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Wplyw recyrkulacji materiatlowej i starzenia w warunkach laboratoryjnych
na wiasciwosci kompozytu polipropylenu z maczka drzewna

Wstep

We wezesniejszej pracy na ten temat [1] stwierdzono, ze przyspieszo-
ne starzenie polipropylenu (PP) napetnionego maczka drzewna (50/50),
w warunkach laboratoryjnych, intensyfikujacych tylko dziatanie wody
wrzacej przez podwyzszenie ci$nienia, w niewielkim stopniu wplywa
na jego wlasciwosci. Ustalono takze, ze jednokrotna recyrkulacja mate-
rialowa przez zmielenie ksztaltek i ponowne wtryskiwanie zaciera cal-
kowicie skutki wczesniejszego starzenia tworzywa.

W niniejszej pracy celem jest intensyfikacja starzenia przez szybkie
zamrazanie ksztaltek bezposrednio po kondycjonowaniu ich we wrzacej
wodzie pod podwyzszonym ci$nieniem. Celem jest rowniez sprawdze-
nie czy istnieje wtasciwos¢ mechaniczna tak starzonego kompozytu na
tyle podatna na dziatanie badanych czynnikoéw aby mogta by¢ wskazni-
kiem postgpu degradacji (zniszczenia) materiatu.

Metodyka badan

Do badan uzyto mieszanek o sktadzie 50 cz. wag. granulatu polipro-
pylenu i 50 cz. wag. maczki drzewnej Lignocel” S 150 TR. Uzyto dwu
rodzajow polipropylenu: Moplen HP548T i Moplen HP648T, rdznia-
cych sig wskaznikami szybkos$ci ptynigcia (odp.: 23 1 53 g/10 min).

Kompozyt A, zawierajacy Moplen HP548T otrzymano przez wymie-
szanie PP z maczka metoda wyttaczania (temperatura stref wyttaczarki:
I-90°C, I - 160°C, III — 180°C, glowicy — 175°C), a kompozyt B
zawierajacy Moplen HP648T, na walcarce [2]. Temperatura walcow
wynosita okoto 160°C.

Przygotowane w ten sposéb mieszaniny zmielono w mtynku udaro-
wym, a uzyskane przemiaty wtryskiwano wtryskarka Wh-80 Ap do ter-
mostatowanej dwugniazdowej formy o temp. 20°C. Temperatura stref
grzejnych cylindra wynosita: I — 160°C, II — 180°C, a dyszy — 180°C.
Czasy kolejnych faz wtryskiwania byly nastepujace: czas wtrysku 3,5 s,
czas docisku 3,5 s, czas chtodzenia 1 min 40 s. Formowano znormalizo-
wane ksztattki wiosetkowe do badan wytrzymatosciowych o poprzecz-
nym przekroju 10 mm X 10 mm.

Starzenie wioselek miato nastgpujacy przebieg. Ksztattki kondycjo-
nowano w dwoéch etapach. Pierwszym etapem bylo pigciogodzinne wy-
gotowywanie we wrzacej wodzie destylowanej o temperaturze 120°C
pod ci$nieniem 0,205 MPa, a drugim etapem bylo wymrazanie w tem-
peraturze -25°C przez 18 godzin. Trzykrotne tego rodzaju kondycjono-
wanie stanowito jeden cykl starzeniowy. Cale przyspieszone starzenie
sktadato sig z szesciu takich cykli.

Starzone ksztaltki zastosowano do badan wptywu liczby cykli starze-
nia na zmiang: ggstosci, naprgzenia na granicy plastycznosci, udarnosci
Charpy 1 twardos$ci a — Rockwella oraz poddano recyrkulacji.

Suche pozostatoéci z otrzymanych tugéw uzyto do badan spektro-
fotometrycznych w podczerwieni (IR) aparatem VECTOR 22 firmy
Bruker. Pomiar transmitancji przeprowadzono w zakresie od 4000 do
350 cm™.

Materiat naskorkowy z ksztaltek starzonych i niestarzonych pobra-
no do badan skaningowej kalorymetrii r6znicowej. Pomiary wykonano
aparatem NETZSCH DSC 204 F1 Phoenix. Oznaczano temperaturg po-
wstawania i topnienia krystalitow PP.

Omoéwienie wynikéw badan

Podczas badan starzeniowych stwierdzono, ze wymywanie matocza-
steczkowych sktadnikow drewna lub produktéw hydrolizy z maczki
drzewnej ma miejsce we wszystkich cyklach starzeniowych. Potwier-
dzaja to spektrofotogramy IR substancji wytracajacych si¢ po odparo-
waniu wody z otrzymywanych tugdéw (Rys. 1)

T T ‘| T |‘ T T T T ; T T
1000 1500 2000 2500 3000 3500 4000
Liczba falowa [cm']

500

Rys. 1. Spektrofotogramy substancji wymytych z maczki drzewnej w kompozycie B
po pierwszym i osiemnastym dziataniu wrzacej wody pod ci$nieniem

Przenikaniu do wody wymywanych substancji towarzyszy niewielki
spadek gestosci obu kompozytow (Rys. 2), mieszczacy si¢ w przedziale
od 1,08 do 1,01 g/em’.
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Rys. 2. Wplyw liczby cykli starzenia na ggstos¢ kompozytow

Zamrazanie probek po kondycjonowaniu ich we wrzacej wodzie pod
podwyzszonym ci$nieniem nie wywoluje zmian ggstosci kompozytow.

Podobny charakter zmian ze wzrostem liczby cykli starzenia jak gg-
sto$¢ wykazuje rowniez naprezenie na granicy plastycznosci. Wielkosé
napre¢zenia stopniowo zmniejsza si¢. W tym jednak przypadku widoczny
jest wptyw zamrazania . Naprgzenie na granicy plastyczno$ci w konco-
wym cyklu starzenia zmniejsza si¢ w porownaniu z probka odniesienia
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o ok. 24%. Jesli w cyklach starzenia nie bylo zamrazania tylko wygrze-
wanie w temp. 120°C to napr¢zenie to spadato tylko o ok. 13% [1].

Udarno$¢ podczas starzenia wykazuje trend wzrostowy (Rys. 3). Wia-
ze sig to prawdopodobnie z wylugowywaniem z kompozytu substancji
hydrofilowych nie wigzacych si¢ z PP. Wplyw zamrazania na zmiang
udarnosci nie jest widoczny. Interesujacym jest fakt, ze udarnos¢ kom-
pozytu recyrkulowanego metoda wtryskiwania po szesciu cyklach sta-
rzenia nie powraca do udarnosci poczatkowej ale zachowuje wielko$é¢
zblizona do osiagnigtej po szostym cyklu starzenia. Recyrkulacja nie
jest w tym przypadku prostym zacieraniem zmian starzeniowych, a sta-
je si¢ pozytywnym ich utrwaleniem.
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Rys. 3. Wplyw liczby cykli starzenia na udarno$¢ Charpy kompozytu A - pierwotnego
(I) i recyrkulowanego (II)
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Rys. 4. Wptyw liczby cykli starzenia na twardo$¢ a — Rocwella

W miarg postgpu starzenia, twardo$¢ (a-R) znacznie zmniejsza swoja
wielko$¢. W stosunku do probki odniesienia moze by¢ mniejsza nawet
o ponad 40% (Rys. 4). Spadek twardosci spowodowany jest niszcze-
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Rys. 5. Potozenie przejs¢ fazowych PP w kompozycie A niestarzonym oraz starzonym
i recyrkulowanym

niem spoistosci kompozytu wywotanym zamarzaniem wody podczas
drugiej fazy kondycjonowania. Woda, ktéra wniknie do wngtrza kom-
pozytu za posrednictwem maczki drzewnej, podczas zamarzania moze
powodowaé powstawanie niewielkich szczelin w polipropylenowe;j
osnowie i ostabia¢ material.

Intensyfikacja w warunkach laboratoryjnych niektorych czynnikow,
dziatajacych takze w warunkach atmosferycznych, takich jak: dodatnia
i ujemna temperatura oraz woda i para wodna nie powoduje zmian fizy-
kochemicznych wtasciwosci polipropylenu.

Badania skaningowej kalorymetrii réznicowej DSC (Rys. 5) wyka-
zuja, ze w PP zawartym w starzonym i recyrkulowanym kompozycie
temperatura przej$¢ fazowych: krystalizacji i topnienia krystalitow
w poréwnaniu z materiatem odniesienia praktycznie nie zmienia sig.

Whioski

J—

. Najbardziej podatna na starzenie wlasciwoscia mechaniczng starzo-
nego kompozytu w laboratoryjnych warunkach dziatania dodatniej
i ujemnej temperatury oraz wody i pary wodnej jest twardos¢. Jej
pomiary moga by¢ wskaznikiem postgpu degradacji (zniszczenia)
materiatu.

2. Pozytywny wplyw recyrkulacji materialowej na wlasciwos$ci starzo-

nych kompozytéw jest mozliwy m.in. dlatego, Zze zastosowany spo-

sOb starzenia nie wywotuje chemicznej destrukcji i degradacji PP.
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