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CAPITOLUL 1
Stadiul actual al cercetarilor in domeniul injectarii bicomponent
a materialelor polimerice

1.1. Introducere

Injectarea materialelor polimerice este unul dintre cele mai importante procedee folosite pentru
productia in masa a reperelor din materiale plastice. Caracteristica generala a pieselor astfel obtinute este faptul
ca acestea au foarte bune proprietdti dimensionale, forme geometrice unice, domenii noi de aplicabilitate,
necesita putine operatii ulterioare de finisare si/sau asamblare iar lista poate continua.

1.2. Procesul de injectare multicomponent a materialelor polimerice

Injectarea multicomponent este un proces complex de inaltd tehnologie in care mai multi polimeri
diferiti, compatibili din punct de vedere chimic si reologic [104, 107], sunt injectati in scopul obtinerii unor
repere multicomponent ce pot prezenta proprietati mecanice, estetice sau optice imbunatatite.

Injectarea bicomponent in matrita folosind placa rotativa implica folosirea unor matrite cu doud unitati
de injectare (vezi Figura 1.1), in prima dintre ele realizdndu-se o pre-injectare, utilizdnd primul material
(materialul A), dupa care, forma finald a piesei este data prin injectarea celui de-al doilea material (materialul B)
peste primul. In interiorul primei cavitati se realizeazi pre-injectarea dupa care matrita este deschisi si este rotitd
cu 180° pentru a aduce piesa injectatd in prima etapa, in pozitia necesara pentru injectarea finala.

5 [ naa : Unitatea de
Place} o injectare
rotativa material A

R

\\ ”///
/ \ % <. E/E/ﬁ (0
SRR

| N

\f/ Unitatea de
% injectare

% material B

[
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Figura 1.1. Schema matritei de injectat bicomponent folosind o matrita cu placa rotativa [60]

Un alt aspect important ce mai trebuie luat in calcul este compatibilitatea dintre materialele polimerice
care compun reperul bicomponent. Conditia de compatibilitate a materialelor polimerice trebuie indeplinita atat
din punct de vedere al structurii si al compozitiei chimice cat si din punct de vedere al comportarii reologice si al
proprietatilor termice al celor douad materiale polimerice.

1.3. Aspecte privind fenomenul de adeziune dintre doi polimeri

Exista sase teorii cu ajutorul carora poate fi explicat fenomenul de adeziune dintre doi polimeri.

Teoria adsorbtiei. adeziunea este considerata ca fiind rezultatul fortelor moleculare de interactiune care
se dezvolta intre topitura polimerica §i substrat, In masura in care formarea legaturilor moleculare la interfata si
transferul macromoleculelor din masa de polimer citre interfatd sunt fenomene tipice de adsorbtie. Fenomenul
de adsorbtie presupune existenta fortelor van der Waals la nivelul interfetei dintre materialele aflate in contact.

Teoria adeziunii chimice presupune formarea de legaturi covalente, ionice sau a unor legaturi de
hidrogen la interfata celor doua componente polimerice aflate in contact.

Teoria adeziunii prin difuziune a segmentelor de lant la interfatd are ca rezultat formarea unui strat
intermediar, responsabil de conexiunea celor doua componente la injectarea bicomponent. Compatibilitatea
polimerilor joaca un rol important in cadrul acestei teorii.

Teoria electricid a adeziunii se bazeaza pe fenomene de transfer electronic in zonele de interfata,
ducand la formarea straturilor dublu electrice. Formarea stratului dublu electric in cazul contactului dintre doua
corpuri amorfe presupune generarea sistemelor de tip donor/acceptor, considerand ca una dintre suprafete este
saturatd cu molecule de tip donor, iar cealaltd cu molecule de tip acceptor.
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Teoria adeziunii intre straturile limitd este sprijinitd si de o serie de argumente de naturd
termodinamica sau structurald. O bund intelegere a modului in care se formeaza straturile limita porneste de la
stapanirea mecanismelor de formare a punctelor de jonctiune.

Teoria legdturilor mecanice se realizeaza in doua etape. Prima etapa presupune miscarea moleculelor
polimerului citre suprafata solida a celui de al doilea polimer si presupune si 0 anumita orientare pe aceasta
suprafatd. A doua etapa a procesului de adeziune implica interactiunea directa dintre polimer si suprafata solida
ca rezultat al actiunii a diferite tipuri de forte. Fortele covalente sunt predominante pentru distante intre atomi si
molecule nu mai mari de 0,5nm; fortele ionice si van der Waals se exercitd la distante mai mari [55] (intre 1 si
100nm). Interactiunea interatomicd a celor doud faze aflate in contact completeaza procesul de adeziune ce
corespunde energiei minime de la interfata.

1.3.2. Metode de testare a adeziunii

Pentru evaluarea adeziunii se folosesc o serie de metode cum ar fi cele directe si cele indirecte.
Metodele directe de evaluare a adeziunii presupun realizarea de teste destructive si extragerea valorilor numerice
pentru fortd, tensiune, tenacitate masurate la momentul ruperii. Metodele indirecte constau in evaluarea adeziunii
prin teste neinvazive precum microscopie electronica, difractometrie cu raze X.

1.3.2.1. incercarea la delaminare

Incercarea la delaminare este o primd metodd de evaluare a adeziunii. In Figura 1.2 sunt prezentate
schematic cele mai utilizate scheme de realizare a incercarii de delaminare. Incercarea la delaminare de tip “T” a
fost utilizatd pentru a delamina epruvete din polipropilend si polietilena lipite prin intermediul unei etilene
catalizatd Ziegler Natta (ZNPE). in acest studiu delaminarea s-a propagat prin aplicarea unei forte constante,
permitand astfel calcularea tenacitatii la delaminare

L (1.1)
w
in care: F este valoarea medie a fortei de delaminare [N]; ¥ - latimea probei [mm].

Problema intélnita in acest studiu a fost contributia deformatiei plastice la valoarea tenacititii de

delaminare calculata, G.

F F

F F

a. b. c. d.
Figura 1.2. Diferite scheme de realizare a incercarii de delaminare:
a. delaminare in ‘T’; b. delaminare la 90°; c. delaminare la 180°; d. delaminare cu tambur rotativ.

In timp ce in unele studii s-a demonstrat ulterior ci prin reducerea vitezei de delaminare se poate reduce
contributia deformatiei plastice [47] alte studii nu au confirmat aceste aspecte [114].

1.3.2.3. Teste de tractiune cap-la-cap (Stud/butt test)

Incercarile la tractiune cap-la-cap sunt de reguli utilizate pentru a masura adeziunea intre un substrat si
o depunere. Forta este aplicata perpendicular pe suprafata de contact cu o viteza de testare constantd. Testele de
tractiune cap-la-cap oferd o masurare mai buna a adeziunii pentru sistemele de tip polimer-metal [23] dar este
folosit si pentru sisteme de tip polimer-polimer [71]. Chiang si Hsieh [30] au aratat ca adeziunea unei ragini
scade cu cresterea continutului de material de ranforsare anorganic. Incercarea la tractiune cap-la-cap a fost
utilizatd pentru a evalua rezistenta la adeziune la interfata metal-polimer din cadrul circuitelor electronice
printate. Incercarea la tractiune cap-la-cap impreund cu masurarea unghiului de contact si analize XPS au fost
utilizate pentru evaluarea interfetei dintre o polipropilend si particule din sticla cu forma sferica. S-a aratat cd
adeziunea creste atunci cand suprafata polipropilenei este tratata cu grupari de tip hidrocarburi in comparatie cu
grupdri de tip fluorocarburi [135].

1.4. Rezultate ale cercetarilor teoretice si experimentale privind adeziunea dintre componentele polimerice
ale reperelor multicomponent

Studiile experimentale realizate in decursul anilor referitoare la evaluarea adeziunii dintre diferite
cupluri de materiale polimerice au fost axate pe studiul influentei parametrilor procesului de injectare si/sau a
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ordinii de injectare a materialelor in timpul procesului de injectare bicomponent. Adeziunea la injectarea
bicomponent poate fi comparata cu studiul rezistentei liniilor de sudura specifice injectarii conventionale.
Astfel in cadrul cercetdrilor experimentale realizate in decursul anilor privind rezistenta liniilor de
sudura s-au stabilit urmatoarele aspecte:
- cresterea temperaturii topiturii creste rezistenta liniilor de sudura [108, 31, 125, 148]
- cresterea temperaturii topiturii creste rezistenta liniilor de sudura [31]
- cresterea presiunii de injectare creste rezistenta liniilor de sudura [108]
- cresterea presiunii de mentinere scade rezistenta liniilor de sudura [108]
- rezistenta liniilor de sudura este influentatd de prezenta pe suprafata de contact a golurilor de
aer, a unor fisuri si de existenta unor procese de difuzie moleculara incomplete[83]

Nivelul adeziunii la injectarea bicomponent a materialelor polimerice este in stransa legaturd cu
parametrii procesului de injectare [59, 66, 71, 72, 74, 75, 121]. Adeziunea obtinutd in urma procesului de
injectare a fost studiatd n ultimii ani In cazul mai multor cupluri de materiale, incercand astfel sd se explice
mecanismele de adeziune predominante ce actioneaza la interfata dintre cele doud materiale cat si influenta unor
parametri ai procesului de injectare asupra adeziunii obtinute [71-75, 95, 121].

1.5. Utilizarea materialelor compozite ranforsate cu nanotuburi de carbon (CNT) in cadrul procesului de
injectare

Nanotuburile de carbon (CNT) sunt cilindri tubulari compusi dintr-unul sau mai multe straturi
concentrice de atomi de carbon Intr-un aranjament grilaj, fagure de miere, ca in Figura 1.3.

Figura 1.3. Tipuri si structuri de nanotuburi de carbon [163]:
a. CNT cu un singur perete; b. SWCNT drept; c. SWCNT zigzag; d. SWCNT spirald; e. CNT cu pereti multipli.

Din punct de vedere structural, nanotuburile de carbon (CNT) se impart in doua categorii [80]:

- CNT cu un singur perete (SWCNT), care se pot forma in trei modalitati structurale, in functie de
roluirea diferitd a grafenelor (tuburi drepte, tuburi in zigzag si tuburi in spirala —Figura 1.3 b-d);

- CNT cu pereti multipli (MWCNT), care reprezinta fie nanotuburi concentrice de carbon, fie o grafena
roluitd in spirald, cu o distanti intre peretii rezultanti de aproximativ 3,3A, valoare foarte apropiati de cea dintre
grafenele ce formeaza grafitul.

In ceea ce priveste modulul de elasticitate, s-a aritat in numeroase studii [33] ca modificarea chimici a
nanotuburilor produce o crestere semnificativa a modulului de elasticitate in comparatie cu matricea polimerica.
Cu toate acestea, imbunatatirea tensiunii la rupere a materialelor compozite este sub cea a nanoturilor de carbon
care este cuprinsa intre 60 si 150GPa [156]. S-au observat imbunatatiri ale comportarii mecanice functie de
volumul de CNT-uri inglobate si gradul de functionalizare. In privinta proprietitilor electrice ale materialelor
nanocompozite [7, 12, 62] s-a ardtat o crestere a conductivitatii electrice prin aditia de nanotuburi de carbon.
Conductibilitatea electricd a materialelor compozite armate cu CNT a condus la o crestere a cercetdrilor in
domeniu pentru obtinerea pe viitor a unor materiale compozite ranforsate cu CNT care sa detina i proprietati
electrice. Utilizarea procesului de injectare a materialelor polimerice ranforsate cu CNT-uri ofera posibilitatea
obtinerii de repere la scara larga ce prezinta proprietati mecanice imbunatatite cat si noi proprietdti precum cele
electrice. Cercetdrile experimentale au fost realizate fie pe materiale ranforsate cu CNT obtinute in laborator fie
pe materiale polimerice comerciale ce au inglobate CNT-uri la diferite concentratii [1, 4, 86, 89, 90, 130, 153].

1.6. Concluzii

In urma analizei efectuate pot fi sintetizate urmitoarele aspecte:

. Cele mai des folosite tipuri de incercari identificate in privinta determinarii gradului de adeziune
sunt incercérile de delaminare si testele de tractiune, acestea avand si posibilitatea obtinerii unor informatii
cantitative cu privire la adeziunea dintre doua materiale polimerice. Pentru o evaluare completa a adeziunii se
propune combinarea incercarilor mecanice cu tehnici de caracterizare a suprafetei precum XPS (X-ray
Photoelectron Spectroscopy), ToF-SIMS (Time-of Flight Secondary Ion Mass Spectrometry) si masurarea
unghiului de contact.
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. Adeziunea la injectarea bicomponent este un fenomen complex ce tine seama de mai multe aspecte
legate de conditiile de procesare ale materialelor, starea suprafetei de contact dintre cele doua materiale dar si de
modul de selectare al cuplului de materiale. Alegerea cuplului de materiale se face respectind conditia de
compatibilitate chimica si reologica dintre cele douad materiale. Parametrii procesului de injectare joacd un rol
important in obtinerea unui grad ridicat de adeziune la injectarea bicomponent. in privinta adeziunii temperatura
la interfatd joacd un rol semnificativ insd studiile realizate au aratat ca si parametrii precum presiunea de
injectare, timpul de mentinere, viteza de injectare etc. influenteaza gradul de adeziune obtinut.

. Simularea procesului de injectare bicomponent a fost aplicatd in directia vizualizarii profilului
umplerii cavitafii matritei la etapa de suprainjectare cat si in directia studierii influentei dimensiunilor geometrice
ale componentei suprainjectate si a parametrilor procesului de suprainjectare asupra deformatiilor finale ale
reperului bicomponent.

. Studiile experimentale, parametrii procesului de injectare care au o influentd semnificativa asupra
adeziunii reperelor bicomponent sunt temperatura topiturii si temperatura matritei. In acelasi timp viteza de
injectare, presiunea de injectare si presiunea de mentinere au avut o influentd redusd asupra adeziunii reperelor
bicomponent injectate.

. Temperatura de la interfatd la momentul suprainjectérii este extrem de importantd in cazul
adeziunii celor doi polimeri. Daca cei doi polimeri nu pot sé se topeasca in timpul suprainjectérii, acest lucru va
conduce in mod uzual la obtinerea unei adeziuni slabe. Proprietatile termice si de transfer termic a celor doi
polimeri influenteaza temperatura de la interfatd si adeziunea.

. Rugozitatea suprafetei de la interfatd creste legarea mecanica si zona retopita de material de la
interfatd, rezultand un nivel ridicat al adeziunii.
. Utilizarea materialelor polimerice nanocompozite in cadrul procesului de injectare ofera

posibilitatea obtinerii de repere avand o rezistentd mecanica ridicatd si mai mult, ce prezintd si proprietati
electrice.

[ Alegerea cuplului de materiale ]

[ Alegerea parametrilor procesului de injectare ]

[ Injectarea epruvetelor bicomponent ]

[ Testarea la tractiune ]

]
r |
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Figura 1.4. Reprezentarea schematica a metodologiei de cercetare aplicate in cadrul cuplurilor de materiale
LDPE-HDPE si LDPE/MWCNT-LDPE

1.7. Scopul si obiectivele tezei de doctorat

Fenomenul de adeziune specific procesului de injectare bicomponent este unul complex fiind implicati
nu doar unul ci mai multi factori ce influenteaza calitatea adeziunii dintre cei doi polimeri. Mecanismele de
adeziune predominante in cadrul adeziunii procesului de injectare bicomponent sunt mecanismul de legare
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mecanicd ce este in directd legatura cu rugozitatea suprafetei de la interfata celor doi polimeri si mecanismul de
difuziune care insd este in directd legaturd cu proprietatile termice si transferul termic dintre cei doi polimeri
injectati.

Ca urmare, in urma studiului literaturii de specialitate privind fenomenul de adeziune la injectarea
reperelor bicomponent se propun ca directii de cercetare:

= Studiul influentei parametrilor de injectare asupra adeziunii reperelor bicomponent pentru un numar
de trei cupluri de materiale polimerice distincte;

Scopul acestui studiu este determinarea parametrilor optimi ai procesului de injectare astfel incat
adeziunea dintre cele doud materiale polimerice sa fie maximizata. Alegerea parametrilor procesului de injectare
cat si valoarea acestora se vor face tinand seama de cercetdrile experimentale efectuate in domeniu ce au fost
prezentate. Va fi utilizata o combinatie a analizei ANOVA si a regresiei liniare multiple pentru determinarea
unei relatii matematice cu ajutorul céreia sa se faca legatura intre adeziunea obtinutd si nivelul parametrilor
procesului de injectare. In final modelele obtinute vor fi verificate utilizand nivelurile optime determinate ale
fiecarui parametru al procesului de injectare analizat. In Figura 1.4 este prezentati schematic metodologia
folosita pentru realizarea studiului propus. Astfel se vor injecta in matritd epruvete bicomponent pentru diferite
cupluri de material iar determinarea nivelului de adeziune se va realiza urmand pasii prezentati.

In cadrul studiului se va analiza influenta temperaturii topiturii si a matritei din cadrul etapei de
suprainjectare asupra adeziunii si nu in ultimul rand influenta rugozitatii suprafetei de la interfata.

Pentru fiecare cuplul de materiale analizat se vor realiza toate combinatiile posibile de injectare in
scopul determinarii influentei ordinii de injectare asupra adeziunii intre doua materiale polimerice.
»  Modelarea numerica si simularea procesului de injectare bicomponent din perspectiva vizualizarii
campului de temperaturi la interfata dintre componentele cuplurilor de materiale studiate;
= Studiul experimental privind utilizarea materialelor polimerice compozite ranforsate cu nanotuburi de
carbon in cadrul procesului de injectare bicomponent,
Scopul acestui studiu este obtinerea de repere ce prezintd atdt componente cu rezistentd mecanica
ridicata cat si proprietati de conductibilitate electrica.
= Determinarea unui model matematic, utilizand metoda regresiei liniare multiple.
Prin elaborarea modelului matematic se urmareste stabilirea unei legaturi intre parametrii procesului de
injectarea la etapa de suprainjectare si nivelul de adeziune obtinut.

CAPITOLUL 2
Metodologia cercetarii teoretice si experimentale

Pe baza studiului bibliografic prezentat in capitolul 1, cercetarile teoretice si experimentale au fost axate
pe studierea, influentei parametrilor procesului de injectare asupra adeziunii obtinute la injectarea bicomponent a
materialelor polimerice termoplaste, Figura 2.1.

Pentru inceput a fost analizatd modalitatea de selectare a materialelor polimerice ce vor forma cuplul de
materiale. Selectarea materialelor s-a realizat in urma analizei tabelelor de compatibilitate a materialelor
polimerice, utilizate la injectarea bicomponent si s-au avut In vedere si cuplurile de materiale utilizate 1n practica
industrialda (ABS/TPU, PP/TPU, etc.). Astfel, s-a propus realizarea initiald a unui studiu privind adeziunea la
interfata polimer-polimer, din cadrul reperelor obtinute prin procesul de injectare bicomponent, pentru trei grupe
(cupluri) de materiale polimerice.

Pentru aceste cupluri de materiale adeziunea a fost evaluatd din punct de vedere al fortei la rupere
masuratd in cadrul incercarilor la tractiune. Pentru aceasta au fost considerate doud tipuri constructive de
epruvete specifice incercarii la tractiune avand dimensiunile geometrice in conformitate cu standardul
international ISO 527-1,2. Mai mult, in cazul cuplului de materiale ABS-TPU, in completarea incercarilor la
tractiune s-au realizat si incercéri de delaminare.

Obtinerea epruvetelor ar presupune in mod normal proiectarea si realizarea unui numar de 3 matrite
distincte pentru injectare. S-a realizat, in schimb, o singura matrita pentru injectarea celor trei tipuri de epruvete,
care este prevazuta cu placi active, interschimbabile corespunzatoare fiecarui tip de epruveta.

Pentru evaluarea adeziunii la interfata polimer-polimer s-a facut mai intai planificarea cercetarilor
experimentale stabilind numérul de factori ce vor fi variati in cadrul procesului de injectare bicomponent si
metodologia de realizare a determindrilor experimentale (viteza de testare precum si standardul ce va fi respectat
in timpul realizarii Incercarilor).

Injectarea epruvetelor s-a realizat utilizind matrita proiectatd cu placi active interschimbabile, urmand
planificarea si conditiile de injectare stabilite pe masina de injectat Arburg Allrounder C320 ce se afla in dotarea
Laboratorului de Cercetare Materiale Polimerice din cadrul Facultatii de Mecanica de la Universitatea ,, Dundrea
de Jos din Galati”.
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Determinarea nivelului de adeziune obtinut la injectarea bicomponent s-a realizat prin teste de tractiune
pe masina de incercat universala care se afld in dotarea Laboratorului de Cercetare Materiale Polimerice. Dupd
obtinerea rezultatelor experimentale, prin metode de prelucrare statistica, s-a determinat valoarea medie si
abaterea medie patratica a fortei la rupere. Mai mult, s-a determinat, prin analiza ANOVA, factorii semnificativi
si efectele acestora asupra adeziunii. Utilizind metoda regresiei liniare multiple s-a obtinut o relatie matematica
liniard intre adeziunea obtinuta si factorii analizati care a fost validata experimental.

r

Alegerea materialelor

Obtinerea epruvetelor mono si bicomponent

Testarea epruvetelor

Alegerea geometriei epruvetei *

Proiectarea matritei *l

1

Stabilirea factorilor analizati *

Planificarea experimentelor *l

\ Injectarea epruvetelor *

Trasarea dependentelor directe

Microscopie optica

Prelucrarea rezultatelor experimentale < Aplicarea metodei Taguchi

Analiza ANOVA
Regresie liniarda multipla
\ \ g
Interpretarea rezultatelor T
Concluzii

Directii de cercetare

Figura 2.1. Reprezentarea schematicd a modului de realizare a cercetarilor experimentale

Pentru intelegerea aparitiei si evolutia fenomenului de adeziune la interfata polimer-polimer s-a realizat
simularea procesului de injectare bicomponent utilizand programul ce are la bazd metoda elementelor finite
produs de Autodesk MoldFlow Insight. S-a incercat astfel, Intelegerea aparitiei adeziunii la interfata polimer-
polimer si a tipului acestei adeziuni functie de mecanismele de adeziune prezentate in capitolul 1.

Prin corelarea rezultatelor experimentale cu cele numerice s-a realizat o imagine de ansamblu asupra
fenomenului de adeziune de la interfata polimer-polimer ce apare la injectarea bicomponent oferind in final
indicatii cu privire la modul in care poate fi controlat sau maximizat nivelul de adeziune dintre cele doua
materiale polimerice. Utilizand informatiile furnizate de rezultatele experimentale s-a realizat un calcul estimativ
al nivelului de adeziune obtinut pentru cele trei cupluri de materiale iar din rezultatele analizelor numerice s-a
facut o predictie asupra tipului de adeziune obtinut (adeziune mecanica, difuziune, etc.).

CAPITOLUL 3
Materiale, echipamente si planificarea experimentelor

3.1. Materiale utilizate in cadrul cercetarilor

in cadrul cercetarilor experimentale au fost utilizate un numir de sase materiale polimerice. Pentru a
acoperi o gama variata de tipuri de materiale polimerice au fost selectate doud materiale din clasa poliolefinelor
(PE, LDPE, HDPE,etc.) un copolimer de tip acrilonitril butadien stiren (ABS) si un elastomer (TPU).

3.1.1. Polietilena (LDPE, HDPE)

Polietilena (PE) este unul dintre cele mai utilizate materiale polimerice termoplaste in industria
producatoare de repere din materiale polimerice si se obtine prin procesul de polimerizare al etilenei. Dupa
modul de obtinere, polietilenele se impart in: polietilene de joasd densitate si polietilene de inaltd densitate.

3.1.2. Acrilonitril-butadien-stiren (ABS)

Acrilonitril-butadien-stiren (ABS) este un compus al polistirenului si rezultd din copolimerizarea a trei
monomeri: acrilonitril, butadiena si stiren. Variatia proportiilor din fiecare monomer conduce la obtinerea unor
tipuri de ABS cu diferite proprietati.
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3.1.3. Poliuretan termoplastic (TPU)

Poliuretanul (TPU) face parte din categoria elastomerilor si se obtine din reactia dintre izocianat
(aromatic sau alifatic) si un poliol (de obicei glicol, polipropilena sau un poliester) in prezenta catalizatorilor,
pentru a creste viteza de reactie si a altor aditivi, pentru a da anumite caracteristici materialului obtinut.

3.1.4. Nanocompozit cu matrice polimerica de tip LDPE-MWCNT

Utilizand procesul de extrudare s-a inglobat intr-o polietilena de joasd densitate un procent de 2,5wt%
nanotuburi de carbon cu pereti multipli obtinandu-se astfel granule pentru injectare de LDPE cu 2,5wt%
MWCNT. Nanotuburile de carbon (MWCNT) au fost obtinute prin metoda descércarii in arc electric [80].
Procesul de inglobare al nanotuburilor de carbon in LDPE s-a realizat in cadrul Institutului de Cercetéri pentru
Fibre Sintetice Savinesti (ICEFS), Romania.

3.2. Determinarea experimentala prin analiza DSC a caracteristicilor care descriu comportamentul termic
al materialelor analizate

Analiza DSC a fost utilizatd pentru determinarea proprietdtilor termice: temperatura de topire,
temperatura de cristalizare si energia de activare. Testele au fost efectuate tindnd cont de specificatiile
standardelor ASTM D3418 si ASTM E1269 [26, 111]. Calorimetria diferentiala de baleiaj (DSC - Differential
Scanning Calorimetry) este o tehnicd pentru studiul termic al polimerilor atunci cand sunt incalziti. Pentru
efectuarea determindrilor experimentale s-a folosit instrumentul DSC1 de la METTLER TOLEDO, fara fluid de
racire. Softul folosit pentru prelucrarea rezultatelor si extragerea acestora a fost STAR SW9.10.

3.3. Injectarea epruvetelor mono si bi-component

Cercetarile experimentale au fost efectuate pe trei tipuri de epruvete avind dimensiunile geometrice
prezentate in Figura 3.1 si Figura 3.2. In Figura 3.3a,b,c se pot observa configuratiile celor trei tipuri de epruvete
injectate cu reteaua de alimentare si pozitionarea digului in raport cu geometria epruvetei.

Tlp L LO L 1 L] 12 g R
Epruveta [mm] [mm] [mm] [mm] [mm] [mm] [grd]
1BA 75 58 30 10 5 2 30
1B 150 106 60 20 10 4 60

Figura 3.1. Epruveta pentru Incercarea la tractiune STAS ISO 527, a. tip 1BA; b. tip 1B.

Pentru obtinerea epruvetelor prin procesul de injectare a fost conceputa, proiectata si realizatd o matritd
complexd cu placi interschimbabile avand configuratia corespunzitoare celei din Figura 3.4b. Astfel, prin
intermediul a trei placi active interschimbabile se pot obtine trei tipuri constructive de epruvete. Doud placi
active sunt pentru injectarea de epruvete pentru incercarea la tractiune si un tip pentru incercarea la delaminare a
materialelor polimerice Figura 3.4b.1. Placile pentru injectarea de epruvete pentru incercarea la tractiune oferd
posibilitatea obtinerii a doua tipuri de epruvete conform STAS ISO 527 de tip 1B, Figura 3.4b.2, 4 si respectiv
1BA, Figura 3.4b.3.

Procesul de injectare bicomponent consti in parcurgerea a doud faze. In prima fazi se realizeazi
injectarea substratului. Atat in cazul epruvetelor pentru incercarea la tractiune cat si in cazul epruvetelor de tip
placa pentru injectarea substratului s-au folosit inserturi metalice pentru delimitarea cavitatii matritei la aceasta
etapa, Figura 3.5a. Dupa pozitionarea insertului metalic se porneste ciclul de injectare in vederea obtinerii
substratului. In etapa a doua se va obtine reperul final prin suprainjectarea peste substratul injectat in prima etapa
a unui alt material. Epruvetele mono si bicomponent au fost obtinute utilizdind masina de injectat Arburg
Allrounder 320C Golden Edition in cadrul Centrului de Excelentd — Cercetare si Dezvoltare In Modelare si
Simulare Numericd - CE-CDMSN, Laboratorul de Injectare a Materialelor Termoplastice - LIMT. Masina de
injectat are o forta de inchidere de S00kN si este echipatd cu un sistem hidraulic de injectare.
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Substrat: C1
Suprainjectat: C2

Figura 3.3. Modelul 3D al epruvetelor cu retea de
Figura 3.2. Geometria epruvetei bicomponent alimentare: a. epruvete de tip 1BA pentru incercarea la
pentru incercarea la delaminare tractiune; b. epruvete de tip 1B pentru incercarea la
tractiune; c. epruvete pentru incercarea la delaminare.

Figura 3.4. Echipamente folosite in experimente: a. Masina de injectat Arburg Allrounder 320 C 500-170
Golden Edition; b. Matrita pentru injectarea a trei tipuri de epruvete.
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. . f.
Figura 3.5. a. Inserturi metalice pentru injectarea epruvetei de tip 1B; b. injectare substrat; c. suprainjectare; d.

Injectare substrat (monocomponent) epruveta 1BA; e. pozitionare substrat; f. suprainjectare epruveta 1BA.

3.4. Determinarea experimentala a caracteristicilor care descriu comportamentul mecanic al materialelor
analizate

Incercarile la tractiune uniaxiala au fost realizate pe o masina de incercat universald Testometric M350 -
SAT de SkN, 1n cadrul Centrului de Excelentd — Cercetare si Dezvoltare in Modelare si Simulare Numerica - CE-
CDMSN, Laboratorul pentru Testarea Proprietatilor Mecanice, Optice si Termice A Materialelor Polimerice —
LTPMOTMP, Facultatea de Mecanica din ,,Universitatea Dunarea de Jos” din Galati, utilizdnd o viteza de
testare de Smm/min. Pentru fiecare linie din planul de experimente au fost incercate la tractiune uniaxiala un
numar de opt epruvete pentru calcularea mediei si a abaterii medii patratice a rezultatelor experimentale obtinute.

Determinarea caracteristicilor mecanice ale materialelor plastice s-a realizat conform STAS ISO 527.
Pentru fiecare epruveta testatd s-a calculat tensiunea si deformatia nominald necesare pentru calculul modului de
elasticitate. S-a calculat apoi media §i abaterea medie patraticad pentru un numar de minim 5 epruvete testate
corespunzatoare aceluiasi nivel din planul de experiment.

Brat de delaminare 1 Forta de delaminarc P

N

Brat de delaminare 2

a.
Figura 3.6. Epruveta in timpul incercérii la delaminare
a. reprezentare schematica; b. imagine reala (ABS/TPU)
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3.5. Metodologia determinarii experimentale a tenacitatii prin incercarea la delaminare a epruvetelor
bicomponent

Probele pentru determinarea rezistentei de delaminare sunt epruvete dreptunghiulare in care cele doua
parti ale laminatului sunt lipite direct prin procesul de injectare bicomponent existand si o zond de 30mm 1in care
cele doud materiale nu au aderat unul la altul. Incercarile la delaminare au fost realizate pe o masina de incercat
universala Testometric M350 - 5AT de 5kN, in cadrul Laboratorului de Cercetare Materiale Polimerice din
cadrul Facultatii de Mecanica al Universitatii ,,Dunarea de Jos” din Galati, utilizand o viteza de testare de
254mm/min. Pentru fiecare set de conditii au fost testate un numar de 8 epruvete. Epruveta este montata pe
masina de testat universald, unde bratul de delaminare 1 reprezentat de componenta flexibild suprainjectata
(TPU) este prins de bacul mobil al masinii de testare iar bratul de delaminare 2 reprezentat de componenta rigida
(ABS) este prins de bacul fix al masinii de testat. in timpul incercirii la delaminare, configuratia epruvetei intre
bacurile masinii de testare va fi similara cu cea din Figura 3.6.

3.6. Analiza datelor exprimentale
3.6.1. Planificarea experimentelor folosind Metoda Taguch

Cercetarea experimentald presupune in mod normal parcurgerea unor programe experimentale
laborioase cu o intindere de reguld foarte mare din punct de vedere al numarului de experimente necesare a fi
realizate. S-a utilizat metoda Taguchi pentru stabilirea planului de experimente functie de numarul si nivelurile
de variatie al parametrilor analizati. Utilizarea raportului Semnal/Zgomot (S/N) permite gasirea unei prime
combinatii a nivelurilor factorilor care trebuie controlati, care se dovedesc cei mai insensibili la factorii zgomote.

Relatia raportului S/N are forme diferite functie de tipul criteriului de optimizare utilizat [38].

_ S/N~ larger is best” — _IOIOg(E(l/yz)/n) [dB] (31)
in care: Y este media aritmetica a valorilor masurate; s - abaterea standard a valorii méasurate; n - numarul de
masuratori efectuate.

Tabelul 3.1
Parametrii procesului de injectare utilizati pentru injectarea epruvetelor bicomponent
Factori Ra T, Tn Pini Pm Qini tm t,
[um] [°C] [°C] [MPa] [MPa] [em¥s] [s] [s]
Cupluri de materiale A B C D E F G H
HDPELDPE Gl S o o L L L
LDPE-LDPE

3 - 255 50 - - - - -

1 04 240 30 - - - - -

A Nivel2 32 255 40 - i S
3 - 270 50 - - - - -

Nivel 1 - 190 40 - 70 30 - -
LDPE\MWCNT-LDPE ) ] 230 60 ] 90 40 i ]
ABS-TPU 1 0,4 190 30 75 - - 10 20
TPU-TPU Nivel 2 32 210 40 90 - - 15 40
3 - 230 50 100 - - 20 60
1 04 230 40 70 - - 10 20
ABS-ABS Nivel 2 32 240 60 105 - - 15 40
3 - 250 80 140 - - 20 60

Parametrii procesului de injectare la etapa de suprainjectare din cadrul procesului de obtinere al
epruvetelor bicomponent au fost rugozitatile suprafetei substratului la interfata de suprapunere a celor doua
materiale, Ra, temperatura topiturii la suprainjectare, T, si temperatura matritei, T, in cazul cuplului de materiale
LDPE-HDPE iar pentru cuplul de materiale LDPE-LDPE/MWCNT parametrii variati ai procesului de injectare
au fost temperatura topiturii la suprainjectare, T, temperatura matritei, T,,, presiunea de mentinere, p,, si viteza
de injectare, Qjy;.

in Tabelul 3.1 sunt prezentati factorii controlati ai procesului de injectare cu ajutorul cirora se vor
realiza epruvetele bicomponent pentru cele patru cupluri de materiale amintite mai sus. Temperatura topiturii si a
matritei au fost variate pe trei nivele iar rugozitatea pe doud. Rugozitatea suprafetei substratului s-a obtinut prin
intermediul prelucrarii din aschiere a insertului folosit la etapa de injectare a substratului. Valorile fiecarui nivel
al temperaturii topiturii $i a matritei au fost selectati intr-un interval cuprins intre (215+270)°C si respectiv
(30+60)°C, in scopul obtinerii de informatii privind fenomenul de adeziune intr-un domeniu cat mai larg de
temperaturi fard a depasi in schimb temperaturile maxime de procesare ale materialelor.
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Tabelul 3.2
Plan de experiment pentru injectare bicomponent (L,5) LDPE-HDPE
Nr. T, T, Ra, Nr. T, Th, Ra,
Ct. [°)C] [°C] [wm] Cit. [°C] [°C] [pm]
1 1 1 1 10 2 2 2
2 1 1 2 11 2 3 1
3 1 2 1 12 2 3 2
4 1 2 2 13 3 1 1
5 1 3 1 14 3 1 2
6 1 3 2 15 3 2 1
7 2 1 1 16 3 2 2
8 2 1 2 17 3 3 1
9 2 2 1 18 3 3 2
Tabelul 3.3
Plan de experiment pentru injectare bicomponent
(L) LDPE'MWCNT-LDPE
Nr Tt’ Tma Pms, Qinia Nr. Tta Tma Pms, Qinia
Crt. [°C] [°C] [MPa] [em’/s]  Crt. [°C] [°C] [MPa] [cmY/s]
1 1 1 1 1 9 1 1 1 2
2 2 1 1 1 10 2 1 1 2
3 1 2 1 1 11 1 2 1 2
4 2 2 1 1 12 2 2 1 2
5 1 1 2 1 13 1 1 2 2
6 2 1 2 1 14 2 1 2 2
7 1 2 2 1 15 1 2 2 2
8 2 2 2 1 16 2 2 2 2
Tabelul 3.4
Plan de experiment pentru injectare
monocomponent ABS, TPU
Nr. Tt Tm Pini. tfm t/r
Crt. [°C] [°C] [MPa] [s] [s]
1 190 30 90 10 20
2 210 30 90 10 20
3 230 30 90 10 20
4 210 40 90 10 20
5 210 50 90 10 20
6 210 30 75 10 20
7 210 30 105 10 20
8 210 30 90 15 20
9 210 30 90 20 20
10 210 30 90 10 40
11 210 30 90 10 60

Utilizadnd programul Minitab au fost generate planuri de experimente pentru fiecare cuplu de materiale
analizat folosind functia ,,Design Of Experiment” (DOE). A fost generat cate un plan de experiment pentru
fiecare dintre combinatiile de material prezentate in Tabelul 3.1. Pentru cuplul de materiale LDPE-HDPE s-a
generat un plan de experiment cu 18 linii §i 3 coloane (Lig din Tabelul 3.2) iar pentru cuplul de materiale
LDPE/MWCNT-LDPE s-a generat un plan de experiment cu 16 linii si 3 coloane (L, din Tabelul 3.3). In cazul
cuplului de materiale ABS-TPU s-a generat un plan de experiment cu 36 linii si 3 coloane (L3s). Mai mult pentru
studierea comportamentului mecanic al celor trei cupluri de materiale polimerice s-au injectat epruvete
monocomponent pentru incercarea la tractiune iar realizarea acestora s-a facut dupa planurile de experiment
prezentate in Tabelul 3.2-Tabelul 3.4.

3.6.3. Regresia liniara multipla

Aplicand metoda regresiei liniare se va obtine un model liniar ce va exprima legatura intre forta la
rupere si parametrii procesului de injectare analizati cat si legatura intre interactiunile dintre acesti factori.
Ecuatia regresiei liniare multiple este
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Y=Cy+C; a+Cy b+Csc+Cy (ab)+Cs (ac)+Cg (bc), (3.2)
in care: Y este variabila dependentd reprezentatd de forta la rupere, F,; Cy - termen liber; a, b, ¢ - variabile
independente (Ra, T, T.); ab, ac, bc - interactiunile dintre parametri variabile independente; C,, .. , Cy -
senzitivitatea lui Y in raport cu variabilele independente si interactiunile dintre acestea.

3.7. Concluzii

Realizarea obiectivelor si a cercetarilor preconizate in prezenta lucrare presupune parcurgerea unor
etape bine determinate. Asfel:

e Au fost alese §i prezentate materialele polimerice ce vor fi utilizate in cadrul cercetarilor
experimentale. Au fost prezentate echipamentele si aparatura utilizate in cadrul cercetirilor experimentale. in
cazul materialului nanocompozit a fost prezentatd metodologia de inglobare a nanotuburilor de carbon in
matricea polimerica;

e A fost necesard, proiectatarea si realizarea unei matrite complexe cu un numar de trei placi active
interschimbabile in scopul obtinerii epruvetelor monocomponent si bicomponent prin procesul de injectare;

e Determinarea experimentala prin analiza DSC a caracteristicilor care descriu comportamentul termic
al materialelor polimerice este necesarda si justificata de faptul ca valorile acestora stabilesc domeniile de
temperatura in care reperele bicomponent analizate pot fi prelucrate;

e Determinarea indicelui de curgere (MFI) se impune intrucat epruvetele, din materialele analizate, au
fost realizate prin injectare in matritd de conceptie proprie;

e Planificarea experimentelor s-a realizat pe baza matricelor de experimente ortogonale, fractionate,
standard sau pe baza tabelelor triunghiulare sau a grafurilor liniare folosind Metoda Taguchi.

CAPITOLUL 4
Modelarea si simularea numerica a procesului de curgere pentru doua materiale polimerice

in domeniul procesului de injectare al materialelor polimerice existi pe piatd programe dedicate,
precum Autodesk Moldflow, C-Mold sau Moldex, care pot permite realizarea simularii procesului de injectare,
care, sunt capabile sa simuleze procesul de fabricatie, pe intreg ciclul de injectare: umplere, mentinere, racire,
deformatii post injectare etc. In cadrul acestui capitol este prezentat pentru inceput un model numeric pentru
calculul temperaturii la interfata dintre doi polimeri la injectarea bicomponent. Apoi, se vor prezenta rezultatele
analizei cu elemente finite a procesului de injectare bicomponent, realizatd cu ajutorul programului Autodesk
Moldflow Insight.

Rezultatele obtinute in privinta temperaturii la interfata atat pentru modelarea numerica, cat si pentru
analiza cu eclemente finite sunt rezultate calitative, deoarece nu a fost posibila determinarea pe cale
experimentald a temperaturii in zona de interes.

Tabelul 4.1
Valorile temperaturii de topire si cea de cristalizare determinate pentru cele patru materiale polimerice utilizate
Ttopire AHtopire Tcristalizare AHcristaliza.re

Materiale [°C]  [Vg] [°C] [V/g]
LDPE aditiv 110 199,661 99 255,412
LDPE/ MWCNT 110 192,927 99 243,540
LDPE Ropoten 108 267,026 94 481,995
HDPE 277-75 129 256,488 117 264,037
ABS 113 - 121 -
TPU 152 2.108 120 -

4.1. Caracterizarea termica a materialelor polimerice prin analiza DSC

Prima etapa in realizarea cercetarilor teoretice consta in caracterizarea termica a materialelor polimerice
utilizate. in cadrul adeziunii la injectarea bicomponent, temperatura de la interfata are un rol foarte important in
determinarea tipului de adeziune (mecanica, difuziune)[37, 39, 42, 69, 73]. In analiza adeziunii la interfata solid-
topiturd, specificd procesului de injectare bicomponent, cunoasterea punctelor termice critice, precum
temperatura de topire a polimerului, temperatura de cristalizare sau temperatura de tranzitie explica, din punct de
vedere termic, aparitia si nivelul adeziunii. Calorimetria cu scanare diferentiala (DSC) a fost utilizatd pentru
caracterizarea din punct de vedere termic a materialelor .

in Tabelul 4.1 sunt prezentate rezultatele centralizate pentru caracterizarea termici a materialelor
polimerice studiate.

4.2. Modelarea analitica a profilului cAimpului de temperaturi de la interfata topitura-solid

In cadrul acestui subcapitol se vor prezenta aspecte privind influenta temperaturii la interfata solid-
topitura dintre doi polimeri, asupra mecanismelor de adeziune, cu referire la mecanismul de difuziune.
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Pentru studiul influentei temperaturii la interfata solid-topitura s-a considerat epruveta pentru incercarea
la tractiune uniaxiald de tip 1B care are geometria conform STAS SR EN ISO 527. Dacd temperatura topiturii
polimerice a celui de al doilea polimer este suficient de ridicata, transferul termic la interfata solid-topiturd poate
cauza topirea unui strat de pe suprafata substratului. Grosimea stratului de material retopit de la interfatd este mai
mare spre centrul epruvetei decat in apropierea peretilor matritei, datoritd influentei temperaturii matritei.

50 k (0°0 00 00
~ sttt | .
o  pec, \ox~ oy oz
in care: i=s - pentru solid; i=/ - pentru lichid (topitura); € - temperatura (adimensional).
Majoritatea transferului termic va fi preponderent pe directia axei Z (vezi Figura 4.1).

150.0

106.0 \
- -
y
T Interfata
i , ,
1V0 T] X jo Substrat Topitura
Al TA
AA) )( i~
z
Solid T=Tm T=Tm  Topitura
T=Im [ 7% N NN N 4§0 T=Tm o) X
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Tinitia=Tm oT/6z =0 Tinisa=Tt %
a. b.

Figura 4.1. Reprezentarea schematica a modelului pentru analiza transferului termic: a. epruveta bicomponent si
conditiile initiale si de contur; b. detaliul zonei de la interfata.

4.2.1. Ipoteze de lucru si planul de experimentare

Difuzia dintre materialele polimerice aflate in contact este posibild dacad temperatura ambilor polimeri
este mai mare decat temperatura de topire a substratului, pentru cazurile in care sunt analizati polimeri
semicristalini a céaror temperaturd de tranzitie este in domeniul negativ, iar pentru copolimeri, temperatura
trebuie sd fie mai mare decat temperatura de tranzitie, T,. Pentru a investiga dacd se produce procesul de difuzie
intre polimeri in timpul injectdrii bicomponent se vor folosi relatiile 4.2 si 4.4 si un program scris in Matlab.

Programul calculeaza si reprezintd grafic temperatura la interfata solid-topiturd a polimerilor pe durata
etapei de mentinere si racire a procesului de injectare.

Modelul analitic presupune urmatoarele ipoteze:

- temperatura matritei este constanta in timpul procesului de injectare;

- la etapa de suprainjectare temperatura substratului este aceeasi cu temperatura matritei.

A fost determinata influenta temperaturii la interfata solid-topiturd pentru mai multe cupluri de material.
Materialele polimerice ce vor forma cuplurile de materiale utilizate in cadrul cercetarilor teoretice sunt
prezentate in Tabelul 4.2. S-au obtinut doua cupluri de materiale de tipul ABS-TPU si LDPE-HDPE, pentru
fiecare din ele realizindu-se toate combinatiile privind ordinea de injectare. in Tabelul 4.3 se prezinti valorile
temperaturii topiturii i ale matritei utilizate pentru determinarea campului de temperaturi de la interfata topitura-
solid.

Tabelul 4.2
Proprietatile materialelor polimerice utilizate
Q p k Cp Tg Ttopire
Material [gem’] [W/nC] [IkgC] [C]  [C]
HDPE 277-73 0,964 0,248 3473 - 117
LDPE Ropoten FV 20-205-3 0,947 0,225 3182 - 99
ABS Novodur P2H-AT 0,945 0,129 2400 108
COIM LPR 4525 1,22 0,142 2257 116

4.2.2. Rezultate si comentariu privind modelarea analitica

Din analiza numerica a profilului campului de temperaturi pentru cazurile analizate se observa trei
situatii distincte. In prima situatie nu se indeplinesc conditiile necesare pentru realizarea difuziei la interfata.
Profilul campului de temperaturi la interfata cuplului de materiale TPU/TPU este prezentat in Figura 4.2.
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Temperatura la interfata solid-topitura este sub temperatura de topire a poliuretanului pentru cazul in care
temperatura topiturii, T,, este de 190°C iar temperatura matritei este de 30°C. Aceasta inseamna ca pentru acest
caz nu exista difuzie intre polimeri. Astfel, polimerii sunt conectati prin legaturi mecanice si prin procese de
adsorbtie, legdturi ce sunt mai slabe in comparatie cu cazul in care avem si difuzie. Peste aceasta valoare a
temperaturii topiturii procesul de difuziune la interfata apare pe intreg intervalul de temperaturi considerat
adeziunea obtinuta in aceste cazuri va fi mai mare decat in cazul prezentat in Figura 4.2.

Tabelul 4.3
Plan de experiment pentru modelarea numerica a profilului temperaturii la interfata
Cupluri de materiale Parametru 1 2 3 4 5
T, [°C] 215 235 255 235 235
LDPE/LDPE, HDPE/LDPE T, [°C] 30 30 30 40 50
tm [S] 7 7 7 7 7
Ty, [°C] 240 255 270 255 255
HDPE/HDPE, LDPE/HDPE T, [°C] 30 30 30 40 50
tm [S] 7 7 7 7 7
T, [°C] 190 210 230 210 210
TPU/TPU, ABS/TPU T, [°C] 30 30 30 40 50
tw [S] 10 10 10 10 10
Ty, [°C] 230 240 250 240 240
ABS/ABS T, [°C] 40 40 40 60 80
tm [S] 10 10 10 10 10
220 T
t=0
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180} =4
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160} = M
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§ 100}
5
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Figura 4.2. Profilul temperaturii la interfata solid-topitura pentru cuplul de materiale TPU/TPU pentru
T=190°C, T,=30°C
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Figura 4.3. Profilul temperaturii la interfata solid-topiturad pentru cuplul de materiale
a. ABS/TPU pentru T=190°C, T,,=30°C; b. HDPE/LDPE T=215°C, T,=30°C
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Figura 4.4. Profilul temperaturii la interfata solid-topitura pentru cuplul de materiale a. LDPE/HDPE T=240°C,
T,,=30°C; b. ABS/ABS T=230°C, T,,=40°C

A doua situatie, este atunci cand, procesul de difuzie apare dar se realizeaza pentru un interval de timp
mai mic decad cel stabilit a fi analizat. Astfel, in cazul cuplului de materiale ABS/TPU (Figura 4.3a) conditiile
de realizare a difuziei sunt indeplinite doar in intervalul t=0-4s. Acest lucru va rezulta intr-un nivel mai scazut al
adeziunii in comparatie cu celelalte cazuri considerate pentru acest cuplul de materiale. Rezultatele profilului
campului de temperaturi pentru toate cuplurile de materiale analizate sunt prezentate detaliat in Anexa A3.1. O
situatie similara este intalnita si pentru cuplul de materiale HDPE/LDPE pentru T=215°C si T,;=30°C (Figura
4.3b). In aceast situatie difuzia se realizeaza doar in intervalul de timp 0-2s.

In ultimul caz, se observi ca, temperatura polimerilor este la interfatd este peste temperatura de topire a
substratului pe intreg intervalul de timp analizat (Figura 4.4) si corespunde nivelului temperaturii de procesare
cel mai mic. Pentru aceasta situatie este de asteptat ca adeziunea sa fie maxima.

4.3. Simularea procesului de injectare a epruvetelor bicomponent cu ajutorul metodei de analiza cu
elemente finite

Studiile realizate privind simularea procesului de injectare au ca scop principal analiza si evidentierea
deformatiilor si a contractiilor reperelor bicomponent cit si optimizarea procesului de injectare pentru reducerea
deformatiilor totale ale reperelor bicomponent functie de cuplul de materiale utilizat §i parametrii procesului de
injectare.

A substrat

B suprainjectat

Autodesk: .
Figura 4.5. Epruveta bicomponent discretizatd si cele doud puncte de injectare considerate [36-37]

in Figura 4.5 se prezintd pozitionarea punctelor de injectare si reteaua de discretizare a modelului 3D al
epruvetei bicomponent. In cadrul etapei de generare a retelei de discretizare au fost utilizate elementele de tip
tetraedru. Astfel discretizarea epruvetei bicomponent s-a realizat cu un numar de 85417 de elemente de tip
tetraedru. Reteaua de alimentare pentru fiecare material a fost generatd in interiorul programului si discretizata
utilizand 199 de elemente de tip bara.

Utilizand aceste materiale s-au realizat simulari pentru injectarea bicomponent in cazul LDPE/LDPE,
HDPE/HDPE, HDPE/LDPE, LDPE/HDPE, TPU/TPU, ABS/ABS si ABS/TPU unde primul material reprezinta
materialul ce va fi injectat ca substrat iar cel de al doilea reprezintd materialul suprainjectat.
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Parametrii procesului de injectare care sunt necesari in simulari, pentru cuplurile de materiale analizate,
sunt prezentati in Tabelul 4.4 si Tabelul 4.5.

Tabelul 4.4
Parametrii procesului de suprainjectare utilizati in cadrul Tabelul 4.5
analizei numerice pentru cuplul de materiale LDPE- Parametrii procesului de suprainjectare utilizati in cadrul
HDPE analizei numerice pentru cuplul de materiale ABS-TPU
Parametri nivel | nivel2 nivel 3 Parametri nivel | nivel2 nivel 3
T [°C] A *215 235 255 T [°C] A *190 210 230
**240 255 270 **230 240 250
Tw[°C] B 30 40 50 Tw[°C] B *30 40 50
pinj[MPa] C 100 **40 60 80
tm [S] D 7 pinj[MPa] C *75 90 100
t, [s] E 35 **70 105 140
* Suprainjectare LDPE t [S] D 10 15 20
** suprainjectare HDPE £, [s] E 20 40 60
* suprainjectare TPU
** suprainjectare ABS
4.4. Rezultate

Simularea procesului de injectare a epruvetelor bicomponent pentru cele sapte cazuri analizate, patru
cazuri pentru cuplul de materiale HDPE-LDPE si trei 1In cazul cuplului de materiale ABS-TPU, a fost realizata in
scopul obtinerii de informatii calitative cu privire la variatia temperaturii, la interfata dintre cele doua
componente polimerice, care compun epruveta bicomponent pentru incercarea la tractiune.

Scéaderea timpului de umplere a cavitatii matritei este determinatd de scaderea vascozitatii topiturii de
polimer, sau de cresterea presiunii de injectare. Scaderea vascozitatii topiturii de polimer este realizatd prin
cresterea temperaturii de procesare a polimerului. Presiunea de injectare poate conduce si ea la o scadere a
vascozitatii datorita, cresterii temperaturii topiturii, ca efect al frecarii intermoleculare din topitura de polimer
[40, 71].

4.4.1. Transferul termic la simularea injectarii bicomponent

Pentru vizualizarea transferului termic la interfatd a fost utilizat un plan de sectionare, pozitionat in
zona mediand a epruvetei astfel incat si poata fi vizibild evolutia temperaturii pe directia Z, Figura 4.6. in
aceasta figura sunt evidentiate cele trei noduri N11963, N12599 si N11412 de pe interfatd in care s-a masurat
evolutia temperaturii in timpul procesului de suprainjectare. Distanta dintre fiecare din cele trei noduri
considerate este de Imm. s-au generat grafice de variatie in timp a temperaturii in cele trei noduri.

Temperature (overmolding)
Time = 10.76[s]

1]

l255 4

2089

N12599

N11412 -

1524

96.05

39.62

Autodesk’ : Scale (100 mm)
Figura 4.6. Analiza temperaturii la interfatd in nodurile N11963, N12599 si N11412

in Figura 4.7 se prezinta graficele de variatie ale temperaturii topiturii la interfatd in nodurile N11963,
N12599 si N11412 de pe interfata pentru cuplurile de materiale TPU-TPU. In Figura 4.7a se observa si variatia
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in timpul procesului de suprainjectare pentru conditiile de injectare T, 190°C, T, 30°C ale cuplului de materiale
TPU/TPU. Din Figura 4.7b se poate observa faptul ca in afara de temperatura de procesare si de temperatura
matritei, ceilalti parametrii ai procesului de injectare analizati nu produc nici o schimbare a temperaturii.

Desi in cazul cuplului de materiale TPU/TPU, modelarea numerica a estimat cd pentru temperatura de
procesare a topiturii de polimer de 190°C, la interfatd nu se creeaza conditiile necesare unei topiri pe suprafata
de contact a substratului decat la momentul t = 0s. In cazul tuturor simulirilor realizate, utilizind Autodesk
Moldflow, s-a obtinut o retopire a suprafetei la interfata de contact dintre cele doua componente polimerice.

Prin realizarea corelatiei dintre timpul de umplere la suprainjectare si temperatura la interfata, Figura
4.8, se observa cresterea temperaturii la interfatd cu reducerea timpului de umplere. S-a observat ca valoarea
temperaturii la interfatd pentru cuplurile de materiale ABS-TPU reprezinta aproximativ 60% din valoarea
parametrului temperaturd de procesare, T,. Temperatura topiturii, T; §i temperatura matritei, T,,, produc o
crestere de maxim 22,01% respectiv 5,79% a temperaturii la interfatd pentru cuplul de materiale TPU/TPU,
10,02% si respectiv 13,14% pentru cuplul de materiale ABS/ABS si 0,1% respectiv 18,52% pentru cuplul de
materiale ABS/TPU.
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110 4TF .—N11963 — —NI12599 ---:N11412 g 140 - .
B <
I3) 100 g 130 - A -
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Figura 4.7. a. Variatia temperaturii la interfata in cele trei noduri de pe interfata considerate; b. Variatia
temperaturii in nodurile de pe interfatd functie de T, Piyj, tm, t: pentru cuplul de materiale TPU/TPU.
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Figura 4.8. Corelatia dintre timpul de umplere i temperatura la interfata pentru:
a. cuplul ABS/TPU; b. HDPE/LDPE.

Temperatura la interfatd pentru cuplurile de materiale LDPE-HDPE reprezinta in acest caz aproximativ
56% din valoarea temperaturii de procesare la suprainjectare, T;.

4.5. Concluzii

In acest capitol au fost prezentate rezultatele cercetarilor teoretice privind influenta parametrilor
procesului de injectare bicomponent asupra adeziunii din punct de vedere al temperaturii la interfata de contact
solid-topitura utilizind doud metode: o metoda analiticd si 0 metoda numerica. S-a analizat influenta temperaturii
topiturii si a temperaturii matritei la etapa de suprainjectare asupra temperaturii de la interfata.

Din studiul experimental realizat se desprind urmatoarele concluzii:

e Simplitatea modelarii numerice a profilului temperaturii a oferit posibilitatea estimarii rapide a
temperaturii de la interfata in etapa de suprainjectare fara a dispune de informatii detaliate privind caracteristicile
termice si reologice ale materialelor polimerice.
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e  Modelarea numerica in mediul Matlab a transferului termic la interfata dintre doi polimeri a facut
posibila determinarea temperaturii de procesare minime astfel incat retopirea suprafetei substratului in timpul
etapei de suprainjectare sa fie posibila. Din rezultatele prezentate s-a putut observa lungimea zonei de retopire pe
directia axei Z. Asa cum s-a aratat, aceastd zona, variaza functie de nivelul temperaturii de procesare, T,.

e Determinarea profilului cdmpului de temperaturi la interfata intre doi polimeri in timpul etapei de
suprainjectare a evidentiat diferenta de temperatura dintre cea de procesare si cea de la contactul frontului de
topitura cu suprafata substratului. Mai mult, trebuie sa precizdm ca aceastd diferentd este dependentd de
configuratia geometrica a reperului injectat de lungimea de curgere si pozitia digului fata de suprafata de contact.
Timpul de mentinere optim pentru care existd conditii de retopire a substratului poate fi deteminat prin
modelarea numerica a temperaturii.

e Fenomenul de difuzie apare in cazul cuplurilor de materiale LDPE-HDPE si ABS-TPU si joacd un
rol important in obtinerea unui nivel ridicat al adeziunii la injectarea bicomponent. Prima conditie in obtinerea
difuziei este atingerea temperaturii de tranzitie sau a temperaturii de topire a substratului la momentul
suprainjectarii. Un alt parametru important al procesului de difuziune este timpul de difuziune. Un timp redus in
care difuzia are loc rezulta intr-o valoare scazutd a adeziunii. Cresterea timpului de difuzie se realizeaza prin
controlul temperaturii de procesare a polimerului suprainjectat (T,) si a temperaturii matritei. Deoarece acest
model genereaza profilul temperaturii la interfata solid-topitura fara a tine cont de toate conditiile de procesare
(presiune, rugozitate, viteza de injectare, etc.) s-a realizat simularea procesului de injectare bicomponent pentru
cele patru cupluri de material folosind metoda elementelor finite.

e Utilizarea analizei cu elemente finite pentru simularea procesului de suprainjectare ofera
posibilitatea analizei distributiei cAmpului de temperaturi la interfata de contact dintre doi polimeri. Temperatura
la interfatd este influentatd de nivelul temperaturii de procesare in timpul etapei de suprainjectare. Valoarea
temperaturii la interfatd s-a observat a fi 56% si 60% din temperatura de procesare T, pentru cuplurile de
materiale LDPE-HDPE si respectiv ABS-TPU.

e Coeficientul de transfer termic al celor doud materiale joacd un rol important in atingerea
temperaturii de topire a substratului. O valoare ridicata a acestuia conduce la un transfer termic mai mare pana la
momentul umplerii complete a cavitatii matritei si implicit o valoare mai mica a topiturii de polimer la momentul
contactului cu substratul. Compensarea pierderii de temperatura cauzata de transferul termic dintre topitura si
matritd in timpul etapei de umplere se face prin cresterea temperaturii de procesare T, si a temperaturii matritei,
T

e Cresterea valorilor temperaturii topiturii si a temperaturii matritei produc o reducere a timpului de
umplere la etapa de suprainjectare si in consecinta cresterea temperaturii la interfatad. Cu cat timpul de parcurgere
al topiturii polimerice este mai mic prin sistemul de alimentare si intreaga cavitate a matritei, cu atat transferul
termic dintre topitura de polimer si matritd este mai redus. in concluzie, etapa de umplere la suprainjectare a
reperelor trebuie sd fie realizatd intr-un timp cdt mai scurt. Cresterea temperaturii topiturii la suprainjectare
reduce vascozitatea topiturii de material si In consecinta timpul de umplere.

e Pentru cuplurile de materiale ABS-TPU unde au fost analizate si influentele presiunii de injectare,
a timpului de mentinere si a timpului de racire, s-a observat ca acestia nu modifica temperatura.

CAPITOLUL 5
Cercetari experimentale privind influenta parametrilor de proces asupra adeziunii la injectarea
bicomponent a polietilenei de joasa si inalta densitate

Caracterizarea mecanica a celor doud materiale polimerice utilizate in acest studiu s-a realizat in scopul
compararii comportamentului mecanic al epruvetelor bicomponent cu cel al epruvetelor monocomponent,
respectiv de a stabili ce material confera cuplului de materiale comportamentul mecanic specific. in plus, se va
stabili modul in care comportamentul mecanic al reperelor bicomponent reprezintdi o combinatie intre
comportarea materialelor de baza, acolo unde cuplul de materiale le contine pe ambele (HDPE/LDPE,
LDPE/HDPE).

5.1. Caracterizarea mecanica a LDPE si HDPE

In Figura 5.1 se observd comportarea mecanica a materialului polimeric. Cresterea temperaturii topiturii
duce la o crestere a fortei si a elongatiei la rupere. Cresterea temperaturii matritei in schimb duce la scaderea
fortei si elongatiei la rupere.

Cresterea temperaturii topiturii duce la o crestere a fortei si a elongatiei la rupere. Cresterea temperaturii
matritei in schimb duce la scaderea fortei si elongatiei la rupere. Cresterea temperaturii topiturii §i a temperaturii
matritei conduce la o crestere a modulului de elasticitate avand un maxim al valorii medii calculate de
1442,338MPa ce corespunde T; 270°C si Ty, 50°C. Datorita alungirii specifice foarte mari ale HDPE 1n timpul
incercarii la tractiune, materialul nu a putut fi testat pana la limita de rupere a acestuia (Figura 5.2), magina de
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incercat universald fiind limitatd la o deplasare a bacurilor de prindere de maxim 1052mm. incercarile pentru
acest material au fost oprite dupa limita de curgere a materialului.
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Figura 5.1. Graficele de variatie tensiune-deformatie reald pentru LDPE si HDPE injectate la T=255°C
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Figura 5.2. Epruvete monocomponent dupa testarea la tractiune[41]

5.2. Rezultatele experimentale privind adeziunea la injectarea bicomponent a cuplului de materiale

LDPE/LDPE — substrat LDPE

Pentru a putea observa in mod direct influenta parametrilor de injectare asupra adeziunii materialelor
polimerice s-au realizat teste de tractiune, folosind pentru inceput polietilena de joasa densitate (LDPE), atat in
cazul injectarii substratului cat si la suprainjectare. Astfel, in cazul cuplului de materiale LDPE/LDPE s-a
injectat secvential substratul, utilizand parametrii de injectare T=255°C, T,,=50°C, p;,=100MPa, p,, =70MPa,
tm= 0s si t,=35s si apoi suprainjectarea LDPE peste substrat, corespunzator planului de experiment. Rugozitatea
suprafetei de contact a fost variata pe doua nivele Ra = 0,4pm si 32pm.
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Figura 5.3. Graficele de variatie tensiune-deformatie reala pentru cuplul de materiale LDPE/LDPE pentru
diferite valori ale temperaturii topiturii, T,;=30°C, Ra=0,4um

Curbele de variatie tensiune-deformatie corespunzatoare celor trei temperaturi ale topiturii sunt
prezentate in Figura 5.3. Se poate observa o crestere a alungirii la rupere odata cu cresterea temperaturii. in cazul
injectarii cuplului de materiale LDPE/LDPE se observa tendinta de crestere a fortei la rupere cu cresterea valorii
parametrilor T, T,, si Ra (vezi Figura 5.4). In cadrul incercarii la tractiune pentru toate epruvetele testate,

ruperea s-a produs la interfata dintre materiale.
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Figura 5.4. Variatia fortei de rupere cu temperatura matritei la suprainjectare pentru cuplul de materiale
LDPE/LDPE pentru T, = 215°C, 235°C si respectiv 255°C
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e. marire 16x f. marire 126x
Figura 5.5. Analiza morfologica a interfetei dupa incercarea la tractiune

Analiza morfologica a suprafetei de la interfata LDPE/LDPE, dupa rupere, pentru T, 215°C, 255°C si
Ra 0,4um si 32pum se prezintd in Figura 5.5. Desi ruperea a fost observatd vizual (macroscopic), la nivelul
interfetei se observa insd prin microscopia opticd faptul cd ruperea este aseméandtoare fracturdrii in LDPE,
ruperile de material se regasesc pe toata suprafata de contact. Acesta este rezultatul topirii pe o suprafatd mai
mare a interfetei si realizarea unui nivel ridicat al amestecului lanturilor moleculare ale celor doud componente
polimerice (difuziune). Cresterea temperaturii topiturii produce o retopire a intregii suprafete de contact de la
nivelul substratului, fenomenul de difuziune este accentuat iar dupa rupere la nivelul interfetei nu mai poate fi
observata morfologia initiald a substratului (Figura 5.5 e,f).

Cu cit creste temperatura topiturii la suprainjectare si a matritei, se creeaza conditii pentru o crestere a
suprafetei efective de pe substrat ce se topeste la contactul cu topitura de LDPE. Astfel, adeziunea dintre cele
doud componente este o combinatie intre adeziune mecanici si difuziune.
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5.2.1. Model experimental al fortei de rupere, ca indice al adeziunii cuplului LDPE/LDPE

Pentru determinarea parametrilor procesului de injectare care au un efect semnificativ asupra fortei la
rupere masurate in cazul cuplului de materiale LDPE/LDPE, a fost utilizatd analiza ANOVA.

Ra Tt Ra Tt
300 ] / 4. /
290 4 1
__ 49,2 -
280 1 49,0
z 48,8
= 2704 , : , : : S 486 : : : : :
= 04 32.0 215 235 255 S 0,4 32,0 215 235 255
— "8 T
= Tm s m
300 q 49.4
290 1 — 49,24 "
49,04
%0 4881 —
270 +— : : 48,6 -—— - " Signal-to-noise: Larger is better
30 40 50 30 40 50
a b.

Figura 5.6. Graficul efectelor medii al parametrilor procesului de injectare asupra:
a. F,; b. raportul S/N.

Utilizadnd criteriul de optimizare ,larger is best” in Minitab s-a calculat valoarea raportului
Semnal/Zgomot (raportul S/N ) (relatia 3.25 capitolul 3) pentru cele 18 linii ale planului de experiment dupa care
s-a realizat analiza variantei pentru F, si S/N, obtinand efectele factorilor independenti asupra variabilei
dependente F,. Nivelul optim al parametrilor variati in cadrul procesului de suprainjectare au fost determinati
prin analiza valorii raportului S/N. in Figura 5.6 sunt prezentate efectele medii al parametrilor procesului de
injectare asupra F, si raportul S/N. Din graficul efectelor medii (Figura 5.6) se observa faptul ca parametrul care
are contributia cea mai importanta asupra fortei la rupere este temperatura topiturii la suprainjectare si este dat de
panta dreptei corespunzatoare parametrului analizat. Cu cat panta este mai mare cu atat efectul este mai puternic.
Orientarea dreptei precizeaza sensul de crestere sau descrestere al F, functie de cresterea valorii parametrului
analizat. Variatia pantei cu cresterea valorii parametrului analizat denota o reducere a efectului asupra F, cét si
S/N ceea ce inseamna ca dependenta intre F, si parametrii procesului de injectare nu este strict liniara.
Temperatura matritei este al doilea parametru care are un efect semnificativ asupra F, cat si S/N din punct de
vedere al efectului. Efectul mediu al rugozitatii este mai redus in comparatie cu T, si Ty,. Se observa astfel ca o
crestere a valorilor celor trei parametri analizati conduc la cresterea valorii lui F,. cat si S/N si implicit a adeziunii
obtinute pentru acest cuplu de materiale. Pentru determinarea influentei parametrilor procesului de injectare si al
interactiunilor relevante in cazul analizei fortei la rupere se analizeaza valoarea termenului P din Tabelul 5.1.
Daca valoarea acestui termen este mai mica sau egala cu 0,05 (nivelul de semnificatie o) atunci parametrul sau
interactiunea respectiva are un efect semnificativ asupra valorii F,. Astfel, se observa ca interactiunile dintre cei
trei parametri nu sunt semnificative. Din punct de vedere al fortei la rupere doar parametrii procesului de
injectare variati au un efect semnificativ.

Tabelul 5.1.
Analiza variantei pentru F,

Sursa DF Seq SS Adj SS Adj MS F P P% Semnificativ
Ra 1 128,2 128,2 128,2 11,65 0,027 3,43 DA
T, 2 2580,78 2580,78  1290,39 117,24 0 69,01 DA
T 2 790,02 790,02 395,01 35,89 0,003 21,13 DA
Ra*T, 2 25,33 25,33 12,66 1,15 0,403 0,68 NU
Ra*T,, 2 9,04 9,04 4,52 0,41 0,688 0,24 NU
T*Th 4 162,36 162,36 40,59 3,69 0,117 4,34 NU
Eroare 4 44,03 44,03 11,01
Total 17  3739,76

Parametrii optimi pentru injectarea cuplului de materiale LDPE/LDPE astfel incat forta la rupere sa fie
maxima sunt determinati analizand valorile raportului S/N. Astfel pentru maximizarea variabilei dependente, F,
combinatia optima a variabilelor independente este A2 B3 C3 si anume Ra=32pm, T=255°C, T,;=50°C.
Utilizand metoda regresiei liniare se poate obtine un model asemanator cu cel prezentat in ecuatia
(3.27). In acest caz, pentru obtinerea modelului regresiei liniare al fortei la rupere s-au considerat doar cei trei
parametri (Ra, T, T,,). In urma estimarii parametrilor in Minitab s-a obtinut ecuatia modelului

F.= 86,288 + 0,169-Ra + 0,712-T, + 0,768 T, [N] (5.2)
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Raportul de determinatie ne arata ce procent din varianta lui F, poate fi atribuit factorilor semnificativi.
Acesta are valoarea de 0,8749, fapt ce releva cd aproximativ 87,49% din F, se datoreaza variatiei T, T, si a

interactiunilor T,*T,,, restul variatiei fiind influentatd de catre alti factori. Raportul de determinatie ajustat cu
gradele de libertate are valoarea R’ajustat = 84,81%.

5.3. Rezultatele experimentale privind adeziunea la injectarea bicomponent a cuplului de materiale
HDPE/HDPE - substrat HDPE

in cazul cuplului de materiale HDPE/HDPE s-au injectat secvential cele doud materiale, substratul fiind
injectat din HDPE avand parametrii de injectare T=255°C, T,,=50°C, pi,y=100MPa, p,,=70MPa, t,,=10s si t,=35s.

Figura 5.7. Ruperea epruvetelor bicomponent pentru cuplul de materiale HDPE/HDPE:
a. rupere la interfata; b. aparitia fenomenului de gatuire (nu se produce ruperea)
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Figura 5.8. Variatia fortei de rupere cu temperatura topiturii la suprainjectare pentru cuplul de materiale
HDPE/HDPE pentru T,,=30°C, 40°C si respectiv 50°C

c. d.
Figura 5.9. Analiza morfologica a interfetei dupa incercarea la tractiune pentru
HDPE/HDPE, T=240°C, T,,=30°C,
Ra=0,4pum: a. marire 16 x; b. marire126 x; , Ra=32um: c¢. marire 16 x; d. marire126 x
Parametrii procesului de injectare folositi la etapa de suprainjectare a HDPE care au fost mentinuti
constanti in cadrul procesului de injectare au fost pi,=100MPa, p,,=85MPa, t,=7s si t,=35s iar pentru T, si Ty,
valorile au fost variate corespunzitor planului de experiment. Adeziunea dintre HDPE/HDPE obtinutd prin
procesul de injectare bicomponent atinge de asemenea un prag limita de la care ruperea nu se mai realizeaza la
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interfatd (vezi Figura 5.7). In acest caz ruperea nu se produce. Asa cum se poate observa in Figura 5.7b pentru
temperatura topiturii de 255°C si 40°C temperatura matritei, in timpul testarii apare fenomenul de gatuire al
epruvetei iar valoarea medie a fortei masurate dupa gatuire este de 526,368N pentru aceste cazuri.

Se observa si in acest caz cd acolo unde ruperea nu se realizeaza la interfata, valoarea fortei masurate
este mai mica cu aproximativ 30% fata de valoarea medie a fortei la rupere masurata pentru ruperea la interfata.

In Figura 5.9 este prezentati analiza morfologica a suprafetei de la interfata HDPE/HDPE pentru
T=240°C, T,=30°C si Ra=0,4um. In cazul rugozititii de 0,4um doar la o mirire de 126x se pot observa
desprinderi de material de pe suprafata insa pentru Ra=32um (exp. 2),pe suprafata se pot observa zone in care in
urma fracturarii epruvetelor a ramas prins pe substrat HDPE (Figura 5.9c¢, d).

5.3.1. Model experimental al fortei de rupere, ca indice al adeziunii cuplului HDPE/HDPE

Utilizdnd criteriul de optimizare ,larger is best” in Minitab s-a calculat valoarea raportului
Semnal/Zgomot (raportul S/N ) pentru cele 18 linii ale planului de experiment dupa care s-a realizat analiza
variantei pentru £ si pentru raportul S/N obtinand efectele factorilor independenti asupra variabilei dependente
F,.

In Figura 5.10 sunt prezentate efectele medii al parametrilor procesului de injectare asupra F, si raportul
S/N. Parametrul care are contributia cea mai importanta asupra fortei la rupere este temperatura topiturii la
suprainjectare. De la valoarea de 255°C pentru T, si 40°C pentru T, nu a mai fost obtinutd ruperea epruvetelor
bicomponent (vezi Figura 5.7b). Valoarea medie a fortei masurate pentru aceasta situatie este de 526,368N si
este explicata de reducerea in sectiune a epruvetei.

Deoarece F, masurat in cazul ruperii in HDPE este mai mic decat in cazul ruperii de la interfata,
orientarea pantei ne indica faptul ca pentru o maximizare a valorii F, trebuiesc utilizati parametrii Ra, T; si T, la
nivelul cel mai mic. Coreland rezultatul analizei statistice cu observatiile legate de modul de rupere al
epruvetelor, maximizarea adeziunii se va realiza pentru acest cuplu de materiale prin cresterea T, si Ty, cat despre
Ra se observa ca acest parametru are un efect foarte mic asupra adeziunii.
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Figura 5.10. Graficul efectelor medii al parametrilor procesului de injectare asupra:
a. F,;b.raportul S/N.
Tabelul 5.2.
Analiza variantei pentru F,
Sursa DF SeqSS AdjSS AdMS F P P% Semnificativ
Ra 1 1026 1026 1026 1,36 0,308 0,44 NU
T, 2 132184 132184 66092 87,69 0 56,86 DA
To 2 22508 22508 11254 14,93 0,014 9,68 DA
Ra*T, 2 6254 6254 3127 4,15 0,106 2,69 NU
Ra*T,, 2 4762 4762 2381 3,16 0,15 2,05 NU
T*Tn 4 62713 62713 15678 20,8 0,006 26,98 DA
Eroare 4 3015 3015 754
Total 17 232463

Pentru determinarea parametrilor procesului de injectare si al interactiunilor relevante in cazul studiului
fortei la rupere se analizeazd valoarea termenului P din Tabelul 5.2. Astfel pentru cuplul de materiale
HDPE/HDPE se observa influente semnificative asupra valorii variabilei dependente, F,, doar pentru variabilele
independente T,, T, si interactiunea T*T,” dintre acestea. Parametrii optimi pentru injectarea cuplului de
materiale HDPE/HDPE astfel incat forta la rupere sd fie maxima sunt determinati analizand valorile raportului
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S/N. Pentru maximizarea variabilei dependente, F,, combinatia optima a variabilelor independente este A1 Bl
C1 si anume Ra=0,4um, T=240°C, T,,=30°C.
In urma estimarii parametrilor in Minitab, s-a obtinut ecuatia modelului regresiei liniare:
F,=2398.2-6.527T;+0.213-T,, - 0.012 T¢ Ty, [N]. (5.3)

5.4. Rezultatele experimentale privind adeziunea la injectarea bicomponent a cuplului de materiale
HDPE/LDPE - substrat HDPE

in cazul cuplului de materiale HDPE/LDPE s-au injectat secvential cele doud materiale, substratul fiind
injectat din HDPE avand parametrii de injectare T=255°C, T,,=50°C, pi,=100MPa, p,,=70MPa, t,,=10s si t,=35s.
Parametrii procesului de injectare folositi la etapa de suprainjectare a LDPE care au fost mentinuti constanti in
cadrul procesului de injectare au fost p;,=100MPa, p,,=85MPa, t,=7s si t,=35s iar pentru T, si T, valorile au fost
variate corespunzator planului de experiment.

in Figura 5.11 se prezinta graficele de variatie tensiune-deformatie corespunzitoare celor trei valori ale
temperaturii topiturii, restul parametrilor fiind pastrati constanti (T,=30°C, Ra=0,4um). Pentru acest cuplu
ruperea epruvetelor s-a produs in toate cele 18 cazuri ale planului de experiment la nivelul interfetei. Astfel,
cresterea temperaturii topiturii $i a matritei in etapa de suprainjectare determind o crestere a fortei la rupere.

In Figura 5.12 se observid tendinta generald de crestere a fortei la rupere odati cu cresterea valorii
temperaturii topiturii. Cresterea temperaturii topiturii la suprainjectare produce o crestere a temperaturii la
interfatd imbunatatindu-se astfel conditiile de retopire a unui strat superficial de pe suprafata substratului in care
lanturile moleculare ale celor doua materiale polimerice pot sa se intrepatrunda (interdifuziune). Cresterea
temperaturii matritei cu 20°C produce o crestere de maxim 25,374% in cazul T=215°C, Ra=0,4pm. Pentru
T=235°C si 255°C cresterea maxima generatd de cresterea temperaturii matritei este de 8,255% respectiv
3,525% pentru Ra=0,4pm.
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Figura 5.11. Graficele de variatie tensiune-deformatie reala pentru cuplul de materiale HDPE/LDPE pentru
diferite valori ale temperaturii topiturii
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Figura 5.12. Variatia fortei de rupere cu temperatura topiturii la suprainjectare pentru cuplul de materiale
HDPE/LDPE pentru T,,=30°C, 40°C si respectiv 50°C

Temperatura topiturii este factorul cel mai important ce influenteaza adeziunea intre cei doi polimeri.
Cresterea maxima inregistratd pentru valoarea fortei la rupere Intre minimul i maximul temperaturii topiturii
este de 52,54% in cazul unei T,;=30°C si Ra=0,4um. Influenta rugozitatii suprafetei de la interfata conduce la o

28



Cercetari teoretice si experimentale privind adeziunea la injectarea bicomponent a unor materiale polimerice

crestere a fortei la rupere de maximum 38,4%. In acelasi timp, cresterea temperaturii topiturii si a matritei reduce
efectul rugozitatii suprafetei de la interfatd asupra fortei la rupere. Astfel, in cazul experimentului 18 din planul
de experimente prezentat, cresterea rugozitatii produce o crestere a fortei de doar 0,08%.

a. marire 16 x b. marire 126 x
Figura 5.13. Analiza morfologica a interfetei dupa incercarea la tractiune

In Figura 5.13 este prezentati analiza morfologica a suprafetei de la interfata HDPE/LDPE pentru
T=255°C si Ra=32um. Cu cat creste temperatura topiturii la suprainjectare §i a matritei, se creeaza conditii
pentru o crestere a suprafetei efective de pe substrat ce se topeste la contactul cu topitura de LDPE.

5.4.1. Model experimental al fortei de rupere, ca indice al adeziunii cuplului HDPE/LDPE

Efectele medii al parametrilor procesului de injectare asupra F, si raportul S/N sunt prezentate in Figura
5.14. Din graficul efectelor medi se observa faptul ca parametrul cu efectul cel mai important asupra fortei la
rupere este temperatura topiturii la suprainjectare. in acelasi timp, temperatura topiturii si rugozitatea suprafetei
produc o crestere a fortei la rupere odata cu cresterea valorii acestora.

Ra Tt
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E 04 320 as 2 2 2 YT 32,0 25 235 255
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200 ' ' ' 46 ' ' ' Signal-to-noise: Larger is better
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a. b.
Figura 5.14. Graficul efectelor medii al parametrilor procesului de injectare asupra
a. F,;b. raportul S/N.
Tabelul 5.3.
Analiza variantei pentru F,
Sursa  DF  SeqSS  AdjSS AdjMS F P P% Semnificativ
Ra 1 3695,5 3695,5 3695,5 2202 0 6,80 DA
T, 2 44866 44866 22433 13366,93 0 82,60 DA
T 2 26929 2692,9 1346,4 802,28 0 4,96 DA
Ra*T, 2 1994,8 1994.8 997,4 594,31 0 3,67 DA
Ra*T, 2 223 223 11,1 6,63 0,054 0,04 NU
TH*Ty 4 1040,5 1040,5 260,1 155 0 1,92 DA
Eroare 4 6,7 6,7 1,7

Total 17 54318,6

Pentru determinarea parametrilor procesului de injectare si a interactiunilor relevante in cazul analizei
fortei la rupere se analizeaza valoarea termenului P din Tabelul 5.3. Daca valoarea acestui termen este mai mica
sau egala cu 0,05 atunci parametrul sau interactiunea respectiva are un efect semnificativ privind valoarea F,. Se
observa astfel ca pentru interactiunea "Ra*T,,” valoarea lui P este de 0,054.

Pentru obtinerea modelului regresiei liniare al fortei la rupere s-au considerat att cei trei parametri
(Ra, Ty, T,) cét si interactiunile dintre acestia (Ra*T,, T*T,,) dupa cum reiese din analiza variantei (vezi Tabelul
5.3). in urma estimarii parametrilor in Minitab s-a obtinut ecuatia regresiei liniare multiple pentru cuplul de
materiale HDPE/LDPE
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F,=-1084,42+10,495-Ra+5,531-T+12,683-T,,—0,041-Ra-T—0,048 T, T, [N] (5.4)

Raportul de corelatie ne arati ce procent din varianta lui F, poate fi atribuit factorilor semnificativi. in
cazul nostru acesta are valoarea de 0,9225, fapt ce releva ca aproximativ 92,25% din F, se datoreaza variatiei Ra,
T, Tm s a interactiunilor Ra*T,, T*T,,, restul variatiei fiind influentata in proportie de 7,75 % de catre alti
factori.

5.5. Rezultatele experimentale privind adeziunea la injectarea bicomponent a cuplului de materiale
LDPE/HDPE - substrat LDPE

in cazul cuplului de materiale LDPE/HDPE s-au injectat secvential cele doui materiale conform
metodologiei pentru injectarea epruvetelor bicomponent prezentat in capitolul 3, substratul fiind injectat din
LDPE avand parametrii de injectare: T=255°C; T,=50°C; pi,=100MPa; p,=70MPa; t,=10s si t=35s iar
suprainjectarea s-a realizat conform planului de experiment L;s.

in cazul cuplului de materiale LDPE/HDPE s-a obtinut o adeziune ridicati astfel incat pentru valori mai
mari ale temperaturii topiturii de 255°C si 30°C pentru temperatura matritei ruperea epruvetelor s-a realizat in
LDPE si nu la interfata (Figura 5.15). Drept urmare discutia privind forta la rupere ce cuantifica cantitativ
adeziunea la injectarea bicomponent a materialelor polimerice se va rezuma doar pentru cazul in care ruperea s-a
produs la interfata. in celelalte cazuri forta la rupere, dupa cum poate fi observat in Figura 5.16, a fost cuprinsi
intre 255N si 265N.

Figura 5.15. Ruperea epruvetelor bicomponent:
a. T=255°C si T;=40°C (fracturare la nivelul LDPE); b. T=240°C si T,,=30°C(rupere la interfata

LDPE/HDPE)[41]
200 Ra 0.4um Tm30°C B Tm40°C B Tm 50°C
400 Ra32um B Tm30°C BTm40°C B Tm 50°C
Z: 300 \&\\§
8 \\\ T e
: N\ NN
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Figura 5.16. Variatia fortei de rupere cu temperatura topiturii la suprainjectare pentru cuplul de materiale
LDPE/HDPE pentru T,,=30°C, 40°C si respectiv 50°C
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Figura 5.17. Graficul efectelor medii al parametrilor procesului de injectare asupra:

b. F,;b. raportul S/N.
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In Figura 5.16 se observa influenta redusid a cresterii valorii temperaturii matritei (T,,) asupra F,.
Cresterea temperaturii topiturii cu 15°C, de la 240°C la 255°C produce o crestere a fortei la rupere de 4%. Acest
lucru se poate explica prin atingerea unui prag limitd de la care adeziunea intre cele doud materiale este suficient
de ridicata incat ruperea nu se realizeaza la interfatd iar influenta parametrilor studiati nu poate fi studiata
corespunzator. Se observa si in acest caz cd acolo unde ruperea nu se realizeaza la interfata, valoarea fortei
masurate este mai micad cu aproximativ 30% fata de valoarea medie a fortei la rupere méasuratd pentru ruperea la
interfatd. Rugozitatea suprafetei nu produce o crestere a semnificativa fortei la rupere. De asemenea temperatura
matritei are un efect redus asupra F, ceea ce Inseamna ca pentru acest cuplu de materiale 7; este parametrul cel
mai important ce influenteazd adeziunea dintre substratul de LDPE si HDPE. Din analiza morfologica, a
suprafetei, de la interfata LDPE/HDPE, se poate observa distrugerea in totalitate a morfologiei suprafetei cauzata
de nivelul ridicat al temperaturii de la interfata la etapa de suprainjectare a HDPE.

5.5.1. Model experimental al fortei de rupere, ca indice al adeziunii cuplului LDPE/HDPE

A fost utilizatd analiza ANOVA pentru determinarea parametrilor procesului de injectare ce au un efect
semnificativ asupra fortei la rupere masurate in cazul cuplului de materiale LDPE/HDPE. in Figura 5.17 sunt
prezentate efectele medii al parametrilor procesului de injectare asupra F, si raportul S/N. Din graficul efectelor
medii (vezi Figura 5.17) se observa faptul cd parametrul cu efectul cel mai important asupra fortei la rupere este
temperatura topiturii la suprainjectare. Pentru acest cuplu de materiale, de la valoarea de 255°C pentru T, si 40°C
pentru T, ruperea nu s-a mai produs la interfatd (vezi Figura 5.15a) datoritd unei bune adeziuni. Pentru
determinarea parametrilor procesului de injectare si al interactiunilor relevante, in cazul analizei fortei la rupere,
se analizeaza valoarea termenului P din Tabelul 5.4. Se observa astfel ca variabila independentd, Ra si
interactiunile acesteia cu T, si T,, nu sunt semnificative.

Termenul F din Tabelul 5.4 descrie aportul fiecarui parametru si a interactiunilor privind forta la rupere.
Cu cat valoarea lui F' este mai mare cu atat parametrul respectiv are un aport mai mare pentru obtinerea
rezultatului. In acelasi timp se poate realiza si o ierarhizare a influentei parametrilor functie de valoarea
termenului F. Parametrul predominant este in acest caz T, urmat de Ty, i apoi Ra.

Tabelul 5.4
Analiza variantei pentru F,
Sursa DF Seq SS Adj SS Adj MS F P P% Semnificativ

Ra 1 8,1 8,1 8,1 0,170 0,70 0,04 NU

T, 2 14182,3 141823 7091,1 146,580 0,00 75,86 DA

T 2 1286,8 1286,8 6434 13,300 0,02 6,88 DA
Ra*T, 2 259,6 259,6 129,8 2,680 0,18 1,39 NU
Ra*T,, 2 56,1 56,1 28,1 0,580 0,60 0,30 NU
T*Ty 4 2709,2 2709,2 677,3 14,000 0,01 14,49 DA
Eroare 4 193,5 193,5 48,4 1,03

Total 17 18695,7

Pentru obtinerea modelului regresiei liniare al fortei la rupere s-au considerat atat cei trei parametri (Ra,
T,, T, cét si interactiunile dintre T; si Ty, in urma analizei obtindndu-se urméatorul model.
F,=563,433 - 0.946*T, + 7,147*Ty, - 0,032*T*T,, [N] (5.5)
Valoarea raportului de determinare reprezintd capacitatea de predictie a modelului obtinut. Pentru acest
cuplu de materiale R’=75,58%. Astfel obtinem R? ajustat=70,35%.

in concluzie in cazul cuplului de materiale LDPE-HDPE s-a studiat influenta parametrilor procesului

de injectarea asupra adeziunii la injectarea bicomponent. Din analiza variantei (ANOVA) se observa de

asemenea ca parametrul cel mai important ce influenteaza adeziunea obtinuta la interfata celor doua materiale ale

cuplurilor de materiale este temperatura topiturii, urmat de temperatura matritei si apoi rugozitatea suprafetei.
Interactiunile dintre T, i T}, au o influenta semnificativa asupra adeziunii.

100

O HDPE/HDPE B LDPE/LDPE
O LDPE/HDPE O HDPE/LDPE

Ra Tt Tm  Ra*Tt Ra*Tm Tt*Tm
Figura 5.18. Contributia procentuald a parametrilor procesului de injectare asupra F,
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In Figura 5.18 se poate observa contributia procentuala (P%) a fieciruia dintre cei trei parametri ai
procesului de suprainjectare analizati, temperatura topiturii are o contributie asupra fortei la rupere cuprinsa intre
57% si 83%, temperatura matritei are o contributie asupra fortei la rupere cuprinsa intre 5% si 21% iar
rugozitatea suprafetei 0,4% — 6,8%. Mai mult pentru cuplurile HDPE/HDPE si LDPE/HDPE contributia
procentuald a interactiunii dintre T, si T, este de 26,98% respectiv 23,55%. Cresterea semnificatiei interactiunii
dintre T, si T,, este observata pentru cazurile in care valoarea temperaturii topiturii la suprainjectare este cea mai
mare (suprainjectarea HDPE).

5.6. Modelarea cu elemente finite a incercirii la tractiune a epruvetelor mono si bicomponent

in acest subcapitol se va prezenta rezultatele unui studiu care a avut ca scop modelarea cu elemente
finite a incercarii la tractiune realizatd pe epruvetele mono si bicomponent. Utilizdnd rezultatele experimentale
prezentate anterior se va modela in softul dedicat MSC Marc geometria unei epruvete pentru incercarea la
tractiune. Prin utilizarea analizei cu elemente finite in cadrul reperelor bicomponent se pot determina stérile de
tensiuni si deformatii la nivelul interfetei dintre cele doud componente polimerice in timpul solicitérii la tractiune
uniaxiald. Pentru modelarea comportarii mecanice a materialelor polimerice a fost utilizat modelul G’Sell atat
pentru testele monocomponent cat si pentru bicomponent.

Tabelul 5.5.
Parametrii experimentali ai ecuatiei constitutive.

Material Conditii de injectare | Coeficienti model G'Sell | Coeficient de corelatie
T, [°C]  Twm[°C] K h w R’

LDPE 215 30 8,554 3,969 23,64 0,9998

LDPE 215 50 9,324 3,824 2535 0,9998

LDPE 255 30 8,683 3,824 24,59 0,9998

LDPE 255 50 8,247 3,574 2451 0,9997

HDPE 255 50 20,670 1,793 47,66 0,9973

Realizarea modelarii cu elemente finite a incercarii la tractiune a epruvetelor mono §i bicomponent a
fost realizatd pentru un numar restrins de experimente. Analiza cu elemente finite s-a realizat doar in cazul
cuplului de material HDPE-LDPE, ludnd in considerare doar cazurile prezentate Tabelul 5.5. Parametrii
constitutivi K, w, si 4 ai modelului G’Sell obtinuti sunt prezentati in Tabelul 5.5

5.6.2. Modelarea cu elemente finite a testului de tractiune a epruvetelor monocomponent

Analiza cu elemente finite a fost facutd pentru a determina starea de tensiuni si deformatii din
epruvetele monocomponent in timpul testului de tractiune. Coeficientii modelului G’Sell (vezi Tabelul 5.5) au
fost determinati cu respectarea conditiilor de injectare a celor doud materiale iar aceste valori au fost introduse in
modelul FEM, sub forma unei functii, pentru a descrie comportamentul materialului.

Reteaua de discretizare a fost realizatd cu un numar de 4448 elemente hexagonale. Epruveta a fost
fixatd la un capatul iar la capatul opus s-a aplicat o deplasare pe directia axei X, cu viteza de Smm/min in
conformitate cu experimentul. in Figura 5.19 pot fi vizute distributiile tensiunilor o,y la un anumit moment de
timp.

5.6.3. Modelarea cu elemente finite a testului de tractiune a epruvetelor bicomponent

Modelul FEM a epruvetei bicomponent este compus din doud corpuri lipite, fiecare dintre aceste parti
avand caracteristicile unuia dintre materialele considerate. Fiecare parte a modelului a fost modelata cu un numar
de 2224 elemente hexaedrale.

Criteriul de separare introdus, In Marc, al componentelor polimerice a epruvetei bicomponent este
reprezentat de forta medie la rupere obtinutd din determinarile experimentale corespunzitoare conditiilor de
procesare considerate in simulare. Pentru temperatura topiturii de 215°C, valorile tensiunilor obtinute la ruperea
epruvetei au fost cuprinse intre 1...5N/mm? iar in acest caz adeziunea dintre cele doud materiale polimerice a fost
slaba in timp ce pentru o temperatura a topiturii de 255°C valorile tensiunilor de rupere au fost cuprinse intre
10...12N/mm?’, care corespunde limitei de rupere a polimerului LDPE.

Fenomenul de gatuire a fost obtinut in epruveta bicomponent, in materialul LDPE, pentru cazul in care
temperatura topiturii a fost de 255°C si temperatura matritei de 50°C. in Figura 5.20 si Figura 5.21 poate fi
vazutd o buna corelare a datelor experimentale cu cele obtinute din simulare.
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Figura 5.19. Distributia tensiunilor o, pentru LDPE la T=255°C, (a) T,,=30°C si
(b) T=50°C[41]
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Figura 5.20. Componenta o, la testul de tractiune a epruvetei bicomponent
injectata la T=255°C si T,,=50°C [41]
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Figura 5.21. Componenta G, la testul de tractiune a epruvetei bicomponent
injectatd la T=215°C si T;=50°C [41]
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5.7. Concluzii

A fost realizat un studiu experimental privind influenta parametrilor procesului de injectare
bicomponent asupra adeziunii dintre doud materiale polimerice diferite LDPE si HDPE. S-a studiat influenta
temperaturii topiturii si a temperaturii matritei la etapa de suprainjectare cat si influenta rugozitatii suprafetei de
contact. De asemenea prin realizarea tuturor combinatiilor s-a observat si influenta ordinii de injectare asupra
adeziunii obtinute la injectare bicomponent.

Din studiul experimental realizat se desprind urmatoarele concluzii:

J Parametrii procesului de injectare ce au un rol semnificativ asupra adeziunii sunt in principal
temperatura topiturii si temperatura matritei. Cu toate acestea, parametrul cel mai important care influenteaza
adeziunea obtinuta prin procesul de injectare bicomponent este temperatura topiturii, la etapa de suprainjectare
avand un procent cuprins intre 56% si 82,6% corespunzator cuplului de materiale HDPE/LDPE.

. Adeziunea la injectarea bicomponent este rezultatul unui mix a doud mecanisme de adeziune:
adeziune mecanicd si difuziune. Analiza morfologica a aratat pentru valori mici ale temperaturii la interfata
existenta in acelasi timp fenomenul de adeziune mecanica cat si fenomenul de difuziune. Microscopia optica a
suprafetei fracturate a ardtat ca pentru nivelul inferior al temperaturii topiturii, adeziunea obtinuta este rezultatul
legaturilor mecanice (ocuparea interstitiilor specifice rugozitatii suprafetei) care sunt in stransd legatura cu
rugozitatea suprafetei substratului la interfata dintre cei doi polimeri si al fenomenului de difuziune al
materialului suprainjectat in substrat. Pentru valori mici ale temperaturii legaturile mecanice sunt predominante.
Pe masura ce creste temperatura, fenomenul de difuziune se accentueaza si in acelasi timp creste si forta la
rupere (adeziunea).

. Cresterea temperaturii topiturii la suprainjectare produce o crestere a temperaturii la interfata
imbunétatindu-se astfel conditiile de realizare a procesului de retopire si difuzie a unui strat superficial de pe
suprafata substratului in care lanfurile moleculare ale celor doud materiale polimerice pot sé se intrepatrunda.
Mai mult, in cadrul procesului de injectare, temperatura matritei este cel de al doilea parametru ce poate
influenta adeziunea. Astfel, temperatura matritei influenteaza adeziunea la injectarea bicomponent a materialelor
polimerice prin reducerea transferului termic dintre topitura de polimer §i peretii matritei.

. S-a observat un prag limita de la care ruperea epruvetelor bicomponent nu se mai produce la
interfatd. Pentru valori ale temperaturii topiturii la suprainjectare de 255°C si temperatura matritei de 40°C,
ruperea epruvetelor s-a produs in substrat ceea ce denotd un nivel ridicat al adeziunii pentru cuplurile de
materiale HDPE/HDPE si LDPE/HDPE.

Tabelul 5.6
Influenta parametrilor procesului de injectare asupra adeziunii

Cuplul de Parametrii procesului de injectare analizati Clsserait

materiale Ty, [°C] T, [°C] Ra, [um]
LDPE/LDPE Pl el el Rupere la interfata

Rupere 1n material de la Tt=255°C,

HDPE/HDPE S T S Tm=40°C, Ra=0,4pm
HDPE/LDPE P P P Rupere la interfatd
LDPE/HDPE 4 ~ ~ Rupere in material de la Tt=255°C,

Tm=40°C, Ra=0,4pm

e Rugozitatea suprafetei are o influentd redusa asupra adeziunii maxim 6,803% corespunzitor
cuplului de materiale HDPE/LDPE 1n comparatie cu ceilalti doi parametri analizati deoarece pentru valori mari
ale temperaturii topiturii se poate distruge morfologia initiala a suprafetei substratului.

e Valorile maxime ale fortei la rupere s-au obtinut in cazul cuplului de materiale HDPE/HDPE.
in cazul cuplului de materiale HDPE/LDPE si LDPE/HDPE se poate observa ca diferentele obtinute cu privire la
forta la rupere intre aceste doud cazuri sunt mici atunci cand ludm in considerare cazurile in care ruperea
epruvetei s-a produs la interfatd. Forta la rupere pentru cazul ruperii de la interfata este cu aproximativ 30% mai
mare decat atunci cand ruperea este localizatd in unul dintre materialele cuplului de materiale.

e Din analiza variantei (ANOVA) se observa de asemenea cad parametrul cel mai important ce
influenteazd adeziunea obtinutd la interfata celor doud materiale ale cuplurilor de materiale este temperatura
topiturii, urmat de temperatura matritei si apoi rugozitatea suprafetei. Interactiunile dintre T, si T, au o influenta
semnificativa asupra adeziunii. Contributia procentuald (P%) a fiecaruia dintre cei trei parametri ai procesului de
suprainjectare analizati, temperatura topiturii are o contributie asupra fortei la rupere cuprinsa intre 57% si 83%,
temperatura matritei are o contributie asupra fortei la rupere cuprinsa intre 5% si 21% iar rugozitatea suprafetei
0,4% — 6,8%. Mai mult pentru cuplurile HDPE/HDPE si LDPE/HDPE contributia procentuald a interactiunii
dintre T, si T, este de 26,98% respectiv 23,55%. Cresterea semnificatiei interactiunii dintre T, si T,, este
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observatd pentru cazurile in care valoarea temperaturii topiturii la suprainjectare este cea mai mare
(suprainjectarea HDPE).

e Prin aplicarea metodei Taguchi a fost determinat nivelul optim al parametrilor pentru
maximizarea fortei la rupere a epruvetelor bicomponent in cazul celor patru cupluri de materiale studiate. in
cazul cuplurilor de materiale HDPE/LDPE si LDPE/LDPE unde ruperea s-a produs la interfata, nivelul optim al
parametrilor pentru injectare este maximum parametrilor independenti, in timp ce pentru cuplurile de materiale
HDPE/HDPE si LDPE/HDPE parametrii optimi variaza. Aceasta variatie este produsa de diferenta dintre forta la
rupere masuratd la interfatd §i cea masuratd la ruperea in material (LDPE pentru cuplul de materiale
LDPE/HDPE si respectiv HDPE pentru HDPE/HDPE).

e Utilizarea regresiei liniare ofera posibilitatea obtinerii unei ecuatii ce explica relatia dintre
variabila de iesire, forfa la rupere in cazul nostru si parametrii procesului de injectare (T, T,, Ra —variabile
independente) care au un efect semnificativ asupra fortei la rupere. In cazul in care ruperea epruvetelor nu a
aparut la interfatd ci in interiorul unuia dintre cele doud materiale (cuplurile de material LDPE/HDPE si
HDPE/HDPE), datoritd valorii mai mici a fortei la rupere masurate se observa o scadere a coeficientului de
determinare R-sq sub limita de validare a modelului (R-sq =80 %). Cu toate acestea, ecuatiile regresiei liniare
obtinute au fost validate, eroarea de predictie a ecuatiilor modelului regresiei liniare multiple pentru cele patru
cupluri de materiale fiind de maxim 3,86%.

e A fost dezvoltat un model FEM in Marc MENTAT pentru a simula si analiza epruvetele din
materiale polimerice supuse la teste de tractiune uniaxiald conform standardului ASTM D527. Modelul
constitutiv G’Sell-Jonas a fost utilizat pentru a descrie relatia tensiune-deformatie a polimerilor considerati.
Simularea testului de tractiune a epruvetelor monocomponent ne arata o corelatie buna intre datele experimentale
si cele rezultate din modelul analitic dar si din cel FEM. Coeficientul de corelatie a datelor este cuprins intre
0,9973 si 0,9998. Au fost obtinute nivele ridicate de Incredere in cazul rezultatelor obtinute pentru incercarile la
tractiune monocomponent care au fost mai departe utilizate in cadrul analizei FEA pe epruvetele bicomponent
(HDPE/LDPE). Utilizarea modelului constitutiv G’Sell ofera o buna predictie in privinta comportarii mecanice a
epruvetei bicomponent atit in domeniul elastic de deformare cat si cel plastic. Fenomenul de gétuire observat
experimental in cazul LDPE pentru valoarea temperaturii topiturii de 255°C a fost obtinut si in cadrul analizei
FEA.

CAPITOLUL 6
Cercetari experimentale privind influenta parametrilor de proces asupra adeziunii la injectarea
bicomponent a cuplului de materiale LDPE/MWCNT-LDPE

6.1. Caracterizarea mecanici a materialelor LDPE/MWCNT, LDPE-r si LDPE

Epruvetele monocomponent obtinute prin procesul de injectare au fost supuse la incercarea la tractiune
in vederea obtinerii de informatii privind influenta parametrilor procesului de injectare asupra comportarii
mecanice a celor trei materiale

—

Figura 6.1. Epruveta pentru tractiune uniaxialda STAS ISO 527, tip 1BA:
a. epruveta injectatda din LDPE; b. epruveta injectatd din LDPE-r; c. epruveta injectata din LDPE/MWCNT.

—~

4

Figura 6.2. SEM realizat pe proba din LDPE/MWCNT la miriri cuprinse intre 10*x si 10°x
In Figura 6.2 sunt prezentate imagini privind morfologia suprafetei fracturate pentru LDPE/MWCNT

2,5wt% injectat la temperatura topiturii de 190°C, temperatura matritei de 60°C, presiune de mentinere de
90MPa si debit de injectare de 30cm’/s la mdriri cuprinse intre 10*x si 10°x. Se observa astfel suprafata fracturata
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a probei prin metoda criofracturarii cat si distributia nanotuburilor de carbon pe directia de curgere a materialului
(Figura 6.2 a-c). in

Figura 6.3 se prezintd epruvetele dupa incercarea la tractiune a epruvetelor monocomponent injectate
folosind parametrii corespunzatori experimentului 5 si 7 din planul de experiment (vezi Tabelul 3.8). Dupa cum
se poate observa, epruvetele au prezentat, in timpul incercdrii la tractiune, fenomenul de gatuire.

LDPE-r
LDPE/MWCNT
Experiment7 ~ Experiment 5

Figura 6.3. Epruvete din LDPE/MWCNT si LDPE-r incercate
la tractiune uniaxiald pentru experimentul 5 si 7
35

LDPE-r

LDPE/MWCNT
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20 et
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5
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Deformatie, [-]
Figura 6.4. Graficele de variatie tensiune-deformatie pentru LDPE-r si LDPE/MWCNT corespunzatoare
experimentelor 1 si 8 din planul de experiment

190

130 | B LDPEr B LDPEMWCNT

170
160
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150 ~
140 ~

130
190 210 230
Temperatura topiturii, [°C]
Figura 6.5. Graficul de variatie al fortei la rupere cu temperatura topiturii iar parametrii T,;=60°C, p,,=70MPa,
Qinj:30cm3/s au fost mentinuti constanti

in Figura 6.4 se observi ca inglobarea unui procent de 2,5wt% de nanotuburi de carbon in matricea
polimerica produce o crestere atat a tensiunii cat si a deformatiei la rupere.

Influenta temperaturii topiturii §i a temperaturii matritei asupra fortei la rupere este prezentata in Figura
6.5. In cazul LDPE/MWCNT si LDPE-r, cresterea temperaturii topiturii la injectare duce la o crestere a valorii
fortei la rupere. Modulul de elasticitate, atat pentru LDPE-r cat si pentru LDPE-MWCNT are o tendintd de
scadere cu valoarea temperaturii topiturii si de crestere cu temperatura matritei.

6.2. Model experimental al fortei de rupere, Fr, alungirea la rupere, AL,, modului de elasticitate, E,
tensiunea la curgere, o,

Aplicam metoda Taguchi si analiza ANOVA pentru rezultatele experimentale in scopul determinarii
efectelor medii ale parametrilor procesului de injectare analizati asupra fortei si alungirii la rupere, a modulului
de elasticitate si tensiunea la curgere.

Efectele parametrilor procesului de injectare asupra F,, AL,, E si o, pentru cele trei materiale polimerice
sunt prezentate in Tabelul 6.1. Cresterea temperaturii topiturii la injectare §i a presiunii de mentinere ce conduce
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la cresterea fortei la rupere, In timp ce o crestere a temperaturii matritei si a vitezei de injectare duce la scaderea
fortei atat in cazul LDPE-r in care s-au inglobat CNT cat si in cazul LDPE/MWCNT.

Tabelul 6.1
Influenta parametrilor procesului de injectare asupra
caracteristicilor mecanice F,, AL,, E si o,
Cuplul de materiale Parametrii procesului de injectare analizati
T.[°Cl  Tw [°Cl  pum [MPa]  Qiy [cms]
F, [N]
LDPE-r el ~SA el A
LDPE/MWCNT el A A 'S
LDPE ~A ~A 'S e
AL,, [mm]
LDPE-r el ~A e ~a
LDPE/MWCNT el e el A
LDPE el A A A
E, [MPa]
LDPE-r A el el A
LDPE/MWCNT 'S ~A ~a el
LDPE el - 'S el
o, [MPa]
LDPE-r ' el e A
LDPE/MWCNT ~A ~A 'S 'S
LDPE ' A el e
100 100
O LDPE-r O LDPE-r
80 B LDPE/MWCNT 80 7 B LDPE/MWCNT
O LDPE O LDPE
Q 60 g 60
B~ 40 B 40 A
20 20
O 4‘=.:I* O "__-:- =
Tt Tm pm Qinj Tt Tm pm Qinj
a. b.
100 100
O LDPE-r O LDPE-r
80 m 80 B LDPE/MWCNT
LDPE/MWCNT O LDPE
—~ 60 - O LDPE —~ 60
A~ 40 A~ 40
N $ D "
0 T — 0
Tt Tm pm Qinj Tt Tm pm Qinj
c d.

Figura 6.6. Contributia procentuald a parametrilor procesului de injectare asupra:
a.F;b.AL;c. E; d. o,
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in Figura 6.6 sunt centralizate rezultatele analizei ANOVA privind contributia procentuala (P%) pe care
parametrii procesului de injectare o au asupra F,, AL,, E si 0. pentru cele trei materiale.

Analizand influenta parametrilor procesului de injectare asupra celor patru variabile de iesire F,, AL,, E
si o, se observa ca pentru cele trei materiale studiate parametrul ce are o contributie predominanta cuprinsa intre
57.29% si 97.88 % este temperatura topiturii. Temperatura matritei are o contributie de maxim 34.13%
corespunzatoare tensiunii la curgere, o.. Presiunea de mentinere si debitul au contributii reduse asupra
caracteristicilor mecanice analizate.

Tabelul 6.2.
Parametrii optimi pentru obtinerea unui maxim al variabilelor de iegire

Proprietate mecanica F, AL, E Oc

LDPE A2B2C2D1 A1B1C2D2 Al1B1C2D1 A1B2C2Dl1

LDPE-r A1B2CID2 A1BI1IC2D1 A2B2CID2 A1BIC2DI

LDPE/MWCNT A1B2CID2 A1BICIDI A2B2C2D1 A2B2C2Dl

Tabelul 6.3.
Ecuatiile regresiei liniare pentru variabilele de iesire analizate

Proprietate mecanica Ecuatia regresiei liniare R?
F; [N] LDPE 179,899 - 0,257 A -0,211 B-0,022 C+ 0,286 D 80,07%
F; [N] LDPE-r 52,017+ 0,436 A -0,291 B+ 0,407 C-0,244 D 98,73%
F; [N] LDPE/MWCNT 103,026 +0,314 A -0,299 B+ 0,260 C - 0,495 D 99,06%
AL, [mm] LDPE -15,621 + 0,247 A + 0,064 B - 0,021 C - 0,056 D 97,81%
AL, [mm] LDPE-r -21,521 + 0,291 A+ 0,037 B-0,082 C-0,006 D 92,89%
AL, [mm] LDPE/MWCNT  -34,733 + 0,298 A+ 0,139 B+ 0,012 C-0,043 D 93,40%
E 1%[MPa] LDPE 478,132-0,575 A-0,535B+0,195C-0,28 D 80,91%
E 1%[MPa] LDPE-r 389,718 - 0,473 A -0,335B+ 0,133 C-0,928 D 88,17%
E 1%[MPa] LDPE/MWCNT 409,719 - 0,534 A - 0,645 B - 0,139 C + 0,033 D 75,20%
o [MPa] LDPE 2,744 - 0,004 A + 0,009 B + 0,032 C - 0,005 D 98,38%
o [MPa] LDPE-r 5,031-0,003 A -0,003B+0,013C-0,004 D 56,83%
o [MPa] LDPE/MWCNT 1,739+ 0,004 A + 0,018 B+ 0,023 C- 0,007 D 92,84%

Nivelul optim al parametrilor procesului de injectare pentru maximizarea F,, AL,, E si o, corespunde
maximului valorii raportului S/N calculat pentru toate nivelele acelui parametru, Tabelul 6.2.

Pentru obtinerea modelului regresiei liniare al fortei la rupere s-au considerat cei patru parametri ai
procesului de injectare (Ti, T, Pm, Qinj)- in urma analizei s-a obtinut cate un model pentru fiecare variabila de
iesire analizati. in Tabelul 6.3 sunt prezentate ecuatiile regresiei liniare care fac legitura intre parametrii
procesului de injectare si caracteristicile mecanice ale celor trei materiale.

6.3. Influenta parametrilor procesului de injectare asupra adeziunii obtinute la injectare bicomponent a
cuplului de material LDPE/MWCNT - LDPE

Studiul privind influenta parametrilor de injectare asupra adeziunii obtinute la injectarea bicomponent a
cuplului de material LDPE/MWCNT — LDPE s-a realizat dupa un plan de experiment in care s-au analizat patru
parametri ai procesului de injectare, temperatura topiturii, temperatura matritei, presiunea de mentinere si viteza
de injectare (vezi capitolul 3 sectiunea 3.8.1). Pentru fiecare set de parametri au fost testate un numar de 8
epruvete pentru care au fost calculate valorile medii ale fortei la rupere masurate si abaterea medie patratica
corespunzatoare. Evaluarea adeziunii dintre cele doud materiale s-a realizat din punct de vedere al fortei la
rupere iar rezultatele obtinute privind influenta parametrilor procesului de injectare analizati asupra fortei la
rupere sunt prezentate in figurile urmatoare.

in Figura 6.7 ab, se poate observa morfologia suprafetei dupi fracturare a unei epruvete
corespunzatoare unei temperaturi ale topiturii si ale matritei de 220°C respectiv, 40°C. la nivelul interfetei se
observa faptul ca ruperea se realizeaza la interfata iar pe suprafata de contact se pot observa ruperi de material.
Acesta este rezultatul topirii la nivelul interfetei a unui strat superficial din substrat si la realizarea unui anumit
nivel al amestecului lanturilor moleculare ale celor doud componente polimerice (difuziune). O crestere a
parametrilor procesului de injectare produce marirea reziduurilor corespunzatoare ruperilor de material de la
nivelul interfetei, ceea ce Inseamnd ca procesul de difuziune este preponderent pentru un nivel ridicat al
parametrilor procesului de injectare (Figura 6.7 ¢, d). Temperatura topiturii la suprainjectare (LDPE) are ca efect
cresterea adeziunii odata cu cresterea valorii acestui parametru prin cresterea temperaturii la interfata ca efect al
scaderii transferului termic dintre polimer si peretii matritei (vezi Figura 6.8-Figura 6.9). Presiunea de mentinere
scade valoarea fortei de rupere cu cresterea valorii presiunii ceea ce corespunde aparitiei la nivelul interfetei de
contact dintre cele doua componente a unor tensiuni reziduale.
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Figura 6.7. Analiza morfologica a suprafetei de la interfatd dupa incercarea la tractiune pentru epruveta
bicomponent LDPE/MWCNT-LDPE: a. LDPE/MWCNT: T=220°C, T,=40°C, pn=70MPa, Qjy ,:300m3/s; b.
LDPE: T=230°C, T,,=60°C, p,,=70MPa, Qinj=300m3/s; c¢. LDPE/MWCNT: T=220°C, T,,=40°C, p,,=70MPa,

Qinj=300m3/ s; d. LDPE: T=220°C, T,,=40°C, p,,=70MPa, Qinj=300m3/s; e. epruveta bicomponent dupa incercarea
la tractiune.
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Figura 6.8. Influenta parametrilor de injectare asupra adeziunii la
LDPE/MWCNT-LDPE, T,, 40°C
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Figura 6.9. Influenta parametrilor de injectare asupra adeziunii la
LDPE/MWCNT-LDPE, T,=60°C

6.3.1. Model experimental al fortei de rupere, ca indice al adeziunii LDPE/MWCNT-LDPE
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S-a calculat valoarea raportului Semnal/Zgomot (raportul S/N ) pentru cele 16 linii ale planului de
experiment dupa care s-a realizat analiza variantei pentru F, si S/N obtindnd informatii despre efectele
parametrilor procesului de injectare asupra F, si a raportului S/N

In Figura 6.10 se observa faptul ci parametrii cu efectul cel mai important asupra cresterii fortei la
rupere sunt temperatura topiturii la suprainjectare si temperatura matritei. Presiunea de mentinere si viteza de
injectare avand un efect de scddere al fortei la rupere. Este evident si in cazul acestui cuplu de materiale,
temperatura topiturii si a matritei la etapa de suprainjectare sunt parametrii ce au un rol important in obtinerca
unui anumit nivel al adeziunii dintre cele doud materiale polimerice.

Tt Tm Tt Tm
3501 34,51
32,31 / / 3404 / /
50,0 . 33’5<
o 4151 Z 5ol / /
o 0 s 325
[ T T T T % > T T T T
t 220 230 40 60 A 220 230 40 60
= < Iy
3 pm Qinj 5 p m Q inj
S 550 ﬁ 34,51
52,51 34,01 ‘\ -
001 S — 33,51 ~__ —
47,5 ~. o 33,01
45,0< 32,5 . i Signal-‘to-noise: Larger is b‘ener
70 20 30 40 70 90 30 40
a. b.

Figura 6.10. Graficul efectelor medii al parametrilor procesului de injectare asupra:
a. F,. ; b. raportul S/N.

Tabelul 6.4.

Analiza variantei pentru F,
Sursa DF Seq SS Adj SS AdJMS F P
T, 1 381,6 381,6 381,6 37,45 0,002
T 1 392,37 392,37 392,37 38,5 0,002
Pm 1 141,12 141,12 141,12 13,85 0,014
Q ing 1 16,19 16,19 16,19 1,59 0,263
T*Th 1 131,24 131,24 131,24 12,88 0,016
T*Pm 1 9,39 9,39 9,39 0,92 0,381
T*Qiy 1 3,24 3,24 3,24 0,32 0,597
To*Pm 1 10,27 10,27 10,27 1,01 0,362
T ™* Qi 1 20,68 20,68 20,68 2,03 0,214
Pr* Qi 1 4,41 4,41 4,41 0,43 0,54
Eroare 5 50,95 50,95 10,19
Total 15 116148
S =3,19223 R-Sq=95,61% R-Sq(adj) = 86,84%

Pentru determinarea parametrilor procesului de injectare si al interactiunilor relevante in cazul studiului

fortei la rupere masurate in cazul cuplului de materiale LDPE/MWCNT-LDPE se analizeaza valoarea termenului
P din Tabelul 6.4. Astfel, se observa ca doar Ty, Ty, pm s1 T*T,, influenteaza variabila de iesire, F, in sensul
cresterii valorii fortei. Coreland aceste informatii cu cele din Figura 6.10 putem afirma c@ pentru maximizarea
fortei la rupere masurate pentru acest cuplu de materiale trebuie crescute temperatura topiturii si a matritei si In
acelasi timp scazute valorile presiunii de mentinere si a vitezei de injectare.

Pentru obtinerea modelului regresiei liniare al fortei la rupere s-au considerat att cei patru parametri
(T¢, Ti, pm) cat si interactiunile dintre T; si Tp,,, In urma analizei obtindndu-se urmatorul model:

F,=-816,043 + 3,841 T, + 13,383 Ty, - 0,297 py - 0,057 T*Tp, [N]  (6.6)

S =3.235; R-Sq = 90,09% - coeficient de corelatie; R-Sq(adj) = 86,48%- coeficient de corelatie ajustat

6.5. Masurarea proprietitilor electrice ale materialelor polimerice injectate

Unul din avantajele inglobarii CNT in materiale polimerice este acela al proprietatilor electrice ce 1l
poate conferi aditia de CNT-uri in matricea polimerica. In literatura de specialitate se observa cresterca
proprietatilor electrice ale materialelor polimerice ranforsate cu CNT odata cu cresterea concentratiei de CNT
[78].
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S-a studiat influenta temperaturii topiturii $i a matritei asupra conductivitatii electrice de volum a
materialelor polimerice. Conductivitatea electrica de volum (o) a fost calculaté folosind relatia

o :lzi, [S/m] (6.3)
p AR

in care: p este rezistivitatea electricd de volum masuratd in Q/m; L - lungimea epruvetei sau distanta dintre

electrozii de cupru L=15x10"m; 4=5x2x10°m? - aria sectiunii transversale a epruvetei; R - rezistenta electrica
masurata de catre aparatul de masura in Q.

Masurarea rezistivitatii de volum si al conductivitatii electrice a fost realizata pe LDPE aditiv si
LDPE/MWCNT pentru diferite valori ale temperaturii topiturii la injectare. Masuratorile au fost realizate cu
ajutorul unui aparat special pentru masurarea rezistentei electrice a materialelor izolatoare Megger BM 21/2,
produs de AVO, Anglia. Schema de masurare a rezistivitatii si a conductivitatii electrice este prezentatd in
Figura 6.11b. Probele au fost extrase din zona mediand (zona de masurare) a epruvetelor pentru incercarea la
tractiune avand o lungime de 15mm. Masurarea proprietatilor electrice s-a realizat pe o duratd de 60 de secunde,
aplicand o tensiune intre electrozii aparatului de masura de 1000, 2500 si respectiv 5000V.

Electrozi de cupru

y . _ & .
_G = - r},-"_.' / Epmveta e
T o W PIRRCONN) S Bty
a b

Figura 6.11. a. Epruvetele pentru mésurarea proprietatilor electrice a materialelor polimerice;
b. Schema de masurare a rezistivitatii electrice [38, 122]
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Figura 6.12. Variatia conductivitatii electrice 1n cazul Figura 6.13. Variatia conductivitatii electrice pentru
LDPE/MWCNT pentru T,,, 60°C si trei valori ale LDPE/MWCNT, LDPE-r, LDPE si epruveta
temperaturii topiturii[ 122] bicomponent[122]

In Figura 6.12, se observa ca, cresterea temperaturii topiturii in cadrul procesului de injectare a
nanotuburilor de carbon. De asemenea, pentru T=230°C se observa tendinta de scadere a conductivitatii electrice
odata cu cresterea tensiunii aplicate. De asemenea, se observa o tendinta generalda de crestere a conductivitatii
electrice odata cu cresterea temperaturii matritei pentru LDPE/MWCNT, ceea ce inscamna cd o crestere a
temperaturii matritei imbunatateste orientarea nanotuburilor de carbon pe directia de curgere a frontului de
topitura.

in figura 6.13 este prezentata conductivitatea electricd a materialului nanocompozit masurati pentru
diferite valori ale tensiunii aplicate, in comparatie cu matricea polimerica de bazd in care au fost inglobate
nanotuburile de carbon (LDPE-r), polietilena de joasa densitate utilizatd la etapa de suprainjectare a epruvetelor
bicomponent (LDPE) si epruveta bicomponent (2C) . Temperatura topiturii §i a matritei a fost de 230°C
respectiv 60°C. Se observa cresterea conductivitatii materialului nanocompozit avand un maxim de 2,44E-
07S/m.
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6.6. Concluzii

A fost realizat un studiu experimental privind influenta parametrilor procesului de injectare
bicomponent asupra adeziunii dintre doud materiale polimerice diferite LDPE/MWCNT si LDPE. S-a studiat
influenta temperaturii topiturii si a temperaturii matritei, a vitezei de injectare si a presiunii de mentinere la etapa
de suprainjectare. De asemenea au fost masurate proprietatile electrice ale materialului nanocompozit analizat.

Din studiul experimental realizat se desprind urmatoarele concluzii:

. Comportarea mecanicd a reperelor obtinute prin procesul de injectare al materialelor
polimerice poate fi controlata prin intermediul parametrilor procesului de injectare. Ranforsarea cu 2,5wt%
MWCNT induce valori diferite a maxim doi dintre parametri procesului de injectare, in cazul fortei la rupere
nivelul parametrilor procesului de injectare fiind acelasi atat pentru LDPE-r cat si pentru LDPE MWCNT.

. inglobarea a 2,5wt% MWOCNT in LDPE produce imbunititiri reduse in ceea ce priveste
comportarea in domeniul elastic al materialului de bazi. Imbunitatirea comportamentului mecanic al reperelor
din materiale polimerice ranforsate cu CNT-uri este in strnsa legdturd cu procesul de injectare si configuratia
geometricd a reperelor. Orientarea CNT-urilor pe directia de curgere a topiturii de material in timpul procesului
de injectare produce si aceastd crestere a comportamentului mecanic. Datoritd dimensiunilor epruvetei pentru
incercarea la tractiune folosite exista posibilitatea obtinerii unei orientdri a nanotuburilor de carbon in interiorul
epruvetei nesatisfacatoare din punct de vedere al comportamentului mecanic.

. Analiza ANOVA a oferit informatii privind influenta parametrilor procesului de injectare
(temperatura topiturii, temperatura matritei, presiunea de mentinere si viteza de injectare) asupra comportarii
mecanice a trei polietilene de joasa densitate diferite, LDPE-r, LDPE CNT si LDPE. Temperatura topiturii este
parametrul ce influenteaza, in sensul cresterii sau a scaderii, a valorilor fortei la rupere, a modulului de
elasticitate, a elongatiei la rupere si a elongatiei la curgere.

. Parametrii procesului de injectare ce au un rol semnificativ asupra adeziunii sunt in principal
temperatura topiturii §i temperatura matritei. Presiunea de mentinere si viteza de injectare produc o scadere a
adeziunii prin inducerea unor tensiuni remanente la nivelul interfetei de contact a celor doua componente
polimerice.

. Masurarea proprietatilor electrice a evidentiat faptul ca in cazul materialelor nanocompozite
ranforsate cu MWCNT imbunatatirea proprietatilor electrice se poate realiza prin controlul temperaturii topiturii
si al matritei.

CAPITOLUL 7
Cercetari experimentale privind influenta parametrilor de proces asupra adeziunii la injectarea
bi-component a acrilonitril butadien stiren si poliuretan termoplastic

in acest capitol se vor prezenta rezultatele experimentale privind evaluarea adeziunii in cazul cuplului
de materiale ABS-TPU. Pentru inceput s-au realizat teste de tractiune pe epruvete monocomponent utilizand cele
doud materiale polimerice ABS si TPU 1in scopul determinarii influentei parametrilor procesului de injectare
asupra comportdrii mecanice a acestora. Pentru aceasta s-a generat un plan de experiment cu 11 linii de
experimente pentru a observa cum influenteaza parametrii procesului de injectare comportarea mecanica a celor
doud materiale (vezi tabelul 3.9). Teste au fost realizate pe o masina de incercat universala Testometric M350-
AT utilizand o viteza de testare de Smm/min.
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Figura 7.1. Graficele de variatie tensiune-deformatie la diferite valori ale temperaturii topiturii pentru
materialul: a. ABS; b. TPU.
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in Figura 7.1a, se prezinta graficele de variatie tensiune deformatie pentru ABS injectat la diferite valori
ale temperaturii topiturii. Dupa cum se observa nu existd diferente semnificative intre cele trei curbe de variatie.
Influenta temperaturii topiturii i a matritei este predominanta in zona de rupere a epruvetei monocomponent.

in cazul TPU datorita deformatiilor mari pe care acest material le poate sustine, s-a atins limita maxima
de deplasare a masinii de incercat iar testele au fost oprite fird a determina tensiunea la rupere a acestuia. in
Figura 7.1b se prezinta graficele de variatie tensiune-deformatie pentru TPU injectat la cele trei valori ale
temperaturii topiturii. In cadrul studiului adeziunii dintre materialele polimerice prezentate mai sus se vor
prezenta in continuare rezultate pentru cele trei cupluri de materiale studiate: ABS/ABS, TPU/TPU si ABS/TPU.
Prin aplicarea acestei metodologii de realizare a studiului experimental se pot obtine si informatii cu privire la
adeziunea materialelor de baza.

7.3. Rezultatele experimentale privind adeziunea la injectarea bicomponent a cuplului de materiale
ABS/ABS - substrat ABS

Pentru a putea observa in mod direct influenta parametrilor de injectare asupra adeziunii materialelor
polimerice s-au realizat teste de tractiune, folosind pentru inceput acrilonitril butadien stiren (ABS), atét in cazul
injectdrii substratului cat si la suprainjectare. Astfel, substratul a fost injectat din ABS avand parametrii de
injectare T=240°C, T,,=50°C, pi,y=100MPa, p,,=70MPa, t,,=10s si t,=35s.

In Figura 7.2 sunt prezentate graficele de variatie tensiune-deformatie pentru cuplul de materiale
ABS/ABS la diferite valori ale temperaturii topiturii de la etapa de suprainjectare. Se observa faptul cd pentru
acest cuplu cresterea temperaturii topiturii produce doar o crestere a tensiunii la rupere.

in Figura 7.3, se observa influenta celor sase parametri ai procesului de injectare asupra fortei la rupere
si implicit asupra adeziunii. Astfel, cresterea temperaturii topiturii la suprainjectare (Figura 7.3a) produce o
crestere a fortei la rupere, lucru ce poate fi observat si in cazul temperaturii matritei (Figura 7.3b) cu precizarea
ca o crestere cu 40°C a temperaturii matritei la etapa de suprainjectare produce o crestere a fortei la rupere de
78N iar temperatura topiturii de 328N.

Pentru presiunea de injectare (Figura 7.4b) se observa ca forta la rupere creste pentru 70 si 105MPa si
scade pentru valoarea maxima de 140MPa. Deducem de aici faptul cad o crestere peste 105MPa a presiunii la
injectare afecteaza in mod negativ adeziunea pentru acest cuplu de materiale.
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Figura 7.2. Graficele de variatie tensiune-deformatie reald pentru cuplul de materiale ABS/ABS pentru diferite
valori ale temperaturii topiturii, T,;,=40°C, Ra=0,4um

1000 1
. 000
800 1 800 3
= 600 | ¢ = I ¢
z. * Z 600
€ 400 1 =400 -
200 - 200 |
0 T T T 0
220 230 240 250 260 30 50 70 90
Temperatura topiturii, T, [°C] Temperatura matritei, T ["C]
a. b.

Figura 7.3. Graficul de variatie al fortei la rupere functie de
a. Temperatura topiturii (T,,=40°C=ct.); b. temperatura matritei(T=230°C=ct.)

Cresterea rugozitatii suprafetei, a timpului de mentinere si a timpului de racire, conduce la o scadere
usoara a fortei la rupere. Legatura dintre timpul de mentinere si adeziune se face prin intermediul parametrului
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presiune de mentinere, astfel o duratd mai mare a etapei de mentinere poate produce aparitia unor tensiuni
reziduale la nivelul interfetei ca efect al presiunii de mentinere.

Analiza morfologica a suprafetei de la interfata ABS/ABS, dupa rupere, pentru T=230°C, 250°C si
Ra=0,4um si 32um este prezentatd in Figura 7.5. Pentru rugozitatea suprafetei substratului de 0,4um pot fi
observate pe intreg domeniul de temperaturi ale topiturii ruperi de material de pe suprafata substratului. Se
observa faptul ca, si in cazul temperaturii de 250°C, morfologia initiald a substratului la interfatd este inca
vizibild. Ruperile de material au avut loc In componenta suprainjectatd. Ruperile de material sunt localizate la
limita superioara a asperitatilor prezente pe suprafata substratului. Rugozitatea suprafetei are o influentd redusa
asupra adeziunii cuplului de materiale ABS/ABS deoarece prin cresterea rugozitatii in timpul procesului de
injectare pot aparea goluri de aer la nivelul suprafetei si in acelasi timp se obtine o crestere a suprafetei de
contact dintre cele doud componente polimerice. Cresterea suprafetei de contact are ca efect o crestere a
adeziunii mecanice si daca sunt create conditiile necesare se poate creste si nivelul adeziunii datorat fenomenului
de difuziune. Astfel, adeziunea dintre cele doud componente este o combinatie Intre adeziune mecanica si
difuziune.
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Figura 7.4. Graficul de variatie al fortei la rupere functie de
a. rugozitatea suprafetei; b. presiunea de injectare (T=230°C=ct, T,;=40°C=ct.)
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Figura 7.5. Analiza morfologica a interfetei dupa incercarea la tractiune

7.3.1. Model experimental al fortei de rupere, ca indice al adeziunii cuplului ABS/ABS

Aplicam metoda Taguchi rezultatelor experimentale pentru a stabili care sunt efectele medii ale
parametrilor procesului de injectare asupra F, si pentru a stabili nivelul optim al fiecdrui parametru pentru
maximizarea fortei la rupere. Mai mult se va face si analiza tuturor interactiunilor dintre parametri pentru a
determina daca existd influente semnificative intre anumiti parametri.

Conform informatiilor prezentate in Figura 7.6 forta la rupere creste odatd cu cresterea rugozitatii
suprafetei de la interfatd, a temperaturii topiturii si a temperaturii matritei la suprainjectare. Presiunea de
injectare, timpul de mentinere si timpul de racire nu influenteaza semnificativ valoarea tensiunii la rupere.
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Pentru determinarea influentei parametrilor procesului de injectare si al interactiunilor relevante in
cazul analizei fortei la rupere se analizeaza valoarea termenului P din Tabelul 7.1. Daca valoarea acestui termen
este mai micd sau egald cu 0,05 (nivelul de semnificatie o)) atunci parametrul sau interactiunea respectiva are un
efect semnificativ asupra valorii F,. Astfel, se observd céd interactiunile dintre cei trei parametri nu sunt
semnificative. Din Tabelul 7.1 analiza ANOVA reiese ca parametrii procesului de injectare care au un aport
semnificativ asupra fortei la rupere F, sunt rugozitatea suprafetei de la interfatd, temperatura topiturii si
temperatura matritei la suprainjectare.
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Figura 7.6. Graficul efectelor medii al parametrilor procesului de injectare asupra:
a. F,; b. raportul S/N.
Tabelul 7.1.
Analiza variantei pentru F,
Sursa DF SeqSS AdjSS SeqMS F P P% Semnificativ
Ra 1 362597 77633 362597 180,44 0,000 54.386 DA
T, 2 146123 146123 73061 36,36 0,000 21.917 DA
T 2 96005 25620 48003 23,89 0,000 14.400 DA
Dinj 2 359 3602 180 0,09 0,915 0.054 NU
tm 2 5213 2355 2606 1,30 0,298 0.782 NU
t, 2 773 3721 387 0,19 0,827 0.116 NU
Ra*T, 2 3201 1299 1600 0,30 0,466 0.480 NU
T*Ty, 4 16267 16267 4067 2,02 0,134 2.440 NU
Eroare 18 36170 36170 2009 5.425 NU
Total 35 666707

S=44,8270 R-Sq=94,57% R-Sq(adj)=89,45%

Utilizdnd metoda regresiei liniare se poate obtine un model asemanator cu cel prezentat in ecuatia
(3.27). Astfel, in urma estimarii parametrilor in Minitab, pentru cuplul de materiale ABS/ABS s-a obtinut
ecuatia:
F.=-1367,87 + 6,3519 Ra+ 7,79494 T, + 3,16227 Ty, [N] (6.1)
pentru care s-a obtinut R-Sq = 90,66% si R-Sq(adj) = 89,78%.

7.4. Rezultatele experimentale privind adeziunea la injectarea bicomponent a cuplului de materiale
TPU/TPU - substrat TPU

Pentru a putea observa in mod direct influenta parametrilor de injectare asupra adeziunii materialelor
polimerice s-au realizat teste de tractiune, folosind pentru inceput poliuretan termoplastic (TPU), atat in cazul
injectarii substratului cat si la suprainjectare. Astfel, substratul a fost injectat din TPU avand parametrii de
injectare T=240°C, T,;=40°C, pi,=100MPa, p,,=70MPa, t,;=10s si t=35s.

| v |

TPU TPU

Figura 7.7. Epruveta bicomponent din TPU/TPU dupa testarea la tractiune

in Figura 7.7 este prezentatd o epruvetd bicomponent dupi incercarea la tractiune. Se observa faptul ca
ruperea s-a produs la interfata de separatie substrat-suprainjectat. In Figura 7.8 sunt prezentate graficele de
variatie tensiune-deformatie pentru cuplul de materiale TPU/TPU la diferite valori ale temperaturii topiturii de la
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etapa de suprainjectare. Se observa faptul cd pentru acest cuplu cresterea temperaturii topiturii produce doar o
crestere a tensiunii la rupere.
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Figura 7.8. Graficele de variatie tensiune-deformatie reald pentru cuplul de materiale ABS/ABS pentru diferite
valori ale temperaturii topiturii, T,;=40°C, Ra=0,4um

7.4.1. Model experimental al fortei de rupere, ca indice al adeziunii cuplului TPU/TPU

In Figura 7.9 sunt prezentate efectele medii pentru forta la rupere si raportul S/N. Forta la rupere
creste odatd cu cresterea temperaturii topiturii si a temperaturii matritei la suprainjectare. Rugozitatea suprafetei
substratului si timpul de mentinere produc o scadere a fortei la rupere.
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Figura 7.9. Graficul efectelor medii al parametrilor procesului de injectare asupra:
a. F,; b. raportul S/N.
Tabelul 7.2.
Analiza variantei pentru F,
Sursa DF SeqSS AdjSS  SeqMS F P P% Semnificativ
Ra 1 123078 21415 123078 31,07 0,000 17.091 DA
T, 2 388616 388616 194308 49,05 0,000 53.964 DA
T 2 84406 29789 42203 10,65 0,001 11.721 DA
Dinj 2 7761 20955 3881 0,98 0,395 1.078 NU
tm 2 13365 14006 6682 1,69 0,213 1.856 NU
te 2 3202 1641 1601 0,40 0,673 0.445 NU
Ra*T, 2 6955 8827 3478 0,88 0,433 0.966 NU
Te* T 4 21444 21444 5361 1,35 0,289 2.978 NU
Eroare 18 71313 71313 3962 9.903 NU
Total 35 720140

S =62,9430 R-Sq=90,10% R-Sq(adj)=80,74%

Pentru acest cuplu de materiale rugozitatea are un rol semnificativ asupra adeziunii insa efectul
negativ deoarece in timpul procesului de suprainjectare presiunea de injectare deformeaza suprafata de contact
dintre cele doud componente polimerice. Presiunea de injectare creste nivelul adeziunii pentru valori cuprinse ale
presiunii intre 75 si 90MPa. In cazul in care presiunea de injectare este de 105MPa s-a observat o tendinta de
scadere a adeziunii.
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Se analizeaza valoarea termenului P din Tabelul 7.2 si se stabilesc parametrii procesului de injectare si
interatiunile semnificative asupra valorii F,. Astfel, se observa ca interactiunile dintre cei trei parametri nu sunt
semnificative. Din analiza ANOVA, Tabelul 7.2., reiese cad parametrii procesului de injectare care au un aport
semnificativ asupra fortei la rupere F, sunt rugozitatea suprafetei de la interfatd 17,09%, temperatura topiturii
53,96% si temperatura matritei la suprainjectare 11,72%.

Utilizand metoda regresiei liniare, pentru cuplul de materiale TPU/TPU, s-a obtinut ecuatia:

F=-695,677—3,701 Ra + 6,039 T, + 5,882 T, , [N] (6.2)
pentru care s-a obtinut R-Sq = 77,24% si R-Sq(adj) = 75,11%.

Raportul de determinare aratd ce procent din varianta fortei la rupere poate fi atribuit factorilor
semnificativi (Ra, T, si T,). R-Sq are valoarea 0,7724, fapt ce releva ca aproximativ 77,24% din forta la rupere
se datoreaza variatiei parametrilor procesului de injectare. Pentru aceastd ecuatie eroarea calculata pentru toate
cele 36 de linii de experiment este de maxim 18,96%.

7.5. Rezultatele experimentale privind adeziunea la injectarea bicomponent a cuplului de materiale ABS/TPU —
substrat ABS

Pentru a putea observa in mod direct influenta parametrilor de injectare asupra adeziunii materialelor
polimerice s-au realizat teste de tractiune, folosind pentru inceput acrilonitril butadien stiren (ABS), atat in cazul
injectdrii substratului cat si la suprainjectare. Astfel, substratul a fost injectat din ABS avand parametrii de
injectare T=240°C, T,,=50°C, pi,y=100MPa, p,,=70MPa, t,,=10s si t,=35s.

in Figura 7.10 este prezentatd o epruveta bicomponent dupia incercarea la tractiune. Se observa faptul ca
ruperea s-a produs la interfata de separatie substrat-suprainjectat.

TPU ABS

Figura 7.10. Epruveta bicomponent din ABS/TPU dupa testarea la tractiune

Cresterea temperaturii topiturii la suprainjectare (Figura 7.11a) produce o crestere a fortei la rupere
lucru ce poate fi observat si in cazul temperaturii matritei (Figura 7.11b) cu precizarea ci o crestere cu 40°C a
temperaturii matritei la etapa de suprainjectare produce o crestere a fortei la rupere de 55,32N iar temperatura

topiturii de 49,3 1N.
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Figura 7.11. Graficul de variatie al fortei la rupere functie de
a. temperatura topiturii; b. temperatura matritei

In ceea ce priveste presiunea de injectare, forta la rupere creste odati cu cresterea presiunii la injectare.
Pentru valoarea presiunii de injectare de 95MPa forta la rupere scade. Cresterea rugozitatii suprafetei, a timpului
de mentinere si a timpului de ricire produce o crestere a fortei la rupere.

Analiza morfologica a suprafetei de la interfata ABS/TPU, dupa rupere este prezentatd in Figura 7.12.
Pentru rugozitatea suprafetei substratului de 0,4um pot fi observate pe intreg domeniul de temperaturi ale
topiturii, ruperi de material de pe suprafata substratului. Astfel, aparitia difuziunii la interfata poate fi considerata
chiar si pentru temperatura topiturii si a matritei de 190°C respectiv 40°C. Ruperile de material au avut loc sunt
localizate pe suprafata de contact de la interfatd. Ruperile de material sunt localizate la limita superioara a
asperitatilor prezente pe suprafata substratului. Rugozitatea suprafetei are o influentd redusa asupra adeziunii
cuplului de materiale ABS/TPU deoarece prin cresterea rugozitatii in timpul procesului de injectare pot aparea
goluri de aer la nivelul suprafetei si in acelasi timp se obtine o crestere a suprafetei de contact dintre cele doua
componente polimerice. Cresterea suprafetei de contact are ca efect o crestere a adeziunii mecanice si daca sunt
create conditiile necesare se poate creste si nivelul adeziunii datorat fenomenului de difuziune. Si in acest caz
adeziunea dintre cele doud componente din punct de vedere al microscopiei optice este o combinatie Intre
adeziune mecanica si difuziune.
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Figura 7.12. Analiza morfologica a interfetei dupa incercarea la tractiune

7.5.1. Model experimental al fortei de rupere, ca indice al adeziunii cuplului ABS/TPU

Conform informatiilor prezentate in Figura 7.13 forta la rupere creste odatd cu cresterea rugozitatii
suprafetei de la interfatd, a temperaturii topiturii si a temperaturii matritei la suprainjectare. Presiunea de
injectare, timpul de mentinere si timpul de racire nu influenteaza semnificativ valoarea fortei la rupere.
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Figura 7.13. Graficul efectelor medii al parametrilor procesului de injectare asupra:
a. F,; b. raportul S/N.

Pentru determinarea influentei parametrilor procesului de injectare si al interactiunilor relevante in
cazul analizei fortei la rupere se analizeaza valoarea termenului P din Tabelul 7.3. Daca valoarea acestui termen
este mai mica sau egala cu 0,05 (nivelul de semnificatie o) atunci parametrul sau interactiunea respectiva are un
efect semnificativ asupra valorii F,. Astfel, se observa ca interactiunile dintre parametrii procesului de injectare
nu sunt semnificative.

Din analiza ANOVA, Tabelul 7.3, reiese cd parametrii procesului de injectare care au un aport
semnificativ asupra fortei la rupere, F,, sunt temperatura topiturii si temperatura matritei la suprainjectare.

In urma estimarii parametrilor in Minitab, pentru cuplul de materiale ABS/TPU s-a obtinut ecuatia:
F,=192,536+6,827-Ra-0,012-T+2,074 - T, 12,006 pini- 13,542 t,-0,054t,-
0,015-Ra-T-0,084-Ra-T,-0,035-Rat,,+0,005-Ra-t,-0,009 T p;y+0,07 Ty t,, [N](6.3)

pentru care s-a obtinut R-Sq = 51,74% si R-Sq(adj) = 26,56%.

Raportul de determinare ne aratd ce procent din varianta fortei la rupere poate fi atribuit factorilor
semnificativi (Ra, T, si Ty,). In cazul nostru acesta are valoarea 0,5174, fapt ce releva ci aproximativ 51,74% din
forta la rupere se datoreaza variatiei parametrilor procesului de injectare. Pentru aceasta ecuatie eroarea calculata
pentru toate cele 36 de linii de experiment este de maxim 17,16%.

in Figura 7.14 se observa diferentele nivelului de adeziune obtinut, functie de cuplul de materiale
analizat. Pentru cuplurile ABS/ABS si TPU/TPU plaja de valori pentru forta la rupere masurata in aceste doua
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cazuri este cuprinsa Intre 517,887N si 1090,88N. Mai mult, valoarea medie a fortei la rupere determinata pentru
epruvetele monocomponent din ABS este de 1088,89N si se poate observa ca atat in cazul cuplului ABS/ABS
cét si pentru TPU/TPU forta la rupere este situati sub aceasti valoare. In cazul cuplului de materiale ABS/TPU
se observa o scddere semnificativa de mai bine de 50% a valorii fortei la rupere si implicit a adeziunii dintre cele
douid materiale. In acelasi timp, se observa tendinta de crestere/scidere a valorii fortei la rupere pe parcursul
planului de experimente in cazul cuplurilor de materiale ABS/ABS si TPU/TPU.

Tabelul 7.3
Analiza variantei pentru F,
Sursa DF SeqSS AdjSS AdjMS F P P% Semnificativ
Ra 1 26,7 84,5 84,5 0,35 0,571 0,155 NU
T, 2 24534 23848 11924 4,93 0,04 14,270 DA
T 2 22944 17054 8527 3,52 0,08 13,345 DA
Dinj 2 910,1 14434 7217 2,98 0,108 5,294 NU
tm, 2 1596,3 675,5 337,7 1.4 0,302 9,285 NU
t, 2 658,4 116 58 0,24 0,792 3,830 NU
T*Th 4 4230,8 2109,6 5274 2,18 0,162 24,608 NU
T*Ping 4 3732 409,5 102,4 0,42 0,788 2,171 NU
Tin™*Ping 4 2073,4  1341,7 3354 1,39 0,321 12,060 NU
T *tm, 4 639,6 639,6 159,9 0,66 0,636 3,720 NU
Eroare 8 1936,5 1936,5  242,1 11,264
Total 35 17192,6 100
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Figura 7.14. Forta la rupere determinata pentru cele trei cupluri de materiale

Scaderea (pentru cuplul TPU/TPU) sau cresterea (pentru cuplul ABS/ABS) fortei are loc la momentul
cresterii valorii rugozitatii suprafetei substratului. Raspunsul diferit al celor doua cupluri de materiale este dat de
structura si tipul materialelor polimerice. La suprainjectarea TPU, in cazul, cuplului de materiale TPU/TPU
presiunea de injectare produce o deformare a suprafetei substratului anuland efectul rugozitatii asupra adeziunii.
Mai mult, tensiunile reziduale induse la interfata substratului conduc la scaderea adeziunii. Efectul presiunii in
timpul procesului de injectare a fost observat si de catre Candal et al. [92]. Asa cum s-a vazut din graficele
efectelor medii pentru cuplurile ABS/ABS si TPU/TPU rugozitatea suprafetei influenteazi adeziunea. In cazul
cuplului ABS/ABS rugozitatea suprafetei de contact de la interfata creste si implicit adeziunea. in cazul cuplului
de materiale TPU/TPU rugozitatea suprafetei nu influenteaza adeziunea. Datoritd comportamentului elastic al
polimerului, la etapa de suprainjectare morfologia suprafetei si implicit rugozitatea suprafetei poate suferi
deformatii ca efect al actiunii la suprafata de contact a presiunilor din timpul procesului de injectare.

7.7. Evaluarea adeziunii dintre cuplul de materiale ABS/TPU prin incercarea la delaminare

O incercare specificd evaludrii adeziunii dintre doi polimeri este Incercarea la delaminare. Utilizand
testele la delaminare (v=254mm/min) s-a determinat rezistenta la delaminare dintre cele doud materiale ca fiind
raportul dintre forta medie de delaminare masurata si latimea epruvetei.

In Figura 7.15 este prezentat graficul de variatie forta-deplasare pentru o epruveti bicomponent
injectatd la T=190°C, T,,=30°C si T=230°C, T,,=50°C. Se observa astfel ca pentru T=190°C, T,,=30°C graficul
de variatie forta-deplasare prezintd puncte de maxim si minim care reprezinta zone de delaminare specifice unei
delaminadri de tip coeziv (punctele de maxim) sau de tip adeziv (punctele de minim). Mai mult pentru T=190°C,
T,=30°C forta de delaminare masurata variaza Intr-un interval cuprins intre 27,98N si 65,58N pe aproximativ tot
intervalul de delaminare. Cresterea temperaturii topiturii si a matritei produce o uniformizare a graficului de
variatie forta-deplasare, punctele de minim/maxim nefiind intalnite. Forta de delaminare masuratd in acest caz
are o tendinta de crestere odatd cu evolutia incercarii la delaminare datorita faptului ca din motive tehnice zona
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de prindere a epruvetei a fost stabilitd n partea opusa digului. Astfel, era de asteptat ca valoarea fortei masurate
sd creasca in timpul delamindrii ca efect al racirii diferentiate pe lungimea epruvetei. Se observa totusi ca pe
intervalul 0-50mm variatia fortei este mai mica si ar putea fi considerata constanta.

350
300 - T, 230°C T,y 50°C
250 -
£ 200 -
£ 150 - . .
= 100 - Fdelaminare coeziva Tt 190°C Tm 30°C
50 A
0 ‘ Fdelan‘linare adeziv ‘ ‘
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Figura 7.15. Graficele de variatie forta-deplasare pentru cuplul de materiale ABS/TPU la diferite valori ale
temperaturii topiturii si ale matritei
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Figura 7.16. Graficul de variatie al tenacitatii la rupere cu temperatura matritei la diferite valori ale temperaturii
topiturii

o

T,=190°C, T,,=50°C

a. marire 6,3X

. Sop N, o : 0 i
c. marire 63X d. mérire 63X
Figura 7.17. Analiza morfologica a interfetei dupa incercarea la delaminare
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Tenacitatea la delaminare a fost determinata avand la baza protocolul pentru determinarea tenacitatii la
delaminare al L.F. Kawashita si D.R. Moore, ICPeel Digitised Stress-Strain (2007). Rezultatele obtinute in urma
incercarilor la delaminare au fost utilizate pentru determinarea tenacititii la rupere G¢. In Figura 7.16 este
prezentatd variatia tenacitatii la rupere functie de temperatura topiturii si temperatura matritei. Cresterea
temperaturii topiturii la suprainjectare conduce la o scadere a tenacitatii la delaminare in timp ce temperatura
matritei are un efect de crestere al tenacitatii cu cresterea valorii acestui parametru.

In Figura 7.17 este prezentatd analiza morfologica a suprafetei de la interfatd pentru epruvetele supuse
la incercarea de delaminare. Astfel, in Figura 7.17 a, b pentru temperaturi ale topiturii de 190°C, 30°C
temperatura matritei se pot observa zone multiple pe suprafata TPU in care se regasesc ruperi de ABS (substrat).
Cresterea temperaturii matritei la etapa de suprainjectare conduce la aparitia pe interfatd a unor formatiuni de
ABS avand o orientare generald perpendiculara pe directia de aplicare a fortei de delaminare (Figura 7.17 b,c).
La valoarea maxima a temperaturii topiturii $i a matritei pe suprafata de contact a celor doud materiale apar zone
continue de ABS orientate pe directia de aplicare a fortei.

7.8. Concluzii

A fost realizat un studiu experimental privind influenta parametrilor procesului de injectare
bicomponent asupra adeziunii dintre doua materiale polimerice diferite ABS si TPU evaluata din punct de vedere
al fortei la rupere. A fost analizata influenta parametrilor: temperatura topiturii, temperatura matritei, presiunea
de injectare, timpul de mentinere, timpul de racire corespunzatori etapei de suprainjectare cat si influenta
rugozitatii suprafetei de contact. De asemenea prin realizarea tuturor combinatiilor s-a observat si influenta
ordinii de injectare asupra adeziunii obtinute la injectare bicomponent.

Din studiul experimental realizat se desprind urmatoarele concluzii:

o Utilizand analiza ANOVA si regresia liniard multipla au fost stabiliti parametrii ce au un efect
semnificativ asupra adeziunii $i mai mult au fost obtinute ecuatiile regresiei liniare multiple ce fac legatura intre
parametrii semnificativi ai procesului de injectare si forta la rupere. Adeziunea la interfata ABS/TPU obtinuta
prin intermediul procesului de injectare bicomponent este cu 50-60% mai micd decat adeziunea masurata la
interfata dintre ABS/ABS si TPU/TPU.

o In cazul cuplului de materiale TPU/TPU rugozitatea suprafetei a avut un efect de scadere a
adeziunii (forta la rupere). Datoritd proprietatilor elastice ale TPU, in timpul suprainjectarii, se produce
anularea/reducerea rugozitatii suprafetei substratului prin deformarea locald a suprafetei ca efect al actiunii
presiunilor din cadrul procesului de injectare.

. Adeziunea in cazul cuplului de materiale ABS/TPU poate fi marita prin cresterea temperaturii
topiturii si a matritei la etapa de suprainjectare. In acelasi timp presiunea de injectare produce o crestere a
adeziunii. Timpul de mentinere si de racire de asemenea cresc nivelul adeziunii. Cresterea timpului de mentinere
are ca efect o crestere a timpului 1n care difuziunea poate avea loc prin aportul de material retopit in apropierea
interfetei dintre cele doud materiale. O analizd generald privind efectele parametrilor procesului de injectare
asupra adeziunii obtinutd pentru cele 3 cupluri de materiale polimerice este prezentata in Tabelul 7.4.

Tabelul 7.4
Influenta parametrilor procesului de injectare asupra adeziunii

Cuplul de Parametrii procesului de injectare analizati
materiale Ra) [“’m] Tt’ [OC] Tm’ [OC] Pini» [MPa] tma [S] tr’ [S]
ABS/ABS el Pl el S S S
TPU/TPU ~a el el 7 Sa S
ABS/TPU el Pl el el S S
. Din evaluarea adeziunii din punct de vedere al tenacitatii la delaminare a reiesit ca temperatura

matritei la etapa de suprainjectare este parametrul principal care conduce la o crestere a tenacititii. In acelasi
timp temperatura topiturii are o tendintd de crestere usoard a tenacitatii. Reducerea efectului temperaturii
topiturii intalnit in cazul injectarii bicomponent a epruvetelor de tip placi este datorat nivelului ridicat al
transferului termic dintre topitura si peretii matritei in timpul etapei de umplere. Mai mult, forta la delaminare
masurata experimental nu este constantd ci variaza cu distanta fata de dig (punctul de intrare al topiturii
polimerice in cavitatea matritei).
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CAPITOLUL 8
Concluzii generale si contributii personale

8.1. Concluzii generale

Lucrarea abordeaza un subiect important in domeniul injectérii bicomponent a materialelor polimerice,
si anume studiul adeziunii a trei cupluri de materiale polimerice injectate in conditii diferite, atat din punct de
vedere al regimului de proces, cat si al conditiilor de contact la interfata.

Necesitatea studierii adeziunii la interfata dintre doi polimeri diferiti a aparut datoritd avantajelor pe
care procesul de injectare bicomponent le prezinta pentru industrie. Utilizarea acestui proces de fabricare elimina
operatiile de asamblare a reperelor injectate si in acelasi timp necesitatea utilizarii adezivilor in cadrul proceselor
de fabricare. Aplicabilitatea acestui proces de injectare particular este raspandita in domenii largi ale industriei.

Abordarea temei propuse a presupus modelarea si simularea proceselor, planificarea experimentelor si
verificarea experimentala a concluziilor enuntate.

Adeziunea, la injectarea bicomponent, a materialelor polimerice, a fost studiata pentru un numar de
cinci materiale polimerice distincte, LDPE, HDPE, LDPE/MWCNT, ABS, TPU, din categoria poliolefinelor si a
copolimerilor. Adeziunea a fost analizatd din punct de vedere al influentei parametrilor procesului de injectare, al
ordinii de injectare a materialelor polimerice si a rugozitatii suprafetei de contact de la interfata (Ra),. Astfel, s-a
analizat efectul temperaturii topiturii (T), a temperaturii matritei (T,,), a presiunii de injectare (piyj), a debitului
de injectare (Qiy), a presiunii de mentinere (py), a timpului de mentinere (t,) si al timpului de récire (t).

Modelarea numerica in mediul Matlab a transferului termic la interfata dintre doi polimeri a facut
posibild determinarea temperaturii de procesare minime astfel incét retopirea suprafetei substratului in timpul
etapei de suprainjectare sa fie posibila. Rezultatele prezentate au evidentiat ca lungimea zonei de retopire variaza
in functie de nivelul temperaturii topiturii (T,), la etapa de suprainjectare. De asemenea, si temperatura matritei,
(Ty), favorizeaza o crestere a temperaturii la interfatd si implicit produce o crestere a timpului de difuziune
intermoleculara prin scaderea transferului termic dintre topiturd si matrita.

Fenomenul de difuzie apare in cazul cuplurilor de materiale LDPE-HDPE si ABS-TPU si joacd un rol
important in obtinerea unui nivel ridicat al adeziunii la injectarea bicomponent. Prima conditie, In obtinerea
difuziei, este atingerea temperaturii de tranzifie sau a temperaturii de topire a substratului la momentul
suprainjectarii. Un alt parametru important al procesului de difuziune este timpul de difuziune. Reducerea
acestuia determina obtinerea unor cupluri de materiale caracterizate prin adeziuni slabe. Cresterea timpului de
difuzie se realizeaza prin controlul temperaturii de procesare a polimerului suprainjectat (T,) si a temperaturii
matritei (T,,). Deoarece modelul realizat genereaza profilul temperaturii la interfata solid-topitura fard a tine cont
de toate conditiile de procesare (presiune, rugozitate la interfata, viteza de injectare etc.) s-a realizat simularea
injectarii bicomponent pentru cele patru cupluri de material folosind metoda elementelor finite.

Analiza cu elemente finite, utilizand mediul Autodesk Moldflow Insight, pentru simularea procesului de
suprainjectare a oferit posibilitatea studiului distributiei campului de temperaturi la interfata de contact dintre
polimerii analizati. S-a observat cd temperatura topiturii la interfata, in etapa de suprainjectare, este influentata
de nivelul temperaturii topiturii (T;). Valoarea determinata a temperaturii la interfatd reprezintd 56% si 60% din
temperatura topiturii suprainjectatului, (T,), pentru cuplurile de materiale LDPE-HDPE si respectiv ABS-TPU.
Coeficientul de transfer termic al celor doud materiale joaca un rol important in atingerea temperaturii de topire a
substratului. O valoare ridicata a acestuia conduce la un transfer termic mai mare pana la momentul umplerii
complete a cavitdtii matritei si implicit la momentul contactului cu substratul. Reducerea acestui efect se face
prin cresterea temperaturii topiturii (T) si a temperaturii matritei, (Ty,).

Cresterea valorilor pentru parametrii temperatura topiturii, (T;) si temperatura matritei (T,,), a produs o
reducere a timpului de umplere la etapa de suprainjectare si in consecinta, cresterea temperaturii la interfata. Cu
cat timpul si distanta parcursa de topitura polimericd in matritd sunt mai mici, cu atét transferul termic dintre
topitura de polimer si matritd este mai redus. In concluzie, etapa de umplere a cuibului la suprainjectare trebuie
sd fie realizatd Intr-un timp cdt mai scurt. Un alt efect al cresterii temperaturii topiturii la suprainjectare este
reducerea viscozitatii topiturii de material polimeric si in consecinta timpul de umplere. Utilizarea unor presiuni
si viteze de injectare mai mari reduc de asemenea timpul de umplere al cavitatii matritei la suprainjectare.

Studiile experimentale realizate au confirmat rezultatele simularilor efectuate prin aparitia pe suprafata
de contact a zonelor de retopire in care procesul de difuziune se poate produce. Astfel, s-a stabilit ca parametrul
care influenteaza in cea mai mare masurd adeziunea ca rezultat al procesului de difuziune dintre cuplurile de
materiale injectate este temperatura topiturii (T,), la etapa de suprainjectare. In mai mici masurd, adeziunea
cuplurilor analizate, este influentatd de temperatura matritei. Cresterea temperaturii topiturii (T;) si a matritei
(T,), imbunatatesc conditiile de realizare a procesului de difuziune, la interfata de contact dintre cele doua
materiale polimerice si astfel cresc sansele de obtinere a unei bune adeziuni in cadrul procesului de injectare
bicomponent, in care o combinatie a procesul de difuziune si de adeziune mecanicad sunt predominante. Prin
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utilizarea unor valori ridicate a temperaturii topiturii (T;) si a matritei (T,,), s-a obtinut adeziunea celor doua
componente polimerice astfel incat ruperea, in urma solicitérii la tractiune monoaxiald, s-a produs chiar si in
unul dintre materiale (in LDPE pentru cuplul de materiale LDPE/HDPE si in HDPE pentru cuplul de materiale
HDPE/HDPE) si nu la interfata.

Valoarea maxima a fortei la rupere s-au obtinut in cazul cuplului de materiale HDPE/HDPE si este de
826,9N si corespunde unei temperaturi ale topiturii T=255°C, si a matritei T,,=30°C. In cazul cuplurilor de
materiale HDPE/LDPE si LDPE/HDPE, forta de rupere, ca masura a adeziunii, corespunzatoare temperaturii
topiturii T=255°C si a matritei T,,=30°C este de 325,59N respectiv 322,64N pentru Ra=0,4pum si 329,99N
respectiv 344, 44N pentru Ra=32um. Se observa astfel ca ordinea de injectare a materialelor polimerice pentru
cuplul de materiale LDPE-HDPE nu are o influentd asupra nivelului obtinut al adeziunii.

Forta la rupere pentru cazul ruperii de la interfata este cu aproximativ 30% mai mare decat atunci cand
ruperea este localizata in unul dintre materialele cuplului de materiale.

Prin colaborarea realizatd cu Institutului de Cercetari pentru Fibre Sintetice Savinesti (ICEFS),
Romania, a fost obtinut un material polimeric in care au fost inglobate 2,5%wt MWCNT intr-o matrice de
polietilend de joasd densitate, LDPE-r. Acest material a fost injectat atdt mono cat si bicomponent pentru
determinarea caracteristicilor mecanice si electrice. Din punct de vedere al comportdrii mecanice s-au obtinut
imbunatatiri reduse in ceea ce priveste comportarea materialului de bazi, in domeniul elastic. Imbunitatirea
comportamentului mecanic al reperelor din materiale polimerice ranforsate cu CNT-uri este in stransa legatura
cu continutul procentula de nanotub, de parametrii procesului de injectare si configuratia geometrica a reperelor.
Orientarea CNT-urilor pe directia de curgere a topiturii de material in timpul procesului de injectare determina
imbunatatirea comportamentului mecanic si electric.

Cresterea adeziunii obtinute, in cazul injectdrii cuplului de materiale LDPE/MWCNT-LDPE, s-a
realizat prin controlul temperaturii topiturii la suprainjectare si al temperaturii matritei. Presiunea de mentinere si
viteza de injectare au o influentd negativa asupra adeziunii si poate fi atribuitd aparitiei tensiunilor reziduale la
nivelul interfetei ca efect al utilizarii unor valori prea ridicate ale presiunii de mentinere si a vitezei de injectare.

Masurarea proprietatilor electrice pentru materialul ranforsat cu 2,5%wt MWCNT a evidentiat faptul ca
in cazul materialelor nanocompozite ranforsate cu MWCNT imbunatatirea conductivitatii electrice se poate
realiza prin controlul temperaturii topiturii (T) si al matritei (Ty,).

In cazul cuplului de materiale TPU/TPU rugozitatea suprafetei la interfata are un efect de scadere a
adeziunii exprimatd prin marimea fortei la rupere determinatd in urma solicitarii la tractiune monoaxiala.
Datorita proprietatilor elastice ale TPU, in timpul suprainjectarii se produce anularea/reducerea marimii
rugozitatii suprafetei substratului prin deformarea locald a suprafetei ca efect al actiunii presiunii din cadrul
procesului de injectare.

Adeziunea in cazul cuplului de materiale ABS/TPU poate fi marita prin cresterea temperaturii topiturii
si a matritei la etapa de suprainjectare. In acelasi timp presiunea de injectare produce o crestere a adeziunii.
Timpul de mentinere si de ricire de asemenea cresc nivelul adeziunii. Cresterea timpului de mentinere are ca
efect o crestere a timpului in care difuziunea poate avea loc prin aportul de material retopit In apropierea
interfetei dintre cele doud materiale.

Din evaluarea adeziunii din punct de vedere al tenacitatii la delaminare a epruvetelor de tip placa
(cuplul de materiale ABS/TPU) a rezultat ca temperatura matritei la etapa de suprainjectare este parametrul
principal care conduce la o crestere a tenacitatii. In acelasi timp temperatura topiturii are o tendintd de crestere
usoara a tenacitatii. Reducerea efectului temperaturii topiturii intdlnit In cazul injectdrii bicomponent a
epruvetelor de tip placad este datorat nivelului ridicat al transferului termic dintre topiturd si peretii matritei in
timpul etapei de umplere. Mai mult, forta la delaminare masurata experimental nu este constanta ci variaza cu
distanta fata de dig.

Microscopia optica a suprafetei delaminate, obtinutd in urma solicitarii la tractiune monoaxiald a aratat
ca pentru nivelul inferior al temperaturii topiturii, adeziunea obtinutad este rezultatul preponderent al legdturilor
mecanice (ocuparea interstitiilor specifice rugozitatii suprafetei) care sunt in stransa legiturd cu rugozitatea
suprafetei substratului la interfata dintre cei doi polimeri si al fenomenului de difusiune al materialului
suprainjectat in substrat. Pe misurd ce creste temperatura, fenomenul de difuziune se accentueaza. in acelasi
timp, forta la rupere creste ca o consecinta evidenta a cresterii procesului de difuziune a lanturilor moleculare a
polimerului suprainjectat la nivelul interfetei de contact cu substratul polimeric solid.

Utilizdnd metoda Taguchi a fost determinat nivelul optim al parametrilor pentru maximizarea fortei la
rupere a epruvetelor bicomponent in cazul cuplurilor de materiale studiate. In cazul cuplurilor de materiale
HDPE/LDPE si LDPE/LDPE unde ruperea s-a produs la interfata, nivelul optim al parametrilor pentru injectare
este reprezentat de maximum parametrilor independenti (Ra, T, T,,,). Pentru cuplurile de materiale HDPE/HDPE
si LDPE/HDPE, unde ruperea nu s-a produs la nivelul interfetei, parametrii optimi variaza. Aceasta variatie, este
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produsa de diferenta dintre forta la rupere masurata la interfatd si cea masuratd la ruperea In material (LDPE
pentru cuplul de materiale LDPE/HDPE si respectiv HDPE pentru HDPE/HDPE).

Analiza variantei (ANOVA) a evidentiat, de asemenea, ca parametrul care influenteaza cel mai mult
adeziunea obtinuta la interfata cuplurilor de materiale analizate este temperatura topiturii, urmata de temperatura
matritei si apoi de rugozitatea suprafetei substratului. De asemenea, interactiunile dintre T, si T, au o influenta
semnificativa asupra adeziunii.

Analiza ANOVA a oferit informatii privind influenta parametrilor procesului de injectare (temperatura
topiturii, temperatura matritei, presiunea de mentinere si viteza de injectare) asupra comportarii mecanice a trei
polietilene de joasa densitate diferite, LDPE-r, LDPE/MWCNT si LDPE. Temperatura topiturii este parametrul
ce influenteaza, in sensul cresterii sau a scaderii, valorilor fortei la rupere, a modulului de elasticitate, a
elongatiei la rupere si a elongatiei la curgere.

Comportarea mecanica a reperelor obtinute prin procesul de injectare a materialelor polimerice poate fi
controlatd prin intermediul parametrilor procesului de injectare. Functie de caracteristica mecanica, care, se
doreste a fi controlatd, analiza ANOVA, indica necesitatea utilizarii unor niveluri diferite pentru parametri
procesului de injectare controlati. Ranforsarea cu 2,5%wt MWCNT induce valori diferite a maxim doi dintre
parametrii procesului de injectare, in cazul fortei la rupere nivelul parametrilor procesului de injectare fiind
acelasi atat pentru LDPE-r cat si pentru LDPE MWCNT.

Pentru cuplurile de materiale ABS-TPU s-a stabilit parametrii ce au un efect semnificativ asupra
adeziunii la injectarea bicomponent, prin utilizarea analizei ANOVA Astfel, parametrii procesului de injectare
care au un efect de crestere a adeziunii la injectarea bicomponent a cuplurilor de materiale ABS-TPU sunt
rugozitatea suprafetei substratului, Ra, temperatura topiturii, T, si temperatura matritei, T, Temperatura topiturii
si temperatura matritei sunt parametrii procesului de injectare ce produc la nivelul interfetei de contact a
fenomenului de difuziune in timp ce rugozitatea suprafetei influenteaza in mod direct aparitia adeziunii de tip
mecanic. Adeziunea la interfata ABS/TPU obtinuta prin intermediul procesului de injectare bicomponent este cu
(50+60)% mai mica decat adeziunea masurati la interfata dintre ABS/ABS si TPU/TPU.

Utilizarea regresiei liniare a oferit posibilitatea obtinerii unor modele statistice care exprima relatia
dintre variabila de iesire, forta la rupere (F,), si parametrii procesului de injectare care au un efect semnificativ
asupra fortei la rupere. In cazul in care ruperea epruvetelor nu a aparut la interfata ci in interiorul unuia dintre
cele doud materiale (cuplurile de material LDPE/HDPE si HDPE/HDPE), datorita valorii mai mici a fortei la
rupere masurate se observa o scadere a coeficientului de determinare R-sq sub limita de validare a modelului (R-
sq =80 %). Cu toate acestea, ecuatiile regresiei liniare obtinute au fost validate, eroarea relativa de predictie a
ecuatiilor modelului regresiei liniare multiple pentru cele patru cupluri de materiale fiind de maxim 3,86%.

A fost realizat un studiu privind modelarea cu elemente finite a incercérii la tractiune a epruvetelor
bicomponent pentru cuplul de materiale HDPE/LDPE. Modelul constitutiv G’Sell-Jonas a fost implementat
pentru caracterizarea comportirii mecanice a fiecarei componente polimerice. Simularea testului de tractiune a
epruvetelor monocomponent a evidentiat existenta unei bune corelatii intre datele experimentale si cele rezultate
din modelul analitic dar si din cel FEM. Coeficientul de corelatie a datelor a fost cuprins intre 0,9973 si 0,9998.
Au fost obtinute niveluri ridicate de incredere in cazul rezultatelor obtinute pentru incercarile la tractiune
monocomponent care au fost mai departe utilizate in cadrul analizei FEA pe epruvetele bicomponent
(HDPE/LDPE). Utilizarea modelului contitutiv G’Sell, ofera o buna predictie in privinta comportarii mecanice a
epruvetei bicomponent atat in domeniul elastic de deformare cat si in cel plastic. Fenomenul de gatuire observat
experimental in cazul LDPE pentru valoarea temperaturii topiturii de 255°C a fost obtinut si in cadrul analizei
FEA.

8.2. Contributii personale
Prin rezultatele continute, teza de doctorat aduce urmatoarele contributii personale:

- S-a realizat un studiu bibliografic privind cercetarile teoretice si experimentale realizate in domeniul
injectdrii bicomponent a materialelor, accentul fiind pus pe studiul adeziunii dintre doud materiale polimerice;

- Au fost identificate mecanismele care duc la aparitia adeziunii la interfata de separatie dintre cele doua
componente polimerice;

- Au fost identificate metodele de testare utilizate pentru studierea adeziunii si influenta unor parametri
ai procesului de injectare asupra adeziunii;

- S-a proiectat gi realizat o matritd pentru injectare, cu placi active interschimbabile care permite
obtinerea de repere mono si bicomponent. Cu aceastd matritd s-au injectat trei tipuri de epruvete folosite la
incercéri mecanice de tractiune. Prin utilizarea de inserturi metalice, cu rugozitati diferite practicate in zona
interfetei, s-au putut obtine prin injectare, in doud etape, epruvete bicomponent;
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- S-au determinat carateristicile termice si mecanice ale materialelor polimerice utilizate in cadrul
cercetarilor experimentale;

- S-a modelat cdmpului de temperaturi la interfata dintre doua materiale polimerice in timpul procesului
de injectare bicomponent in mediul Matlab. S-au obtinut informatii calitative cu privire la nivelul temperaturilor
de pe interafata de separatic a celor doud materiale prin intermediul analizei numerice a profilului de
temperaturii de la interfata si prin intermediul analizei cu elemente finite a procesului de injectare, completdnd
din punct de vedere termic explicatia aparitiei fenomenului de adeziune obtinut prin procesul de injectare
bicomponent;

- S-a realizat analiza experimentald a adeziunii unui numar de trei cupluri de materiale polimerice
injectate bicomponent (HDPE-LDPE, LDPE/MWCNT-LDPE, ABS-TPU) pentru care au fost variati parametrii:
temperatura topiturii, temperatura matritei, presiunea de injectare, presiunea de mentinere, timpul de mentinere,
timpul de racire si rugozitatea suprafetei de la interfata;

- S-au realizat cercetdri experimentale privind injectarea bicomponent si evaluarea adeziunii prin
incercdri la tractiune si prin incercéri de delaminare si s-au stabilit parametrii cei mai importanti recomandati
pentru maximizarea adeziunii ca fiind temperatura topiturii si temperatura matritei la etapa de suprainjectare.
Pentru restul parametrilor procesului de injectare bicomponent efectele nu sunt de neglijat insa predominat in
ceea ce priveste adeziunea la injectarea bicomonent sunt temperatura topiturii si a matritei;

- Pentru caracterizarea morfologica a suprafetei de la interfatd a epruvetelor supuse la incercarea la
tractiune si a suprafetelor delaminate s-a utilizat microscopia optica. Astfel, au fost identificate zonele de retopire
pe suprafata substratului in care difuziunea are loc la etapa de suprainjectare. Pentru analiza morfologica a
materialului polimeric ranforsat cu nanotuburi de carbon a fost utilizata microscopia electronica (SEM) si astfel,
a fost determinata prezenta §i orientarea nanotuburilor de carbon in matricea polimericd de LDPE-r.

- S-a utilizat analiza variantei si s-au stabilit efectele parametrilor procesului de injectare asupra
adeziunii la injectarea bicomponent. In acelasi timp au fost indentificati parametrii ce au un rol semnificativ in
cresterea fortei la rupere functie de variatia parametrilor de injectare. In majoritatea cazurilor, temperatura
topiturii la etapa de suprainjectare a avut o contributie de peste 50% asupra valorii fortei la rupere masurate;

- S-au obtinut modele statistice liniare care au permis determinarea (F,), functie de parametrii procesului
de suprainjectare, prin utilizarea analizei ANOVA pentru cele trei cupluri de materiale analizate;

- Prin colaborarea realizatd cu Institutului de Cercetari pentru Fibre Sintetice Savinesti (ICEFS),
Romania, s-a obtinut un material nanocompozit cu 2,5wt% MWNCT care a fost utilizat in cadrul procesului de
injectare si care a fost de asemenea incorporat ca substrat in cadrul unei epruvete bicomponent. S-a aratat, astfel,
posibilitatea utilizarii materialelor nanocompozite in cadrul reperelor bicomponent prin care unul din
componentele polimerice ale reperului bicomponent detine si proprietati electrice;

- Utilizand incercarea la delaminare s-a determinat tenacitatea la delaminare pentru cuplul de materiale
ABS/TPU. S-a observat cé si pentru acest tip de incercare, temperatura topiturii la etapa de suprainjectare este
parametrul cel mai important in ceea ce priveste adeziunea dintre doud materiale polimerice distincte obtinuta
prin procesul de injectare bicomponent.

8.3 Directii de cercetare viitoare

Cercetarile efectuate creeazd premizele dezvoltarii unor posibile directii de cercetare viitoare:
- Extinderea studiilor experimentale pentru alte combinatii de materiale si depistarea unor
solutii pentru eliminarea incompatibilitatii dintre materialele. Obtinerea de amestecuri de
materiale care pot astfel mari domeniul de compatibilitate al materialelor polimerice utilizate in
cadrul proceselor de injectare bicomponent.
- Utilizarea tramentului cu plasma la nivelul interfetelor epruvetelor substrat. Se va produce
o curdtire a suprafetei de impuritati si in acelasi timp, pe suprafata substratului pot aparea, prin
aplicarea tratamentul cu plasma, grupari active care pot imbunatiti adeziunea.
- Analiza adeziunii cuplurilor de materiale obtinute prin injectare bicomponent din
persepectiva structurii macromoleculare si a gradului de cristalinitate la interfata.
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