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TIVISTELMA

Tyon tarkoituksena oli tutkia kapillaarireometrin suuttimen pinnankarheuden vai-
kutusta polypropeenin sulamurtumaan. Tamén lisdksi tutkittiin [impdotilan vaiku-
tusta sulamurtuman syntymiseen.

Aikaisemmat sulamurtumaa kisitelleet tutkimukset ovat todistaneet, ettd 1ampoti-
lalla ja polymeerin moolimassalla ja moolimassajakaumalla on vaikutusta sula-
murtuman syntymiseen. Kuitenkaan sulan muovin ja suuttimen pinnan vélista
adheesiota ja sen vaikutusta sulamurtumaan kapillaarivirtauksessa ei ole vield
riittdvasti tutkittu.

Tutkimus toteutettiin valmistamalla kolme rakosuutinta, joille tehtiin eri pintaka-
sittely ja sen vuoksi niiden pinnankarheudet olivat erilaiset. Pinnat oli tehty hio-
malla, jyrsimilld ja hiekkapuhaltamalla. Sulamurtumatestit suoritettiin kapillaari-
reometrilla neljdssa eri sylinterin lampdétilassa kidyttimalld sekd rakosuuttimia etté
olemassa olevaa pyoredreikdisti suutinta. Reometrista saatua dataa analysoitiin
tietokoneohjelmistolla. Tarkastelussa oli erityisesti paine leikkausnopeuden funk-
tiona eri suuttimilla prosessoitaessa.

Tutkimuksen tulokset todistavat, ettd suuttimen pinnankarheudella on vaikutusta
sulamurtumaan. Erityisesti pursotettaessa polypropeenia hiekkapuhalletun pinnan
lapi sulamurtuma ilmenee huomattavasti korkeammilla leikkausnopeuksilla kuin
prosessoitaessa polypropeenia kahden sileammaén pinnan lédpi (hiottu tai jyrsitty).
Tarkasteltaessa sulamurtuman syntymisti limpdétilan funktiona lampdtilan nousul-
la ndyttidisi olevan viivistyttavd vaikutus sulamurtuman syntymiseen tarkasteltuna
leikkausnopeuden funktiona.

Asiasanat: sulamurtuma, kapillaarireometri, leikkausnopeus, suuttimen pinnan-
karheuden vaikutus, rakosuutin
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ABSTRACT

The aim of this thesis was to study the effect of the surface roughness of the die of
a capillary rheometer on the melt fracture of polypropylene. In addition, the effect
of the temperature on the emergence of melt fracture was examined.

Previous studies related to melt fracture have verified that the temperature and
both molecular weight and molecular weight distribution of polymer have an
effect on the emergence of melt fracture. However, the effect of the adhesion
between the molten plastic and the die surface in capillary flow has not been
examined sufficiently.

The study was accomplished by preparing three slit dies with different surface
treatments and therefore different surface roughnesses. The surfaces were sanded,
milled and sandblasted. Melt fracture tests were performed using a capillary
rheometer in four different cylinder temperatures. Data from the rheometer was
analysed with the help of computer software. The focus was on pressure as a
function of shear rate and how it varied when different dies were used.

The study results show that the surface roughness of the die has an effect on melt
fracture. Particularly when the polypropylene melt was extruded through the die
with the sandblasted surface, melt fracture was seen at significantly higher shear
rates in comparison with extruding through two smoother surfaces (sanded or
milled). When the emergence of melt fracture is observed as a function of
temperature, results show that a rise in temperature seems to have a delaying
effect on the emergence of melt fracture, as the shear rate increases.

Keywords: melt fracture, capillary rheometer, shear rate, effect of surface
roughness, slit die
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1 JOHDANTO

Muovin sulatydstossid virtausnopeuden kasvaessa virtaukseen tulee epasdannolli-
syyttid, joka ndkyy syntyvén tuotteen pinnan epitasaisuutena. Alhaisella tuotanto-
nopeudella siled pinta muuttuu virtausnopeuden kasvaessa rosoiseksi. Tatd ilmioti
kutsutaan muovin sulamurtumaksi. Timén opinniytetyon tarkoituksena on tutkia
muovin sulamurtuman syntymisté kapillaarireometrilla ja sitd, vaikuttaako reo-
metrin suuttimen pinnanlaatu muovin sulamurtumaan. Yksi syy sulamurtuman ja
pinnankarheuden vilisen yhteyden tutkimiselle on se, ettd valmistettaessa muovi-
tuotteita ekstruusio- tai ruiskuvalumenetelmailld yhtend kilpailuetuna voidaan pi-
tdd4 mahdollisuutta tuottaa kappaleita suurilla tuotantonopeuksilla. Tuotantonope-
uksien kasvattamiseksi on hyodyllisti tutkia, onko muovituotteita mahdollista

valmistaa suurilla tuotantonopeuksilla aiheuttamatta tuotteisiin pintavirheitd.

Tutkimuksessa kdytetddn materiaalina polypropeenia, jota pursotetaan kapillaari-
reometrilla jo olemassa olevan pyoreéreikdisen suuttimen lisdksi kolmen eri suut-
timen 1dpi. Ndmi kolme suutinta on valmistettu kaikki eri menetelmilld: hiomalla,
Jyrsimélld ja hiekkapuhaltamalla. Suuttimien karheus vaihtelee tekomenetelmén
mukaan. Suuttimet on valmistettu Lahden ammattikorkeakoulun tekniikan laitok-
sen konelaboratoriossa. Testit suoritetaan saman laitoksen muovilaboratoriossa.
Muovi pursotetaan eri suuttimien lidpi neljdssd eri lampdétilassa. Testin [dmpotilat

ovat 180 °C, 190 °C, 210 °C ja 230 °C.

Yhteni teoriana sulamurtuman syntyyn on niin sanottu stick-slip -ilmio. Aluksi
muovi on kiinni suuttimen metallipinnassa (stick). Paineen kasvaessa muovi irtoaa
metallipinnasta ja liukuu (slip), tarttuu jédlleen kiinni pintaan ja hetken padsti alkaa
taas liukua. Tutkimuksen oletuksena voidaan pitdi sitd, ettd polypropeenin sula-
murtumaa alkaa tapahtua sitd suuremmilla leikkausnopeuksilla, mitd karheamman
suuttimen pinnan lapi muovi pursotetaan. Muoviraaka-aine ja lampotilat on valittu
testiin silld perusteella, ettd niisséd olosuhteissa sulamurtuman voidaan olettaa ni-

kyvén selvimmin.



2 POLYPROPEENI (PP)

Polypropeeni kuuluu polyolefiinien eli eniten kdytettyjen muovien ryhmiin ja on
tdlld hetkelld nopeimmin kehittyva ja kdyttomaaraltiin kasvava muovi. Polypro-
peeni on kolmanneksi eniten kidytetty muovi PE-LD:n ja PVC:n jélkeen. Polypro-
peenia on saatavissa erilaisina lajikkeina todennédkoisesti enemmén kuin mitéin
muuta muovia. Sitd saadaan my0s radtaloitynd eri tyostotekniikoille ja kdyttokoh-
teille sopivaksi. Eniten kéytetty polypropeeni on isotaktinen polypropeeni (IPP).
Kéytossd on myos ataktista (APP) ja syndiotaktista (SPP) polypropeenia, mutta
niiden kdyttd on erittdin pientd. (Jarveld, Syrjidld & Vastela 2000, 18.) Isotaktises-
sa polypropeenissa kaikki metyyliryhmit ovat samalla puolella polymeeriketjua.
Syndiotaktisessa polypropeenissa metyyliryhmit ovat sijoittuneet vuoron peridin
ja ataktisessa polypropeenissa satunnaisesti molemmille polymeeriketjun puolille.
Isotaktisen polypropeenin kiteisyysaste on korkea ja se on luja verrattuna atakti-
seen polypropeeniin. (Tampereen teknillinen yliopisto, materiaaliopin laitos.

2004.) Seuraavassa on lueteltuna polypropeenin ominaisuuksia:

hyvid kemiallinen kestdvyys

puhtaana tdysin myrkyton

stabiloitava UV-valoa vastaan

lampdostabiilius kérsii kontaktissa kuparin kanssa
steriloitavissa hoyrylld

homopolymeerin iskulujuus kylméssid huono, parannettavissa kopolymeroimalla
ja kompoundoimalla sopivalla tiayteaineella
vettd kevyempi

kohtuulliset mekaaniset ominaisuudet
erinomainen kalvosaranamateriaali

pienehko muottikutistuma

vaikea liimata ja pintakisitelld

alhainen kitka ja hyvi kulumiskestiavyys
ominaisuuksien sdilyminen vedessi

helppo prosessoitavuus

hyvi jannityssaroilyn kestiavyys

(Jarveld ym. 2000, 19).



3 REOLOGIAN PERUSKASITTEITA

Reologia on materiaalien virtauskadyttaytymisti ja -ominaisuuksia tutkiva tieteen-
ala. Reologiassa kdytettdavit suureet ovat viskositeetti #, liukuma y, leikkausnope-

us 7 ja leikkausjdnnitys 7. (Keinonen & Jarveld 2002, 7.) Polymeerien reologista

kdyttaytymistd on vaikea luonnehtia, koska niiden virtausominaisuuksiin vaikuttaa
niin monta tekijid, kuten prosessointilimpotila, virtausnopeus, sulan virtaukseen

kuluva aika jne. (Marsh 2003, 1).

3.1 Viskositeetti, leikkausnopeus ja leikkausjannitys

Materiaalin reologisista ominaisuuksista tirkein on viskositeetti. Mitd pienempi
viskositeetin arvo materiaalilla on, sitd paremmin se virtaa (Keinonen & Jarveld
2002, 7). Sulan viskositeetti on riippuvainen lampdétilasta (Marsh 2003, 1). Sulan
lampdtilan kasvaessa viskositeetti pienenee. Viskositeetin suuruuteen vaikuttavat
myds paine ja leikkausnopeus. Leikkausnopeuden kasvaessa materiaalin viskosi-
teetti pienenee, kun taas paineen kasvaessa se suurenee. Viskositeetilla kuvataan
virtausvastusta, ja sen yksikko on SI-jirjestelmissid Ns/m?. Yksikkod Pa s (Pascal-
sekunti) kdytetddn myos. Viskositeetti # madritellddn leikkausjannityksen (shear

stress) 7 ja leikkausnopeuden § (shear rate) suhteeksi. (Vlachopoulos & Strutt, 1.)

Leikkausjinnityksen yksikké on MPa ja leikkausnopeuden 1/s eli s'. Laskukaava

nimellisen leikkausnopeuden ratkaisemiseksi kisitellddn luvussa 5.1.1 Laskelmat.

3.2 Leikkausohentuminen

Leikkausohentumisella eli pseudoplastisuudella tai pseudoplastisella kéayttaytymi-
selld tarkoitetaan sitd, ettd leikkausnopeuden kasvaessa materiaalin viskositeetti
pienenee. Viskositeetin pieneneminen johtuu pitkien polymeeriketjujen vapautu-
misesta ja orientoitumisesta virtauksen suuntaisesti. (Vlachopoulos & Strutt, 3.)
Leikkausohentumista on my®os tutkittu yhtend mahdollisena sulamurtuman aiheut-

tajana. Materiaalin polymeeriketjujen orientoituessa ne liukuvat helpommin tois-



tensa yli ja ndin ollen vaikuttavat sulan virtaukseen esimerkiksi kapillaarireomet-

rin tai ekstruuderin suuttimen seinimissi (Shore, Ronis, Piche & Grant 1996, 2).

3.3 Suutinpaisuma

Suutinpaisumalla tarkoitetaan sitd, ettd virtaavan materiaalin geometria laajenee
sen virratessa ulos esimerkiksi kapillaarireometrin tai ekstruuderin suuttimesta.
Paisuman suuruus riippuu siitd, kuinka suuri materiaalin muodonmuutos on mate-
riaalin virratessa sylinteristid suuttimeen. Toinen suutinpaisumaan vaikuttava teki-
ja on suuttimen pituus. Mitd pidempi suutin on, eli mitd pidemmén aikaa sula vir-
taa suuttimessa, sitd vihemmaén materiaali paisuu sen tullessa ulos suuttimesta.
Toisin sanoen suuttimen ollessa pidempi sula “unohtaa” helpommin aikaisemman
muotonsa. (Marsh 2003, 1.) Yhtend suutinpaisumaan vaikuttavana tekijini pide-
tddn myos suuria lampdotilaeroja suuttimen sisdlld. Sulan lampotilan ollessa korkea
ja suuttimen seindmien ollessa kylmia suutinpaisuma on myods suurempaa.

(Vlachopoulos & Strutt, 12.)

4 SULAMURTUMA

Muovisulan virtauksen epidvakaisuuksia on tutkittu jo useiden vuosisatojen ajan.
Kehityssuunta on ollut tuloksellinen, etenkin viimeisimpien vuosikymmenien ai-
kana. Yksinkertaisimmat epdvakaisuusilmiot tunnetaan nykyiin jo hyvin. Moni-
mutkaisten nesteiden virtausominaisuuksien tdysi ymmartaminen on ollut vaike-
ampaa. (Bertola, Meulenbroek, Wagner, Storm, Morozov, van Saarloos & Bonn
2003, 1.) Nditd pinnan epédvakaisuuksia, jotka syntyviit leikkausnopeuden kasva-

essa, kutsutaan sulamurtumaksi.

4.1 Sulamurtuman periaate

Polymeerisulan kapillaarivirtaus on saanut suurta huomiota, koska on ilmennyt,

ettd korkeilla leikkausnopeuksilla sulan virtaukseen muodostuu epétasaisuuksia,



jotka ilmenevit viidristymind muovin pinnassa. Tétd ilmiotd kutsutaan sulamur-
tumaksi. Tyypillisesti hieman leikkausnopeutta kasvatettaessa muovin pintaan
muodostuu hienoja sahalaitakuvioita. Myohemmin leikkausnopeuden kasvaessa

pinta muuttuu koko ajan epdtasaisemmaksi. (Shore ym. 1996, 1.)

Tarkasteltaessa sulamurtumaa enemmén molekyylitasolla muovin pinnanlaadun
tarkkailemisen sijasta voidaan todeta, ettd sulamurtuma syntyy, kun leikkausno-

peuden kasvaessa vetojdnnitys kasvaa materiaalin lujuutta suuremmaksi. Bohlin

Instrumentsissa tyoskentelevin tohtori Robert Marshin (2003, 7) mukaan seuraa
vassa kuviossa 1 ilmenee, kuinka sulamurtuma nikyy paineen oskillointina leik-

kausnopeuden kasvaessa.
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KUVIO 1. Sulamurtuman syntyminen leikkausnopeuden ollessa noin 3000 1/s

(Marsh 2003,7).

Sulamurtumaan liitetdédn usein ilmid, jota kutsutaan nimelld wall slip. Tilla tarkoi-
tetaan sulan muovin liukumista suuttimen tai suulakkeen seindmii vasten. Ilmion
syntymiselle on olemassa kaksi eri selitystd. Ensimmdisen selityksen mukaan suu-
lakkeen tai suuttimen seindmiin kiinnittyneet molekyylit irtoavat seindmisti ja
liukuvat sitd vasten. Molekyylien irtoaminen seindmaésti riippuu suuttimen tai
suulakkeen seindmén ja sulan muovin vilisestd adheesiosta. Suuttimen tai suulak-
keen pinta vetdd polymeeriketjuja puoleensa tietylld voimalla. Jos polymeeriketjut
vastaavat tdhidn voimaan suuremmalla vetovoimalla ja pysyviét kiinni seindmaissi,

ketjut eivit padse irti toisistaan eivitkd liu’u seindméd vasten. Toinen selitys wall



slip -ilmi6n syntymiselle on polymeeriketjujen toisistaan vapautumisen yhteydes-
sd tapahtuva ketjun liukuminen suuttimen tai suulakkeen seindmii vasten. Seini-
mii vasten jadd ohut kerros, joka koostuu muusta rakenteesta irronneista polymee-
riketjuista. Ketju voi sijaita sulassa polymeerirakenteessa kaukana suuttimen tai
suulakkeen pinnasta. Seindmi vetdd ketjun sen padsti kiinni itseensd, jolloin po-
lymeerirakenne hajoaa. Molempien edelld mainittujen syntymekanismien seura-
uksena sulan muovin irrotessa seindmaisté sylinterissa vallitseva paine padsee pur-
kautumaan seindmén ja siitd irronneen muovin vélisestd raosta. (Black 2000, 18-

19.)

4.2 Sulamurtuman eri vaiheet

Sulamurtuma syntyy jo alhaisilla leikkausnopeuksilla, jolloin muovin pintaan il-
mestyy pientd epidtasaisuutta. Tdssd niin sanotussa pehmeéssi vaiheessa
(smooth) muovin pinnassa nakyvit epitasaisuudet ovat sddnnollisesti syntyvii ja
vaikeasti huomattavissa. Tdssd vaiheessa myos tarkasteltaessa painetta leikkaus-
nopeuden funktiona paineessa ei ndy vield selvid muutoksia. Seuraavassa sula-
murtuman vaiheessa muovin pintaan ilmestyy selvié sahalaitakuvioita. Tétd vai-
hetta kutsutaan nimelld sharkskin, josta on kiytetty suomenkielistd nimed hain-
suomu. Tésséd vaiheessa ilmenee myds paineen &killistd laskua tarkasteltaessa pai-
netta leikkausnopeuden funktiona. (Shore ym. 1996, 1.) Sharkskin-murtumaa

esiintyy pédasiassa kapean moolimassajakauman muoveissa (Tao & Huang 2002,

1).

Seuraavassa niin sanotussa stick-slip- tai spurt-vaiheessa muovin pinta muuttuu
entistd epitasaisemmaksi, ja tidlloin leikkausnopeuden kasvaessa myds paine 0s-
killoi pitkilld aikavélilld. Viimeisessa niin sanotussa wavy- tai gross melt fractu-
re -vaiheessa muovin pinnan epitasaisuudet syntyvit erittdin epasdannollisesti
virtauksen edetessd. Kuviosta 2 ndkyy sulamurtuman eri vaiheet, jotka on esitetty
Shoren ym. (1996, 1) tutkimuksessa. Kuviosta nidkyy myos leikkausjidnnityksen

kdyttdytyminen sulamurtuman eri vaiheissa leikkausnopeuden kasvaessa.
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KUVIO 2. Sulamurtuman eri vaiheet

4.3 Sulamurtuman ennaltaehkiisy

Sulamurtumaa voidaan ennaltachkéistd monella tavalla. Yksi tapa on suurentaa
suuttimen L/D-suhdetta eli pidentid ekstruuderin tai kapillaarireometrin suutinta
sen halkaisijaan ndhden. Edellisestd kuviosta 2 ndhdiin, ettd tuotantonopeuden
laskemisella voidaan vihentdd sulamurtumaa. Usein muovituotteita valmistavissa
yrityksissd kuitenkin halutaan pitdd tuotantonopeudet mahdollisimman korkeina,
joten yleensd tdmé vaihtoehto on poissuljettu. Sulamurtuman suuruuteen vaikuttaa
oleellisesti myos ldmpotila. Viskositeetin pienentyessd myos leikkauksesta synty-
vi paine laskee, jolloin muovin lujuus kestdd helpommin suuremmillakin nopeuk-

silla prosessoitaessa.

Yhtend sulamurtuman ennaltachkdisyvaihtoehtona on myos pienentdé tulokulmaa
sylinteristd suuttimeen tai suulakkeeseen, jolloin virtaus on tasaisempaa. Sulamur-
tumaa voidaan vihentdd myos kdyttdamilld levedmmin moolimassajakauman po-
lymeeria tai apuaineita. (Halkola, Jirveld, Jarveld & Syrjéld 64.) Erdin tutkimuk-
sen mukaan myos boorinitridin lisidiminen polyeteeniin viivastytti sulamurtuman

syntymistd leikkausnopeuden kasvaessa (Sentmanat & Hatzikiriakos 2004, 9).



4.4 Aikaisempia tutkimuksia sulamurtumasta

Sulamurtumaa on tutkittu maailmanlaajuisesti erittdin paljon. Alla on esitelty
kolme tutkimusta, joissa on yhtdldisyyttd timén tutkimuksen kanssa. Kahdessa
ensimmadisessd tutkimuksessa késitellddn polypropeenin sulamurtumaa. Kolman-
nessa tutkimuksessa késitellddn suuttimen pinnan vaikutusta PE-LLD:n sulamur-

tumaan.

4.4.1 Polypropeenin sulamurtuman tutkiminen kapillaarivirtauksessa

Taon ja Huangin vuonna 2002 (1-8) ilmestyneessi tutkimuksessa Observation of
Melt Fracture of Polypropylene Resins in Capillary Flow tarkasteltiin kahden eri
polypropeenilajikkeen sulamurtumaa, leikkausviskositeettia ja suutinpaisumaa
kapillaarireometrilla mitattuna. Kédytetyt polypropeenilajikkeet olivat Atofina
3181 ja Atofina 3429. Kapillaarireometrin suuttimet olivat halkaisijaltaan 1 mm ja
pituuksiltaan 5, 20 ja 30 mm. Prosessointilampdétilat olivat 190° C ja 220° C. Su-
lamurtuma oli ndkyvimpii lyhyen suuttimen 1dpi pursotettuna. Sulamurtuma al-

koi nékyé leikkausnopeuden ollessa 800 1/s.

Tutkimuksessa havaittiin myds, ettd pursotetun materiaalin pintakuvio oli tasainen
800-2000 1/s:n leikkausnopeuksilla, mutta suuremmilla leikkausnopeuksilla ku-
vio alkoi olla epédtasaista. Kun suuttimen pituutta kasvatettiin, sulamurtuma tuli
nikyviin vasta korkeammilla leikkausnopeuksilla. Sulamurtuman niyttdytyminen
viivistyl myos, kun kéytettiin moolimassaltaan pienempéa polypropeenia. Leik-
kausohenemisen vuoksi leikkausjinnitys ei kasva enéi korkeilla leikkausnopeuk-
silla lineaarisesti leikkausnopeuden funktiona, vaan kasvu hidastuu. Kahdella pi-
demmilld suuttimella leikkausjinnitykset leikkausnopeuksien funktiona kasvoivat
lahes identtisesti. Niiden leikkausjannitykset leikkausnopeuksien kasvaessa olivat

alhaisempia kuin pienimmallé suuttimella mitattuna.



4.4.2 Polymeeriketjujen taktisuuden vaikutus wall slip -ilmi66n

Tapadia, Joshi ja Mashelkar (2000, 1-2) tarkastelivat tutkimuksessaan Influence
of Stereoregularity on the Wall Slip Phenomenon in Polypropylene polymeeriket-
jujen taktisuuden vaikutusta wall slip -ilmioon. Tutkimuksessa osoitettiin, ettd
syndiotaktinen polypropeeni antaa merkkejd “sharkskin-védristymisestd” toisin
kuin saman moolimassan ja moolimassajakauman omaava isotaktinen polypro-
peeni. Tassd tutkimuksessa kidytettiin neljai eri lajiketta metalloseenikatalysoitua
syndiotaktista polypropeenia (m-sPP) ja kahta lajiketta metalloseenikatalysoitua
isotaktista polypropeenia. Lajikkeet pursotettiin sulassa tilassa kapillaarireometril-
la kahden 1 mm halkaisijaltaan olevan terdssuuttimen ldpi. Suuttimien L/D-
suhteet olivat 20 ja 30 seki sisddntulokulmat 60 astetta. Isotaktinen PP prosessoi-

tiin 190 “C:n ja syndiotaktinen PP 190 ja 140 °C:n lampdtiloissa.

Kuviossa 3 nékyy pursotettujen m-sPP-1:n ja m-iPP-2:n pinnanlaadut pursotettuna
190 °C:ssa 50, 600 ja 2000 1/s:n leikkausnopeuksilla. M-sPP-1:n pinnassa nikyy
sulamurtuman alkua 50 1/s:n leikkausnopeudella, tyypillistd sharkskin-pintaa 600
1/s:n leikkausnopeudella ja suurta sulamurtumaa 2000 1/s:n leikkausnopeudella.
Kaikkien m-sPP-lajikkeiden pinnassa nékyi kriittiselld leikkausjannitykselld pur-
sotuksen jilkeen sharkskin-sulamurtumaa, mutta mink&én lajikkeen kohdalla ei
ollut ndhtédvissd merkkeji stick-slip-ilmiostd. Kuviosta 3 kiy ilmi, ettd samanlai-
sen moolimassan ja moolimassajakauman omistavan isotaktisen PP-néytteen pin-
nassa ei ndy lainkaan sharkskin-sulamurtumaa edes korkeammilla leikkausnope-
uksilla. Tutkimuksessa havaittiin myos, ettd syndiotaktisen PP:n sharkskin-
murtuma ilmeni sitd suuremmalla leikkausnopeuden arvolla, mitd pienempi mate-
riaalin moolimassa oli. Erds havainto oli my®os se, ettd kolmessa moolimassaltaan
suuremmassa syndiotaktisessa lajikkeessa nikyvi sharkskin-murtuma syntyi leik-
kausjéannityksen ollessa noin 0,2 MPa. Yhden, moolimassaltaan pienimmain, lajik-
keen pinnassa nikyvien sharkskin-murtumien syntyhetkell leikkausjannitys oli
reilusti suurempi muihin lajikkeisiin verrattuna. Moolimassaltaan suurta syn-
diotaktista polypropeenia pursotettiin myos 140 °C:n lampdtilassa, ja sharkskin-

murtuma ilmeni myos tidssd lampotilassa 0,2 MPa:n leikkausjannityksessa.
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KUVIO 3. Sulamurtuman esiintyminen syndiotaktisen (m-sPP-1) ja isotaktisen

(m-iPP-2) polypropeenin pinnassa eri leikkausnopeuksilla (Tapadia ym. 2000, 2).

4.4.3 Rakosuuttimien eri pintojen vaikutus LLDPE:n prosessointiin

Peter J. Halley ja Michael E. Mackay tutkivat vuonna 1993 suuttimen pinnan vai-
kutusta PE-LLD:n viskositeettiin ja suuttimen paineeseen asentamalla ekstruusio-
suulakkeen péddhin insertin, joka on paillystetty eri metallityyppisilld kalvoilla.
He kayttivit tyossddn 25 mm levedd, 1 mm korkeaa ja 100 mm pitkéé rakosuutin-
ta. Suuttimen kokonaispituutta kasvatti 6,25 mm pitkd ruostumattomasta terdkses-
td valmistettu insertti, joka sijoitettiin suuttimen padhén. Insertti asennettiin huo-
lellisesti niin, ettéd se oli tasainen suuttimen pintaa vasten. Ekstruuderiin asennet-
tiin kolme ldmmityslaitetta sulan ja yksi lammityslaite suuttimen lampotilan hal-

litsemiseksi.

Suuttimen paineprofiili mitattiin kolmella eri kohtiin suutinta sijoitetulla painean-
turilla. Sulan ja suuttimen lampdtiloja ja painetta suuttimen eri kohdissa tarkkail-
tiin monitorilta. Sulan prosessointilampdtila oli 210 °C ja leikkausnopeus 5-20 s
Inserttiin kiinnitettiin tarkasti leikattuja kalvoja epoksilla. Kalvojen materiaaleina
kdytettiin alumiinia, messinkid, kuparia ja sinkkid. Tutkimuksessa kdvi ilmi, ettd
paine suuttimen ulostuloaukon kohdalla oli suurempi pursotettaessa tutkittavaa

materiaalia messinkipinnoitteisen suuttimen ldpi. Tutkimuksessa tultiin sithen
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tulokseen, ettd paine oli suurempi PE-LLD:n ja messingin vélisen suuren adheesi-

on johdosta. (Halley & Mackay 1993, 1-10.)

5 SULAMURTUMAN TUTKIMINEN

Téssd luvussa késitelldaan Lahden ammattikorkeakoulussa kapillaarireometrilla
toteutettua sulamurtumatutkimusta. Luvussa kisitellddn tutkimuksesta saatuja
tuloksia ja havainnollistetaan niitd kuvioilla. Lopuksi analysoidaan tulosten luotet-

tavuutta ja mahdollisten tulosvirheiden syité.

5.1 Suuttimet

Sulamurtuman tutkimiseksi oli jo tutkimuksen alkaessa valmiina olemassa kapil-
laarireometriin asennettava pyoredreikdinen suutin, josta kiytetddn tdassi tutki-
muksessa nimed pyored suutin. Tutkimuksessa kdytettdvit suorakulmion muotoi-
set rakosuuttimet, joista kdytetdédn tissd tutkimuksessa nimed suorakulmainen
suutin, valmistettiin tutkimusta varten erikseen. Rakosuuttimien valmistuksessa
oli otettava erityisesti huomioon niiden ldpi kulkevien reikien koko. Ndiden reiki-
en koon oli oltava samanlainen jokaisessa suuttimessa. Reién koko piti myods mi-

toittaa juuri oikeaksi, ettd materiaalin sulamurtuma nékyisi.

5.1.1 Laskelmat

Seuraavassa taulukossa 1 on esitetty laskelmat pyoreén ja suorakulmaisen suutti-
men leikkausnopeuksien ratkaisemiseksi, kun tiedossa on kapillaarireometrin
minnén halkaisija D ja midnnén nopeus v. Médnnén halkaisija on 15 mm. Tauluk-
koon on laskettu leikkausnopeudet kolmella ménnin nopeudella. Pyoreidreikédisen
suuttimen sidde on 0,5 mm. Suorakulmaisen suuttimen leveys on 3 mm ja paksuus
0,5 mm. Ménnin maksiminopeus on 500 mm/min. Laskelmat on tehty saaduilla

tarkoilla arvoilla, mutta tulokset on pyoristetty yhden desimaalin tarkkuuteen.
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TAULUKKO 1. Laskelmat leikkausnopeuksien ratkaisemiseksi pyoredlld ja suo-

rakulmaisella suuttimella

Suure Symboli Arvo

Mannén halkaisija (mm) D 15,0

Mannan pinta-ala (mm?®) A=mrD%4 176,7

Mannén nopeus (mm/min) v 33,0 330,0 500,0

Tilavuusvirta (mm°/s) Q=Av 97,2 971,9 1472,6
Py6redn suuttimen reidn sdde (mm) r 0,5

Suorakulmaisen suuttimen reién leveys (mm) w 3,0

Suorakulmaisen suuttimen reidn paksuus (mm) t 0,5

Leikkausnopeus pyo6redlla suuttimella (1/s) Ypyorea = a4Q/mr | 990,0 9900,0 | 15000,0
Leikkausnopeus suorakulmaisella suuttimella (1/s) Vsuorak = 6Q/wt* 777,5 7775,4 11781,0

Ennen suorakulmaisten suuttimien valmistamista oli tiedossa, ettd sulamurtumaa
esiintyy erilaisena leikkausnopeuden vaihdellessa. Tarkoituksena oli mitoittaa
suuttimien rako sellaiseksi, ettd sen aiheuttamilla leikkausvoimilla sulamurtuma
voitaisiin todentaa. Taulukon 1 laskelmista saadaan leikkausnopeuksiksi pyoreille
suuttimelle 990 1/s minnin miniminopeudella ja 15000 1/s ménnén maksimino-
peudella. Suorakulmaisen suuttimen leikkausnopeuksiksi saadaan 777,5 1/s mén-
nian miniminopeudella ja 11781 1/s ménnin maksiminopeudella. Oletustietona
ennen sulamurtumakokeita oli se, ettd sulamurtumaa tapahtuu suuremmilla leik-
kausnopeuksilla muovisulan limpétilan noustessa. Oletuksena voitiin myo6s pitdd
sitd, ettd sulamurtumaa tapahtuu huomattavasti suuremmilla leikkausnopeuksilla

suuttimen pinnan ollessa tavallista karheampi.

Suorakulmaiselle suuttimelle lasketun maksimileikkausnopeuden arvioitiin olevan
litan pieni sulamurtuman havaitsemiseksi 3 mm leveilld ja 0,5 mm paksulla suut-
timen raolla. Tamin takia suuttimen raosta péétettiin tehdd pienempi, jotta saatai-
siin aikaan suurempi leikkausnopeus. Taulukkoon 2 on laskettu nimellinen leik-
kausnopeus suuttimelle, jonka rako on 5 mm leved ja 0,3 mm paksu. Laskelmien
mukaan leikkausnopeus télld suuttimen raolla on n. 1300-19600 1/s. Téll4 leikka-
usnopeusalueella arvioitiin sulamurtuman eri vaiheiden olevan selkeimmin néhtéa-

vissd, joten suuttimen rako pédtettiin valmistaa edelld mainituilla mitoilla.
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TAULUKKO 2. Laskelma leikkausnopeuden ratkaisemiseksi suuttimen raon ol-

lessa 5 mm leved ja 0,3 mm paksu

Suure Symboli Arvo

Mannén halkaisija (mm) D 15,0

Mannan pinta-ala (mm?®) A=1rD%/4 176,7

Mannén nopeus (mm/min) v 33,0 330,0 500,0
Tilavuusvirta (mm°/s) Q=Av 97,2 971,9 1472,6
Suorakulmaisen suuttimen reién leveys (mm) w 5,0

Suorakulmaisen suuttimen reidn paksuus (mm) t 0,3

Leikkausnopeus suorakulmaisella suuttimella (1/s) Vsuorak = 6Q/wt* 1295,9 12959,1 | 19635,0

5.1.2 Suuttimien valmistaminen

Suuttimien valmistaminen aloitettiin, kun tiedettiin, minké kokoiseksi niiden raot
tehddin. Suuttimet valmisti laboratorioinsindori Reijo Heikkinen Lahden ammat-
tikorkeakoulun konelaboratoriossa. Suuttimia tehtiin kolme kappaletta, ja niiden
rakojen sisdpinnat tehtiin pinnanlaadultaan erilaisiksi. Valitut pinnat olivat hiottu
pinta (suutin 1), jyrsitty pinta (suutin 2) ja hiekkapuhallettu pinta (suutin 3). Suut-
timet valmistettiin sorvaamalla terdstanko halkaisijaltaan 15 mm:n mittaan. Te-
rdsmateriaalina oli OVAKO 520. Sorvauksen jédlkeen tangosta jyrsittiin kaksileik-
kuisella lieridvarsijyrsimelld puolet pois siten, ettd poikkileikkauksesta tuli puo-
liympyrian muotoinen. Tanko katkaistiin ja toisen osan sileélle sivulle jyrsittiin
keskelle viiden millimetrin paksuisella terdlld 0,3 millimetrin syvyinen ura. Ura ja
toisen tangonpuolikkaan vastaava osa pintakésiteltiin halutunlaisiksi. Tdmén jil-
keen puolikkaat yhdistettiin TIG-hitsauksella yhteen poikkileikkaukseltaan ympy-

rdn muotoiseksi ja viimeisteltiin hitsausjélki siledksi.

Suuttimen 1 hiottu pinta saatiin aikaan viimeistelemilld se loppuun kulutetulla
hiomapaperilla, jonka karkeus oli 1000 mesh. Hionta tapahtui kuivana. Suuttimen
2 jyrsitty pinta jitettiin kokonaan viimeistelemaéttid. Suuttimen 3 hiekkapuhallet-
tu pinta tehtiin hiomalla uran jyrsitty pinta sileéksi ja puhaltamalla paineilmalla
NK24-puhallushiekkaa. Valmis suutin nikyy seuraavalla sivulla olevassa kuvios-
sa 4. Vastaavasti seuraavasta taulukosta 3 kiy ilmi Lahden ammattikorkeakoulun
laboratoriossa pinnankarheusmittarilla mitatut eri suuttimien pinnankarheuden Ra-
arvot. Ra-arvolla tarkoitetaan pinnankarheuden keskipoikkeamaa ja se ilmoitetaan

tavallisesti mikrometreind (Jm).
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TAULUKKO 3. Suuttimien pinnankarheuksien Ra-arvot mikrometreini

Suuttimen pinta: | Ra-arvo (Um)

Hiottu 0,3

Jyrsitty 2,5
Hiekkapuhallettu | 5,3

KUVIO 4. Valmis rakosuutin

5.2 Tutkimuksen taustatietoja

Tutkimus tehtiin Lahden ammattikorkeakoulun muovilaboratoriossa. Tassé tutki-
muksessa tarkasteltua muovin sulamurtumaa mitattiin laboratoriossa kdytossi
olevalla kapillaarireometrilla. Tutkittavana materiaalina oli Borealis GmbH:n put-

kiekstruusioon tarkoitettu polypropeenilaatu.
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5.2.1 Kapillaarireometri ja sen toiminta

Sulamurtuman syntymisté tarkasteltiin Bohlin Instrumentsin valmistamalla Ro-
sand RH7 Flowmaster -kapillaarireometrilla, joka nikyy seuraavassa kuviossa 5.
Kapillaarireometrin sylinterin alaosaan oli kytkettyni paineanturi, joka ldhetti
nopeasti vaihtuvaa tietoa, jota analysoitiin RH7 Flowmaster -sovelluksen avulla.
Testaus aloitettiin kytkemilld reometriin virta péélle ja kdynnistimalld reometrin
ohjaukseen ja datan kisittelyyn tarkoitettu tietokonesovellus Rosand-Flowmaster.
Kapillaarireometrin sylinterin lampdtilat asetettiin haluttuihin arvoihin tietokone-
sovelluksesta. Lampotilat olivat koko ajan nikyvissi laitteen digitaalisessa ndytto-
taulussa, kuten kuviosta 6 nikyy. Lampotilojen noustessa asetettiin haluttu suutin
varovasti sylinteriin ja varmistettiin sen menevén paikalleen aivan sylinterin poh-

jaan asti.

Kun halutut lampétilat oli saavutettu, sylinteri tiytettiin tutkimuksessa kéytetylla
polypropeenigranulaatilla tiiviisti kuvion 7 mukaisesti. Seuraavaksi granulaatin
samaan aikaan sulaessa laitteeseen kiinnitettiin kuvion 8 mukaisesti 290 mm pitka
ja 15 mm leved terdsméntd, jolla sulaa muovia oli tarkoitus pursottaa suuttimien
lapi. Tdman jdlkeen méntd laskettiin manuaaliohjauksella alas sylinterin yldosaan,
jolloin se oli ldhes kosketuksessa granulaattiin. Tadmén jdlkeen suljettiin laitteen
turvaluukku ja kidynnistettiin pursotustesti tietokonesovelluksesta ohjattuna. Testi
alkoi lyhyelld materiaalin sulatus- ja tiivistysvaiheella, jolloin materiaalia ei vield
pursotettu suuttimen ldpi. Tamén jdlkeen minti alkoi liikkua ja pursotus alkoi.

Sula muovi virtasi ulos suuttimesta laitteen alaosasta kuvion 9 mukaisesti.



KUVIO 5. Bohlin Instrumentsin Rosand RH7 Flowmaster -kapillaarireometri

16



17

KUVIO 6. Sylinteri ldmmitettiin kolmesta kohdasta haluttuihin lampotiloihin

KUVIO 7. Sylinteri tdytettiin tiiviisti polypropeenigranulaatilla
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KUVIO 8. Miinti kiinnitettiin kapillaarireometriin

KUVIO 9. Sula muovi virtasi ulos suuttimesta laitteen alaosasta
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5.2.2 Tutkittava materiaali

Tutkimuksessa kidytettiin materiaalina Borealis GmbH:n valmistamaa BEC5012-
merkkistd polypropeenilaatua. Borealis GmbH:n verkkosivulta 16ytyvéssa kysei-
sen materiaalin datalehdessid mainitaan, ettd materiaali on moolimassaltaan suuri
ja iskulujuudeltaan hyvi lohkokopolymeeri, jota suositellaan kdytettdaviksi putki-
tuotteisiin ja erilaisiin profiileihin. Datalehdessi suositellaan materiaalia kidytetta-
viksi ekstruusiossa siten, ettd ekstruuderin suutin ja sylinterin alkupidi on lammi-
tetty 200-230 °C:n ja sylinterin keskikohta 190-230 °C:n lampétilaan. (Borealis
GmbH 2003.)

5.3 Sulamurtuma pyoreélld suuttimella

Ensimmadiseksi tyossi tutkittiin sulamurtumaa polypropeenissa, joka on pursotettu
pyoredn suuttimen ldpi. Tarkasteluja tehtiin 200 “C:n, 235 °C:n ja 250 °C:n purso-
tuslampotiloissa. Aiemmin mainitun taulukon 1 laskelmien mukaan saavutettu
leikkausnopeus médnnédn minimi- ja maksimipursotusnopeuksilla on noin 1000-
15000 1/s. Seuraavassa kuviossa 10 ndkyvét kolmessa eri lampotilassa pursotetun
polypropeenin paineen vaihtelut leikkausnopeuden kasvaessa. Sulamurtumaa al-
kaa tapahtua silloin, kun paine laskee ensimmaisen kerran selvisti. Ylimmassi
kuvaajassa nikyvit 200 °C:n limpotilassa pursotetun polypropeenin paineet ja
leikkausnopeudet. Kuvaajasta nikyy, ettd paine laski leikkausnopeuden ollessa
noin 3300 1/s. Paine nousi kertaakaan selvisti laskematta noin 33 MPa:iin asti,
kunnes se edelld mainitussa leikkausnopeudessa laski. Keskimmadisessd kuvaajas-
sa nikyvit 235 °C:n ldmpotilassa pursotetun polypropeenin paineet ja leikkausno-
peudet. Leikkausnopeuden ollessa noin 7000 1/s ja paineen ollessa noin 24 MPa
paine kédntyi laskuun. Alimmassa kuvaajassa nikyvit 250 °C:n lampotilassa pur-
sotetun polypropeenin paineet ja leikkausnopeudet. Leikkausnopeuden kasvettua
noin 9400 1/s:iin sylinterin paine oli 29 MPa. Tilloin paine ensimmaéisen kerran
laski. Kuviossa 11 ndkyy sulamurtuman esiintyminen eri leikkausnopeuksilla
kolmessa eri lampdétilassa. Kuviosta kiy ilmi, ettd sulamurtuma siirtyi tapahtuvak-
si sitd korkeammalla leikkausnopeudella, mitd korkeammassa limpotilassa
polypropeenia pursotettiin. Lampdtilan nousun vaikutusta sulamurtumaan

késiteltiin jo luvussa 4.3, ja se havainnollistuu kuviossa 11. Kuvion pisteet
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luvussa 4.3, ja se havainnollistuu kuviossa 11. Kuvion pisteet kuvaajassa ilmaise-

vat leikkausnopeuden, jolla sulamurtumaa kussakin limpdétilassa alkoi tapahtua.

Paine leikkausnopeuden funktiona
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KUVIO 10. Paine leikkausnopeuden funktiona
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KUVIO 11. Sulamurtuma eri lampdtiloissa pursotetussa polypropeenissa
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5.4 Sulamurtuma suorakulmaisella suuttimella

Tyon varsinaisena tarkastelun kohteena oli tutkia sulamurtumaa muovissa, joka on
pursotettu kolmen pinnanlaadultaan erilaisen rakosuuttimen lapi. Tarkoituksena
oli selvittdd, vaikuttaako suuttimen pinnanlaatu sulamurtuman syntymiseen, ja ettd
syntyyko sulamurtuma suuremmalla leikkausnopeudella, kun suuttimen pinta on
karheampi. Sulamurtuman syntymisté tutkittiin pursottamalla muovia ndiden kol-
men suuttimen ldpi neljdssd eri lampdatilassa. Lampdtilat olivat 180, 190, 210 ja

230 °C.

5.4.1 Sulamurtuma hiottua suutinta kiytettdessi

Ensimmaiseksi tyossé tutkittiin sulamurtumaa suuttimella, jonka raon sisépinta oli
hiottu. 180 °C:n lampdétilassa pursotettu polypropeeni oli vield melko jaykkaa.
Lampdtila oli vain hiukan sulamislampétilan yldpuolella. Materiaalissa oli nidhti-
vissd sulamurtumaa, mutta sitd alkoi tapahtua huomattavasti korkeammalla leik-
kausnopeudella kuin sen oletettiin tapahtuvan. Seuraavasta kuviosta 12 kiy ilmi,
ettd selked paineen laskeminen oli néhtdvissd noin 9850 1/s:n leikkausnopeudella,
jolloin paine laski nopeasti noin 105 MPa:ista noin 90 MPa:iin. Paljon kysymyk-
sid heritti myOs se, ettd paine ei ldhtenyt nousuun lainkaan leikkausnopeuden kas-
vaessa. Vasta noin 8480 1/s:n leikkausnopeudella paine alkoi nousta. Tarkkaa
syytd ndihin edelld mainittuihin poikkeaviin tuloksiin ei 16ydetty, mutta yhteni
syynd saattoi olla se, ettd suutin oli mennyt pois paikoiltaan sylinterissd. Ennen
pursotusta tarkistettiin suuttimen paikallaan olo. Oli kuitenkin mahdollista, ettid
esimerkiksi sulamatonta polypropeenigranulaattia joutui puristuksiin suuttimen ja
sylinterin viliin. Tdm4 saattoi aiheuttaa sen, ettd suutin meni paikoiltaan ja sulaa
muovia péési virtaamaan suuttimen ja sylinterin vilistd. Téassd tapauksessa sylinte-
rissd ei ollut lainkaan painetta. Sulamurtuman syntymisen normaalia korkeam-
massa leikkausnopeudessa voisi selittdd esimerkiksi silld, ettd paine ei ehtinyt
nousemaan edelld kuvatun mahdollisen ”paineettoman virtauksen” vuoksi. Ja kun
suutin puristuksiin jidneen granulaatin sulettua meni itsestidin paikalleen, sylinte-
riin nousi paine. Paineen kuitenkin piti nousta hiukan ennen kuin sula alkoi irrota

suuttimen seindmistd aiheuttaen paineen laskun.
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Paine leikkausnopeuden funktiona
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KUVIO 12. Paineen nousu ja lasku 180 °C:ssa leikkausnopeuden kasvaessa

Seuraavaksi pursotettiin tutkittavaa materiaalia sylinterin lampdétilan ollessa 190
°C. Seuraavassa kuviossa 13 nidkyy, miten paine sylinterissd nousi noin 1500 1/s:n
leikkausnopeudessa dkillisesti 1,8 MPa:sta 34 MPa:iin. Tamin jidlkeen paine nousi
tasaisesti leikkausnopeuden kasvaessa. Noin 4310 1/s:n leikkausnopeudessa pai-
neen nousu hidastui ja noin 4825 1/s:n leikkausnopeudessa paine laski dkillisesti
noin 79 MPa:sta noin 71 MPa:iin. Tamin jidlkeen leikkausnopeuden kasvaessa
sylinterin paine laski heittelehtien koko ajan nousemalla ja laskemalla toistuvasti.
Paineen toistuva nouseminen ja laskeminen saattoi johtua sulan liukumisesta suut-
timen seindmilld, jolloin paine suuttimessa pédsi hetkeksi purkautumaan. Tdmén
jalkeen paine nousi hetkeksi, mutta sulan liukuminen suuttimen seindmilld saattoi

olla jo niin tihedd, ettd paine laski nopeasti.
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Paine leikkausnopeuden funktiona
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KUVIO 13. Paineen nousu ja lasku 190 °C:ssa leikkausnopeuden kasvaessa

Seuraavaksi pursotettiin polypropeenia kapillaarireometrin sylinterin limpotilan
ollessa 210 °C. Tassikin tapauksessa paine nousi noin 1500 1/s:n leikkausnopeu-
dessa dkillisesti 1,2 MPa:sta 27,6 MPa:iin, mikd ilmenee seuraavasta kuviosta 14.
Tamin jilkeen paineen nousu oli melko tasaista. Ensimmaéisen kerran paine laski
noin 5480 1/s:n leikkausnopeudessa. Paine oli tidlloin noin 43,6 MPa ja se laski
noin 43,1 MPa:iin. Tamin jédlkeen selkedmpi paineen lasku tapahtui vasta noin
7370 1/s:n leikkausnopeudessa noin 46,8 MPa:sta 44,6 MPa:iin, minka jidlkeen
paine alkoi nousta ja laskea tihedésti. Tihenevid paineen vaihtelu saattoi johtua su-
lan 1ampdotilan nousun vuoksi pienentyneesti viskositeetista. Juoksevampi materi-
aali saattoi liukua helpommin ja tihedmmin suuttimen seindmillé ja néin ollen

aiheuttaa tthedmpéd paineen vaihtelua.
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Paine leikkausnopeuden funktiona
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KUVIO 14. Paineen nousu ja lasku 210 °C:ssa leikkausnopeuden kasvaessa

230 °C:n lampotilassa pursotetun polypropeenin tapauksessa paine nousi samalla
tavalla kuin matalammillakin ldmpétiloilla pursotettaessa. Paine nousi dkillisesti
tietyssd pisteessd. Kuviosta 15 kéy ilmi, ettd noin 1460 1/s:n leikkausnopeudessa
paine nousi 1,4 MPa:sta noin 22,4 MPa:iin. Tdmaén jidlkeen paine jatkoi tasaista
nousua leikkausnopeuden kasvaessa. Ensimmaéinen sulamurtuman merkki niakyi
leikkausnopeuden kasvettua noin 6470 1/s:iin, jolloin noin 35,6 MPa:n paine laski
hieman. Téamin jédlkeen paine nousi hitaasti ja epitasaisesti “notkahdellen” ylos ja
alas. Leikkausnopeuden kasvettua noin 13850 1/s:iin paine laski nopeasti noin

51,5 MPa:sta 44,5 MPa:iin. Télloin sulamurtuma oli jo kaoottista.
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KUVIO 15. Paineen nousu ja lasku 230 °C:ssa leikkausnopeuden kasvaessa

Kuviosta 16 kdy ilmi leikkausnopeudet, joilla ensimmaéiset merkit sulamurtumasta
olivat ndhtédvissi tutkimuksen eri lampotiloissa. Kun ei oteta huomioon 180 °C:n
lampdtilassa pursotetun polypropeenin tuloksia, on nihtivissd, ettd lampotilan
nostaminen sylinterissd siirsi sulamurtuman tapahtuvaksi korkeammilla leikkaus-
nopeuden arvoilla. Kuviosta 17 nidkyy lampdétilan nousun vaikutus sylinterin pai-
neeseen. Lidmpotilan noustessa materiaalin viskositeetti pienenee, ja paine nidin

ollen my0s pienenee.
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KUVIO 16. Sulamurtuman syntyminen 180, 190, 210 ja 230 °C:n lampdtiloissa

kiytettdessd hiottua suutinta
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KUVIO 17. Lampétilan nousun vaikutus sulamurtuman syntymishetkelld vallitse-

vaan sylinterin paineeseen kéytettdessd hiottua suutinta

5.4.2 Sulamurtuma jyrsittya suutinta kdytettdessi

Seuraavaksi tyossi tutkittiin sulamurtumaa kéyttdmalld suutinta, jonka raon pinnat
oli jyrsitty. Ensimmaiseksi suoritettiin sulamurtumamittaus kapillaarireometrin
sylinterin ldmpotilan ollessa 180 °C. Kuten kuvion 18 tuloksista kidy ilmi, sylinte-
rin paine alkoi nousta leikkausnopeuden ollessa noin 3370 1/s. Noin 6630 1/s:n

leikkausnopeudessa paine oli noin 63,7 MPa, minka jdlkeen se kdédntyi laskuun.
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Paine nousi suurella vaihtelulla aina noin 100 MPa:iin asti, jolloin leikkausnopeus

oli noin 14180 1/s. Tdmdn jdlkeen paine laski nopeasti noin 77 MPa:iin.

Paine leikkausnopeuden funktiona
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KUVIO 18. Paineen nousu ja lasku 180 °C:ssa leikkausnopeuden kasvaessa

Kun polypropeenia pursotettiin sylinterin lampdétilan ollessa 190 °C, paineen nou-
su oli lineaarisempaa kuin aikaisemmissa tdmin tutkimuksen kokeissa. Seuraavas-
ta kuviosta 19 kiy ilmi, ettd paine nousi ensin noin 1500 1/s:n leikkausnopeudella
dkillisesti noin 0,5 MPa:sta noin 14 MPa:iin. Tdmén jdlkeen paine nousi tasaisesti.
Noin 10255 1/s:n leikkausnopeudella sylinterin paineen ollessa noin 41 MPa alkoi
tapahtua sulamurtumaa. Paineen vaihtelu alkoi olla timén jdlkeen koko ajan suu-
rempaa. Lopulta noin 14030 1/s leikkausnopeudella paine laski nopeasti noin 61

MPa:sta 52 MPa:iin.
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KUVIO 19. Paineen nousu ja lasku 190 °C:ssa leikkausnopeuden kasvaessa

210 °C:n lampotilassa pursotetun polypropeenin tapauksessa sylinterin paine nou-
si suhteessa leikkausnopeuteen ldhes samalla tavalla kuin pursotettaessa 190 °C:n
lampdotilassa. Seuraavasta kuviosta 20 nédkyy, ettd jostain syysté sylinterin paine
laski alhaisemmalla leikkausnopeudella kuin 190 °C:n ldmpdtilassa pursotetun
polypropeenin kohdalla. Paine laski noin 32,4 MPa:sta noin 32,2 MPa:iin leikka-
usnopeuden ollessa noin 7650 1/s. Té@min jdlkeen paine kuitenkin nousi tasaisesti
eiki laskenut eniid lainkaan pursotuksen aikana. Testi loppui ménnén saavutettua
maksiminopeuden. T&lloin leikkausnopeus oli noin 14860 1/s ja sylinterin paine
noin 50,6 MPa. Syytd sylinterin paineen laskuun alhaisemmalla leikkausnopeudel-
la kuin matalammalla lampdtilalla prosessoidessa on vaikea miirittdd. Koska suu-
tin ei ollut kiinnitettyni koneeseen, syyna saattoi olla esimerkiksi suuttimen het-
kellinen liikahtaminen sylinterissd. Téssd tapauksessa paine olisi laskenut hetkel-

lisesti.
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KUVIO 20. Paineen nousu ja lasku 210 °C:ssa leikkausnopeuden kasvaessa.

Pursotettaessa polypropeenia 230 °C:n ldmpdtilassa paine laski alhaisemmalla
leikkausnopeudella kuin 210 °C:n lampdtilassa pursotetussa polypropeenissa. Pai-
neen lasku tapahtui noin 3530 1/s:n leikkausnopeudella, jolloin paine oli noin 12,5
MPa. Tdmin jilkeen paine nousi tasaisesti ja laski seuraavan kerran noin 7140
1/s:n leikkaunopeudella paineen ollessa noin 17,8 MPa ja edelleen seuraavan ker-
ran noin 14350 1/s:n leikkausnopeudella paineen ollessa noin 28,3 MPa. Sulamur-
tuman tapahtuminen ja paineen vaihtelut 230 °C:n ldmpdétilassa ndkyvit seuraa-

vasta kuviosta 21.
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KUVIO 21. Paineen nousu ja lasku 230 °C:ssa leikkausnopeuden kasvaessa

Seuraavasta kuviosta 22 kiy ilmi, ettd tulokset sulamurtuman syntymisesti poly-
propeenissa kiytettdessd jyrsittyd suutinta eri limpdtiloissa ovat epiluotettavia.
180 °C:n ja 190 °C:n ldmpdtiloissa prosessoidun polypropeenin leikkausnopeudet
ja niitd vastaavat paineiden arvot osoittavat merkkeji luotettavista tuloksista. 210
°C:n ja 230 °C:n lampdtiloissa pursotetun polypropeenin tapauksissa paine laski
pienemmilld leikkausnopeuksilla kuin matalammissa ldmpdtiloissa pursotettaessa.
Sulamurtuman syntyminen ei nidin ollen siirtynyt tapahtuvaksi suuremmilla leik-
kausnopeuksilla lampétilaa nostettaessa. Kuviosta 23 kdy kuitenkin ilmi, etté pai-
neiden arvot sulamurtuman syntyhetkelld olivat aina sitd pienempid, mitd korke-

ammassa ldmpdtilassa polypropeenia prosessoitiin.
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KUVIO 22. Sulamurtuman syntyminen 180, 190, 210 ja 230 °C:n lampétiloissa

kiytettdessid jyrsittyd suutinta

Paine lampétilan funktiona

= 80

a 60 & :

= \ —e— Paine

- 40 sulamurtuman
o

£ oo \\ syntyhetkella
© e

% 9

170 190 210 230 250
Lampaétila (°C)

KUVIO 23. Limpdtilan nousun vaikutus sulamurtuman syntymishetkelld vallitse-

vaan sylinterin paineeseen kdytettdessi jyrsittyd suutinta

5.4.3 Sulamurtuma hiekkapuhallettua suutinta kiytettdessi

Viimeisend kokeena tutkittiin sulamurtumaa suuttimella, jonka raon sisépinta oli
hiekkapuhallettu. 180 °C:n lampdétilassa pursotetun polypropeenin kohdalla sylin-
terin paine nousi testin alussa nopeasti noin 1,7 MPa:sta noin 84,8 MPa:iin. Ta-
min jédlkeen paine nousi melko lineaarisesti, kunnes leikkausnopeuden ollessa
noin 4290 1/s paine laski #@killisesti noin 111,6 MPa:sta noin 86,8 MPa:iin. Téll6in

materiaalissa alkoi tapahtua selvid sulamurtumaa. Leikkausnopeuden kasvaessa
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paine vaihteli suurella amplitudilla. Testin loppupuolella leikkausnopeuden olles-
sa noin 14900 1/s paine alkoi uudelleen nousta. Testi loppui leikkausnopeuden
ollessa noin 15000 1/s, eiké paine ehtinyt uudelleen laskea. Sylinterissa vallitsi
ennen testin loppua noin 143,5 MPa:n paine. Sulamurtuman syntyminen kiy ilmi

seuraavasta kuviosta 24.
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KUVIO 24. Paineen nousu ja lasku 180 °C:ssa leikkausnopeuden kasvaessa

190 °C:n ldmpétilassa pursotetun polypropeenin tapauksessa sylinterin paine nou-
si testin alussa noin 16,2 MPa:iin ja jatkoi lineaarista nousua. Leikkausnopeuden
ollessa noin 13270 paine laski noin 73,5 MPa:sta noin 72,9 MPa:iin. Selkeampi
paineen lasku tapahtui leikkausnopeuden ollessa noin 14130, jolloin paine laski
noin 84,1 MPa:sta noin 78,5 MPa:iin. Kuviosta 25 kdy ilmi myds, ettd paine ldhti

laskuun leikkausnopeuden ollessa noin 14820 1/s, jolloin paine oli noin 84 MPa.
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KUVIO 25. Paineen nousu ja lasku 190 °C:ssa leikkausnopeuden kasvaessa

Prosessoitaessa polypropeenia 210 °C:n lampdétilassa sylinterin paine nousi eri
tavalla kuin aikaisemmissa tutkimuksen kokeissa. Kuviosta 26 kdy ilmi, etti paine
ei noussut dkillisesti testin alussa eli leikkausnopeuden ollessa noin 1500 1/s. Pai-
ne nousi hitaasti, kunnes leikkausnopeuden ollessa noin 4650 1/s paineen nousu
kiihtyi. Noin 6880 1/s:n leikkausnopeudessa paineen nousu alkoi hidastua. Sula-
murtumaa alkoi tapahtua leikkausnopeuden ollessa noin 13910 1/s, jolloin sylinte-
rin paine oli noin 50,4 MPa. Kuviosta 26 ndkyy selvisti my0s, ettd sulamurtuma
alkoi pehmedsti muuttuen paineen noustessa sharkskin-murtumaksi. Paineen alka-

essa oskilloida sulamurtuma muuttui kaoottiseksi.
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KUVIO 26. Paineen nousu ja lasku 210 °C:ssa leikkausnopeuden kasvaessa

230 °C:n lampdtilassa pursotetun polypropeenin tapauksessa sylinteriin nousi vi-
littdmasti testin alettua noin 12,1 MPa:n paine, miki ilmenee kuviosta 27. Paine
nousi timén jdlkeen melko tasaisesti, kunnes sen kasvu alkoi hidastua leikkausno-
peuden ollessa noin 5200 1/s. Paine laski ainoan kerran pursotuksen aikana leik-
kausnopeuden ollessa noin 12270 1/s, jolloin sylinterin paine oli noin 38,3 MPa.
Téamin jdlkeen ei ollut ndhtédvissi selvid merkkejd sulamurtumasta, ja paine nousi

koko ajan. Testin lopussa sylinterin paine oli noin 48,5 MPa.
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KUVIO 27. Paineen nousu ja lasku 230 °C:ssa leikkausnopeuden kasvaessa

Lampdétilan nousun vaikutus sulamurtuman syntymiseen on nidhtidvissd kuviosta
28. Nostettaessa ldmpotilaa 180 °C:sta 190 °C:seen ja edelleen 210 °C:seen on
nihtivissd merkkejd siitd, ettd sulamurtuma syntyi aina sitd suuremmalla leikka-
usnopeudella, mitid korkeammassa lampotilassa materiaalia prosessoitiin. 230
°C:n lampotilassa prosessoidun materiaalin kohdalla ensimmaéinen merkki sula-
murtumasta ndkyi huomattavasti pienemmallé leikkausnopeudella kuin yhdenkiin
matalammassa limpdétilassa prosessoidun materiaalin kohdalla. Namé poikkeavat
tulokset saattoivat johtua kuitenkin jo aikaisemmin mainitusta suuttimen kiinni-
tysmekanismin puuttumisesta. Virheen mahdollisuutta saattoi kasvattaa myos se,
ettd kiytettyd suutinta ei lammitetty erikseen. Tamén vuoksi limpétilan vaihtelut
suuttimessa olivat suuret eri kohdissa testid, koska edellisestd pursotuksesta oli
kulunut kauan aikaa, ja suuttimen ldmpotila oli ehtinyt laskea liian paljon. 230
°C:n lampotilassa tehdyn testin tuloksiin tuo kuitenkin luotettavuutta se seikka,
ettd paineen lasku oli hyvin pienti, ja laskun jédlkeen paine nousi selvisti eiki ehti-
nyt laskea enédd kertaakaan testin aikana. Kuviosta 29 kdy ilmi, ettd sulamurtuman
hetkelld vallinnut sylinterin paine oli tdssikin testissd pienempi aina, kun testi

suoritettiin korkeammassa lampdotilassa.
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KUVIO 28. Sulamurtuman syntyminen 180, 190, 210 ja 230 °C:n ldmpdtiloissa

kaytettdessd hiekkapuhallettua suutinta
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KUVIO 29. Lampétilan nousun vaikutus sulamurtuman syntymishetkelld vallitse-

vaan sylinterin paineeseen kiytettdessi hiekkapuhallettua suutinta

5.4.4 Yhteenveto tuloksista

Kaikilla kolmella rakosuuttimella neljdssi eri limpotilassa prosessoitaessa testitu-

loksissa esiintyi tuloksia, jotka horjuttivat tutkimuksen luotettavuutta. Vaikka tut-

kimustuloksissa esiintyy virheitd, voidaan kuviosta 30 ndhda, ettd korkeammilla

lampdotiloilla prosessoitaessa sulamurtuma syntyi selvésti suuremmilla leikkaus-

nopeuksilla kdytettdessd suutinta, jonka raon sisdpinta oli hiekkapuhallettu. Kuvi-
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osta voidaan my0s nihdi, ettd kiytettidessi sisdpinnaltaan hiottua suutinta sula-
murtuman syntymishetkelld leikkausnopeus oli selvésti pienempi kuin muilla
suuttimilla prosessoitaessa. Suuttimella, jonka raon pinta oli jyrsitty, prosessoidun
polypropeenin sulamurtuman syntymistd ilmaiseva kuvaaja jaa kahden muun
suuttimen vastaavien kuvaajien véliin. Edelld mainittuja seikkoja tarkastellen voi-
daan todeta, ettid suuttimen pinnan karheus selvisti vaikutti sulamurtuman synty-
miseen. Niin sanotun wall slip -ilmién tapahtuminen niyttiisi olevan riippuvainen
pinnan karheudesta. Kappaleessa 4.1 Sulamurtuman periaate puhutaan selityksisti
wall slip -ilmidn syntymiselle. Niitd selityksid suuttimen tai suulakkeen ja sulan
muovin vilisestd vuorovaikutuksesta voidaan soveltaa tdssi tutkimuksessa. Niyt-
tad siltd, ettd hiekkapuhalletun suuttimen pinnan ja sulan muovin vilisen kitkan
johdosta sula ei liukunut suuttimen pinnalla niin helposti kuin sileimmilla pinnoil-
la. Leikkausnopeuden kasvaessa materiaali leikkausohentui, jolloin polymeeriket-
jut vapautuivat ja orientoituivat sulan virtaussuuntaan. Niin ollen kivi niin, ettéd
lopulta kitka pienentyi niin paljon, ettd polymeeriketjut liukuivat my6s hiekkapu-
hallettua seindméad vasten. Pinnan ollessa sileampi ketjut liukuivat pienemmén
kitkan johdosta helpommin, jolloin sylinterin paine péési purkautumaan mata-

lammilla leikkausnopeuksilla.

Karheammalla suuttimen pinnalla kitka oli suurempi, ja ndin ollen sula saattoi
pysyd helpommin kiinni suuttimen seinimissid. Luotettavia tuloksia saatiin, kun
tarkasteltiin painetta ldmpdtilan funktiona eri suuttimilla prosessoitaessa. Kuviosta
31 ilmenee, ettd paineen arvot sulamurtuman syntymishetkelld laskivat melko
lineaarisesti suhteessa limpdotilan nousuun. Kun lampdtilaa nostettiin, materiaalin
viskositeetti pienentyi ja ndin ollen leikkausnopeuden kasvaessa paine ei noussut
niin suureksi kuin pursotettaessa muovia matalammissa ldmpdétiloissa. Virheitd
tutkimustuloksiin saattoi aiheuttaa esimerkiksi suuttimien rakojen sisédpintojen eri
pinnankarheusluokka. Tarkasteltaessa suuttimia ei voitu olla tdysin varmoja siit4,
ettd suuttimien raot ovat mitoiltaan samanlaisia. Suuttimien rakojen leveys oli
helppo mitata ja todeta sen olevan 5 mm. Raon paksuuden mittaaminen oli kui-
tenkin vaikeampaa. Nimellismitaltaan 0,3 mm oleva raon paksuus saattoi vaihdel-
la syvemmalld suuttimen sisdssd paljonkin. Ja koska suuttimet valmistettiin eri
tyostomenetelmilld ja nédin ollen niissé oli eri pinnankarheudet, suuttimien raon

paksuus oli vaikea saada kaikkiin kolmeen suuttimeen samaksi.
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KUVIO 30. Sulamurtuman syntyminen eri limpotiloissa eri suuttimia kdytettaessi
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KUVIO 31. Paine sulamurtuman syntymishetkelld suhteessa lampétilan nousuun
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6 PAATANTA

Yhteenvetona voidaan todeta, ettd leikkausnopeuden arvoa, jolla polypropeenisula
alkol murtua, oli vaikea mairittda. Sulamurtuma olisi voitu selvemmin tunnistaa,
jos paine olisi oskilloinut selvésti tarkasteltaessa siti leikkausnopeuden funktiona.
Téssd tutkimuksessa sulamurtuman alkukohdaksi mééritettiin se leikkausnopeu-
den arvo, jolla paine ensimmadisen kerran laski. Tdmin kohdan kuitenkin voidaan
ajatella olevan se kohta, jossa polypropeenissa alkoi ensimmadisen kerran tapahtua
ns. sharkskin-murtumaa. Koska leikkausnopeuden kasvaessa paine ei oskilloinut
missédidn kohtaa pursotusta, voidaan ajatella, ettd niin sanottua slip-stick- tai spurt-
murtumaa tai sitd seuraavaa epasadnnollistd suurta sulamurtumaa ei ehtinyt lain-

kaan tapahtua pursotuksen aikana.

Tyossd onnistuttiin melko hyvin. Tuloksissa esiintyi kuitenkin ristiriitaisuutta ai-
kaisempien tutkimusten kanssa. Esimerkiksi sulamurtuman olisi pitdnyt syntyéd
poikkeuksetta aina korkeammissa lampdétiloissa suuremmilla leikkausnopeuksilla.
Paasdantoisesti tassd tutkimuksessa tapahtuikin néin ja tulosvirheille pystyttiin
I6ytdméin luonnollinen selitys. Loppusanoina voidaan todeta, ettd tdmin tutki-
muksen tulokset osoittavat, ettd suuttimen pinnan karheudella on vaikutusta sula-

murtuman syntymiseen.
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