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ABSTRAKT

Tato diplomova prace se zabyva studiem vlivu foto-degradace na smeési linearniho a
vétvené¢ho polypropylenu s pfitomnosti B-nuklea¢niho ¢inidla. Cilem této prace je
pozorovani zmén morfologickych a termalnich vlastnosti u homopolymert linearniho a
vétvené¢ho polypropylenu a jejich smési modifikovanych B-nuklea¢nim ¢inidlem N,N‘-
dicyklohexylnaftalen-2,6-dikarboxamid. Materidly byly ozafovany UV zafenim v urcitych
Casovych intervalech a poté analyzovany za pomoci infracervené spektroskopie
s Fourierovou transformaci, Sirokouhlé rentgenové difrakce, diferenciadlni skenovaci
kalorimetrie, stereomikroskopie. Touto praci bylo zjiSténo, Ze s rostoucim obsahem
vétveného polypropylenu ve smési dochézi ke snizeni obsahu B-faze. Dale bylo prokazano,
ze foto-degradace ovliviiuje obsah fazi jen velmi malo, naopak ma velky vliv na teplotu

krystalizace a tani.

Klicova slova: polypropylen, foto-degradace, UV zafeni, B-faze, nukleacni Cinidlo

ABSTRACT

These diploma thesis is focused on the study of the effect of photo-degradation on a mixtures
of linear and branched polypropylene in the presence p-nucleating agent N,N‘-
dicyklohexylnaftalen-2,6-dikarboxamid. The aim of this work is to observe changes in
morphological and thermal properties of homopolymers of linear and branched
polypropylene and their mixtures with B-nucleating agent. The materials were irradiated with
UV light at certain time intervals and then analyzed by Fourier transform infrared
spectroscopy, wide-angle X-ray diffraction, differential scanning calorimetry and by
stereomicroscopy. By this work, it was found that with increasing content of branched
polypropylene in the mixture, the B-phase content decreases. Furthermore, it was shown that
photo-degradation affects the phase content very little, but has a large effect on the

crystallization and melting point.

Keywords: polypropylene, photo-degradation, UV irradiation, B-phase, nucleating agent
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UvVOD

Pouzivani polymernich materiali ve venkovnich aplikacich je pomérné Casté a stle se
rozsituje. Hlavni nevyhodou ovSem je jejich starnuti potazmo degradace pravé pii vystaveni
vysokym teplotdm a povétrnostnim vliviim, kdy okolni prostiedi negativné ovliviiuje jejich
zivotnost a vlastnosti. Zkraceni Zzivostnosti vyrobku vlivem okolniho prostfedi je pak

zédvaznym problémem jak z ekonomického, tak 1 z environmentalniho hlediska. [1,]

Vystaveni ultrafialovému (UV) zafeni vyznamné ovliviiuje degradaci mnoha polymernich
materidlii. Toto zafeni piisobi jako startér pro degrada¢ni reakce zvané foto-degradace a foto-
oxidac¢ni degradace. V ramci téchto reakci dochézi k rozpadu polymernich fetézcti a ten vede
k tomu, zZe material jiz nelze vyuzivat na sto procent. Starnuti vyrobkl pisobenim UV zéieni
je zavislé na dobé expozice. Nejedna se o kratkodobé procesy, ale o dlouhodobé procesy
probihajici v ramci stovek hodin az tydni. [1, 2] Pfi pouziti ve venkovnich aplikacich je tedy
nutné brat v potaz odolnost materialu vii¢i foto-oxida¢nim reakcim. Foto-oxidacéni stabilita
jednoho polymeru se vyznamné 1iSi od foto-oxidacni stability smési sestavajici z vice
polymerti ¢i polymernich fazi. Interakce dvou a vice polymerii mé podstatny vliv na stabilitu
smési. Tento vliv, avSak muze byt pozitivni, ale i negativni. Proto je velmi tézké
predpovédét, jak se bude vyrobek ve venkovni aplikaci chovat jen na zaklad¢ stability

jednotlivych komponenti polymernich smési. [3,4]

Polypropylen (PP) se fadi mezi polyolefiny uzivané ve venkovnich aplikacich. Vyuziti
nachazi napt. u zahradniho nabytku anebo v exteriérech automobilt. Pravé v uvedenych

aplikacich je foto-oxidac¢ni stabilita sledovanym parametrem. [5, 6]

Jelikoz je polypropylen polymorfnim polymerem, muze se jeho krystalicka struktura dostat
do tfech forem a to a, B, nebo y formy. Za standartnich podminek krystalizuje do stabilni a-
formy a dalsi dvé se vyskytuji velmi malo. Nevyhodou obsahu pouze a-formy je nizka
houZevnatost. Pro zisk vyss$i houzevnatosti je zapotiebi uziti B-nukleacnich cinidel, které
svou pfitomnosti navySuji podil B-formy, kterd se vyznacuje zvySenou houzevnatosti

materialu. [7-9]

Nevyhodou u linedrni formy PP je nedostate¢na pevnost v taveniné, ktera je diileZita napt. u
vyfukovani. Tvorba smési s polypropylenem, ktery obsahuje dlouhé vétve je feSenim,
jelikoz samotny polypropylen obsahujici dlouhé vétve méa dostatecné vysokou pevnost

v tavening. [10-12]



UTB ve Zliné, Fakulta technologicka

10

I. TEORETICKA CAST
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1 DEGRADACE POLYMERU

1.1 Degradac¢ni reakce

Proces degradace polymeru obvykle zacind na povrchu materidlu a nasledné postupné
prostupuje do vnitini ¢asti. V soucasnosti je znamo mnoho zplsobl degradacnich reaket,
avsSak spoleénym znakem jsou nevratné zmény vlastnosti polymerd. Chemické procesy
provazejici degradaci jsou Stépeni makromolekuldrniho fetézce anebo zesitovani polymeru.
Mezi typické vlastnosti, které se nevratn€ méni patii snizovani celkové hmotnosti fetézce,
plisobenim tepla, svétla, enzymi, ioniza¢niho zareni, mechanického impulsu, hub, bakterii,

chemikalii a plynt. [1, 2]

1.1.1 Tepelna degradace

Polymerni materidl je vystaven vysokym teplotdm, které zapfi€ini chemické zmény. Slabé
vazby v polymeru absorbuji tepelnou energii, ktera degradaci iniciuje. Dle mista Sté€peni
fetézce muze byt tepelnd degradace rozdélena na 3 typy. Prvnim typem je tzv.
depolymerizace, pii které zacina Stépeni na konci fetézce polymeru a kone¢nym produktem
je monomer. Druhym typem je §t€peni na ndhodném misté fetézce. Pti této reakci mize byt
produktem oligomer. U tfetiho typu tepelné degradace dochazi k eliminaci malych molekul
z makromolekuldrniho fetézce. Zde se nejprve odstrani molekuly z postrannich fetézcl. Az
dojde k odtrzeni vétSiny téchto postrannich fetézcl, dojde k rozpadu a zmensSeni délky
hlavniho fetézce. U vétSiny piipada tepelné degradace miize ovSem dochazet ke kombinaci

vyse uvedenych typi. [1, 2]

1.1.2 Mechanicka degradace

K mechanické degradaci mize dochézet naptiklad piisobenim vysokych smykovych sil.
Plsobenim téchto sil dochazi ke §tépeni polymerniho fetézce na makro-radikaly. Makro-
radikaly mohou bez ptitomnosti kysliku podléhat rekombinaci. V ptitomnosti kysliku pak

z makro-radikald vznikaji peroxy-radikaly, které pfispivaji degradaci. [1]

1.1.3 Radiacni degradace

K radia¢ni degradaci dochazi, pokud je polymer vystaven vysoko-energetickému zateni
(napft. y-zafeni). V dasledku plisobeni tohoto zareni pak dochédzi ke zménam v molekularni

struktufe a ke Stépeni fetézci. [1]
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1.1.4 Chemicka degradace

K chemické degradaci dochéazi pisobenim chemikalii, vic¢i kterym nemé dany polymer

predpoklad odolavat. Mezi tyto chemikalie patii: kyseliny, zasady ¢i reaktivni plyny. [1]

1.1.5 Mikrobialni degradace

Mikrobialni degradace se sklada ze 4 fazi. V prvni fazi dochazi k pfilnuti mikroorganismu
na povrch polymerniho materialu. To, jak dobte se dany mikroorganismus uchyti na povrchu
ovliviiuje teplota prosttedi, okolni vlhkost, hodnota povrchového napéti polymeru, struktura
povrchu a taky mnoZstvi a velikost porti. V druhé fazi mikroorganizmus produkuje enzymy,
které jsou schopné s polymerem reagovat. Ve tieti fazi je jiz fetézec polymeru napadan
vyprodukovanymi enzymy a dochéazi bud’ ke katalyzované hydrolyze nebo k postupné
oxidaci. V posledni fazi, kdy se jiz fetézec skladd ze segmentii s nizkou molekulovou
hmotnosti je mikroorganizmus schopen tyto segmenty pojmout. Poté mize uvniti svého téla

tyto segmenty metabolizovat na oxid uhli¢ity a vodu. [1, 2]

1.1.6 Oxidacni degradace

Jedna se o typ degradace, ktera sama o sob¢ neprobiha. V mnoha piipadech je totiz soucasti
dalsich typii degradacnich reakci a to, typicky teplem i svétlem iniciovanych degradaci.
Kyslik je schopen se velmi jednoduse vazat na makro-radikaly a tvofit peroxy-radikaly. Jeho
schopnost tvofit vice radikali dal§imi intermolekularnimi i intramolekularnimi reakcemi pak

muze degradacni proces vyznamné urychlit. [2]

1.2 Degradace polymernich smési

Degradacni proces smési, ve které je obsazen pouze jeden polymer je zalozen na tvorbé
makro-radikdlli a na naslednych reakcich s makromolekulami polymeru ¢i s kyslikem.
Vyskyt dvou a vice polymernich fazi ve smési mé za nasledek zménu degradacniho procesu

s vice moznostmi reakei. [3]
Mezi tyto moZnosti fadime:
1. Reakce mezi makro-radikdlem a makromolekulou polymeru
2. Reakce mezi 2 jinymi makro-radikaly
3. Reakce mezi makromolekulou polymeru a malymi molekulami

4. Reakce mezi makromolekulou polymeru a malymi radikaly
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5. Reakce mezi makro-radikaly a malymi molekulami

6. Reakce mezi 2 malymi molekulami

vvvvvv

reakcim a tvorbé latek, které pak silné ovliviuji vysledné vlastnosti polymerni smési. Ku
prikladu v dasledku prabéhu reakci 1. a 2. mize dojit ke vzniku kopolymerd, které mohou
slouzit jako kompatibilizatory mezi polymery a tim zlepSit vysledné vlastnosti smési.
Procesem 3. a 4. reakce dochazi k rychlejSimu rozpadu makromolekularniho fetézce anebo
mohou byt vysledkem latky stabilizujici polymerni smées. Degradace polymernich smési se
vyznamné¢ liSi od degradace samotného polymeru. Na stabilni polymer nemusi totiz vné&jsi
vlivy za urcitych podminek viibec plisobit a nedochazi tedy k degradaci. Pokud je ovSem
tento polymer sou€ésti polymerni smési s méné stabilnim polymerem miize za stejnych
podminek podléhat degradaci. Pfi¢inou této skutecnosti je to, ze makro-radikaly vzniklé
z druhé polymerni faze mohou extrahovat atom vodiku z makromolekuly prvni polymerni
faze ¢imZ zapficini vznik makro-radikalu této prvni faze. Nasledné tyto makro-radikély

mohou reagovat rtiznymi typy reakci uvedenych vyse. [3]

1.3 Foto-degradace a foto-oxida¢ni degradace

Foto-degradace je proces pfi kterém v dasledku ptisobeni UV zatfeni dochazi k nevratnym
zménam ve vlastnostech materialu. UV zéfeni je sloZkou slune¢niho zatfeni dopadajiciho na
povrch Zemé z obrovské vzdalenosti. UV zafeni lze rozd¢lit na 3 typy a to, UV-A, UV-B a
UV-C. Tyto 3 druhy se od sebe li§i rozsahem vlnovych délek. Cim kratsi je vinova délka,
tim vys$i je energetickd hodnota zafeni. UV-C je zarfeni, které nabyva vysokych
energetickych hodnot a je absorbovano stratosférou, coz znamend, ze se nedostane
k povrchu Zemé. Cast UV-B zafeni (280-295 nm) je takté absorbovana stratosférou. Mala
cast UV-A zafeni je absorbovéna ozonovou vrstvou. Zbytek UV-A a UV-B dopada na

povrch Zemé. Nejvétsi vliv na degradaci polymerti ma UV-B zafeni. [1, 4, 5]
Rozdéleni UV zéteni dle jeho vinové délky: [4]

1. UV-A s rozsahem 315-400 nm

2. UV-B s rozsahem 280-315 nm

3. UV-C s rozsahem 200-280 nm

UV zafeni mé vliv na estetickou stranku vyrobkll. Méni se barva vyrobku, vyrobek ztraci

lesk, dochézi ke Zloutnuti vyrobku. UV zéfeni je taktéz soucasti zvétravani, které ma za
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nasledek negativni zmény v mechanickych vlastnostech jako je naptiklad snizeni pevnosti
¢i praskani. [1]
1.3.1 Priciny foto-degradace

Na foto-degradaci polymernich materialit ma vliv mnoho faktorti. Tyto faktory lze rozdélit
na vnitini a vnéj$i. U obou typi se jedna o latky obsahujici tzv. chromofory. Tyto latky se

do smési dostavaji pii zpracovani anebo béhem skladovani. [1]
1. Vnitini faktory zplisobujici degradaci: [1]
- Hydroperoxidy
- Karbonylové skupiny
- Nenasycené vazby (C=C)
- Zbytky katalyzatoru
- Elektron-donor-akceptor komplex s kyslikem
2. Vng¢jsi faktory zptsobujici degradaci [1]
- Stopy, zbytky rozpoustédel a katalyzatora

- Latky ze znecisténé atmosféry a smogu jako jsou vicejaderné uhlovodiky

(naftalen, antracen, ...)
- Ptisady (pigmenty, barviva, stabilizatory, ...)

- Castice kovu a oxida kovi (zelezo, nikl, chrom, ...)

1.3.2 Mechanismus foto-degradace

Reakce foto-degradace a foto-oxidacni degradace se fidi radikdlovym mechanismem. Jedna
se o fetézovou reakci skladajici se ze 3 fazi, a to z iniciace, propagace a terminace. Iniciace
probihd nésledovné. Chromofory, obsazené v polymeru, absorbuji dopadajici zéfeni.

V disledku absorpce zateni vznikaji radikaly (1). [1, 2]
PH — Pe + He (1)

Tato reakce (1) miZe byt dale iniciovana i teplem, ioniza¢nim zafenim, mechanickym
plsobenim ¢i plisobenim né&jaké chemické latky. Dale v ramci iniciace dochazi k tvorbé
hydroxy-peroxidi diky reakci s kyslikem. Tyto hydroxy-peroxidy ovSem nejsou viibec

stabilni a piisobenim zéafeni se rozpadaji na radikaly (2).
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POOH — PO« + OHe (2)

Iniciacni reakce nejsou zaloZeny jen na fotolyze hydroxy-peroxidi. Patii sem i tzv.
Norrishovy reakce (Norrish 1. a Norrish II.) uvedené na Obrdzku 1. Norrish 1. je typ reakce,
pti kterém vznikaji radikaly s ketonovymi skupinami a nedochdzi ke $tépeni fetézce. U

Norrish II. Dochazi pouze ke $tépeni fetézce. [1, 2]

I
—CH:—CH>—C+ + *CHs—
i N i, + co
—CH,—CH,—C—CH;y—

O
Norrish type I — CH-—CH, = _g-_CHj_
co + CH;—

0
_ . I
R—CH,—CH>—CH>—C—R' — = B—CH=CH> + C‘H_;—%L—R'
Nomish type 1T

Obrazek 1: Mechanismus Norrish I. a Norrish II. reakct [1]

Nasledné pokud jsou ketonové skupiny vystaveny zateni, absorbuji fotony s urcitou energii

a jsou schopny rozbit vazbu C—C v makromolekule a jeji hlavni fetézec dal stepit. [1]

Propagaci lze rozdélit na 6 ¢asti. V prvni casti probiha reakce nizkomolekularnich radikalt

(R¢) a makro-radikali polymeru (Pe) (3).
PH + Re(P+) — PHe + P+ 3)
V druhé¢ ¢asti reaguji makro-radikaly s kyslikem za vzniku peroxy-radikala (4).
P + 02 — POO- 4)

V tieti ¢asti dochazi k tvorbé hydroperoxidové skupiny. Tato skupina vznikne vytrZzenim

atomu vodiku z makromolekuly alkylperoxy radikalem (5).
POO- + PH* — POOH + P- (5)

Dale dochézi k fotodekopompozici hydroperoxidovych skupin a nasledné tvorbé radikali.
A to ktvorbé alkyloxy makro-radikdlu (POe), peroxy-radikalu (POO¢) a hydroxylového
radikalu (OHe) (6, 7). [1]
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POOH — PO~ + OHe (6)
2POOH — PO« + POO* + H,0 (7)

V paté ¢asti dochazi k odtrzeni atomu vodiku z polymeru za pomoci alkoxy radikalu a za

vzniku hydroxylové funkéni skupiny (8).
PO+ + PH — POH + Pe (8)

A v posledni ¢asti propagace probihd tzv. disproporcionace, coz je proces Stépeni. Ke Stépeni
dochazi u alkoxy radikald polymeru a soucasné se tvoii koncové aldehydové skupiny a

koncov¢ alkyl radikaly polymeru (9).
CH2CH20 — O=C-H + CH>* 9)

Z vySe uvedenych rovnic lze vidét, ze v pribéhu propagacni faze vznika vysoky pocet
reaktivnich radikal. Pievlada ale tvorba PO+ a OHe radikali. Tento fakt je podlozen
hodnotou disocia¢nich energii vazeb PO—OH (42 kcal-mol™), P-OOH (70 kcal'‘mol™!) a
POO-H (90 kcal'-mol™). Slune¢ni zafeni je schopno rozstépit vazby PO-OH a P-OOH,

avSak vazbu POO-H jiz nelze anebo velmi té¢zko. Velky rozdil hodnot vazebné disociacni

e 1

2]

Posledni fazi foto-degradace je terminace. Faze terminace zna¢i ukonceni procesu.
K ukonceni degradacnich reakci muze dojit riiznymi kombinacnimi reakcemi mezi
vzniklymi radikaly. To, k jaké kombinac¢ni reakci dojde zavisi na okolnich podminkach.
Pokud je k reakci dodan vysoky piisun kysliku, dochazi k ukon¢eni kombina¢ni reakci

peroxy-radikala (10). [1]
POO- + POO+s — POOP + O, (10)

Pokud je naopak ptisun kysliku nizky, probiha terminace procesu kombinaéni reakci peroxy-

radikalll s makro-radikély polymeru (11).
POQOe + P+ — POOP (11)

Dale mize dojit k vzajemné reakci mezi makro-radikaly polymeru (12) a naslednému

sitovani s peroxy-radikaly polymeru. [1]

Pe +Pe — P-P (12)



UTB ve Zliné, Fakulta technologicka 17

2 POLYPROPYLEN

Polypropylen (PP) je jednim z nejpouzivangjsich polyolefini. Radi se mezi semikrystalické
termoplasty. Prvni zminky o vyrobé PP se datuji do 50. let 20. stoleti, kdy byly objeveny
Ziegler-Nattovy katalyzatory. Na svétovém trhu je to jeden z nejrychleji rostoucich
komoditnich polymert, v objemu vyroby jej pfevysuji pouze polyetylen a polyvinylchlorid.
Vyuziva se v nejruznéjSich odvétvich jako jsou potravinaisky primysl, automobilovy

prumysl, obaly, nabytek ¢i zdravotnictvi a to, v obrovském méfitku. [6, 7, 8]

2.1 Polymerace

Monomerem neboli zékladni jednotkou pro vyrobu PP je propylen (Obrdzek 2). Propylen je
latka plynného skupenstvi a je jednim z produktii vzniklych pfi rafinaci ropy. Jedna se o

nenasyceny uhlovodik, ktery se skldda pouze z atomt uhliku a vodiku. [7]

CH,=CH

CH,

Obrazek 2: Propylen, monomer pro vyrobu PP [7]

Polymerace probiha za pfitomnosti metalocenovych nebo Ziegler-Nattovych katalyzatori.
Reakce je fizena urCitym tlakem a teplotou. V pribéhu polymerace dochazi ke spojovani
mnoha monomernich jednotek propylenu a vznika makromolekula PP. Pouziti katalyzatora

a rozdilné nastaveni podminek polymerace ma za nasledek odlisné usporadani fetézce. [7]

2.2 Struktura a morfologie PP

Jak jiz bylo zminéno vySe, propylen mtiZze polymerizovat do riiznych struktur. Do hlavniho
fetézce makromolekuly miiZze byt jednotka propylenu zapojena tfemi zpisoby: hlava-hlava,
pata-pata, hlava-pata. Zpiisob uspotadani, ktery je upfednostiiovan je hlava-pata (Obrdzek
3). Pfi uspotadani hlava-hlava (Obrdzek 4) ¢i pata-pata (Obrazek 5) by v fetézci nebylo
zachovano pravidelné stfidani metylenovych skupin na postrannim fetézci, coz by vedlo ke

zhorsSeni vlastnosti. [7]
—CH,—CH—CH,—CH—CH,—CH—

CH, CH, CH,

Obrazek 3: Usporadani retézce PP hlava-pata [7]



UTB ve Zliné, Fakulta technologicka 18

—CH,—CH—CH —CH,—
|

CH, CH,

Obrazek 4: Usporadani retézce hlava-hlava [7]

—CH,—CH—CH,—CH—

CH, CH,

Obrazek 5: Usporadani retézce pata-pata [7]

Typy usporadani fetézce PP lze rozlisit 1 podle tzv. takticity fetézce. Takticita je definovana
jako orientace bo¢nich skupin na hlavnim fetézci polymeru. PP pak mize byt izotakticky,
syndiotakticky nebo atakticky. U izotaktického PP (iPP) zobrazeném na Obrazku 6 se bo¢ni
metylenové skupiny nachazi pouze na jedné stran€ polymerniho fetézce. U syndiotaktického
PP (sPP) zobrazeném na Obrazku 7 dochazi k pravidelné alternaci bo¢ni skupiny nad a pod
rovinou hlavniho fetézce. U ataktického PP (aPP) zobrazeném na Obrdzku 8 je usporadani

bocnich skupin zcela nahodné. [7]

Obrazek 7: Syndiotakticky PP [7]
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Atactic (Random)

Obrazek 8: Atakticky PP [7]
2.2.1 Izotakticky PP

Jedna se o nejvice vyuzivany typ PP. Diky pravidelnému uspotfadani jeho boc¢nich skupin
pouze na jedné stran¢ ftetézce dosahuje vysokého stupné krystalinity. PP patfi mezi
polymorfni polymery. Tato vlastnost umoZiiuje polymeru uspotfaddat se do vice
krystalografickych struktur a to, diky nastaveni krystaliza¢nich podminek jako jsou napf.
teplota, rychlost chlazeni a tlak. Morfologické struktury, kterych mtze iPP dosahnout jsou
a-faze, B-tfaze, y-faze a smektickd faze. Tyto faze mohou ve struktufe polymeru nachazet
soucasn¢ a taky zménou krystalizacnich podminek miize jedna faze piechazet v druhou. [7,

10]
o-faze (monoklinicka)

Je primarnim stavem, do kterého se iPP dostava. V a-fazi, zndzornéné na Obrazku 9, maji
retézce 1PP spirdlovity tvar a skladdaji se do monoklinické krystalické miizky a do lamel.
Rozméry miizky se pohybuji okolo 20,8 A x 6,6 A x 6,5 A a tloustka lamel se nachazi
v rozmezi od 50 A do 200 A. [7, 10, 11]

Obrazek 9: Krystalicka struktura monoklinické a-faze iPP (vlevo),
spiralovity tvar iPP (vpravo) [9, 11]
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Pfitomnosti lamel se tvofi pozitivni, negativni a smiSeny dvojlom. Pozitivni dvojlom je
disledkem dominance sféroliti s tangencialné¢ orientovanymi lamelami, zatimco u
negativniho dvojlomu dominuji sférolity s radialné orientovanymi lamelami. Jak pozitivni,
tak i negativni dvojlom vytvaii pod zkfizenym polarizovanym svétlem vzor Maltézského
ktize, tyto vzory lze vidét na Obrdzku 10. Dvojlom Ize ménit z pozitivniho na negativni a to,
zvySenim teploty krystalizace (T¢). Pokud se jedna o smiSeny dvojlom, tedy o koexistenci

pozitivniho 1 negativniho dvojlomu, ke tvorbé Maltézského kiize nedochazi. [7, 10, 11]

Obrazek 10: Vzor Maltézského krize [24]

Jelikoz se mohou a-faze, B-faze, a y-faze ve struktuie iPP nachézet soucasné, je dulezité pro
jejich rozliseni znat jim piislusné teploty tani (Tm). Tm a-faze iPP se pohybuje okolo 165 °C.
Rychlost riistu sférolith zavisi na teploté. U této faze je pak nejvyssi rychlost ristu sférolith

pod 100 °C anad 140 °C. [10]
B-faze (trigonalni)

Do B-faze se iPP dostava napt. smykovym namahéanim, ¢i v pfitomnosti nuklea¢nich ¢inidel,
jako je naptiklad kombinace kyseliny pimelové a stearatu vapenatého. V B-fazi maji fetézce
PP spirdlovity tvar a skladaji se do trigonalni krystalické mtizky a do lamel. Védci Meille a
Lotz stanovili rozméry trigonalni krystalické miizky p-faze na 11,01 A x 11,01 Ax 6,5 A
obsahujici tfi izochiralni Sroubovice. Sférolity této faze vykazuji negativni dvojlom, coz
znamena Ze se skladaji pouze z radidln€ orientovanych lamel. AvSak pfi zahtati mize ptejit

na vyse popsanou a-fazi. B-fazi Ize pti koexistencemi s dal$imi fazemi identifikovat dle T,
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které hodnota se pohybuje okolo 155 °C. U této faze je rychlost rustu sféroliti oproti a-fazi
nejvyssi mezi teplotami 100—140 °C, a to konkrétné pti 123 °C. [7, 10, 11]

v-faze (ortorombicka)

Pfitomnost této faze v polymeru neni az tak typickym jevem ale, I1ze ji dosdhnout pouzitim
iPP s nizkou molekulovou hmotnosti (Mn,~6000) nebo za pouziti metalocenovych
katalyzatort, které vytvofi na fetézci prosty defekt. Retdzce v y-fazi se skladaji do mifzky
ortorombického tvaru, ktera je tvorena dvojvrstvou spiral naklonénych navzajem o 80—100°.
Rozméry této miizky jsou 8,54 A x 9,93 A x 42,41 A. y-faze velmi asto koexistuje s o-fazi.
Dtivodem této koexistence je zvySovani tlaku v prubéhu krystalizace, kdy na pocatku za
atmosférického tlaku je pfitomna pouze a-faze. ZvySovanim tlaku zacne byt ptitomna jak a-
faze tak 1 y-faze. OvSem pokud hodnota tlaku pfekro¢i hranici 200 MPa, za¢ne pfevazovat

v polymeru ptitomnost y-faze. [7, 11]
Smekticka faze

Tuto fazi lze oznacit také jako mezomorfni ¢i parakrystalickou. Jedna se o fazi nachazejici
se mezi krystalickou a amorfni oblasti v polymeru. Tato faze miize vznikat z defektt
krystalické miizky jako jsou naptiklad ¢astice, které byly vyjmuty z krystalické miizky, dale
krystalické bunky obalené amorfni ¢asti anebo necistoty obsazené v krystalické mfizce.
Retézce se v této fazi skladaji do spiral, aviak podoba miizky a lamel neni dosud fadné
prozkoumana. Pfitomnost smektické faze se projevuje nizkou hustotou a malymi rozméry

parakrystalickych struktur. [7]

2.2.2 Polypropylen s dlouhymi vétvemi (LCB-PP)

Zavedenim dlouhych vétvi do struktury PP lze ziskat polymer s vysokou pevnosti
v tavening. Tato vlastnost je dilezitd u zpracovéani, kde z hlediska reologie ptfevazuje
elongac¢ni tok nad smykovym tokem. Mezi tyto technologie zpracovani fadime vyfukovani,
zpénovani, tepelné tvarovani ¢i povlakovani. Rozvétveni hlavniho fetézce PP Ize docilit 3
zpusoby. Prvnim zpiisobem je polymerace PP s polypropylenem s dlouhymi vétvemi (LCB-
PP). Zde k rozvétveni dochazi v pribéhu polymerace za pouZiti specialniho katalyzatoru,
pfikladem muze byt katalyzator s omezenou geometrii. Probihd tandemova katalyza a
produktem je makro-monomer. Druhym zplsobem je ozéafeni elektronovym paprskem, kdy
pusobicim y-zafenim dojde k rozstépeni PP fetézcl a poté k sitovani za vzniku LCB-PP.
Tretim zpltisobem je modifikace za pomoci chemické latky. Pii pouziti modifika¢niho

¢inidla, dochézi k reakcim, které tvoii volné radikaly a latky podporujici vétveni PP. LCB-
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PP je polymorfni, obsahuje a-fazi i y-fazi a tyto dvé faze jsou schopné koexistence. Obsah

v-faze mlze nartstat, a to s rostouci Tc. [12, 13, 16]

2.2.3 Smési linearniho PP a LCB-PP

Linearni PP (L-PP) nevykazuje dostate¢nou pevnost v tavening, kterd je nutnosti pro urcité
technologie zpracovani. Re$enim by tedy byl LCB-PP popsany vyse. Aviak nevyhodou,
ktera tento polymer s dlouhymi vétvemi limituje je cena. Vysoké néklady na vyrobu brani
tomuto polymeru k rozsiteni mezi primyslové zdvody. Proto je prioritou michat smési L-PP
a LCB-PP za sniZenych nédkladii. Obrovsky vyznam maji tyto smési pfi zpracovani na pény,
kdy pti zvySeni obsahu vétvi se zvySuje pénivost materialu. Obsah LCB-PP ve smésich musi
byt omezen, jelikoz pokud je obsah pfili§ vysoky dochdzi ke zhorSeni mechanickych
vlastnosti, jako je napéti pi1 pretrzeni. McCallum ve své praci uvedla, Ze nejvyssi
koncentrace bun¢k v péné je pii obsahu 25 hm.% LCB-PP ve smési. Také s rostoucim
obsahem LCB-PP ve smési se zvySuje rychlost procesu krystalizace. Smés L-PP a LCB-PP

1ze ptipravit jednoduse na dvousnekovém extrudéru. [14, 15, 16]

2.3 Vlastnosti

Vlastnosti PP se odvijeji od jeho molekularni a nadmolekuléarni struktury. V zékladu se jedna
o semikrystalicky nepolarni polymer. Mezi kladné vlastnosti patii nizka cena a Siroka Skala
technologii zpracovani. PP mize byt prisvitny az nepruhledny. Propustnost svétla se odviji
od obsahu krystalické faze v polymeru. Naptiklad PP s vysokou krystalinitou je schopen
propustit pouze 47 % svétla. Metalocenovy PP je schopen propustit 93-96 % svétla. Index
lomu zé&visi na typu PP, ale nachazi se v rozmezi 1,49-1,5. Molekulova hmotnost komeréné
dostupnych typti PP se pohybuje v rozmezi M,=38 000-60 000, M,,=220 000700 000.
Dale jeho velkou vyhodou je, Ze neuvoliiuje toxické a zdravi Skodlivé latky a maze ptijit do
kontaktu sjidlem a napoji. Co se tyce elektrickych vlastnosti, tak je velmi dobrym
elektrickym izolantem ve vlhkém prostiedi a ma vysokou hodnotu dielektrického odporu.
Mezi negativni vlastnosti patfi citlivost na teplo, méa nizkou odolnost viici UV zafeni a
povétrnostnim vlivim. Pokud nejsou provedeny povrchové tpravy je kvili povrchovému
napéti obtizné lepeni, lakovani a tisk. JelikoZ se sklada pouze z uhliku a vodiku je pfirozena

velmi nizkd odolnost vii¢i hoteni. [8, 17]
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2.3.1 Vlastnosti izotaktického PP

Komeréné je iPP nejvyuzivangjsim typem PP. Vyznacuje se vysokou krystalinitou. Obecné
pak ¢im vyssi je krystalinita polymeru tim vyssi je bod méknuti, tuhost, pevnost v tahu,
modul a tvrdost. M4 nizkou hustotu (0, 905-0,912 g-cm™). Je odolny vi¢i vrouci vodé a

muze byt sterilizovan vodni parou. Je nadchylny k oxidaci. [17]

2.4 Aplikace

Pouziti termoplastickych materialti, konkrétn¢ pouziti PP ve svété rok od roku roste.

Uplatnéni PP nachdzi v mnoha odvétvich. Pro ilustraci je uveden na Obrazku 11 graf

procentudlniho zastoupeni jednotlivych aplikaci. [8]

A\

= Vldkna = Spotiebni zbozi = Pevné obaly = Filmy, folie = Transport = Ostatni

Obrdazek 11: Procentudlni rozdéleni PP k jednotlivym aplikacim [8]

Vlakna, filamenty a tkaniny se pouZivaji v priimyslovych a textilnich aplikacich. Jedna se o
rizné Sndry, sitoviny, vdzaci motouzy, koberce, miniaturni golfova hiisté, Calounéni,
sportovni obleceni ¢i netkané textilie. [8]

Automobilovy primysl taktéZ zaujima Sirokou ¢ast aplikaci, jelikoZz PP funguje dobie jak
v interiéru, v exteriéru tak i pod karoserii automobilu. Pouzivad se na narazniky, kryty

svétlometl, spoilery, liSty karoserie, obloZeni interiéru, palubni desky atd. [8]
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Ve spotfebnim primysl se vyuziva k vyrobé odpadkovych kost, kbelikli, zavazadel, kufra,
tenkosténnych dilt, zahradniho nabytku a zahradniho néfadi, a taky k vyrobé hracek. Dale

se v primyslu pouziva na nejriznéjsi plaste, hadice, trubky, uzavéry, filtry ¢i Cerpadla. [§]

V obalovém pramyslu se vyuziva na nadoby a obaly pro potraviny, kosmetiku, 1é¢kaiské a
laboratorni aplikace, chemikalie a kosmetické ptipravky. Patii zde také vyroba folii a filmt
jez taktéz mlzou byt pro potravinarské, 1ékarské obaly, cukrovinky, tabakové vyrobky,
textil, filmové pasky, popruhy atd. Zajimavosti je nahrazovani PVC f{6lie pravé
polypropylenovymi foliemi plnénymi mastkem. Tato folie se pak vyuZiva na kancelafské

potieby a vlnitou lepenku. [8]

Svou nizkou cenou jsou velmi vyhodné pro pouziti ve spotiebiCich, jako jsou pracky,
suSicky, mycky na nadobi, kuchynské nacini, rychlovarné konvice, ¢asti toustovactu a

sehlicek. [8]

Samotné aplikace LCB-PP jsou specifické. Jak jiz bylo diive zminéno v kapitole 2.2.2
Polypropylen s dlouhymi vetvemi (LCB-PP) lze LCB-PP zpracovavat technologiemi
vyfukovani, zpénovani, tepelného tvarovani ¢i povlakovanim. VytlaCovani pén zaujima
nejvetsi zpracovatelskou ¢ast. Mezi typicke aplikace LCB-PP pén patfi: tepelné tvarovatelné
folie, desky a prkna, lehké obaly a nadoby na potraviny, tepelné tvarovatelné pény pro

automobilovy primysl. [21]
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3 NUKLEACNI CINIDLA

Nukleaéni ¢inidla (NC) jsou latky, které maji za tikol modifikovat proces krystalizace a
morfologii termoplastl. Krystalizace je definovana jako termodynamicka fazova pfeména 1.
stupné, kdy se z neuspotfddaného systému ve formé taveniny stavd usporddany systém
v pevném stavu. Tento proces se sestava ze dvou fazi, pricemz prvni fazi je nukleace a
druhou fazi je rist krystalt. Pfi nukleaci dochazi k tvorbé nukleacnich zarodkid. Nukleace
muze byt dvojiho typu a to, homogenni nebo heterogenni zobrazené na Obrazku 12. Pti
homogenni nukleaci dochazi k tvorbé sférolitti nahodné v ¢ase i v prostoru. P¥idanim NC se
projevi heterogenni nukleace, kdy jsou v tavenin¢ pfitomny cizi ¢astice, na kterych soucasné
vznikaji sférolity. V druhé fazi dochazi k rustu krystali do riznych smérd. Tento rust je

zavisly na vnéjSich podminkach krystalizace. [18-20]

Tavenina Bez Céste¢na Plné
krystalizace krvstalizace zkrvstalizovano

Bez NC

NC Zacatek Céste¢na Pln¢
krystalizace krystalizace zkrystalizovano
>
Chlazeni

Obrazek 12: Prubeh krystalizace bez a s nukleacnim cinidlem [20]

Pouzitim NC dochézi ke zméné optickych vlastnosti i mechanickych vlastnosti. Hlavnim
aspektem pouziti je vSak zvySeni rychlosti krystalizace, zmenseni velikosti sférolitl a taky
zvyseni T.. Typicky se NC pouzivaji v PP, PET, PA 6, coz jsou polymery, které maji
tendenci k pomalé krystalizaci. Napiiklad pouziti v HDPE by nemélo smysl, jelikoZ zde je
krystalizace mnohondsobné rychlejsi nez u PP. ZvySenim rychlosti krystalizace se zvysi
rychlost zpracovani, tim dojde ke zkraceni doby pracovniho cyklu a zvysi se produktivita

vyroby. Mnozstvi a druh pouzitého NC se odviji od polymeru, ktery ma byt modifikovan,



UTB ve Zliné, Fakulta technologicka 26

ale typicka koncentrace pouZivana u vétsiny termoplastil je 0,1-0,5 hm.%. Nejvice se NC
pouzivaji u technologii vsttikovani, vyfukovani, vytlacovani desek a tepelného tvarovani.

[18, 19, 21]
Piedpoklady pro pouziti NC: [20]
- Rozdil mezi krystalickou strukturou NC a polymeru by mél byt co nejmensi

- NC nesmi byt rozpustné v polymeru anebo Tm NC musi byt vyssi nez Tnm

polymeru

- NC musi byt stabilni a inertni vii¢i okolnim vliviim (kyslik, vlhkost, dal§i aditiva,
.2)

NC musi byt dobie dispergovatelné v polymeru

3.1 Druhy nuklea¢nich ¢inidel pro PP

Jak uz bylo zminéno v kapitole 2.2.1 Izotakticky PP, tak iPP se miize vyskytovat ve vice
krystalografickych strukturach. Strukturu, do které iPP vykrystalizuje urcuji podminky jako
jsou teplota a tlak a také typ pouzitého nukleacniho ¢inidla. Proces krystalizace iPP lze

urychlit pfidanim a-nukleacniho ¢inidla anebo B-nuklea¢niho ¢inidla. [20, 21]

3.1.1 a-nukleaéni ¢inidla

Mezi nejbézngjsi a-nukleaéni &inidla (0-NC) patii tzv. organogelatory neboli derivaty
sorbitolu. Jednd se o latky, které jsou po pfidani do organické kapaliny schopny tvorby
organogelu. Tyto slouceniny se ptiddvaji do PP v koncentraci do 2 hm.%. V principu funguji
organogelatory tak, Ze pti ohfivani dojde k rozpusténi tohoto ¢inidla v taveniné polymeru a
vzniku homogenni smési. Poté pfi ochlazovéani taveniny dochéazi nejprve ke krystalizaci
samotného organogelatoru, které vysledkem je 3D-sit’ a az ndsledné krystalizuje polymer.
V disledku této postupné krystalizace vznika velké mnozstvi nukleacnich zarodkl a smés
iPP/a-NC obsahuje velké mnozstvi malych krystalti. Cim mensi jsou krystaly, tim méné

dochazi k rozptylu svétla a tim vice je produkt prihledny. [20, 24]

Mezi zastupce a-NC, které se ukazali jako jedny z neji¢inng&jich patii: [24]
- 1,3:2,4-bisbenzyliden sorbitol (DBS)
- 1,3:2,4-bis(p-methylbenzyliden) sorbitol (MDBS)

- 1,3:2,4-bis(p-ethylbenzyliden) sorbitol (EDBS)



UTB ve Zliné, Fakulta technologicka 27

- 1,3:2,4-bis(3,4-dimethylbenzyliden) sorbitol (DMDBS)

3.1.2 p-nukleacni ¢inidla

Pouzitim B-nukleaénich &inidel (B-NC) lze dosahnout iPP s vysokym obsahem p-faze.
Historicky prvnim funkénim B-NC byl y-chinakridon, ktery mél velmi vysokou t¢innost, a
to 1 pfi nizkych koncentracich. Jeho nevyhodou bylo jeho ¢ervené zbarveni, které omezilo
pouziti v mnoha aplikacich. V sou¢asné dobé se jako B-NC pouzivaji 3 typy sloudenin. Tyto
slouceniny jsou polycyklické aromatické molekuly, ITA a IIB kovové soli dikarboxylovych
kyselin a aromatické diamidy. Maji vysokou nuklea¢ni ucinnost a ptiprava je relativné
prostd. Mezi hlavni nedostatky tohoto typu Cinidel patii jejich Spatna schopnost dispergace
a kompeatibilita, jelikoz se jedna povétSinou o polarni slouCeniny a ty v nepoléarni slouceniné
disperguji zle. Cinidlo mé4 pak tendenci k tvorbé silné vazanych agregatil. Pro zlepSeni
schopnosti dispergace a omezeni tvorby agregatli bylo vyvinuto né€kolik metod upravy. [22,

23]

Metody upravy cinidel pro zlepSeni dispergace: [23]

uprava NC na ultrajemné ¢astice

in-situ polymerace s NC

dispergace NC v roztoku

piidani kompatibilizatora

michani NC v taveniné

Zastupci B-NC: [22]
- pimelat vapenaty
- N, N’, N"”-tris(2,3- dimethylcyklohexyl)-1,3,5-benzentrikarboxamide

- N, N'-di(cyklohexyl)-2,6-naftalendikarboxamid (NJ Star NU 100)

L oo

Obrazek 13: N, N'-di(cyklohexyl)-2,6-naftalendikarboxamid (NJ Star NU 100) [26]
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Kersch [22] ve své praci uvadi, ze teplota taveniny a rychlost ochlazovani ma velky vliv na
morfologii iPP, ktery obsahuje N, N’-dicyklohexyl-2,6-naftalendikarboxamid (NJ Star NU
100) uvedeny na Obrazku 13. V tomto ptipad¢ vysoka teplota taveniny zapficini vysokou
rozpustnost ¢inidla a ¢inidlo se ndsledn¢ samo rozmisti a usporada v polymerni taveniné. Ve
vysledku je sice vysoky obsah B-modifikace, ale namisto sférolitické struktury muze
v polymeru vznikat struktura §is-kebabu Obrdazek 14. Ptitomnost této struktury zvySuje
houzevnatost materialu, avsak jen pokud je hodnota ITT do 15 g/10 min. Nad touto hodnotou
jiz houZevnatost ovlivnéna neni. Dale Kotek [25] priSel na fakt, ze nejefektivnéjsi
koncentrace ¢inidla NJ Star NU 100 je 0,03 hm.%. Pti této koncentraci dochézi k tvorbé -
faze zaujimajici 90 % celé struktury iPP. Pti vysSich koncentracich se efektivita zveda jiz

jen velmi malo. [22, 25]

Nukleaéni ¢inidlo

Obrazek 14: Struktura sis-kebab [22]
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4 ANALYTICKE METODY

4.1 Infracervena spektroskopie s Fourierovou transformaci (FTIR)

Technologii analyzy za pomoci infracervené (IR) spektroskopie lze identifikovat polymery.
Tato technologie poskytuje informace o struktufe a chemickém slozeni zkoumané latky. Za
nejstarsi a zaroven nejpiiméjsi IR spektroskopii se povazuje transmisni spektroskopie. Tato
metoda je zalozena na absorpci IR zafeni specifickych vinovych délek pii prichodu
métenym vzorkem. K absorpci zatfeni dochazi diky vibracim atomti v molekule, jez pak maji
urcitou energii, kterd pohlcuje zareni urcité vlnové délky. Transmisni spektroskopii Ize

zkoumat vzorky v plynném, kapalném 1 pevném skupenstvi. [27]
Spektrum IR zafeni Ize rozdélit na 3 pasma: [27]

- Blizké pasmo IR zafeni (<400 cm™)

- Stiedni pasmo IR zafeni (4000—400 cm™)

- Daleké pasmo IR zafeni (13 0004000 cm™)

V oblasti 4000-2500 cm™! vibrace zptisobuje natahovani vazeb O—-H, C-H, a N-H. P4sma
v oblasti 2000—-1500 cm™! charakterizuje natahovani vazeb C=C a C=0. Pravé natahovani
vazby karbonylové skupiny je jedno z nejsnaze rozlisitelnych ve vysledném spektru. Casto

se jedna o nejintenzivngjsi pik v pasmu. [27]

V praxi jsou nejcastéji vyuzivany IR spektroskopy s Fourierovou transformaci (FTIR).
Principem tohoto zplisobu méfeni je interference zafeni mezi dvéma paprsky a vznik tzv.
interferogramu. Vytvorfeny interferogram je signal definovany jako funkce zmény délky

dréhy mezi dvéma paprsky. [27, 28]

4.2 Analyza zakalu a indexu Zlutosti

Zakal a index zlutosti jsou dileZitymi optickymi vlastnostmi polymernich materialti. Méteni
zakalu se provadi dle normy ASTM D1003. Principem této metody je analyza sloZek
svételného paprsku, které vzorkem prochézeji a které jsou vzorkem rozptyleny. Vysledkem
je pak procento celkového propusténého svétla k svétlu rozptylenému o vice né€z 2,5 °.
Hodnotu zadkalu ovliviiuje n€kolik faktorti, mezi které patii necistoty obsazené v polymeru,
struktura, krystalinita, porovitost, degradacni procesy, plniva, pigmenty a povrchova abraze.
Nizk4 hodnota zékalu je Zddana u vyrobku jako jsou napft. balici folie, optické komponenty

& okna. [28, 29]



UTB ve Zliné, Fakulta technologicka 30

Index zlutosti je spojovan s celkovou degradaci materialu a Casto se vyuziva praveé k méteni
miry dané degradace. Méteni indexu zlutosti je provadéno dle normy ASTM E313. Jsou

vyhodnocovany barevné zmény v materialu a odchyleni barevnosti vzorku od idealni bilé.

[30]

4.3 Sirokothla rentgenova difrakce (WAXD)

Rentgenové zareni je definovano jako kratkovinné elektromagnetické zéateni. Metoda
Sirokouhlé difrakce spociva pravé v dopadu tohoto zafeni na méfeny vzorek. Rentgenovou
difrakci lze rozliS§it na malothlovou a Sirokothlou. Rozdil mezi témito metodami je
v difrakénim uhlu dopadajiciho zareni. U malothlové difrakce je difrakéni tthel 20 <5 °
zatimco u Sirokouhlé difrakce je difrak¢ni thel 20 >5 °. Za pomoci WAXD lze pozorovat
polymorfismus, krystalickou strukturu a také urcit krystalinitu zkoumaného vzorku. Praveé
pozorovani polymorfismu je vyhodné u PP, ktery se mlZe nachazet ve vice
krystalografickych modifikacich. Princip WAXD lze vidét na Obrdzku 15. Aby mohlo dojit
k difrakci paprsku, musi byt splnéna Braggova podminka (13). [27, 31, 32]

n-A=2-dnk'sin® (13)
Kde:

n... fad difrakce, celé Cislo
A... vinova délka dopadajiciho zatreni

dhki. .. mezirovinna vzdalenost

0... difrak¢ni thel

Obrazek 15: Princip WAXD metody [21]
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4.4 Diferencialni skenovaci kalorimetrie (DSC)

Diferencialni skenovaci kalorimetrie (DSC) je metoda uréena pro termalni analyzu vzorku.
Metoda je zalozena na méfeni tepelnych zmén béhem exotermnich a endotermnich reakei.
Analyzu DSC lze rozliSit na dva typy: kalorimetrie tepelného toku a kalorimetrie
s kompenzaci vykonu. Méfeni probihd za pfitomnosti média jako je napt. dusik, kyslik,

hélium. [27, 34].

Furnace lid

rI

Sample pan  Reference pan

terface

Silver | |plate

e S| 7 >
Purge gas’ ey~ |

Pt100 Sensor
Furnace

1
Gas inlet /L"\ N Flat heater

FRSS5 Signal wires

Cooling attachment

Obrazek 16: DSC pristroj pro méreni tepelného toku [33]

Pti méfeni tepelného toku zobrazené na Obrdzku 16 jsou v pristroji umistény dvé hlinikové
misky. Jedna miska obsahuje vzorek a druhé se oznacuje za referen¢ni a vzorek neobsahuje.
Priitbéh méfeni spociva v konstantni rychlosti ohievu anebo chlazeni misek umisténych
v ptistroji. Nasledkem toho, Ze jsou pfitomny dvé misky, jez jedna vzorek obsahuje a druha
nikoliv, Ize pozorovat rozdilny tepelny tok t€émito miskami. Méfen je tedy rozdil tepelnych
tokil jednotlivych misek. Pokud vyneseme tento rozdil tepelnych tokl v zavislosti na teploté

méteni dostaneme kiivku, ze které Ize vy¢ist tepelné charakteristiky vzorku. [35]
Za pomoci DSC Ize zkoumat:

- Teplotu krystalizace T¢, tdni Tm, skelného pfechodu Ty

- prubéh krystalizace, pyrolyzu, polymeraci, depolymerizaci

- kinetiku chemické reakce

- oxidac¢ni stabilitu, oxida¢ni rozklad

- Sarze granulatl, produktl

- méfeni pod tlakem [33, 34]
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4.5 Stereomikroskopie

Stereomikroskopie je metodou optické mikroskopie. Principem optické mikroskopie je sbér
svételnych paprskli, které dopadaji na testovany piredmét a jsou rozptylovany anebo
prendseny systémem ¢ocek v mikroskopu. Mikroskopickou analyzou lze zjistit podrobnosti
o testovaném piedmétu jako jsou tvar, barva, velikost, uspotfadani, struktura, nehomogenity
anebo index lomu ¢i projev dvojlomu. K optickym mikroskoptim Ize piipojit fotoaparat

s vysokym rozliSenim a zaznamenavat priabeh optické analyzy.[36]

Stereomikroskop zobrazeny na Obrazku 17 se tadi mezi tzv. sloZzené binokularni
mikroskopy. Tento druh mikroskopu poskytuje pfi pozorovani dva obrazy testovaného
predmétu diky dvéma okuldrim. Diky sloZzenému systému cocek lze v tomto piipadé
pozorovat 3D obraz zkoumaného pfedmétu, coz je idedlni pifi analyze zmén povrchu

v dlouhodobém méftitku. [36]

Obrazek 17: Stereomikroskop Stemi 2000-C [37]
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II. PRAKTICKA CAST
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5 POUZITE MATERIALY, PRIPRAVA VZORKU A POUZITE
PRISTROJE

5.1 Materialy

Materialy pouzité pro vyzkum byli od firmy Borealis Company (Viden, Rakousko). Jednalo
se 0 komer¢ni linearni PP Borclean HC310BF (L-PP) a PP s dlouhymi vétvemi Daploy
WB140HMS (LCB-PP). Pouzité B-nukleacni ¢inidlo pro modifikaci bylo na zakladé N,N*-
dicyklohexylnaftalen-2,6-dikarboxamid, také komeréné oznacované jako NJ Star NU-100
(NU 100), Rika Int. (Manchester, Velka Britanie). SloZeni pfipravenych smési je uvedeno
v Tabulce 1. Ptesné slozeni smési a jejich ptiprava jsou detailn€ popsany v publikaci [16] ¢i

diplomov¢ praci Terezy Slabénakoveé [38], ze které byly pouzité smési piejaty.

Tabulka 1: SloZeni a oznaceni jednotlivych smési

Material [hm.%] L-PPN SM 1IN SM 5N | SM 10N |LCB-PPN
L-PP 100 99 95 90 0
LCB-PP 0 1 5 10 100
NU 100 0,03 0,03 0,03 0,03 0,03

5.2 Priprava vzorki

Smési byly pfipraveny na dvousnekovém extrudéru se soubézné se otacejicimi Sneky
(Brabender GmbH & Co, Némecko). Procesni podminky byly nastaveny nasledovné: otacky
Snekit 65 otacek/min, teploty jednotlivych zon: 190 °C, 200 °C, 210 °C. Nasledn¢ bylo

provedeno chlazeni a peletizace. [16, 38]

Folie byly vytlaceny na extrudéru Labtech Engineering Co., Ltd. LCR-350-HD skrze
plochou vytlacovaci hlavu. Procesni podminky vytlatovani byly nastaveny nasledovné:
otaCky Sneku 110 otacek/min, teploty jednotlivych pasem vytlaCovaciho stroje 190 °C, 200
°C, 210 °C, 220 °C, 225 °C. Teplota vytlatovaci hlavy 225 °C. Odtahové valce byly

temperovany na 80 °C.

5.3 Pouzité pristroje

Pro analyzu a charakterizaci vzorkii vystavenych UV zifeni byly pouzity nésledujici

pfistroje.
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5.3.1 Spektrofotometr FT-IR ATR Nicolet

Za pomoci spektrofotometru FT-IT ATR Nicolet (Obrdzek 18) bylo méfeno v Sirokém
spektru vinovych délek. Byla pouzita transmisni metoda métfeni. Nasledné byl vyhodnocen

karbonyl index.

Obrazek 18: Spektrofotometr FT-IR ATR Nicolet [39]

5.3.2 HunterLab UltraScan Pro

Pfi méfeni zakalu a indexu Zlutosti vzorka byl pouzit piistroj pro méfeni barevnosti

HunterLab UltraScan Pro zobrazeny na Obrdzku 19.

Obrazek 19: Pristroj HunterLab UltraScan Pro [39]
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5.3.3 Rentgenovy difraktometr Panalytical X’Pert PRO

Pro charakterizaci fazového slozeni a krystalinity vzorkl byl pouzit rentgenovy difraktometr
Panalytical X'Pert PRO zobrazeny na Obrazku 20. Tento difraktometr se vyznacuje
méfenim v Sirokotthlém rezimu, tedy 20 >5 °. Pro vyhodnoceni dat byl pouzit program

X'Pert Highscore verze 2.2d (2.2.4).

Obrazek 20: RTG difraktometr Panalytical X Pert PRO [39]

5.3.4 Diferen¢ni snimaci kalorimetr

Pro zjisténi teploty tani a teploty krystalizace materidlu vystavené¢ho foto-degradaci byl
pouzit piistroj Mettler Toledo DSC 1. Nésledné vyhodnoceni namétenych kiivek bylo

provedeno v programu STARe Evaluation Software od vyrobce piistroji Mettler Toledo.
5.3.5 Stereomikroskop Carl Zeiss STEMI 2000-C

Sledovani povrchovych zmén a deformaci bylo provedeno za pomoci stereomikroskopu Carl
Zeiss STEMI 200-C s ptipojenym fotoaparatem.

5.3.6 Xenotest ATLAS

Pro simulaci starnuti materialu vlivem UV zafeni byl pouZit Xenotest ATLAS. Vzorky byly
podrobeny foto-degradaci v ¢asovych intervalech 0, 48, 84, 120, 156, 192, 228, 264, 300,
336,372,408 a 444 hodin. Vzorky jsou zde umistény v kovovych drzacich, které rotuji okolo

lampy vyzatujici zafeni. Nastaveni xenotestu je uvedeno v Tabulce 2.
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Tabulka 2: Nastaveni Xenotestu ATLAS

Filtra¢ni systém Daylight, ext. IR
Nastaveni | Zateni 300400 nm

Otacky vétraku 2000

E [W/m?] 10

CHT [K] 10
Tolerance |BST [K] 10
ptistroje RH [%] 20

Cas vypnuti [min] 60

Max. BST [°C] 100

Dé¢lka faze [min] 60
Parametry E [W/m'] 60

testy CHT [°C] 50
BST [°C] 75
RH [%] 55

Kde :
E... vyzafena energie [W/m?]

CHT... teplota komory [°C]

BST... teplota ¢erného standardu [°C]

RH... relativni vlhkost [%]
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6 VYSLEDKY A DISKUZE

6.1 Vyhodnoceni infradervené spektroskopie s Fourierovou

transformaci (FTIR)

Degradaci materialu lze charakterizovat za pomoci tzv. karbonyl indexu. Vypocet karbonyl
indexu (14) spo¢iva v podilu plochy pod kiivkou v oblasti 1700-1800 cm’, jeZ Ize oznadit
jako Ac a referenéni plochy Ar pod kiivkou nachazejici se v oblasti 2700-2750 cm™'. Cim

vyssi je hodnota indexu, tim vyssi je stupenl degradace materidlu. [41]

(14)

: Ac
Karbonyl index = —
Ag

Na Obrazku 21-25 jsou porovnany kiivky vyvoje infracervenych spekter v karbonylové
oblasti jednotlivych materialii v Casovych intervalech 0, 84, 156, 264, 372 a 444 hodin.
Z uvedenych grafii lIze vypozorovat postupny nartist kiivky v oblasti 1700-1800, coz
indikuje vyvoj karbonylovych skupin v materialu, a tedy 1 degradaci. Tento fakt je podlozen
vypoctenymi hodnotami indexu uvedenymi v Tabulce 3. Prudky nartst hodnot je pozorovan
v intervalu od 228 do 444 hodin expozice, a to u vSech materialti. Srovnani vSech materiala

v zavislosti na dob¢ expozice je uvedeno na Obrazku 26.

Z Obrazku 26 1ze urcit, ze UV zatfeni mélo nejvyssi vliv na probihajici degradaci v hodinach
228-444. Nejvyssi hodnoty indexu dosahuje material LCB-PPN a to hodnoty 8,4. U
materidlu L-PPN lze vidét, ze v ¢asech ozarovani 372, 408 a 444 hodin, se karbonyl index
pohybuje témét na stejné hodnoté. U ostatnich materidli se tento trend nevyskytuje.
Nemeénnou hodnotu karbonyl indexu u L-PPN v poslednich 3 ¢asech ozatovani 1ze pfisoudit

Jiz neprobihajici degradaci v materialu.
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Obrazek 21: Zavislost absorbance na vinoctu pro material L-PPN
v prubéhu foto-degradace
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Obrazek 22: Zavislost absorbance na vinoctu pro material SM IN
v pritbéhu foto-degradace
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Absorbance [-]

Absorbance [-]
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Obrazek 23:Zavislost absorbance na vinoctu pro material SM SN
v prubéhu foto-degradace
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Obrazek 24: Zavislost absorbance na vinoctu pro material SM 10N
v pritbéhu foto-degradace
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Obrazek 25: Zavislost absorbance na vinoctu pro material LCB-PPN
v prubéhu foto-degradace

Tabulka 3: Vypoctené karbonyl indexy jednotlivych materidlu

Doba expozice
[hod]
0
48
84
120
156
192
228
264
300
336
372
408
444

L-PPN

1,3
1,6
1,8
1,5
2,0
0,9
4,0
4,9
6,3
6,7
7,3
7,4
7,3

Karbonyl index [-]
SMSN SMI10N LCB-PPN

SM 1IN

0,1
0,1
0,1
0,1
0,1
1,1
1,2
2,1
2,9
3,7
4.4
5,1
6,5

0,1
0,1
0,2
0,1
0,1
0,7
1,1
1,9
2,7
3,6
4.4
5,1
6,9

0,1
0,1
0,2
0,2
0,1
1,0
1,2
2,0
2,9
4.4
5,5
6,3
7,1

1,3
1,2
1,4
1,0
1,5
0,8
2,5
3,4
3,2
4,7
6,6
7,5
8,4
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Obrazek 26: Zavislost karbonyl indexu materialu na dobé expozice

6.2 Vyhodnoceni zikalu a indexu Zlutosti

Pro analyzu optickych vlastnosti byl méfen zakal a index Zlutosti materialu. Naméiené
hodnoty zdkalu a indexu Zlutosti jsou uvedeny v Tabulce 4 a Tabulce 5. Na Obrazku 27 a
hodnoty zakalenosti dosahuje materidl s ozna¢enim SM 10N s hodnotou zakalu 51,6 %.
V Casovych intervalech 48-120 hod k vyznamnému nartstu zakalenosti nedoslo.
MarkantnéjSich hodnot zékalu dosahuji materialy az po 156 hod foto-degradace. Nejvyssich
hodnot zdkalu dosahuje material L-PPN a to hodnoty 97,1 %. Tato skutecnost je dana

vvvvv

Zvysujicim se indexem Zlutosti 1ze jednoduse poznat, zda material degraduje. Z vysledk je
patrné, Ze k degradaci doSlo u vSech métenych materidlti. Nejvyssi hodnoty indexu dosahuje
material L-PPN s hodnotou indexu 5,7. Naopak nejnizsi hodnoty po 264 hod dosahuje SM
10N s hodnotou 2,9.
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Tabulka 4: Namérené hodnoty zdkalu jednotlivych materialii

Zakal [%]

Doba
expozice L-PPN SMIN SMS5N SM10N LCB-PPN
[hod]

0 92,6 72,4 48,8 41,3 46,4
48 92,9 72,8 49,1 40,9 48,1
84 92,8 72,8 49,1 42,0 43,6
120 93,2 73,6 49,0 41,6 43,7
156 95,8 78,4 53,3 49.9 56,1
192 96,2 80,0 55,5 49,8 59,1
228 96,5 81,4 59,6 49,3 65,9
264 97,1 83,3 65,9 51,6 71,3

Tabulka 5: Namérené hodnoty indexu Zlutosti jednotlivych materialit

Index Zlutosti [-]

Doba
expozice L-PPN SM 1IN SM5N SM10N LCB-PPN

[hod]
0 2,2 2,5 2,6 2,5 1,9
48 2,6 3,0 2,8 2,7 2,3
84 2,6 2.9 2,8 2,7 2,1
120 2,4 2,9 2.9 2,8 2,2
156 3,7 2,7 2,3 2,5 2,4
192 4,3 3,0 2,6 2,8 2,8
228 4.8 3,3 2.9 2,9 33

264 5,7 3,5 3,1 2,9 3,6
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Obrazek 27: Zavislost zakalu materialii na dobé expozice
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6.3 Vyhodnoceni DSC

Pro zjisténi Tc a Tm bylo provedeno méteni na diferencialnim skenovacim kalorimetru.
Mgfteni probihalo v inertni dusikové atmosféte, aby nedochazelo k dodate¢né degradaci
vzorku. Za pomoci pinzety byl odebran vzorek a nasledné byl zvazen na analytickych

vahach. Hmotnost vzorku se pohybovala okolo 5 mg.
Nastaveni teplotniho rezimu:
- Ohftev z 25 °C na 220 °C rychlosti 10 °C/min
- Ustaleni na teploté 220 °C po dobu 5 min
- Chlazeni z 220 °C na 25 °C rychlosti 10 °C/min
- Ustaleni na teploté 25 °C po dobu 5 min
- Ohftev z 25 °C na 220 °C rychlosti 10 °C/min

Nameétené hodnoty teplot tani a krystalizace jsou uvedeny v Tabulkach 6—10.

Tabulka 6: Teploty krystalizace a tani ziskané z vyhodnoceni DSC
pro L-PPN v pritbehu foto-degradace

Doba
expozice . c ’I;mal ’I;maZ 'I;mﬁl ’I;mliZ
[hod] [°Cl] [°C] [°Cl] [°C] [°C]
L-PPN 0 124,7 165,6 - 150,5 143,0
48 124,5 166,8 - 151,2 143,3
84 124,5 166,4 - 150,8 143,0
120 124,4 165,9 - 150,6 142,8
156 124,1 165,6 - 149,3 1423
192 121,2 161,2 - - 141,9
228 119,2 159,2 - - 141,5
264 116,1 157,8 - - 140,7
300 113,6 157,2 - - 140,7
336 116,5 157,3 - - 139,9
372 109,7 155,0 - - 139,3
408 112,1 154,0 - - 140,3

444 108,7 151,6 - - 139,6
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Tabulka 7: Teploty krystalizace a tani ziskané z vyhodnoceni DSC

SM 1IN

Doba
expozice
[hod]
0
48
84
120
156
192
228
264
300
336
372
408
444

pro SM IN v pritbéhu foto-degradace

[°C]
125,3
125.4
125,2
125,0
123,7
124,1
119,5
113,1
112,5
112,7
109,9
111,3
109,6

Tmal

[°C]

166,2
166,1
167,3
166,9
164,2
165,7
158,2
156,2
155,8
155,8
153,9
154,4
153,8

TmaZ
[°C]

169,0

Tm[n

[°C]

144.,6
143,8
1444
143,8
142,8
143,5
142,3
141,4
141,3
141,1
140,3
141,2

Tmp2
[°C]

Tabulka 8: Teploty krystalizace a tani ziskané z vyhodnoceni DSC

SM SN

Doba
expozice
[hod]
0
48
84
120
156
192
228
264
300
336
372
408
444

pro SM 5N v pribéhu foto-degradace

[°C]

126,4
126,4
126,2
125,8
124,5
123,9
122,0
117,7
114,2
112,7
109,5
111,5
108,0

Tmal

[°C]

168,5
166,7
166,6
167,5
165,5
163,5
162,3
156,9
156,8
155,1
155,2
152,8
153,0

TmaZ
[°C]

Tmp1
[°C]

Tmp2
[°C]
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Tabulka 9: Teploty krystalizace a tani ziskané z vyhodnoceni DSC

SM 10N

pro SM 10N v priibehu foto-degradace

Doba
expozice
[hod]
0
48
84
120
156
192
228
264
300
336
372
408
444

[°C]

127.8
127,5
126,7
126,1
125,0
123,4
122,3
119,6
117,0
114,7
108,6
112,8
109,6

Tmal

[°C]

166,5
164,7
164,7
165,8
166,2
165,5
162,3
157,8
156,9
155,2
154,6
156,0
155,2

TmaZ
[°C]

Tmp1
[°C]

Tmp2
[°C]

Tabulka 10: Teploty krystalizace a tani ziskané z vyhodnoceni DSC

LCB-PPN

pro LCB-PPN v prubéhu foto-degradace

Doba
expozice
[hod]
0
48
84
120
156
192
228
264
300
336
372
408
444

[°C]

131,1
130,2
130,1
129,8
128,5
120,0
115,5
114,2
113,9
113,9
111,9
113,6
110,8

Tmal

[°C]

160,4
159,1
159,7
161,6
157,1
154,1
154,9
153,5
152,1
152,6
153,3
153,5
150,2

TmaZ
[°C]

Tmp1

[°C]

140,3
139,5
139,8
140,0
139,2
139,1
138,6
138,0
136,8
136,7
137,5
137,1
135,0

Tmp2
[°C]
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Obrazek 29: Zavislost teploty krystalizace na dobé expozice
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Obrazek 30: Zavislost teploty tani a-faze na dobé expozice
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6.3.1 Vyhodnoceni T,

Kfivky prubéhu krystalizace jsou zobrazeny na Obrdzcich 31-35. Pro vétsi prehlednost jsou
uvedeny kiivky pouze pro Casy foto-degradace 0, 84, 156, 264, 372 a 444 hodin. Teplotu
krystalizace 1ze vyhodnotit z maxima krystaliza¢niho piku. Pied zahajenim foto-degradace
vykazoval nejvyssi Tc material LCB-PPN a to 131,1 °C, a naopak nejnizsi T. vykazoval
material L-PPN s hodnotou 124,7 °C. Tento vysledek lze ptisoudit obsahu dlouhych vétvi

pravé ve zminovaném LCB-PPN, které maji schopnost krystalizaci urychlit.

Vliv foto-degradace na krystaliza¢ni teplotu 1ze hodnotit z Obrdzku 29. Na kiivkéach z tohoto
grafu lze pozorovat trend postupné klesajici Tc. Z po€atku se T¢ snizuje velmi pomalu a
hodnoty T. smési s oznac¢enim SM 1N, SM 5N a SM 10N se nachazeji mezi hodnotami L-
PPN a LCB-PPN, coZ je ocekavany stav. Po 156 hodinach ozatovani vSak dochazi
k prudsimu poklesu Tc, a to hlavné u materiald L-PPN a LCB-PPN. Tento pokles lze
pfisoudit projevu degradace ve vétSim méfitku. Zajimavou kiivkou se jevi kiivka materialu
SM 10N. U této kiivky dochdzi k pozvolnému klesani oproti ostatnim kiivkam. Po 372
hodinach ozatovani lze vidét u vSech materialti podobny pokles a néasledny nartst po 408
hodinach. Tento narust mohl vzniknout v duisledku odebrani vzorku z mista, kde material

nebyl dostatecné degradovan.

Z Obrazki 31-35 1ze vidét vyvoj krystalizacnich pikl. Se zvySujici se dobou degradace
dochazi ve vSech ptipadech k postupnému snizeni jejich maxim a posunu k niz§im teplotam.
Pokles T. lze prisoudit nepravidelnostem v fetézci polymeru vzniklé pravé vlivem UV-
zéieni. [41] Nejvyssi pokles T. vlivem foto-degradace prob¢hl u materialu LCB-PPN, a to
celkové o 15,5 %. Ve vysledku lze konstatovat, Ze s rostoucim obsahem LCB-PP ve smési

roste celkové snizeni T. vlivem foto-degradace.
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Obrazek 31: Srovnani krivek teplot krystalizace z DSC dle doby expozice pro material
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Obrazek 32: Srovnani krivek teplot krystalizace z DSC dle doby expozice
pro material SM IN
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Obrazek 33: Srovnani krivek teplot krystalizace z DSC dle doby expozice

pro material SM 5N
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Obrazek 34: Srovnani krivek teplot krystalizace z DSC dle doby expozice

pro material SM 10N
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— 444h LCB-PPN
— 372h LCB-PPN
—— 264h LCB-PPN
—— 156h LCB-PPN
— 84h LCB-PPN
= 0h LCB-PPN

Tepelny tok [-]

Teplota [°C]

Obrazek 35: Srovnani krivek teplot krystalizace z DSC dle doby expozice
pro material LCB-PPN

6.3.2 Vyhodnoceni T

Kitivky pribéhu tani jsou zobrazeny na Obrdzcich 36—40. Pro vétsi piehlednost jsou uvedeny
kiivky pouze pro Casy foto-degradace 0, 84, 156, 264, 372 a 444 hodin. Teplotu tani lze
vyhodnotit z maxima piku tani materialu. Na prvni pohled lze vidét, ze v Obrazcich 36, 37
se nachazi vice pikl. Pfitomnost vice piku tani je disledkem obsahu vice fazi v materialu.
V tomto ptipad¢ se jedna o pfitomnost a-faze a B-faze v materialu. Charakteristickd Tr, a-
faze je okolo 165 °C oproti tomu Ty, B-faze se pohybuje okolo 155 °C. [10] Vyhodnocenim
z DSC nebyl v materidlech SM 5N a SM 10N obsah -faze potvrzen.

Vlivem ozafovani doSlo u vSech materidlli ke snizeni T o-fdze 1 B-faze, coz je patrné
z Tabulek 6—10 a taky z Obrazku 30. Z grafu uvedeném na Obrdzku 30 je pozorovan skok
k niz8im teplotdm tani a-faze aZ po 156 hodinach. Lze tedy vyvodit, Ze k vétSimu ucinku
degradace doslo praveé po 156 hodinach ozatovani. Zajimavym faktem je, Ze kiivky smési
SM IN, SM 5N a SM 10N se podobaji kiivce pro L-PPN a nenachdzi se mezi ¢istym L-PPN
a LCB-PPN jak by se o¢ekéavalo. Mnozstvi ptidaného LCB-PP do smési o¢ividné nebylo

dostatecné a projevila se spiSe pritomnost L-PP ve smési.

Vyhodnocenim z DSC nebyl v materidlech SM 5N a SM 10N obsah B-faze potvrzen.
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Avsak u materialti L-PPN, SM 1N a LCB-PPN byl u -faze detekovan pokles T o pfiblizné
5 °C. Naopak u a-faze doslo k vyraznéjsimu poklesu T, u vSech materiala. V ptipadé SM

5N doslo poklesu az o 15,5 °C.

— 444h L-PPN
= 372h L-PPN
— 264h L-PPN
—— 156h L-PPN
—— 84h L-PPN

W’ o LN

—

TN/
RS VA

RV

70 80 90 100 110 120 130 140 150 160 170 180
Teplota [°C]

Tepelny tok [-]

Obrazek 36: Srovnani krivek teplot prvniho tani z DSC dle doby expozice
pro material L-PPN
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Obrazek 37: Srovnani krivek teplot prvniho tani z DSC dle doby expozice
pro material SM IN
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Obrazek 38: Srovnani kiivek teplot prvniho tani z DSC dle doby expozice
pro material SM 5N
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Obrazek 39: Srovnani krivek teplot prvniho tani z DSC dle doby expozice
pro material SM 10N
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Obrazek 40: Srovnani kiivek teplot prvniho tani z DSC dle doby expozice
pro material LCB-PPN
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6.3.3 Rekrystalizace

V priibéhu prvniho tani, uvedeného na Obrdzcich 36—40, 1ze pozorovat v nékolika pripadech
rekrystalizaci polymorfni faze. V piipad¢ materialu L-PPN byla pfed ozafovanim a v ¢asech
ozafovani 48-156 hodin detekovdna rekrystalizace [-faze, kdy se teplota téani

rekrystalizované faze snizila v priméru o 7-8 °C.

U materialu SM 1IN se rekrystalizace objevila v ptipad¢ a-faze, a to v ¢asech po 0 a 228
hodinach ozatrovani. Oproti L-PPN zde doslo k mirnému nartstu teploty tani a to o 2-3 °C.
U materialu SM 5N doslo k rekrystalizaci a-faze pouze v jednom piipad¢ a to po 228
hodinach ozafovani. V ptipadé¢ SM 10N byla tato reakce pozorovana po €asech ozatovani

264 a 300 hodin, kdy doslo k mirnému nértstu teploty tani a-faze o cca 2 °C.

U LCB-PPN byla detekovana rekrystalizace v ¢asech ozatovani 192, 228 a 300 hodin, kdy

taktéz doslo k nartstu teplot tani a-faze a to o 3—4 °C.

6.4 Vyhodnoceni WAXD

Pomoci métfeni metodou WAXD byly ziskdny informace o morfologii zkoumanych
materidlti. Krystalinita byla stanovena v programu X’Pert HighScore. Naméfena kiivka
vzorku se po odecteni vzduchového pozadi prolozila kiivkou obsahu amorfni faze a nasledné
byla vypoctena hodnota krystalinity. Hodnoty krystalinity jednotlivych materidla jsou

uvedeny v Tabulce 11.

Pro charakterizaci krystalické struktury je =zapotiebi v programu oznacit piky
charakteristické pro a-fazi a B-fazi ¢i y-fazi, pokud je pfitomna. Piky charakterizujici a-fazi
se objevuji pti uhlech 2@: 14,2 °, 17,0 °, 18,8 °. Pfitomnost B-faze charakterizuje pik pouze
pii uhlu 20: 16,2 °. Pokud je pfitomna y-faze charakterizuji ji piky pfti Gthlech 20: 14,2 °,
17,0 °, 20,05 °, kdy prvni dva thly jsou sdileny s a-fazi. Vypocet obsahu fazi vychazi

z Turner-Jones rovnic. [40]

Jedna-li se o dvoufazovy systém, sestavajici se z a-faze a B-faze, Ize obsah B-faze vypocitat

podle rovnice (15): [40]

Koe Hyg (15)
P Hgy +Hgp + Hes + Hp

kde Hyq, Hyz, Hyz jsou odrazové intenzity, po fadé odpovidajici tthlim 20 = 14,2 °, 17,0 ©
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a 18,8 © a Hp je odrazova intenzita odpovidajici Gthlu 20 = 16,2 °. Pro vypocet a-faze pak
lze pouzit rovnici (16):

K,=1—Kjg (16)

444h L-PPN
372h L-PPN
] ——264h L-PPN
—— 156h L-PPN
—— 84h L-PPN
Oh L-PPN

Intenzita [-]

26 [°]

Obrazek 41: Difraktogramy materialu L-PPN v pritbéhu foto-degradace
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S8

Intenzita [-]

Intenzita |-]

— 4441 SM IN

1 — 372h SM IN

i \,_JNMM ——264h SM IN
—— 156h SM IN

1 ——— 84h SM 1IN

20 °]

Obrazek 42: Difraktogramy materialu SM IN v pribéhu foto-degradace

—— 444h SM 5N

——372h SM 5N
] ———264h SM 5N
E —— 156h SM 5N
- R’——’_jM — o

0h SM 5N

Obrdazek 43: Difraktogramy materialu SM 5N v priibehu foto-degradace
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] 444h SM 10N
— 372h SM 10N
——— 264h SM 10N
| ———156h SM 10N
—— 84hSM 10N
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Obrazek 44: Difraktogramy materialu SM 10N v priibéhu foto-degradace
444h LCB-PPN
7 ——— 372h LCB-PPN
— 264h LCB-PPN
N — 156h LCB-PPN
) — 84h LCB-PPN
T A
£ ] —
ﬁ -
=
8 _ Jﬂw
=
[Sum

201°]

Obrazek 45: Difraktogramy materidlu LCB-PPN v pritbéhu foto-degradace
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Z Tabulky 11 vyplyva, ze nejvyssi krystalinity dosahuje material SM 1N a to 57 %. Naopak
ze dochazi k mirnému nartstu krystalinity u vSech materiald, coz potvrzuje i Obrazek 46.
Postupny nartist a pokles krystalinity by mohl byt zpiisoben rekrystalizaénimi reakcemi
v materidlu, kdy naptiklad u L-PPN po délce ozarovani 120 hodin mohla byt krystalicka
struktura dokonalejsi, 1épe usporddand, a naopak po 156 hodinach mohly byt krystaly méné
dokonalé. Jelikoz je ale trend kiivek z Obrazku 46 rostouci, mize byt divodem nartstu
krystalinity pozitivni G€inek UV zatfeni na krystaly ve smyslu zvétSovani a vylepSovani tvaru

krystalli anebo riistem krystalitii v amorfni oblasti materialu. [41]

Tabulka 11: Krystalinita materialu stanovena z méreni WAXD
Krystalinita [%]

Doba expozice LPP-N SMIN SM5N SM10N LCB-PPN

[hod]

0 46 51 51 49 49
48 46 51 49 51 49
84 47 52 50 50 49
120 48 51 50 51 51
156 46 52 49 51 49
192 47 51 52 53 49
228 51 53 52 52 50
264 51 55 53 53 52
300 52 55 54 55 51
336 50 54 54 55 53
372 52 56 55 56 52
408 52 55 56 56 52

444 50 57 55 56 52
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Krystalinita [%]
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42
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Doba expozice [hod]

—o—L-PPN SM IN SM 5N SM 10N —e—LCB-PPN

Obrazek 46: Zmeny krystalinity materialu v zavislosti na dobé expozice

S vyuzitim rovnic 15 a 16 byly vypocteny obsahy a-faze a B-faze v jednotlivych materiadlech
s postupnou degradaci a byly vlozeny do Tabulky 12 a 13. Na Obrdzcich 41—45 se nachazi
difraktogramy jednotlivych materidli v pribéhu ozafovani. Jsou zde wvidét piky
charakteristické jak pro a-fazi tak i pro B-fazi. Obsah fazi se v jednotlivych materidlech
vyznamné lis$i. Zatimco L-PPN obsahuje vysoké mnozstvi B-faze a to témet 90 %, material
LCB-PPN obsahuje piiblizné¢ 16 %. V piipad¢ smé€si SM 5N a SM 10N se obsah
jednotlivych fazi téméf rovna. Dale Ize s jistotou konstatovat, ze vliv UV zafeni na
polymorfni sloZeni je zanedbatelny, protoze jak vyplyva z Obrdazku 47 a 48, obsah zlstava

po celou dobu ozafovani témét stejny.

Zajimavym jevem je nepiitomnosti y-faze v materidlu LCB-PPN, kde se b&ézn& nachazi.
Z difraktogramt je patrna tato nepfitomnost, jelikoZ se na thlu 20,05 ° pik pro y-fazi
nenachazi. Tento vysledek muze byt zplsoben vyrobni technologii a procesnimi
podminkami, ¢i pfitomnosti f-nukleaéniho ¢inidla obsazeného ve smési. Obadal [41] ve své
praci zaméteného na foto-degradaci nukleovanych PP, taktéZ zkoumal polymorfni sloZeni
po ozafovani a uvedl, Ze nebyla za pomoci metody WA XD nebyla zji$téna ptitomnost y-faze

v materialu.
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Tabulka 12: Vypocteny obsah a-faze v jednotlivych materialech
Obsah a-faze [%]

Doba expozice L-PPN SM IN SM5N SM10N LCB-PPN

[hod]

0 13,7 85,5 95,4 94,9 83,4
48 11,5 85,2 94,7 94,4 84,3
84 12,3 84,7 94,8 94,7 84,2
120 11,7 84,9 95,0 93,7 83,9
156 12,3 85,9 95,1 95,4 83,8
192 13,2 87,7 95,2 94,6 84,4
228 12,4 87,5 94,5 95,3 83,7
264 11,7 86,6 95,7 95,6 85,6
300 12,3 84,7 95,5 95,9 84,6
336 11,5 87,6 95,4 95,3 84,2
372 11,2 86,2 95,8 96,0 84,8
408 13,5 85,0 95,8 95,8 85,2
444 11,7 89,0 95,5 95,7 85,6

120

100

0]
(e}

Obsah o-faze [%]
3

40

20

o0 —""—

0 50 100 150 200 250 300 350 400 450 500
Doba expozice [hod]

—o—L-PPN ——SM IN SM 5N SM 10N —e—LCB-PPN

Obrdazek 47: Obsah a-faze jednotlivych materialii v zavislosti na dobé expozice
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Tabulka 13: Vypocteny obsah p-faze jednotlivych materialu
Obsah p-faze [%]

Doba expozice L-PPN SMIN SM5N SM10N LCB-PPN

[hod]

0 86,3 14,5 4,6 5,1 16,6
48 88,5 14,8 5,3 5,6 15,7
84 87,7 15,3 5,2 53 15,8
120 88,3 15,1 5,0 6,3 16,1
156 87,7 14,1 4,9 4,6 16,2
192 86,8 12,3 4,8 5,4 15,6
228 87,6 12,5 5,5 4,7 16,3
264 88,3 13,4 4,3 4,4 14,4
300 87,7 15,3 4,5 4,1 15,4
336 88,5 12,4 4,6 4,7 15,8
372 88,8 13,8 4,2 4,0 15,2
408 86,5 15,0 4,2 4,2 14,8
444 88,3 11,0 4,5 4,3 14,4

100

N g —O——0—¢ o o—0—o—0—o___ o
80

70

60

50

40

Obsah p-faze [%]

30

———t—— e —
10

0
0 50 100 150 200 250 300 350 400 450

Doba expozice [hod]

—e—L-PPN —@—SM IN SM 5N SM 10N —e—LCB-PPN

Obrazek 48: Obsah B-faze v zavislosti na dobé expozice
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6.5 Vyhodnoceni stereomikroskopie

Za pomoci stereomikroskopu s pfipojenym fotoaparatem byly potizeny fotografie povrchii
jednotlivych materiali v pribéhu degradace. Pro vyhodnoceni byly vybrany ¢asy degradace
0, 156, 336 a 444 hodin pro LCB-PPN a L-PPN a 0, 156, 336, 372 a 444 hodin pro SM 1N,
SM 5N a SM 10N. Tyto snimky jsou zobrazeny na Obrazcich 49 a 50. Pied zacatkem
ozatrovani je povrch vSech vzorkt hladky a bez poruch. U LCB-PPN se povrch muize jevit

poskozeny uz od pocatku, avSak tato struktura povrchu vznikla jiz pii ptiprave folie.

Vznik trhlin a poruch na povrchu vzorka se lisil v zavislosti na dobé degradace. V ptipadé
LCB-PPN zapocaly vznikat miniaturni trhlinky v ¢ase ozafovani 300 hodin. U L-PPN vznik
trhlin zacal jiz v ¢ase ozatfovani 264 hodin. U materiald SM 1N, SM 5N a SM 10N se prvni

trhlinky objevuji po délce ozafovani 336 hodin.

Makroskopické trhliny u materialt LCB-PPN a L-PPN se objevily pii délce ozafovani 336
hodin. U materiald SM 1IN, SM 5N a SM 10N se objevily po dob¢ ozatovani 372 hodin.
S rostoucim Casem ozatfovani se trhliny a poruchy stavaji markantnéjSimi. Mista vzniku

trhlin pak znaci slaba mista materialu obvykle vznikajici pti zpracovani.
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LCB-PPN L-PPN

156 hod 156 hod

444 hod 444 hod

Obrazek 49: Snimky povrchii materialii LCB-PPN (vlevo) a L-PPN (vpravo) v pritbehu
degradace
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SM 1IN SM 5N SM 10N

0 hod 0 hod 0 hod

—— - ~ - P ——
—

156 hod 156 hod

336 hod

5000 pm

Obrazek 50: Snimky povrchu materialit SM IN (vlievo), SM 5N (uprostied) a SM 10N
(vpravo) v priitbehu degradace
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ZAVER
Cilem této diplomové prace bylo sledovani vlivu foto-degradace na smési linearniho a
vétveného polypropylenu s ptidavkem B-nukleacniho ¢inidla komeréné oznacovaného jako

NJ Star NU-100. Vzorky byly vystaveny UV zafeni v ¢asovych intervalech 0, 48, 84, 120,
156, 192, 228, 264, 300, 336, 372, 408 a 444 hodin.

Infracervenou spektroskopii byla sledovana zména karbonyl indexu, ktery indukuje narast
karbonylovych skupin v materialu. S rostoucim ¢asem ozafovani karbonyl index roste u
vSech materidlii. NejvySsi narist indexu byl pozorovan u materidlu LCB-PPN, naopak

nejmensi narist karbonylovych skupin byl u materialu SM IN.

Analyzou zakalu a indexu Zlutosti bylo zjisténo, ze foto-degradace tyto optické vlastnosti
ovliviiuje. Nejvyssi hodnotu zakalu vykazovali materidly L-PPN a SM 1N. Materialy SM
SN, SM 10N a LCB-PPN se pohybovali na podobnych hodnotéach a vykazovali stejny trend
narastu zakalu. Jako materidl s nejvyS$im indexem Zlutosti byl stanoven L-PPN, coz souhlasi
1 s vyhodnocenim jako materidlu s nejvys$im zakalem. SM 1N, avSak kopiruje trend
ostatnich materiali, které se pohybuji na podobnych hodnotach s vyjimkou LCB-PPN, ktery
dosahuje vyssich hodnot. Pii srovnani hodnot karbonyl indexu a zakalu, 1ze ve vysledku fict,

ze narust karbonylového indexu neni indikatorem pro nartist zakalu.

Pti sledovani tepelného chovani bylo zjisténo, ze s postupnou foto-degradaci dochazi ke
snizeni T 1 T¢. Z vyhodnoceni teploty krystalizace Ize vyvodit, Ze k prudkému poklesu této
teploty dochazi az po 156 hodinach ozafovani. Déle 1ze konstatovat, Ze s rostoucim obsahem
LCB-PP ve smeési roste celkové snizeni T, materidlu. Z vyhodnoceni teploty tani byl zjistén,
v materidlech L-PPN, SM 1N a LCB-PPN obsah vice fazi. Konkrétn¢ obsah a-faze a B-faze.
Trend klesajici T s rostouci dobou ozatovani je u vétSiny kiivek, s vyjimkou LCB-PPN,

kde je teplota tdni podobna.

Z vysledkit WAXD bylo zjisténo, ze foto-degradace ma na morfologické vlastnosti jen
zanedbatelny vliv. Obsah fazi ve vzorcich zlstal po celou dobu ozafovani na téméf stejné
hodnoté. Krystalinita vzorkll v prib¢hu foto-degradace mirné narlstala, coZz bylo nejspis

zpusobeno tvorbou krystalitli v amorfni ¢asti v disledku ptsobiciho UV zafeni.

Ze snimkil pofizenych stereomikroskopem je patrné, ze u €istych materiald L-PPN a LCB-
PPN doslo k tvorb¢ trhlin dfive, nez je tomu v ptipadé smési SM 1IN, SM 5N a SM 10N.
Tvary trhlin jsou rozdilné, v ptipadé mikrotrhlin se jedna o jednosmérné orientované, oproti

tomu makrotrhliny jsou orientovany do vice smért.
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Z vyse uvedenych vysledkt lze konstatovat, ze foto-degradace ma velky vliv na tepelné
charakteristiky materialu a nartist karbonylovych skupin v materidlu. Déle ovliviiuje
zakalenost, index Zlutosti a krystalinitu. A téméf zanedbatelny vliv ma na polymorfni slozeni

materialu.
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SEZNAM POUZITYCH SYMBOLU A ZKRATEK

uv ultrafialové

cC uhlik-uhlik

PP Polypropylen

iPP Izotakticky polypropylen
sPP Syndiotakticky polypropylen
aPP Atakticky polypropylen
o Alfa

B Beta

Y Gama

Te Teplota krystalizace

Tm Teplota tani

LCB-PP  Polypropylen s dlouhymi vétvemi
L-PP Linearni polypropylen

NC Nukleaéni ¢inidlo

PET Polyethylentereftalat

PA 6 Polyamid 6

HDPE  Vysoko-hustotni polyethylen
o-NC a-nukleacni ¢inidla

B-NC B-nukleaéni ¢inidla

IR Infracervené

FTIR Infracervend spektroskopie s Fourierovou transformaci
WAXD  Sirokouhl4 rentgenova difrakce

T, Teplota skelného prechodu

DSC Diferencialni skenovaci kalorimetrie
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PRILOHA P I: MATERIALOVY LIST BORCLEAN™ HC310BF

. Polypropylene
Borclean™ HC310BF

Description

Borelean HCITOBF - I35 3 high crstallinityhom opolyn el resin.
Applications

Borclean HCI10BF |5 recomnim ended for

BOR2 Diglectrical flmfor capaciors Wetalisable fim
Additives

Barclean HEI10BF does not contain 5lip or antblock additves

Special Features

Borclean HCI10BF |5 opimised o deliver:

Super high purity Easy surface roughness control
Improe ed high therrmal stabilty Cutstanding processabiliy

Lavwr disspation factor Matalisable

Good stifnass “ary lowe ash content

Physical Properties

Property TypicalV alue Test Method
Dsts b fiol bt uisd br gesciicaion work

et Flow Rate (2307002 16 kg) 33 gf10mn 1501133

Catalyst residues Thanium UCE =3 ppm Borealis Mathod

Catalyst residues Alurmniurm (CF) =3 ppm Borealis Mathod

Catalyst residues Chlonde (xRF) =3 ppm Borealis Method

Tatal ash content <20 ppm 150 34511

Molecular w eight distribution Broad

Electrical Properties

Prispeity TypicalValae Ties 1 Method
D shiookd not ke sl B a0 oTIon Wk

Diglectric constant 225 IBC B4

Bcevhean iz mtredemark of the Boreals: grogg. Borclean 3 o bradem ark of 1he Sorealiz group

Boreshs A5 | Wagmmer Stasse 1749 | 1220 Wema | 2usins
Tebephone +43 1 224 00 0 | Facc#43 1 22 400 333
FM265358a | COC Commencial Court of Vienns | Websile seadoredi=gone coem

V2 BOREALIS
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. Polypropylene
Borclean HC310BF

Storaga
Borclean HEI10BF Fias o minirnurn shelfile ol 18 muonthes orn produclionidale i0sored inounepened ungingl
packages underdry and clean conditions and prote cled from LYIight

Recommended stomge tim e atcu stom er s hould notexceed 6 m onths.
Im proper s torage caninitiale degradation, which res ults in odour generation and colour changes and can have
negative effects on the physical properties ofthis product.

The productis notclassified as dangerous

Pleaseseeour'Safety data sheet™/ "Product sarety inform alion sheet for details onvanous aspects of s afety,
recovery and disposal of the product, For mare inform zbon, conta ciyour Borealis epresentaive.

Recyling
The productis suitakle for recycling using modern methods of shredding and cleaning. In-hou s& produ cion waste
shouldbe keptcleanto facilitate direct recycling

Related Documents

The follow ing related docum ents are available on reguest, andrepres entvanows aspects onthe us ability, safety,
recovery and disposal ofthe product,

"Safety data sheet"s "Product safety inform allon s heet”
Statementon compliance o food contact regul atons
Statementon chemicals, reguiations and s Bndads

Bemaliz A |Wagamar Strasse 17-18 1220 Mama | Auslda
Telephone +43 1 224 00 0 | Fax +43 1 22 400 333
F 265658 | COC Commendal Court of Vienna | Website vwewviboreslisgroup com

E BOREALIS
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. Polypropylene
Borclean HC310BF

Dis claim er

The product(s) mentionsd heren are not intended to ba used for medical, pharmaceutical or haakhecars
applications and we do not support their use for such applications.

Tothe bestaof ourknowledge the imform zton contained heren is scourate andreliable 35 ofthe dateof publication;
noweser we do notassume armyliability whatsoeverfor the accuracy and compleEness of such inform agon,

Borealis makes no warranties which & xtend beyond the descripion contained hersn. Nothing herain shall
constitute any wamanty of merchantability or fitness for a particular purpose.

It is the custom er's responsibility to inspect and test our products in order to satisfy its elf as tothe
suitability of the products for the custemer's particular purpose, The customer is responsible for the
appropriate, safe and legal us &, processing and handling of our products,

Mo liabilitycan be accepted in respectof e use of ary Borealis productin conjuncti on with amy other products
andfor materials . The inforrmation contained herein relates esclusivelyto our products whennot usedin conjunction
with any other matenal unless as 5 pecfcallyprod ded for Inthe test method s stated above

Boreslis AG |VWagmmer Strasse 1719 | 1220 Wieme | Austea
Tekgphone +43 1 224 000 | Fax +43 122 400 333
F i 2656568 | CCC Commendal Court of Vierna | Websie yvwewboreslisgroup com
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PRILOHA P II: MATERIALOVY LIST DAPLOY™ WB140HMS

Polypropylene

Description

Daploy™ WB140HMS

Daploy WB140HMS i5 3 structurally isomenc modified progylens homopotymer

Itis 3 long chain branched homopolymer

CAS-No. 2003-07-0

Applications
Daploy WB140HMS |5 recommended for:

Foamed application in automotive, food packaging or other
foamed sheet corwering technologies.

Special Features
Daploy WEB140HMS 15 optimised to deliver

High stffness

High sarvce temperaiura
Emcellent processabiliy

Physical Properties

Foarmability in foam estrusion processes
(zood msulation properties of foamed matenals
(ood thermal and acoustic insulation proparties

Property Typica Value Test Method
Donta should not be used forspe ofoaion w ok

ekt Flow Rate 230 *Cr2,16 ko) 2.1 oM 0rnin 1501133

Tensile Modulus 2.000 MPa 150 827-2

Application Related Properties

Property Typica Value Test Method
Demta shaoubd not b used for spe ofdoxi on wodk:

ekt strength BcocH Borealis Method

el Exiensbility 255 mimi'sec Borealis Meathod

Storage

Daploy WB140HMS should De stared in dry conditions at termperatures below S0°C and protected from U-light
Improper storage can ini ste degradabon, which results in odowr generation and colour changes and can have
negatve effects on the physical propees of Mis product

Deploy is a trademark of the Borealis group

Boemalis A | VWagramar Siragse 17-18 | 1220 Vienna | Ausiia
Takphore +431 224 D00 | Fax +43 1 22 400 333

FI 2658568 | CCC Commercial Coust of Wierna |Website wevwr boresliscroun com
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Polypropylene

Daploy WB140HMS

Safety
The product is not dassified as dangerus

Flease see our "Sarety data sheet” 5 "Froduct safety inform ation sheet” for detalls onsyanows aspects of safety,
recovery and disposal of the product. For rmore infarmation, contact your Borealis representatvve

Recycling
The product is sutable for recychling wsing modern methods of shreddng and cleaning. In-house production waste
should be kept clean o faciitate direct recycling.

Related Documents
The fallowing related docum ents are available on reguest, and represent vanous aspects on the usability, safety,
recovery nd disposal of the product.

"Safety data sheet" f "Product safety information sheet”
Statement on chemicals, regulations and standards

General statement on compliance to food contact regulat ons
Staterment on BSE f TSE

Disclaimer

The product(s) mentionad herein are not intended to be usad for medical, pharmaceutical or healthcare
applications and we do not support their use for such applications.

To the best of our knowledge, the infomaation contained herein s accurate and reliable 5 of the date of publication;
howeverwe do not assume arey liability whatsoewver Tor the accuracy and compleleness of such infarrmation

Borealis makes no warranties which extend beyond the description contained herain. Nething herein shall
constitute any warranty of merchantability or fitness for a particular purpose.

It is the customer's responsibility te inspect and test our products in erder to satisfy itself as to the
suitability of the preducts for the customer's particular purpose, The custemer is responsible for the
appropriate, safe and legal use, processing and handling of our products,

W lizdility can be accepted in respect of the use of army Borealis product in conjunclion with armye ofer products
andfor materials. The imform stion contamed heren relates exclusvely o our products when not wsed in conunction
with ary obher maten sl wnless as spacifically provided for in the test methods stated above.

Borealis &G | Wagramer Srazse 17-12| 1220 Vierna | Ausiia
Takghons +43 1 229 000 | Fax «431 22 400 333
FM 2883564 | CCC Commencial Courl of Wianna | Wetssile wyvi borsslizom up oom.
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PRILOHA P III: MATERIALOVY LIST NJSTAR NU-100

@ New Japan Chemical Co., Ltd.

pudtnsms |NJSTAR NU-100

Chemical name N, N-dicyclohexyl-2 6-naphthalene dicarboxamide

|"‘°'! E"“'! : "'“'“""'!! h) [C24HION202(378) | structural formula |
EMCS Mo. -

4-1799 0 O
CAS No 153250-52-3 G“N
EINECS No. 430-540-6 H.. gg H

TSCA [PMN approved O A

PL. FDA, EFSA Registered

Applications Iﬂ crystal nucleating agem for polypropylenaMNucleating agent for synthetic resing

This completely new nucleating agent, originally developed I:qrnurmnpmy- changes the

crystalling form of PP resins. It exerts great effects for improvement of secondary

Feature/Function  |and enhancement of shock resistance and heat resistance by lowering the melting point of PP

resins, and therefore it can be used for various applications including injection molding and
molding.

Representative properties
;f'""“-"‘"’"- \White/Powder solid Melting point (°C) (380 - 390

(Water content (%) |Less than 1%

Package form 10 kg paper bag

For inquiries, contact
s

<About handling of the descriptions herein:

evalualions, risks, alc. described are nol warmranbad al all. In addition, the flems described are inlendad for wsual ways of handing,
and therefore if the product is handlad in a special mannar, handle it after taking a safety measure appropriate for the applicaion or
=)

(C) New Japan Chemical co_, 1. All Rights Resenved




