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ABSTRAKT

Tato prace zkouma vliv vlaknité celulozy esterifikované tfemi karboxylovymi kyselinami
na jeji disperzi V kompozitu a vliv plniva na vlastnosti tohoto kompozitu. Byla zkoumana
tepelné stabilita modifikované celulozy a jeji vliv na barevnost kompozitu, jeho tepelné

chovéani a mechanické vlastnosti.

Kli¢ova slova: celuloza, karboxylova kyselina, esterifikace, disperze, mechanické vlast-

nosti, barevnost

ABSTRACT

This Bachelor’s thesis studies influence of fibrous cellulose esterification by three carbo-
xylic acids on its dispersion in composite and an effect of the filler on the composite prope-
rties. Thermal stability of cellulose was examined as well as its effect on color, thermal

behaviour and mechanical properties of prepared composite.

Keywords: cellulose, carboxylic acid, esterification, dispersion, mechanical properties,
color
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UvVOD

Celuldza je nejrozsifenéjsi biopolymer na planeté Zemi a pti jeho zpracovani vznika velké
mnozstvi nevyuzitého odpadu. V posledni dobé se objevuji prace zabyvajici se teoretickym
vyuzitim celulézy a dfevéného odpadu jakozto plniva do plastd za i¢elem zlepseni zpraco-
vatelskych a mechanickych vlastnosti (1-3). S vyuzitim celulozy timto zpisobem vznika
jeden zasadni problém, a to jeji adheze k polyolefinim, které patii mezi nejpouzivanéjsi
komoditni plasty. Polyolefiny maji nepolarni charakter, zatimco celul6za je polarni biopo-
lymer. Existuje n€kolik praci zbyvajicich se riznymi modifikacemi celulézy pro zminéné
uziti, které se zabyvaji pfedev§im modifikaci samotnou, malo pak vlastnostem ptipadnych
kompozitii. Tato prace si dava za cil rozsifit praktické zkuSenosti s modifikaci celulozy a
vySettit Géinky modifikovaného plniva na vlastnosti kompozitu. Zlepsi se adheze modifi-
kované celulozy k polymerni matrici? Vyvola zlepseni adheze nukleacni aktivitu? Bude
zaznamenano zlepSeni mechanickych vlastnosti plastii plnénych modifikovanou celul6zou?
Toto jsou otazky, na néz se bude v této praci hledat odpoveéd’. V teoretické ¢asti budou
vyjmenovany hlavni zdroje celuldzy, shrnuty rtizné typy jeji modifikace, vyjmenovany
zakladni charakteristiky pouzitych materiald a bude utvofen teoreticky podklad
k metodam, jez budou pouzity k charakterizaci ziskanych materialti v praktické c&asti.
V druhé, praktické, ¢asti bude popsana modifikace celuldzy, jeji charakterizace, nasledna

ptiprava HDPE a iPP kompozitu a zjisténi jejich vlastnosti.
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. TEORETICKA CAST
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1 CELULOZA

1.1 Charakteristika

Celuléza je polydisperzni linearni homopolymer o molekulové hmotnosti (My) 1,78
az 2,43. 10°. Molekulovd hmotnost zavisi na zdroji celuldzy. Jeji zakladni jednotkou je
monosacharid anhydro —D— glukoza, ktera obsahuje tii hydroxylové (~OH) skupiny (obra-
zek 1). (4,5).

Obrazek 1 — Jednotka celuldzy se zvyraznénymi —OH skupinami (6)
Hydroxylové skupiny se nachéazeji na C-2, C-3 a C6 atomech, které jsou obecné piistupné
chemickym ¢inidlim. Na zakladé molekularni struktury (takticity), jednotného rozmisténi
—OH skupin a usporadaném systému vodikovych mustkii (obrazek 2) se formuji rizné typy
nadmolekularni- semi krystalické struktury. Disledek nadmolekularni struktury, provazené
vodikovymi mistky, je nerozpustnost ve vod¢, stejné jako v béznych organickych kapali-
nach. Celuldza je také netavitelnd, nebot’ diive nez dojde k tani, za¢ina tepelna degradace
(5, 7).
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Obrazek 2 — Znazornéni struktury celuldzy s viditelnymi vodikovymi mustky (8)

Celul6za maze byt chemicky pfeménéna na rozpustnou formu a z roztoku mize byt vyro-

bena folie nebo vlakno, avsak s niz$i My, nez nativni ceuldza. Pro technické ucely ma vy-
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znam pievedeni celulozy v xantogenat nebo rozpusténi v hydroxidu tetraaminmédnatém
(5).

Celuldza je nejrozsifenégjsi organickou hmotou na Zemi a z velké ¢asti tvoii bunécné stény
zelenych rostlin, fas a oomycet. Jeji obsah v rostlinach tvoti zhruba 33 % — obsah celulozy
V bavlnéném vlakné je 90%, dievo ji obsahuje 40-50 % a v suchych konopnych vlaknech
tvoii zhruba 45 % hmoty. (9)

Na obrazku 3 muzeme vidét uspofadani celuldzy v rostling. Jednotlivé fetézce tohoto pri-
rodniho polymeru se skladaji do fibril. Tyto fibrily se nasledné oviji okolo rostlinnych bu-
nék a tvoti vrstvy, pficemz smér usporadani fibril ve vrstveé je odliSny od sméru ostatnich

vrstev.

VRSTVY BUNECNYCH STEN VLAKNA

$1 52 S3 — lnm Hemiceluléza

10 um p—yq Celuloza

- Lignin

RETEZEC MOLEKUL CELULOZY

Obrazek 3 — Uspotadani celuldzy v rostling (10)
Na obrazku 3 je vidét, Ze kromé celulozy se mezi fibrily nachdzi hemicelul6za a lignin.
Hemiceluldzy jsou polysacharidy v bunéénych sténach, které jsou spojené v -(1-4) konfi-

guraci a jejich hlavni funkci je zesilovani bunéc¢né stény interakci s celulozou. (11)

Lignin je po celuléze druhou nejrozsifenéjsi organickou slou¢eninou na Zemi, tvoii 2,5%
rostlinné biomasy. Je to vysokomolekularni polyfenolickd amorfni latka, ktera hydrofobi-
zuje celulozu. Jeho hlavnim ukolem je spojovani mezibunécnych vlaken a zpevnéni celu-

16zovych molekul v ramci bunéénych stén. Dievu dodava pevnost piedevsim v tahu. (12)

Wang a kol. (13) provedli fadu méfeni pro zjisténi a porovnani mechanickych vlastnosti

ptirodnich vlaken, jejichz vlastnosti jsou shrnuty v tabulce 1.
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Tabulka 1 — Mechanické vlastnosti ptirodnich vlaken (13)

Vidkno Hustota Pevnost v tahu | Modul pruz- | Protazeni p¥i
[g/cm?] [MPa] nosti [GPa] | pietrzeni [%6]

Bavlna 15-1,6 287-597 55-12,6 7,0-8,0

Drevénd vldkna . 530675 20,8-60,1 :

(smrk)

Umélé hedvabi 1,60 500 40 1,25

Len 1,50 351 28,5 2,50

Konopi 1,48 820 29,6 3,50

Juta 1,50 579 26,2 1,50

Viskoza (regene- - 503 11 11,4

rovana celul6za)

Z tabulky 1 je patrné, ze nejvétsi pevnost v tahu maji vldkna konopi a nejvétsi modul pruz-
nosti maji vlakna smrkova, avSak tato hodnota ma velké rozpéti. Nejmensi pevnost v tahu

maji vldkna Inu, nejmensi modul pruznosti mizeme zpozorovat u vldken baviny.

1.2 Zdroje

V zévislosti na pavodu mohou byt rostlinnad vldkna, obsahujici hlavné celulozu, rozd€lena
do:

e lykovitych — juta, banan, len, konopi, kenaf, mesta

e listovitych — ananasovnik, sisal, pandan

e semennych nebo plodovych — kokosova vlakna, bavina, palmova vlakna (4)
1.2.1 Lykovita vlikna

1.2.1.1 Jutovnik

Jutova vladkna na vyrobu textilu se ziskavaji z riznych druhi jutovniku (obrazek 4), ktery
roste jen ve vlhkych tropickych podminkdch. Roéné se celosvetove sklidi 3 226 000 tun
juty (14). Juta obsahuje zhruba 60 % celulézy (15, 16).
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491. Lohova neboli jutovnik (Corchorus capsularis);
F kvét, f zrald tobolka.

Obrazek 4 — Jutovnik (14)

1.2.1.2 Len sety

Lnéné textilni vlakno se ziskava ze stonku Inu setého (obrazek 5). Jeho pevnost se za mok-

ra zvySuje o 20 %. Vlakna maji malou pruznost a dobrou vodivost tepla. (17) Len obsahuje

65 % celulozy (18).

Obrazek 5 — Len sety (19)

1.2.1.3 Konopi seté

Konopi seté je teplomilnd jednoletd dvoudoma rostlina z ¢eledi konopovitych, kterd ma

svij ptuvod ve Stfedni Asii. Péstuje se bud’ kviili sementim nebo jako ptadna rostlina. Ko-

nopi seté obsahuje 67 % celulozy. (18)
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Obrazek 6 — Konopi seté (20)
1.2.2 Listovité vlakna

1.2.2.1 Agave sisalova

Agave sisalova (obrazek 7) je suchomilna rostlina tropického a subtropického pasu, z niz
se ziskavaji sisalova vldkna. K jejim nejvétsim dodavateltim patii Brazilie, Mexiko a Cina.
List agave obsahuje zhruba 1000 technickych vlaken, ktera jsou 60—120 cm dlouha. Tato
vlakna se skladaji z elementarnich vlaken, ktera jsou piiblizné¢ 3mm dlouha a jejich tloust-

ka je cca 2l um. (21)

Obrazek 7 — Agave sisalova (22)
1.2.3 Semenna nebo plodova vlakna

1.2.3.1 Bavlnik

Nejvyznamnéjsi rostlinou péstovanou pro vyrobu textilniho vldkna je bavinik (obrazekS).
Z této rostliny se ziskavaji bavinéna vlakna, ktera piedstavuji nej¢istsi pfirodni zdroj celu-
16zy. Obsah celulozy ve vlaknu je vice nez 90 %. Bavlnik se péstuje ve vSech teplych ob-

lastech z celého svéta. (23)
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Obrazek 8 — Bavlnik (8)

1.2.3.2 Kokosova palma

Z nedozralych plodi kokosové palmy se ziskavaji kvalitni kokosova vlakna. Svétova pro-
dukce se odhaduje na 600 000 tun za rok. K nejvéts§im producentim patii Indie a Sri Lan-
ka. (24)

Obrazek 9 — Plod kokosové palmy s vlakny (25)

1.2.4 lzolace celulézy ze dieva

Celuldza se ziskava kromé¢ vySe zminénych zdroji také ze dfeva. Jejim zdrojem jsou hlav-
né smrky. Celuldza se ze dieva izoluje chemicky a to tak, Ze se dba na zachovani vlaken a
odstranéni hemiceluldz a ligninu. Stépky dieva se na celuldzu zpracovavaji tiemi zpisoby.
Sulfitovym, jimz se zpracovava zejména dievo S nizkym obsahem pryskytice (smrk, jedle,
osika, topol vrba). Sulfaitovym zplisobem se zpracovava pouze dievo borovice a buku, ale
1ze jim zpracovat i dfevo ostatnich stromuti. Dfevo, které ma vysoky obsah pryskyfice nebo
zbytky kiliry a lyka Ize zpracovat natrovym (sodnym) zpisobem. Natrovy zpiisob se pouZi-

va i na dfevo listnacu. (26)
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1.3 Moznosti modifikace

Diky postrannim —OH skupinam je celul6za hydrofilni a tudiz 1ze ptedpokladat, Ze pti smi-
chani s hydrofobni matrici bude hiife interagovat. Proto se vyvijeji riizné zpusoby jak zlep-
Sit interakci celuldézy s polymerni matrici, zejména modifikaci povrchu celulozy. V této

¢asti budou shrnuty nékteré znamé zptisoby modifikace.

1.3.1 Modifikace roubovanim (graftovanim)

Propojeni celulozy a zlepseni kompatibility s hydrofobni matrici se miize zajistit chemic-
kym roubovanim piimou reakci. Pouzivaji se matrice ziskané polyadici nebo polykonden-
zaci. (27)

Roubuji se polymerizovatelné molekuly s malou My, se skupinou reagujici s —OH skupi-
nami celulézy na jednom konci a skupinou schopnou reagovat s polymerni matrici na kon-
ci druhém. (27)

Dalsim zptusobem je roubovani ¢inidly nesoucimi dvé stejné funkéni skupiny. Jedna
funkéni skupina reaguje s —OH skupinami celuldézy a druhd s polymerni matrici. Reak¢ni-

mi podminkami musi byt zaji$téno, aby se obé skupiny nenavazaly na celuldzu. (27)

1.3.2 Uprava sisalového vlakna pro p¥ipravu kompozitu s polypropylenem

Joseph a kol. (28) ukazali, ze 1ze modifikovat povrch sisalového vlakna né€kolika metoda-

mi, z nichz hlavni byly:

— modifikace sisalového vldkna uretanovym derivatem polypropylenglykolu, ktery
byl syntetizovan z toluen -2,4-diizokianatu a polypropylenglykolu. Celuléza zrea-
govala —OH skupinou s volnou izokyanatovou skupinou na uretanovém derivatu
(28).

— modifikace vlaken pomoci chloridu kyseliny benzoové za ptitomnosti NaOH zmé-
nila jejich hydrofilni charakter na hydrofobni. Na vlakno se navaze chlorid benzilu
za odstépeni chloru a vznikne nizkomolekularni produkt NaCl. (28)

— modifikace vlaken poly-[methyl poly (fenyl izokyanatem)] . Izokianatova skupina

zreagovala s celulozovymi —OH skupinami (28).
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matrice polypropylenu

Obrazek 10 — Celuldzové vliakno modifikované poly-[methyl poly (fenyl izokyanatem)]
v kontaktu s PP matrici (28)

1.3.3 Silanova dprava

Bifunkéni molekuly silanu plisobi jako kompatibilizator mezi matrici a celulézou. Vytvari
chemickou vazbu s povrchem celuldzy prostiednictvim siloxanového mustku a skrz orga-
nofunkéni skupinu se vaze s matrici. Toto spojeni celuldézy s polymerni matrici skrz pri-
marni kovalentni vazby vytvaii molekularni kontinuitu na rozhrani mezi celul6zou a matri-

ci. (4)

1.3.4 Roubovani iontovych skupin na povrch celulézovych vliken

Caiem a kol. byly zkouseny dva zpisoby chemickych uprav celuléozovych vlaken. Jeden
zpusob byl za pouziti spojovaciho ¢inidla 3-aminopropyltriethoxyxylan (APS) a druhy
za pouziti slouceniny (2,3-epoxpropyl) trimethylamonium chloridu (EPTMAC), kdy se na

povrch celulozovych vlaken naroubovaly kvarterni amoniové skupiny (29).

1.3.5 Heterogenni modifikace celulézy mastnymi kyselinami

V této praci byla pouzita metoda popsana Uschanovem a kol., kteti modifikovali celulozu
mastnymi kyselinami. Celul6za byla v reakéni bafice s michadlem a pfivodem dusiku roz-
ptylena v roztoku pyridinu a p-toluensulfonylchloridu (p-ToSyl). Karboxylova kyselina
byla pomalu pfidana do smési v molarnim poméru 1:1 (p-ToSyl: kyselina). Teplota reakéni
smési byla drzena na 50 °C po dobu 4 hodin. Vysledny produkt byl piefiltrovan a promyt
etanolem a metanolem. Dalsi Cisténi celulozy bylo provedeno metanolem v Soxhletové

aparatufe po dobu 18 h. Nakonec byla celul6za prefiltrovana, promyta metanolem, etano-
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lem, acetonem, vodou a vysusena ve vakuu. Na obrazku 10 je znazornénou reak¢éni schéma

esterifikace. (30)

Karboxylova kyselina e}

Jednotka celuldzy

Obrazek 11 — Reakéni schéma heterogenni modifikace celulozy mastnou kyselinou
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2 POLYPROPYLEN, POLYETHYLEN

2.1 Polyethylen

Polyetylen (PE) je makromolekularni latka, jejiz uhlovodikovy fetézec nema zadné po-

stranni substituenty (obrazek 12).

Obrazek 12 — Vzorec meru PE (31)

PE je termoplast, ktery vznika polymeraci etylenu. Pivodné byl vyrabén jako homopoly-
mer, dne$ni komer¢ni polyetyleny jsou vsak ve velké vétsin¢ kopolymery ethenu s a-
olefiny (1-butenem, 1-hexenem, 1-oktenem nebo 4-methyl-1-pentenem). PE je polymero-
van riznymi postupy, coz vede k materidlu S riiznymi zpracovatelskymi i uzitnymi vlast-
nostmi.(5, 32) Ruzné vlastnosti jsou vysledkem rozdilného vétveni polymernich fetézct a
tim i v obsahu krystalické faze a rovnéz rozdila v My, jednotlivych typt PE. Produkty
s jinym stupném krystalinity se 1i§i hustotou (hustota krystalické faze PE je 1,000 glcm® a
amorfni faze 0,855 g/cm®). Zakladem pro tiidéni PE se stala hustota polymeru a tvar fetsz-
ce. Zakladnimi typy jsou nizkohustotni PE (LDPE), vysokohustotni PE (HDPE) a linearni
nizkohustotni PE (LLDPE). Tvar polymernich fetézct téchto zakladnich typi se lisi da-
sledkem rtiznych polymera¢nich mechanisma a kopolymerace s a-olefiny. LDPE vyrabény
radikalovou polymeraci se vétSinou oznacuje jako rozvétveny PE nebo podle polymeracni-
ho tlaku jako vysokotlaky PE, zatimco polyinserci vyrabéné HDPE a LLDPE jsou oznaco-
vany jako linearni nebo téz jako nizkotlaké nebo stiedotlaké PE. Specialni skupinu jsou

produkty vyrabéné pomoci metallocenovych katalyzatort. (5)

Rozdily v charakteru vétveni polymernich fetézca tii zakladnich typu polyetylenu jsou

vyobrazeny na obrazku 13.
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3a 3b
’ /

Obrazek 13 — Struktura makromolekul: 1- HDPE, 2 — LLDPE (kratké vétveni), 3 — LDPE
(dlouhé a kratké vétveni, a — trubkovy reaktor, b — autoklav). (5)

PE je tuha latka, ktera je v tenkych vrstvach nebo filmech ohebna, elasticka a téméf pru-
hledna s lehkym mléénym zékalem. Pfi doteku ma voskovity charakter. Vsechny typy PE
maji vysokou krystalinitu. Teplota tani se pohybuje mezi 105 az 136 °C. PE ma vysokou
houZevnatost a taznost, vysokou stalost proti chemickym ¢inidlim a za normalni teploty
se neméni uc¢inkem H,SO,4, HCI, HNOj3 ani HF. Jeho stalost proti oxida¢nim c¢inidlim je
omezena. Za normdlni teploty se nerozpousti v zaddném rozpoustédle. Podléha studenému
toku a ma sklon k praskani pod napétim. (5) V tabulce 2 jsou shrnuty a srovnany vlastnosti

zakladnich typt PE.
Tabulka 2 — Srovnani nékterych typickych vlastnosti zakladnich druht PE (5, 33)

Vlastnost LDPE LLDPE HDPE
Hustota [g/cm?] 0,915-0,935 0,910-0,925 0,941-0,967
Teplota tani [°C] 106-112 125 130-133
Pevnost v tahu [MPa] 7-17 15-21 18-30
Prodlouzeni pfi pretrzeni [%] 100-700 200-1200 100-1000
Modul pruznosti [MPa] 415-795 248-365 689-1654
Tvrdost [Shore D] 45-60 41-53 60-70

2.1.1 Pouziti HDPE

HDPE je odolngjsi proti organickym rozpoustédlim a chemickym latkdm nez rozvétveny
PE. M4 vysokou krystalinitu a tudiz je vice zakaleny. (5, 34) Diky vyssi krystalinite, ktera
se projevuje jako ztuzujici faktor, ma vétsi modul pruznosti, tvrdost, niz$i propustnost pro
plyny a pary a podporuje fixaci orientovanych fetézcil, coz se vyuziva u folii a paskl pro
textilni a vazaci Gcely. ZvySena krystalinita se negativné odrazi ve snizené odolnosti proti

korozi za napéti. (5) Teplotni pouzitelnost HDPE je kratkodob¢ az 110 °C. Tento polymer
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se zpracovava hlavné vstiikovanim, vyrabi se z né&j velké duté predméty, trubky a folie.

Vyznamnou aplikaci jsou ptepravky a ochranné pracovni pfilby. (5)

2.2 Polypropylen

Polypropylen (PP) (obrazek 14) je krystalicky polymer s krystalinitou 60 az 75 %. Hodnota
My, obchodnich typt byva 100000 az 600000, podil izotaktického PP v obchodnich typech
byva 94 az 98 %, bod tani (b.t.) 160 az 170 °C.

g
s

A

Al N

B C g C T
7((:}1/ SOHS  CHT S 74

> H CH, H
(EH:’ $H3 H CH,3

————=
c 7CCH,/‘\CH,/ ls{\CH,/ (E:;CH,/ 74

3

Obrazek 14 — A: 1zotakticky PP, B: Syndiotakticky PP, C: Atakticky PP
Diky ¢aste¢né krystalinité je PP mléén¢ zakaleny a neprthledny. Bod tani Cistého izotak-
tického PP (obrazek 14) je 176 °C a jeho hustota je 0,90 az 0,92 g/cm®. Chemicka odolnost
PP je podobna jako u PE. PP botna v ketonech, uhlovodicich a esterech. Ackoliv je podob-
ny HDPE, lisi se od n&j zejména niZsi hustotou, vyssi teplotou méknuti (a tim pouZitelnosti
pro vyssi teploty) (5, 35). Dobie odolava vrouci vod¢ a sterilizaci vodni parou. Jeho tepel-
na pouzitelnost je kratkodobé do 135 °C, dlouhodobé 100 °C. Oproti HDPE ma lepsi odol-
nost vii¢i korozi za napéti, vyssi pevnost v tahu a tlaku, vyssi tvrdost a vyssi odolnost vici
odéru. Diky bo¢nim methylovym skupinam je citlivéjsi na oxidaci. PP mé& malou propust-
nost pro plyny a pary. Jeho vlastnosti zavisi na My, stupni polydisperzity a izotakticité. (5,
36) Tabulka 3 uvadi vlastnosti druhti PP. Z tabulky je patrné, Ze relativné nejhorsi vlast-
nosti ma atakticky PP, ktery se nevyrabi a je snahou, aby jeho podil v polymeru byl co

nejmensi.
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Tabulka 3 — Vlastnosti izotaktického, syndiotaktického a ataktického PP (5)

Vlastnosti Izotakticky Syndiotakticky Atakticky
Hustota 0,92-0,94 0,8-0,91 0,85-0,90
Bod tani [°C] 165 135 -
Rozpustnost v uhlovo- nerozpousti se sttedni soké
diku pti 20°C zpou vy
Pevnost vysoka sttedni velmi nizkd

2.2.1 Pouziti

PP se zpracovava vstiikovanim pii teploté 205 az 280 °C a vytlatovanim na trubky, desky,
folie a profily pfi teploté¢ 200 az 270 °C (5, 36). Index toku taveniny (ITT) se podle typu
pohybuje obvykle mezi 0,4 az 13 g za 10 min. Desky a bloky Ize také lisovat z granuli pii
teploté 180 az 250 °C. PP lze pouzit na riizné vyrobky, u nichZ jsou Zddany tuhost, mecha-
nickd pevnost a dobré elektroizola¢ni vlastnosti. V automobilovém primyslu se napft.
uplatiiuji vstiikované dilce z PP na piistrojové desky, ventilatory aj. Ve spotiebnim pri-
myslu se PP uplatiiuje jako soucasti vysavacu, ventilatort, susi¢t na vlasy, mixért, hracek,
kufrt aj. Odolnost vuéi sterilizacnim teplotdm umoziuje pouZzit polypropylen na dilce in-
jekeénich stiikacek aj. Trubky maji dobrou chemickou odolnost a jsou vhodné napt. pro
kanaliza¢ni odpady v chemickém primyslu. Folie, zejména dvousmérné orientované, mo-
hou v obalové technice konkurovat celofanu. PP je velmi Siroce aplikovan pii vyrob¢ vla-
ken. Vldkna maji mechanické vlastnosti srovnatelné s vlakny polyamidovymi, takze jsou

elasticka a schopna absorbovat deformac¢ni energii. (5, 36)
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3 METODY CHARAKTERIZACE PRIPRAVENYCH MATERIALU

3.1 Diferencni skenovaci kalorimetrie (DSC)

Princip diferen¢ni skenovaci kalorimetrie (anglicky Differential scanning calorimetry zkra-
cen¢ DSC) je udrzeni stejné teploty studovaného a referen¢niho vzorku, které¢ jsou soucas-
né zahfivany stejnym teplotnim programem. DSC s tepelnym tokem (heat flux DSC) ma
referencni i studovany vzorek umistén na samostatnych teplotnich ¢idlech v jedné kalori-
metrické cele a jsou spojeny tepelnym mostem (obrazek 17). Pokud nastane zména teploty
ve studovaném vzorku zpiisobena exotermickymi nebo endotermickymi déji, zapticinujici
rozdil teploty mezi obéma vzorky, je tento rozdil teplot pfistrojem zaznamenan jako tepel-
ny tok mezi nimi a pieveden na energeticky ekvivalent, takze vystup z obou typl analyza-

torti je analogicky a vzajemné porovnatelny. (37)

Méreny Referencni
vzorek vzorek

Wrlrd 77777

Topné téleso

[

Topny termoclanek \ /
: Termoclanky :

Obrazek 15 — Princip méfeni DSC heat flux (37)

Analyzou zaznamu DSC lze ziskat mnozstvi energie (d¢jova entalpie, AH), které se musi
do systému dodat pii zmén¢ jeho stavu. Samotna DSC kiivka ptedstavuje zavislost tepel-

ného toku na teploté (viz obrazek 18).
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tepla

mkl /

Teplota ——=

Obrazek 16 — Vzorovy termogram (38)

Na obrazku 18 mtuzeme vidét n€kolik veli¢in. Ty je teplota skelného piechodu, T¢ je teplota
krystalizace a Tn, je teplota tani. AH, je entalpie krystalizace, tedy energie uvolnéna pii
zkrystalizovani, zatimco AHp, entalpie tani, tedy teplo (energie), které bylo spotfebovano
tanim krystalické faze ve vzorku. Porovnanim téchto hodnot s teoretickymi tabulkovymi

hodnotami AH?, (entalpie tani plné krystalického materialu) lze spoéitat krystalinitu mate-

rialu dle rovnice 1, kde w zna¢i hmotnostni procenta matrice v kompozitu. Tabelované

hodnoty pIné krystalickych materialti jsou: HDPE = 293 J/g; iPP = 207 J/g. (39)

AH,,
X, [%]= A X100 1)

3.2 Termogravimetricka analyza (TGA)

Nejjednodussi metodou termické analyzy je termogravimetrickd analyza nebo jednoduse
termogravimetrie. V tomto pifipadé se jedna o metodu, v niZ je vzorek (miligramy az gra-
my) vystaven ohievu a na citlivych mikrovahach je pozorovana zmeéna jeho hmotnosti (0b-
razek 19). Atmosféra, v nizZ méfeni probiha, je volitelna. Voli se bud’to prostfedi inertni,
napiiklad dusik nebo argon nebo oxidacni, zde je nejjednodussi pouzit vzduch. Termogra-

vimetrie tedy snadno a rychle stanovuje tepelnou nebo tepelné-oxidacni stabilitu vzorku.
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Obrazek 17 — Princip funkce TGA (40)

Pomoci analyzy krokii degradace materidlu je pak mozno usuzovat na jeho sloZeni, obsah

pak umoznuji také odhad Casové stability nékterych materidlti pii zvolené teploté. M¢éfit Ize
od laboratorni teploty do vysokych teplot 1000 az 1600°C podle typu pfistroje. Moderni
pfistroje umoziuji tzv. vysoce rozliSovaci termogravimetrie, pii niz je rychlost ohfevu za-
vislad na chovani samotného vzorku a umoziuje efektivnéji rozlisit ptipadny pribéh dvou

procesu soucasné. (40)

T T T T
110 |

CaCOHO —w CCOE) . CaCOl) fz%{gl 405
’ +H,0(g) . *tcoM 2 (@)

Hmotnost vzorku (%)
Derivace hmotnosti (1/°C)

30 1 I 1 1
0 200 400 600 800 1000

Teplota (°C)

Obrazek 18 — TGA zdznam testovani stability §tavelanu vapenatého. Cerna kfivka ukazuje
pribéh degradace materidlu na teplote, ¢ervend kiivka, derivace hmotnosti, pak 1épe odha-

luje pocet degradacnich kroku a jejich pocatek (40).
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3.3 Tahové zkouSky

Pti tahové zkousSce je vzorek podroben tahové deformaci, jejiz velikost s Casem rovnomer-
n¢ roste (rychlost deformace je konstantni) az po pretrzeni vzorku. Sleduje se zavislost
tahového napéti o5 na deformaci €. Napétim se zde rozumi tzv. smluvni napéti, tj. pomér

sily F piisobici na vzorek k plose Sg, cozZ je prifez nedeformovaného vzorku;
Ge= F
S SO

a deformaci pomér prodlouzeni vzorku Al k nedeformované (pivodni) délce vzorku lo.

Al
8: —
lo

Upfesnéni, o jaké napéti se jednd, je nutné, protoZze vzorek je deformovan aZ po svou de-
strukci - pretrzeni, kdy rozdil mezi plivodnim prifezem a prufezem pii pretrzeni byva
znacny (41). Zkouska byla provedena dle normy ISO 527. Na obrazku 21 muzeme vidét
obecny prubéh tahové kiivky pro polymerni materialy (42). Je to graf zavislosti napéti na
prodlouzeni.

ProdlouZeni pFi
mezi kuluz

ProtaZeni pfii pfetrieni

Napéti

Maximalni
napéti

Mez
kluzu

W s -
ProdlouZeni

Obrazek 19 — Obecny prubéh tahové kiivky pro polymerni materialy (42)
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3.4 Optické vlastnosti

3.4.1 Opticka mikroskopie

Opticka mikroskopie umoznuje pozorovat mikroskopické objekty a struktury do 1000 az
1500 nésobného zvétseni bez specialnich uprav mikroskopu a pii bézné ptipravé vzorku.
Opticka mikroskopie umoziiuje pozorovat vzorky v pfirozeném stavu vcetné vlhkosti a
s malymi upravami téz pii nizSich nebo vyssich teplotach. Byla pouzita metoda prochazeji-
ciho svétla. RozliSovaci schopnost optickych mikroskopii s prochazejicim zdrojem svétla

se pohybuje okolo 0,2 um. (43, 44) Na obrazku 22 jsou popsany a vyobrazeny ¢asti optic-

kého mikroskopu.
Slozené paprsky Kamerovy
po interferenci Okulary néstavec
Osvétleni pro
- Amlywm— - dopadajlci
Réadny svetlo
Mimotadny e —
paprsck s
Polarizované
svetlo
SVEH0  m—
ze zdroje

Obrazek 20 — Popis ¢asti optického mikroskopu (45)

3.4.2 Kolorimetrie

Kolorimetrie je metoda pro méfeni zbarveni vzorkll v prochazejicim svétle nebo v odrazu
s anebo bez pfimo odrazené¢ho paprsku (viz obrazek 21). V experimentalni ¢asti byla pou-
zita metoda odrazu s vyloucenim piimo odrazeného paprsku, kterou se Stanovuje pouze
diftzni odrazivost a odpovidajici barevny ton. (46) Ziskana data byla piepoctena na index

Zlutosti (Y1) podle americké normy ASTM E313, kde je definovana jako:

_ 100 (CxX—C,2)

Yl v

Kde X, Y, Z jsou hodnoty CIE Tristimulu a hodnoty C, a C, zavisi na osviceni a detektoru.

(47) Nadale byla ziskana spektra pfepocitana na polohu barvy v soufadnicich CIELAB
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(L*, a*, b*) a celkové odchyleni od barvy zakladniho nenaplnéného materialu bylo vyjad-

feno Eukleidovskou vzdalenosti:

AE,, =-/AL? + Aa? + Ab?

kde AL, Aa a Ab piedstavuji rozdily v L*, a* a b* soufadnicich ¢istého polymeru a kompo-

zitii. (48)

Vizualné je zlutost materidlli spojena se znecisténim a degradaci materidlu. Index zlutosti

se pouziva pro zjisténi téchto druhi degradace. (47)

Mody odrazu rozptyleného svétla

Zahrnuti pfimo odraZeného Vylouéeni pfimo odraZzeného
paprsku paprsku
Detektor

Méfeny |
L v s
paprsek Odrazeny

paprsek

Obrazek 21 — Schéma metody méteni zbarveni vzorku (46)

3.4.3 Infracervena spektroskopie

Infracervend spektroskopie je nedestruktivni analyticka metoda vyuZivana pii analyze
vzorkl. Jeji podstatou je interakce molekul vzorku s infratervenym zatenim. Pokud dojde
K pohlceni fotonu infraderveného zafeni studovanou hmotou, mluvime o absorpéni infra-
cervené spektroskopii, v ptipadé, ze dojde k vyzatreni fotonu, mluvime o emisni infracer-
vené spektroskopii. Energie fotond infracerveného zareni je nedostacujici pro excitaci
elektronti v molekulovych orbitalech, ale je dostacujici ke zmén¢ vibra¢niho stavu (zména
amplitudy vibrace molekuly) nebo rota¢niho stavu molekuly (zrychleni rotace molekuly).
Vibra¢ni pohyb si Ize predstavit jako periodickou zménu mezijaderné vzdalenosti mezi
atomy. Vibrace latek vytvareji charakteristicka spektra pro kazdou z nich. Prakticky nee-

xistuji dvé latky, které by mély zcela shodné infracervené spektrum. (49, 50)
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II. PRAKTICKA CAST
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4 PRIPRAVA PLNIVA

Jako plnivo do polymerni matrice byly pouzity dva typy vlaknité celulézy. Prvni z nich je
vlaknita bavlnikova celuléza ve formé prasku od spole¢nosti Sigma-Aldrich s vysokou
Cistotou a stfednimi rozmeéry vlaken 50-350 pm v délce a 12-15 um v praméru. Druhé pl-
nivo jsou piirodni bélena ne-jehli¢nanova celulozova vlakna Arbocel FD 600-30 od spo-
le¢nosti J.Rettenmaier&S6hne GmbH, jejichZ lozeni je uvedeno v tabulce 4. Tvar ¢astic

Arbocelu se jevi spise destickovy, o rozmérech 45x15 um, nez vlaknity, jak uvadi vyrobce.

Tabulka 4 — Slozeni celulozy Arbocel® FD 600-30w (pfevzato z materialového listu)

Alfa celuldza 73,1 % Extrakt 0,7%
Hemiceluloza 9,1 % Popel 42 %
Lignin 7,2% Vlhkost 6,7 %

4.1 Esterifikace celulozy

Plnivo bylo modifikovano tfemi karboxylovymi Kyselinami s rozdilnou délkou uhlikového
fetézce: kyselina propionova (3 uhliky), dekanova (10 uhlikd) a olejova (18 uhlik). Postup
esterifikace byl upraven podle postupu publikovaného Uschanovem a kol. (30). Celul6za
byla vysusena po dobu 8 h pii 80 °C a tlaku 0,1 bar. Nasledn¢ byla pfenesena do reakéni
bariky s michadlem, rozptylena v roztoku pyridinu a p-ToSyl, ktery mél funkci mediatoru
esterifikace. Karboxylova kyselina byla pfidana jako posledni. Reakéni smés byla udrzo-
vana pii 50 °C po dobu 4 hodin za stalého michani pod zpétnym chladicem. Mnozstvi
chemikalii bylo zvoleno tak, aby byl molarni pomér hydroxylovych skupin celuldézy ku p-
ToSyl a karboxylové kyselin€ roven 1:1,5:1,5. Jelikoz je celuléza v reakéni smési neroz-
pustna, je zna¢né mnozstvi hydroxylovych skupin chemické reakci neptistupné, a proto je
molarni pomér p-ToSyl a kyseliny vyssi. Vysledny produkt byl pfefiltrovan a promyt eta-
nolem. Dalsi ¢isténi celulozy bylo provedeno etanolem v Soxhletové aparatufe po dobu
12 h s cyklem cca 10 min. Vyc¢istény material byl vyjmut, vysusen na vzduchu a nasledné
susen pfi 0,1 bar a 80 °C po dobu 8 h. Pripravené materialy jsou dale znac¢eny: A— Arbocel
a Cislo odpovidajici po¢tu uhlika kyseliny, jiz byla celuléza modifikovana; SA— Sigma-

Aldrich a ¢islo odpovidajici poctu uhliki kyseliny, jiz byla celul6za modifikovéna.
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4.2 Charakterizace

Ziskané plnivo bylo charakterizovano pomoci FT-IR Vv transmisnim modu a termogravime-

trie.

4.2.1 Infracervena spektroskopie

Dle naméfenych spekter (obrazky 22 a 23) muzeme vidét, ze modifikace celulozy byla
uspés$na. Dikazem jsou vznikla maxima v polohach vinoétu charakteristickych pro estero-
vou vazbu (1750-1760 cm™), pfi¢emz pivodni nemodifikované celuldze tento pik chybi.
Dale bylo pomoci FT-IR zméfeno, ze modifikované plnivo bylo etanolem dostate¢né vy-
Cisténo a je beze zbytkl reagencii. Tento fakt je vidét pii porovnani spektra v oblasti 500-
700 cm™ p-ToSyl z obrazku 24 se spektry modifikovanych celul6z z obrazka 22 a 23, na

nichZ maximum v této oblasti neni.
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N\ 1750~ 1468 /
/ \
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Obrazek 22 — FT-IR spektra modifikované celulozy Arbocel
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Obrazek 23 — FT-IR spektra modifikované celulozy Sigma-Aldrich
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Obrazek 24 — FT-IR spektra reagencii
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4.2.2 Termogravimetrie

Termogravimetrické meéteni bylo provedeno v dusikové atmosféfe a linedrnim nartstem
teploty s rychlosti 20 k/min. Zaznam méfeni je uveden na obrazku 20. Mé&fenim bylo zjis-
téno, Ze celuldza A pred i po modifikaci za¢ind degradovat diive nez SA. Nemodifikovany
A také zanechava vice popela (pfi 600 °C) ve srovnani s SA. Nizsi stabilita A je ziejmée
zena navlhavost u modifikovanych materiali oproti ¢istym, coz je charakteristické niz$im
ubytkem hmotnosti pfi teplotach do 100 °C. Nadale je u obou modifikovanych celul6z pa-
trné, Ze s rostouci délkou fetézce klesa tepelna stabilita. V tabulce 5 jsou odectené polohy
jeva v prubéhu TGA. Z tabulky je patrné, Ze nejvétsi zbytky popela u modifikovanych ce-
luléz jsou u SA18 a A18. Tyto zbytky jsou ziejmé zpusobeny piitomnosti dvojné vazby

wrwe
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Obrazek 25 — Ktivky tbytku hmotnosti v zavislosti na teplot€ a jejich prvni derivace

(DTG) — vlevo material Arbocel, vpravo material Sigma-Aldrich
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Tabulka 5 — Odectené polohy jevt v pribéhu TGA. Hodnoty jsou vztaZzeny na suchou
hmotu, tedy hmotu ustalenou pti 105 °C. (Inflexni bod byl urcen jako maximum na DTG

kiivce.)

Onset Inflex Vlhkost Zbytek

[°C] [°C] [%] [%0]
A0 324 368 4,7 18,6
A3 340 372 1,2 11,4
A10 288 311 0,4 10,6
Al8 148 270 304 1,0 13,4
SAO 342 363 2,9 3,6
SA3 310 341 0,6 91
SA10 279 290 0,05 8,9
SA18 144 259 277 0,7 18,1

Nizsi tepelna stabilita pak omezuje maximalni teploty a €as pfi pfipravé kompozitu. V tom-
to ptipadé je relativné bezpetné maximum 200 °C, resp. nizsi, pokud budeme uvaZzovat
oxidacni u€inky bézné atmosféry v porovnani s neoxidujici dusikovou atmosférou, ktera

byla pouzita pii termogravimetrii.
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5 PPAPE KOMPOZITY S CELULOZOU

Jako matrice polymerniho kompozitu byly pouzity dva plasty: HDPE Liten VB 33 (Unipe-
trol, ITT = 0,33 g/10min: ISO 1133, 190°C/2,16kg) a iPP HD601CF (Borealis, ITT = 8
g/10min: ISO 1133, 230°C/2,16kg).

5.1 Priprava kompozita

Kompozity byly pfipraveny za pomoci laboratorniho hnéti¢e Brabender PL 2000 pfi teplo-
t&¢ 180 °C. Komora hnéti¢e byla naplnéna smési plastového granulatu a celulézy (10 hm
%). Po naplnéni komory se smé&s michala 2— 3 minuty pii otackach 15 min™ do roztaveni
granulatu. Nésledné se otacky zvysily na 45 min™ a tato rychlost byla udrZovana po dobu 5
minut. Smés byla vyjmuta z komory a rozlisovana pfi 185 °C do desky o rozméru 15x15x1
mm. Piedehiev trval 1 min., zalisovani 1 min. a nasledné chlazeni trvalo 10 min. Tlak na
formu byl 150 MPa. Z vylisované desky byla vysekana zkuSebni téliska tvaru 5A na taho-
vé zkousky dle normy CSN EN ISO 527-2. Kompozity budou dale zna¢eny zkratkou plas-

tu, ktery tvofi matrici a znackou celul6zy modifikované ptislusnou kyselinou (viz vyse).

5.2 Barevnost kompoziti

Barevny odstin pfipravenych materialti byl zméfen pomoci spektrofotometru HunterLAB
UltraScan VIS. Naméifené a vypoctené hodnoty jsou v tabulce 6 a odchylky barevnosti od
Cistého materidlu, tedy matrice bez celulozy, jsou graficky znazornény na obrazku 26.
Snimky kompozitl jsou dale na obrazcich 27 a 28. Nejvyssi index Zlutosti je u kompozitd,
jejichz plnivem je celuldoza modifikovana kyselinou olejovou. Znaény nartst zlutosti je

zpusoben nizkou tepelnou stabilitou plniva, ktera zptisobuje degradaci matrice.
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Tabulka 6 — Zmétené hodnoty barevnosti v kolorimetrickém prostoru CIE L*a*b*, vypoc-

tené hodnoty odchylky od barvy zakladni matrice a index Zlutosti.

L* a* b* |AEsp| Y L* | a* b* |AEsx | YI
PE 91,81| 0,97| -5,03 - -9,29|PP 92,33| 0,02| 2,31 - 441
PE-AQ 82,02| 3,02|21,42| 28,3| 42,70|PP-AO 86,56| 0,39|19,26| 17,9| 35,14
PE-A3 83,88| 1,61|21,77| 28,0| 41,14|PP-A3 87,19| 0,09|20,30| 18,7 36,26
PE-A10 |83,94| 2,14|20,92| 27,1| 40,35|PP-A10 |88,85|-0,69|15,04| 13,2| 26,65
PE-A18 |66,23|13,69|37,11| 50,9| 86,71|PP-A18 |75,70| 5,34|37,69| 39,5|71,28
PE-SAO |90,15| -0,05| 1,94| 7,2| 3,56|PP-SA0 |88,23(-0,78| 4,68 4,8 8,36
PE-SA3 |80,99| 1,25|26,29| 33,1| 48,75|PP-SA3 |85,74|-0,26|11,41| 11,2|21,56
PE-SA10 | 91,40| -1,46| 6,40, 11,7| 10,58|PP-SA10 |86,97|-0,25| 3,77| 5,6| 7,24
PE-SA18 | 51,54| 17,3|35,12| 59,2| 103,08|PP-SA18 | 84,33 |-2,58| 24,24 | 23,5| 40,50
| 100 ~
ppA18 —1° | ©T PE-A18 PP
! ! ' PE-SA18 90 g
PP-SA18 ~e | PE-SA3 8
©  PE-AO
o &
PE-SA3
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Obrazek 26 — Zobrazeni polohy zmétfené barvy v kolimetrickych soutfadnicich
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Obrazek 27 — Zkusebni téliska PP kompozitu pro tahovou zkousku

Obrazek 28 — Zkusebni teliska PE kompozitu pro tahovou zkousku
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5.3 Teplotni chovani kompoziti

DSC méfeni probihalo tak, ze material byl ohiivan rychlosti 10 K/min do 190 °C, kde byl
drzen izotermné po dobu 1 min pro odstranéni teplotni historie, nasledné bych zchlazen na
25 °C a znovu zahtivan na 190 °C, pficemz byla zachovéna rychlost 10 K/min. Naméfené
a vypoctené hodnoty ziskané z DSC zaznamu jsou Vv tabulkach 7 a 8, jeho pribéh je vyob-
razen kiivkami na obrazcich 29— 32. Ze ziskanych dat Ize fict, ze Cista celuloza v HDPE
lehce snizuje teplotu krystalizace a v PP teplotu krystalizace naopak lehce zvySuje. Ve vét-
$ing piipadu byla v kompozitu s HDPE zvysena krystalinita, vyjma HDPE plnéného SA18,
coz je nejvice zdegradovany kompozit. Nejspise v kompozitu probéhlo slabé sitovani a
nariist My, v disledku degradace. V ptipad¢ kompozitii s PP matrici bylo zjiSténo, ze Cista
celuloza slabé nukleuje, zvySuje teplotu tani a krystalizace. V ptipadé plnéni celulozami

modifikovanymi kyselinou olejovou je trend obdobny stejné jako u HDPE SA18.

Tabulka 7 — Data pro HDPE ziskana z DSC zaznamu

Material T Te AHm AHc Xe
°C °C JIg JIg %
HDPE 135,86 118,35 189,19 187,73 64,57
HDPE-AOQ 137,14 115,27 176,94 177,29 67,10
HDPE-A3 137,39 113,98 179,04 177,47 67,90
HDPE-A10 136,63 116,84 186,60 184,77 70,76
HDPE-A18 135,84 117,41 184,65 183,78 70,02
HDPE- SAQ 139,01 113,20 180,09 178,04 68,29
HDPE- SA3 134,75 116,20 181,61 179,76 68,87
HDPE- SA10 135,15 115,80 173,81 172,48 65,91
HDPE-SA18 135,46 116,40 116,32 163,09 4411

Tabulka 8 — Data pro PP ziskana z DSC zaznamu

Material Tm Te AHp, AH, Xe
°C °C Jg Jg %
PP- 163,26 120,47 104,10 102,20 50,29
PP-SA0 165,02 122,49 93,26 88,79 50,06
PP-SA3 166,25 117,49 83,29 79,79 40,24
PP- SA10 163,93 114,77 91,32 85,07 49,02
PP-SA 18 164,14 125,37 98,98 90,97 47,82
PP- A0 163,51 121,12 95,57 90,44 51,30
PP-A3 164,78 118,15 95,21 89,88 46,00
PP- A10 161,55 115,73 86,07 82,02 46,20
PP- A18 164,10 123,39 94,63 89,41 45,71
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Obrazek 29 — DSC zdznam HDPE plnéného SA celul6zou
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Obrazek 30 — DSC zaznam HDPE plnéného A celul6zou
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Aexo PP- zpracovany a vyhodnoceny
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Obrazek 31 — DSC zaznam PP plnéného SA celul6zou
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5.4 Mechanicka zkouSka

Tahova zkouska byla provedena pomoci univerzalniho testovaciho zatizeni M350-5CT
s rychlosti protahovani 50 mm/min, kterému piedchazelo protahovani rychlosti 1 mm/min
v rozmezi deformace 0-0,5 %, pro stanoveni modulu pruznosti. Po provedeni tahové
zkousky na kompozitech a neplnénych plastech byla ziskana data zobrazena na obrazcich
33-36. Pokud se bude hodnotit modul pruznosti u kompozitii s PP matrici (obrazek 35),
je na prvni pohled patrné, Ze narast modulu pruznosti dosahuje pouze vzorek
s nemodifikovanou celul6zou Sigma-Aldrich. Tohoto vysledku je nejspise dosazeno vlak-
nitym charakterem plniva (viz mikrosnimky kap. 5.5) nebo také faktem, ze Cista celuloza
nukleuje krystalizaci (7) nebo vytvaii krystalickou fazi s vy$§im objemem, ktera je speci-
ficky rozmisténa. Na obrazku 36 je srovnani maximélniho napéti PP kompozitii s Cistou
matrici. Nartst maximalniho napéti je pozorovatelny pouze u PPSA0O a PPSA3, kde je tato
zména zpusobena nejspiSe stejnymi jevy jako u zvySeni modulu pruznosti. V ptipadé
PPSA3 se kompozit chova spise jako Cista matrice kvuli $patné distribuci a dispergaci pl-

niva, jak bude vidét na mikrosnimcich (kap. 5.5).

Pti pohledu na srovnani modulti pruznosti PE kompozitii (obrazek 33) jdou vidét nardsty
u PEAO, PEAO03 a PESAQ. V ptipadé Arbocelu je tento jev vysvétlitelny zvysenou krysta-
linitou kompozitl a v pfipad¢ Sigma-Aldrich pfispiva fakt, Ze ¢astice plniva maji vlaknity
charakter a celuloza je Cisté&j$i. Na obrazku 34 je vidét maximalni napéti PE a PE kompozi-
ti. Hodnoty maximalniho napéti PE kompozitii jsou témét ve vSech ptipadech nizsi nez
u ¢istého materidlu. Vyjimkou je kompozit PESA18, ktery je nejvice zdegradovany (viz
obrazek 18). Degradace PE matrice mize doprovazet slabé sitovani, které mize ptispét ke

zvySeni maximalniho napéti.
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Obrazek 33 — Porovnani modulu pruznosti jednotlivych vzorkd PP
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Obrazek 36 — Porovnani maximalniho napéti jednotlivych vzorki PE

5.5 Opticka mikroskopie

Snimky z mikroskopu jsou uvedeny jako obrazky 37 a 38. Ze snimki je patrné, Ze Castice
Arbocelu maji oproti vlaknitym casticim Sigma-Aldrich spiSe destickovy charakter. Témér

u vsech ptipadl lze vidét, Ze plnivo je v kompozitu dobie rozdistribuovéano a rozdispergo-
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vano. Vyjimku tvoii kompozit PPSA3, v némz se vytvortily velké shluky plniva. U kompo-
zitl s Arbocelem si Ize povSimnout, ze plnivo je oproti SA tmavsi, protoze obsahuje kromé
celulozy dalsi pfimési, které se bézné vyskytuji ve dievu. Dale je nutno podotknout, ze
modifikovana celuldéza tvoii v kompozitu jemnéjsi strukturu oproti Cisté celuldze, a to
zejména u PE-SA10 a PP-SA10. Lze tedy ptedpokladat, ze provedend modifikace vede
bud’ ke zkiehnuti vlaken celulozy, anebo takové interakci s matrici, ktera vede k rozpadu

na jemn¢jsi Castice.

250 pm
—

Obrazek 37 — Mikroskopické snimky PE kompoziti plnénych celulozou Arbocel
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Obrazek 39 — Mikroskopické snimky PE kompozit plnénych celulézou Arbocel
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ZAVER

Byla provedena chemicka modifikace dvou druhti celulozy tfemi karboxylovymi kyseli-
nami a vytvoieny kompozity s dvéma druhy matrice. Prokéazalo se, ze modifikace snizuje
tepelnou stabilitu celuldzy s rostouci délkou fetézce karboxylové kyseliny. Tepelna stabili-
ta plniva méla dopad na degradaci matrice v prib&hu zpracovani. Vyssi stupen degradace
kompozitu byl prokdzan zmétenim YI. Pfi charakterizaci teplotniho chovani kompoziti
bylo zjisténo, Ze celuléza v matrici HDPE ma lehce zvySenou nukleaéni aktivitu, vyjma
vzorku HDPE-SA18. V ptipad¢ kompozitu s PP matrici byl zaznamenan pokles obsahu
krystalické faze oproti neplnénému plastu. Mechanické zkousky neprokazaly vyznamné
zvySeni mechanickych vlastnosti. Kladné vykyvy souviseji bud’to se zvySenou nukleacni
mikroskopie ukazala, ze vSechna pouzita plniva byla v kompozitu dobie rozdristribuovana
a rozdispergovana, vyjma vzorku PP-SA3. Dale bylo zjisténo, ze provedena modifikace
vede bud’ ke zkiehnuti vldken celuldzy, anebo takové interakci s matici, kterd vede

K rozpadu na jemnéjsi ¢astice.
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