVT diagramu, kdy kazdych 13 °C, nad
50 °C, klesne hustota o 1 %. Tato zavislost vychazi z hodnot pro tlak 20 MPa. Hodnoty

hustoty pfti teplotdch méfeni jsou uvedeny v tabulce Tab. 11.

Tab. 11 Hustota polymeru pfi teploté vytlatovani

Teplota 190 °C 210 °C 230 °C
Hustota PB 0110M - 802 kg/m’ | 787 kg/m’
Hustota PB 0300M | 816 kg/m’ | 802 kg/m’ -

Vypocet smykové rychlosti ve vytlacovaci hubici
4.Q
Y=—3 (25)

Kde Q je objemovy pritok,

R je primér vytlaCovaci hubice.

V nasledujicich tabulkdch (Tab. 12, Tab. 13, Tab. 14 a Tab. 15) jsou uvedeny namétené a
vypocitané hodnoty, kterych bylo dosazeno pfi vytlacovani jednotlivych homopolymert.

Dale byl do tabulek zaznamenan pocatek tokovych nestabilit pfi vytlacovani.
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Tab. 12 VytlaCovani PB 0110M pfi teploté 210 °C

Oticky Primeérnad | Smérodatnd | Smykové i{rzcllilos"[ Objemovy | Tokové
hmotnost | odchylka napéti ykove prutok | nestability
deformace
(1/min) | ®;0(g) (Pa) (1/3) (cm’/s)
2 0,1821 0,0090 2,6E+06 29 2,27E-02 Ne
4 0,3650 0,0078 2,8E+06 58 4,55E-02 Ne
8 0,7672 0,0198 3,5E+06 122 9,57E-02 Ne
16 1,4979 0,0691 4,0E+06 239 1,87E-01 Ano
32 0,6658 0,0443 4,7E+06 529 4,15E-01 Ano
48 0,9072 0,0363 5,3E+06 721 5,66E-01 Ano
64 1,0679 0,0733 6,1E+06 848 6,66E-01 Ano
96 1,5946 0,0711 6,5E+06 1270 9,94E-01 Ano
128 1,9286 0,0833 7,3E+06 1530 1,20E+00 Ano
160 1,2550 0,0687 7,8E+06 1990 1,56E+00 Ano
Tab. 13 Vytlacovani PB 0110M pfi teploté 230 °C
. Primérna | Smérodatna | Smykové RyCthSF Objemovy | Tokové
Otacky hmotnost | odchylka nap¢ti smykové rutok |nestabilit
y p deformace | P y
(1/min) | ®yo(g) (Pa) (1/5) (cm’/s)
2 0,1879 0,0046 1,8E+06 30 2,34E-02 Ne
4 0,3744 0,0139 1,9E+06 61 4,67E-02 Ne
8 0,7350 0,0134 2,4E+06 119 9,16E-02 Ne
16 0,4494 0,0385 2,7E+06 242 1,87E-01 Ne
32 0,8357 0,0377 3,4E+06 450 3,47E-01 Ano
48 0,8791 0,0815 4,8E+06 711 5,48E-01 Ano
64 1,0820 0,0748 5,2E+06 875 6,75E-01 Ano
96 1,4829 0,0737 6,1E+06 1200 9,25E-01 Ano
128 1,0877 0,0874 6,5E+06 1760 1,36E+00 Ano
160 1,1422 0,0628 7,0E+06 1850 1,42E+00 Ano

Tokové nestability se projevovaly zpocatku mirnym fetizkovanim, zvySenim otacek bylo

fetizkovani vyrazné a dalSim zvySovanim otdCek se nestabilita toku déale zhorSovala. Z

tabulek je zfejmé, ze vytlaovani PB 0110M pii teplotach 210 a 230 °C neni efektivni,

oy e

nizkych smykovych rychlosti znamend, ze za ur€ity ¢asovy Usek vytlatime pouze malé

mnozstvi taveniny.
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Tab. 14 Vytlatovani PB 0300M pti teploté 190 °C

. Primérné | Smérodatnéd | Smykové RyCthS‘,[ Objemovy| Tokové
Otacky hmotnost | odchylka napéti smykové pratok | nestability
deformace
(1/min) | ®y0(g) (Pa) (1/5) (cm’/s)
2 0,1354 0,0026 8,0E+05 21 1,69E-02 Ne
4 0,2763 0,0081 9,0E+05 43 3,44E-02 Ne
8 0,5590 0,0110 1,4E+05 87 6,97E-02 Ne
16 1,1501 0,0177 2,1E+06 180 1,43E-01 Ne
32 1,1603 0,0762 3,2E+06 362 2,89E-01 Ne
48 1,7556 0,0780 3,5E+06 548 4,38E-01 Ne
64 2,3470 0,0794 4,0E+06 732 5,85E-01 Ne
96 2,1642 0,0529 4,7E+06 1130 8,99E-01 Ne
128 1,9518 0,0802 5,0E+06 1520 1,22E+00 Ano
160 1,2231 0,0721 5,3E+06 1910 1,53E+00 Ano
Tab. 15 Vytlatovani PB 0300M pfi teploté 210 °C
. Primérna | Smérodatna | Smykové RyCthSF Objemovy | Tokové
Otacky hmotnost | odchylka nap¢ti smykové pritok | nestability
deformace
(1/min) | @y (g) (Pa) (1/s) (cm’/s)
2 0,1413 0,0049 6,0E+05 22 1,76E-02 Ne
4 0,2856 0,0064 8,0E+05 45 3,56E-02 Ne
8 0,5745 0,0103 1,2E+06 91 7,16E-02 Ne
16 1,1770 0,0265 1,9E+06 187 1,47E-01 Ne
32 2,3581 0,0451 2,8E+06 375 2,94E-01 Ne
48 1,8142 0,0646 3,3E+06 576 4,52E-01 Ne
64 2,3448 0,0870 3,4E+06 745 5,85E-01 Ne
96 2,2001 0,0877 4,2E+06 1170 9,14E-01 Ne
128 2,0298 0,0848 4,7E+06 1610 1,27E+00 Ne
160 1,2731 0,0575 4,8E+06 2020 1,59E000 Ne

Tokové nestability se projevovaly pouze mirnym fetizkovanim pii teplot¢ 190 °C a
otackach 128 az 160 ot/min, pii teploté 210 °C se nestability toku neprojevovaly ani pfi
nejvyssich smykovych rychlostech. Z tabulek je zfejmé, ze vytlaovani PB 0300M pii

teplotach 190 a 210 °C je mozné v Sirokém rozsahu smykovych rychlosti.
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Graf 22 zobrazuje zéavislost objemového pritoku homopolymeru PB 0110M a PB 0300M
na hodnoté smykového napéti a teploté. Pro material PB 0110M je pti nizkych smykovych
napétich vliv teploty na objemovy prutok nejvyraznéjsi. S rostoucim smykovym napétim
tato zavislost klesa vlivem zvysujici se disipace energie pii toku. U materialu PB 0300M
neni vliv teploty na hmotnostni pritok tak vyznamny jako u PB 0110M, ale s rostoucim

smykovym napétim roste.
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Graf 22 Zavislost objemového priitoku

PB 0110M a PB 0300M na smykovém napéti

DalSim grafem je Graf 23 Zavislost objemového pritoku na otackach. Z grafu vyplyva
linedrni zévislost bez patrného vlivu teploty pro oba homopolymery. To znamena, Ze
objemovy prutok roste se zvySujicimi se otackami linearné pro vSechny teploty stejné a
zvyseni teploty (210 °C na 230 °C pro homopolymer PB 0110M a 190 °C na 210 °C pro
homopolymer PB 0300M) ma pouze minimalni vliv na mnoZstvi a rychlost vytlaceného

materialu.
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Graf 23 Zavislost objemového pritoku na otackach

V grafu 24 je znazornéna zavislost smykového napéti PB 0110M a PB 0300M na smykové
rychlosti. Pro homopolymer PB 0110M plati, ze pii nizkych smykovych rychlostech je vliv
teploty na smykové napéti nejvyraznéjsi a se zvysujici se smykovou rychlosti vliv teploty
postupné klesd. Homopolymer PB 0300M vykazuje pii riznych teplotach a stejné smykové

rychlosti konstantni zavislost, ktera se neméni v Sirokém rozsahu smykovych rychlosti.
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Graf 24 Zavislost smykového napéti na smykové rychlosti

V grafu 25 je zobrazena zéavislost vytlaceného mnoZstvi na smykové rychlosti, ze kterého
je patrné, ze zavislost roste exponencidlné a pfiblizné od hodnoty 1000 1/s je neefektivni

zvySovat smykovou rychlost.
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Graf 25 Zavislost objemového priitoku na smykové rychlosti
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5.2 Vyhodnoceni a diskuze

Vysledky zkousek pro homopolymer PB 0110M nam ukazuji, Zze navrzené zpracovatelské
teploty jsou nizké a neumoziuji ndm vytlacovat vyssi smykovou rychlosti nez 240 1/s pii
teplot¢ 230 °C. Homopolymer PB 0300M bylo mozné vytlacovat bez nestabilit toku pii
teploté 210 °C smykovou rychlosti az 2000 1/s.

Objemovy pritok je pii stejné hodnoté smykového napéti vyssi pro material PB 0300M
(teplota vytlacovani 190 °C), nez pro material PB 0110M (teplota vytlacovani 230 °C). To

je zpisobeno rozdilnou viskozitou jednotlivych homopolymert.

Zavislost objemového prutoku na otdckach Sneku je linedrni a pro oba homopolymery
stejna. Zvoleny rozsah teplot (190, 210, 230 °C) nemd zésadni vliv na mnozstvi

vytlateného materidlu zvySovanim otacek stroje.

Smykové napéti PB 0110M je v celém rozsahu smykovych rychlosti pouzivanych pii
vytlaGovani (100 - 1000 1/s) vyrazné vyssi nez smykové napéti homopolymeru PB 0300M.

To je zpisobeno rozdilnou viskozitou jednotlivych homopolymert.

Zavislost objemového pritoku na smykové rychlosti ma pro oba homopolymery a vSechny
teploty shodny exponencialni pribeh. Z toho plyne, ze zména teploty ve zvoleném rozsahu

nema zadny vliv na mnozstvi vytlaeného materidlu pfi urcité smykové rychlosti.

Pro srovnani tokovych charakteristik ziskanych z vytlacovaciho stroje a kapilarniho
reometru byly sestaveny grafy zavislosti smykového napéti a smykové rychlosti. Data pro
kapilarni reometr byla pouzita z kapilary 1/10, protoze pomér hubice vytlaCovaciho stroje
je 2/25 (tedy 1/12,5). Z grafti je patrné, ze data z vytlaCovaciho stroje odpovidaji
naméfenym hodnotdm z kapilarniho reometru. Vzhledem k tomu, Ze pro vytlacovaci stroj
nebyly provedeny potfebné korekce, jsou hodnoty smykovych rychlosti dosazovany jako
zdéanlivé. Z grafu je ziejmé, ze data ziskané z kapilarniho reometru i vytlacovaciho stroje
jsou srovnatelna a pomérné dobfe se shoduji. Nepiesnosti jsou zpiisobené jinym pomérem
pouzité kapilary (1/10) a hubice vytlacovaciho stroje (1/12,5) a také lidskou chybou pii

méteni na kapilarnim reometru a vytlaCovacim stroji.
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Graf 29 Srovnani tokovych charakteristik PB 0300M

Projevy tokovych nestabilit pfi vytlaGovani jsou na obrazku Obr. 14. Na obrazku vlevo je
vzorek PB 0300M vytlaceny pii 730 1/s a teploté¢ 190 °C po zvazeni, ktery nevykazuje
zadné tokové nestability. Povrch je hladky bez zvrasnéni. Prostfedni vzorek je PB 0110M
vytlateny pfi smykové rychlosti 720 1/s a teploté¢ 210 °C, kde je viditelna tokova
nestabilita vytlacené¢ho profilu, elastickd turbulence. Poslednim vzorkem je PB 0110M
vytlaeny pii smykové rychlosti 1800 1/s a teploté 230 °C. Pii této smykové rychlosti
dochézi k lomu toku.
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Obr. 14 Vytlacené vzorky.
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ZAVER
Stanoveni vhodnych procesnich podminek pro vytlaCcovani PB-1 je pro jednotlivé

homopolymery ovlivnéno hodnotou smykové viskozity. Ta je pro PB 0110M a PB 0300M

rizna, z tohoto divodu se procesni podminky a moznosti pouziti lisi.

Zpracovani PB 0110M, bez tokovych nestabilit, je vhodné pfi teploté¢ 230 °C, smykovou
rychlosti az 240 1/s. Vytlacovani probiha pii vyrazné vyssich hodnotach smykového napéti
nez u PB 0300M, to je dano pravé vyssi viskozitou homopolymeru PB 0110M. Vyssi
viskozita ma za nasledek také vznik nestabilit toku pii niz§ich smykovych rychlostech.
Rychlost vytlacovani je mozné zvysit upravou geometrie vytlacovaci hubice, zvySenim
teploty, piipadné¢ ptfidavkem lubrikantu do vytlaované smési. Vhodnou upravou
procesnich podminek je PB 0110M materidl vhodny pro vytlacovani silnosténnych profild,

a tam kde se pohybujeme v nizsich rychlostech smykovych deformaci.

Zpracovani PB 0300M, bez tokovych nestabilit, je vhodné pfi teploté¢ 190 °C, smykovou
rychlosti do 1000 1/s. Vytlacovani pfi vysSich teplotach nema pfili§ velky smysl, protoze
objemovy pritok se zvySenim teploty vyrazné¢ nezméni a vynalozena energie na ohiev
materidlu je vynalozena neucelné. Material PB 0300M je vhodny pro vytlacovani tenkych

profilt, a tam kde se pohybujeme ve vyssich rychlostech smykovych deformaci.

DalSim zjisténim bylo, Ze data ziskana z kapilarniho reometru a vytlacovaciho stroje se
velmi dobfe shoduji a pouzitim vice vytlacovacich hubic o rizné délce by bylo mozné
provést potfebné korekce a vytlaCovaci stroj pouzit ke stanoveni reologickych
charakteristik polymernich tavenin. V podstaté lze takovy zavér ptredpokladat, pokud si
uvédomime princip funkce kapilarniho reometru a vytlacovaciho stroje, vzdy se jedna o
tok taveniny prifezem o dané délce. Zpisob vyvozeni sily nutné k vytlacovani taveniny
neni podstatny, takze pist (posunem) nebo Snek (otacenim) vytvaii potiebnou smykovou
rychlost a méfenim tlaku a pritoku ziskdme fyzikalni veli¢iny k vypoctim reologickych

charakteristik.
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SEZNAM POUZITYCH SYMBOLU A ZKRATEK

ar Expanzni koeficient volného objemu.
ar Horizontalni posuvny faktor.

A Frekvencni faktor.

A m? Plocha.

Ar Redukovany posuvny faktor.

br Vertikalni posuvny faktor.

B Materialova konstanta.

D m Pramér $neku.

E J.mol™ Aktivacni energie.

ESCR Environmental Stress Cracking.

fo m’ Frakéni volny objem.

F N Sila.

G Pa Smykovy modul.

h m Vzdalenost mezi zavitem Sneku a pouzdra.
H m Vyska kapilary.

ITT g/10min  Index toku taveniny.

J N'm’ Poddajnost.

k Koeficient odchylky od linearni zavislosti.
ki Faktor odporu.

K Konzistentni index.

K, Materidlova konstanta.

L m Délka kanalu.

M Pocet elementll v modelu.

M,  kg.mol” Primérna molarni hmotnost.
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N,
N»
NI

N2

PB-1
PE
PP

PVC

WLF

Pa

Pa

Pa

Pa

w2

A A A RN

Nenewtonsky index.

Pocet elementil v modelu.

Rychlost $neku.

Smérnice piimky tlakového gradientu a smykové rychlosti.
Prvni rozdil normélovych napéti.

Druhy rozdil normélovych napéti.

Tlakova ztrata v kapilare.

Tlakovy gradient v kapilate.
Poly(1-buten).

Polyethylen.

Polypropylen.
Polyvinylchlorid.
Objemovy prutok.

Polomér kruhu.

Molarni plynova konstanta.
Reynoldsova ¢islo.

Cas.

Teplota.

Referencni teplota.

Teplota skelného ptechodu.

Teplota tani.

Stiedni hodnota rychlosti proudéni kapaliny v daném prifezu.

Rychlost pohybu pistu.
Siika kapilary.

Williams - Landel - Ferry.
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X m Posun pistu.

y 1/s Rychlost smykové deformace.

n Pa.s Dynamicka viskozita.

Mo Pa.s Newtonskd viskozita.

A K Retardacni cas.

u Pa.s Zdénliva smykova viskozita.

p kg.m” Hustota.

T Pa Smykové napéti.

T, Pa Smykové napéti na st€né kapilary.
v m*s™ Kinematicka viskozita.

(C] S Relaxacni Cas.
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