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ABSTRAKT

Tato bakalaiska prace se zabyva problematikou vlivu ptidavku polypropylenu s dlouhymi
veétvemi (LCB-PP) na krystalizaci a polymorfismus linearniho polypropylenu (L-PP) s/bez
pfidavku beta nuklea¢niho ¢inidla. Koncentrace LCB-PP byla volena v rozmezi od 0,005 do
I hm. %. Krystalinita a polymorfni slozeni smési bylo zkoumano pomoci Sirokouhlé
rentgenové difrakce, tepelné chovani pomoci diferencialni snimaci kalorimetrie a zakal
pomoci spektrofotometrie. Bylo zjisténo, Ze LCB-PP jiz pfi velmi nizkém obsahu zna&né
potladuje ¢innost nukleaéniho ¢inidla (NC), sniZuje obsah trigonalni beta faze a zaroven
iniciuje vznik ortorombické gama faze. Piidavek pouhych 0,005 hm.% LCB-PP vede ke

zvySeni krystaliza¢ni teploty L-PP o vice nez 5 °C.

Klic¢ova slova: polypropylen, polypropylen s dlouhymi vétvemi, nukleace, beta nukleovany

polypropylen

ABSTRACT

This bachelor thesis deals with the effect of the addition of long chain-branched
polypropylene (LCB-PP) on the crystallization and polymorphism of linear polypropylene
(L-PP) with/without the addition of a beta-nucleating agent. The concentration of LCB-PP
was chosen in the range of 0.005 to 1 wt. %. The crystallinity and polymorphic composition
of the blends were investigated by wide-angle X-ray diffraction, thermal behaviour by
differential scanning calorimetry, and haze by spectrophotometry. It was found that LCB-
-PP, already at very low contents, significantly suppresses the efficiency of the nucleating
agent (NA), decreasing the content of the trigonal beta phase while initiating the formation
of the orthorhombic gamma phase. The addition of only 0.005 wt. % of LCB-PP leads to an

increase in the crystallization temperature of L-PP by more than 5 °C.

Key words: polypropylene, long chain branched polypropylene, nucleation, beta nucleating

agent polypropylene
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UvVOD

Polypropylen (PP) je termoplasticky, semikrystalicky polymer ze skupiny polyolefinii. Po
jeho syntetizovani v roce 1951 a intenzivnim zkoumani se stal jednim z nejvice vyuzivanych
polymerti v témé&f vSech odvétvich primyslu, a to predevs§im diky jeho dobrym vlastnostem
a nizké poftizovaci cen¢. Mezi jeho nevyhody patii zejména nizkd pevnost taveniny, ktera
omezuje jeho pouzivani v oblastech, ve kterych je tato vlastnost stéZejni, napt vyfukovani ¢i
tvarovani. MoZnym zpiisobem, jak zvysit pevnost taveniny polypropylenu je poruSeni piisné
linearity fetézcl a zaclenéni vétveni, ¢imz vznika polypropylen s dlouhymi vétvemi (LCB-

tudiz je vhodné volit smési obou typt polypropylenu. [1, 2]

Vlastnosti polypropylenu se mohou liSit v zavislosti na mnoha faktorech, jak
zpracovatelskych, tak i strukturnich. Jeho schopnost krystalizovat do riznych krystalickych
modifikaci z néj déla polymorfni materidl. Pfevladajici a vznikajici za standardnich
podminek je monoklinické alfa faze, metastabilni a vznikajici za specialnich podminek jsou
trigondlni beta a ortorombickd gama faze. Kazd4d z téchto fazi se od sebe odliSuje
vlastnostmi, které mohou byt pro vysledny produkt stézejni. Uprava morfologie
polypropylenu je moznd i1 diky nuklea¢nim Cinidlim. Tyto ,,nukleatory* heterogenniho
charakteru jsou schopny iniciovat vznik pouze jedné nebo i vice fazi, ¢imz vznika moznost
1épe odhadnout a kontrolovat vlastnosti vysledného materialu. V obalovém primyslu velké
uplatnéni nachézi alfa zjastiovaci ¢inidla, ¢asto na bazi sorbitolu, kterd zmensuji velikost
krystalti, coz vede k vysoké transparentnosti. Naopak v aplikacich, kde je tfeba zvySené
houZevnatosti se voli beta nukleacni ¢inidla, kterd indukuji vznik trigonalni beta faze. 1, 3,

4]

Tato bakalarska prace se zabyva studiem vlivu piidavku LCB-PP ve velmi nizkych
koncentracich (od 0,005 az 1 hm. %) na krystaliza¢ni chovani L-PP s/bez beta nukleacniho
¢inidla a dale na ti¢innost specifické nukleace. Pro analyzu ptipravenych vzorki byla vyuzita
Sirokouhla rentgenova difrakce (WAXS), diferencialni snimaci kalorimetrii (DSC) a

spektrofotometr.
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I. TEORETICKA CAST



UTB ve Zliné, Fakulta technologicka 11

1 POLYPROPYLEN

PP je semikrystalicky, termoplasticky polymer ze skupiny polyolefinli. Polymery z této
skupiny se fadi mezi ty nejrozsitenéjsi a nejpouzivanéjsi plasty. Jeho monomerni jednotkou
je propylen (Obrazek 1). Nejcastéji je vyrabén izotakticky a ma podobné fyzikalné-chemické
vlastnosti jako polyethylen. Jeho vlastnosti se odviji od jeho struktury, obecné lze vSak fict,
ze ma dobrou pevnost, pruznost a dobrou chemickou odolnost proti vétSin¢ kyselindm a
zasadam. Diky témto vlastnostem spojenym s pomérné nizkou pofizovaci cenou se stal
jednim znejvice zpracovavanych polymerti a svoje zastoupeni si naSel ve spousté
pramyslovych odvétvich jako naptiklad automobilovy, farmaceuticky a obalovy primysl,
kde miize nahrazovat vyrobky z kovu, skla nebo dfeva. Zpracovava se jako homopolymer,
ale lze vyrobit i kopolymer polypropylenu s polyethylenem. Casto se barvi a lze jej
zpracovavat témei vSemi metodami jako naptiklad vstfikovanim, tvarovanim a vyfukovanim

[1,2,4-6].

CH,-CH —> {CH,~CH

CH; CH;|n
Obrazek 1: Schéma polymerace polypropylenu z propenu

1.1 Vyroba

Vyroba vysokomolekuldrniho PP tak jak ho muzeme znat dnes zacala uz v 50. letech
20. stoleti, a to diky objevu Ziegler-Nattovych katalyzatori. Monomer na vyrobu PP je
nizkomolekularni plyn propen, ktery se iontovou, komplexné-koordina¢ni polymerizaci
prevede na pevnou vysokomolekularni latku. Existuje nékolik procesii, jakymi lze PP
vyrobit. Nejcastéji se pouziva katalyza v plynné fazi pfi teploté 50 az 70 °C a tlaku 0,7 az
1 MPa. Timto zpisobem vznikne izotakticky polypropylen. Nahrazenim Ziegler-Nattovych

katalizatorti metalocenovymi muze vznikat LCB-PP [1, 7-10].
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1.2 Takticita

Takticita je vlastnost polymert, kterd popisuje, jak jsou usporadany substituenty vzhledem

k hlavnimu fetézci.

Béhem polymerizace propylenu vznikaji dlouhé fetézce s methylovymi skupinami.
Uspotadani téchto methylovych skupin vzhledem k hlavnimu fetézci je dano nékolika
faktory jako je napfiklad vliv Ziegler-Nattovych katalyzatort. Vysledna takticita ma
vyznamny dopad na vlastnosti PP [4, 9—11].

1.2.1 Izotakticky polypropylen

Izotakticky polypropylen (iPP), je diky jeho uniformni struktufe nejvice vyrabény druh PP.
Methylové skupiny jsou konzistentné orientovany na jedné strané hlavniho fetézce. Vyrabi
se za pouziti Ziegler-Nattovych katalyzatorii za nizkych teplot a tlakli. PP s touto orientaci
miva vyssi teplotu krystalizace, je tvrdsi a odolava kripu 1épe nez ostatni typy. Jeho hustota
se pohybuje v rozmezi od 0,895 do 0,93 g/cm?, coz z n&j déla komoditni plast s nejnizsi
hustotou. Nejcastéji byva pouzivan na vyrobu folii, oball a vlaken. Dale byva uplatiiovan
v automobilovém primyslu anebo na vyrobu lékatského vybaveni, kvili jeho dobré

chemické odolnosti [9, 11-13].

1.2.2 Syndiotakticky polypropylen

Vysokomolekularni syndiotakticky polypropylen (sPP) bylo poprvé mozné ziskat diky
pouziti metallocenovych katalyzatord. Tento typ se oznacuje jako sPP a v jeho struktuie se
methylové skupiny nachézi sttidavé nad a pod rovinou zékladniho fetézce. Krystalizuje
pomaleji, a ne do takové miry jako iPP. Co se vlastnosti tyce tak sPP ma teplotu tani néco
kolem 130 °C s krystalinitou 30 % a hustotu mezi 0,89—0,91 g/cm?. Je houzevnaty, ma
dobrou pevnost taveniny a nizsi zakal. Vyuziva se hlavné na vyrobu poréznich membran a

v mediciné [5, 9, 14].

1.2.3 Atakticky polypropylen

Atakticky PP ma methylové skupiny rozmistény ndhodné vzhledem k uhlikovému fetézci.
Je amorfni bez krystalické struktury. M4 Spatnou pevnost. Teplotu tani a hustotu ma o néco
mensi nez iPP a sPP. Za pokojové teploty ma formu podobnou kaucuku. Ziskava se extrakci
pfi vyrobé izotaktického polypropylenu jako vedlejSi produkt anebo ho lze selektivné

vyrabét za pouziti metallocenovych katalyzatorii. Pouziva se jako ptisada do asfalta [1, 9].
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1.3 Nukleace

Nukleace je proces, pfi kterém dochdzi k vytvareni krystalickych zarodk (center) v roztoku.
Déli se na homogenni a heterogenni. Homogenni nukleace probiha po ptekroceni kritického
stupné piesyceni, takze krystaliza¢ni zarodky maji shodné chemické slozeni se vznikajici
srazeninou. K procesu heterogenni nukleace je potfeba néjaka heterogenni Castice, ktera
poskytne ,,nukleovaci misto, na kterém by se krystalickd struktura mohla tvofit. Jako
heterogenni ¢astice mlze pusobit 1 napiiklad samotna st€éna nddoby. Heterogenni nukleace
obvykle nastava pti niz§im presyceni nez homogenni. Po procesu nukleace za¢ne faze rustu
krystali nebo amorfni sraZzeniny. V ptipadé polymeri se jako heterogenni ¢astice pouzivaji

NC. Ty maji funkci zarodk pro vznik mensich krystalii na jejich povrchu [15-17].

1.3.1 Nukleaéni ¢inidla

NC jsou heterogenni &astice, které se pridavaji jako plnivo do polymert se zamérem ovlivnit
krystalizaci. Pfidavkem NC do smési se docili zmén ve vlastnostech vysledné smési jako
jsou naptiklad zmény mechanickych vlastnosti, optickych vlastnosti a zmén v tepelném
chovéni. Nejvétsi vliv maji NC na krystalizaci z taveniny, ¢imZ se miize upfednostiiovat
vznik pouze jedné faze, a naopak, potlacovat vznik druhé faze. Vznik mensich krystalit mtize
zrychlovat proces krystalizace, respektive zvysit teplotu krystalizace, ¢imz se docili snizeni
doby cykli ve vyrobé. P¥idavkem alfa NC se z roztoku polymeru vysrazi malé sférolity.
Tyto sférolity maji mensi index lomu svétla, stejny jako amorfni faze, diky ¢emu se docili
vy$§i transparentnosti. Zavedenim beta faze do polypropylenu pomoci beta NC se docili

snizeni citlivosti k fotooxidaci, zlepSeni dlouzitelnosti a razové houZevnatosti [5, 9, 15, 16].

Pro iniciaci vzniku alfa fdze v PP se pouzivaji slouceniny na bazi sorbitolu. Tyto slouceniny
navic urychli proces krystalizace v disledku gela¢niho jevu a indukce epitaxni krystalizace

kovovymi solemi substituovaného aromatického heterocyklického fosfatu [17].

Pro vyrobu B-L-PP se pouziva naptiklad ftalat zineCnaty, pimelat vapenaty, tetrahydrat
zineCnaty, N,N’-dicyklohexyltereftalamine (DCHT) a N,N’-dicyklohexylnaftalen-2,6-
-dikarboxamid. Kromé& toho se ukazalo, Ze u¢innost nukleace NC mize byt vyznamné
zvySena novou disperzni metodou zahrnujici jeho solubilizaci v mikroemulzi [17, 18]. Beta
NC maji také pozitivni efekt pii pouziti spoleéné s plnivy jako jsou naptiklad skelna vlakna
[19]. Také byla studovéana role koncentrace beta NC (WBG-II) v iPP, kde bylo zjisténo, Ze

pro zajisténi usporadané struktury polymeru je vhodna koncentrace 0,1 az 0,8 hm. % [20].
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Pro zvyseni obsahu modifikace gama Ize pouzit napiiklad NC HPR-68 [17].

1.4 Nadmolekularni struktura

Makromolekularni fetézce PP vytvareji diky G¢inkiim mezimolekularnich sil heterogenni
systém, ktery je tvofeny fazemi, na jejichz rozhrani se skokové méni fyzikalni vlastnosti.
Jednotlivé faze pak jsou: pravidelné uspotradané krystalické lamely a amorfni neusporadané
fetézce. To znamend, Ze tyto faze spolu koexistuji. Jednotlivé lamely se pak miizou
uskupovat do nadmolekularnich struktur jako jsou napiiklad globule, fibrily, sférolity, shish-

-kebab aj. [9-11, 16].

Polypropylen je polymorfni, coz znamena, Ze mlZe existovat v riznych krystalografickych
formach. Kazda forma ma rozdilné vlastnosti a kazda vznika za specifickych podminek. PP

se vyskytuje nejcastéji ve tfech forméch: alfa, beta a gama [1].

Prave koexistence nékolika krystalickych fazi v jednom polymeru vyrazné ovlivituje efekt
nukleace beta faze. Ostatni krystalické faze budou vzdy nepftiznivé pulsobit na vysledny
materidl, jelikoz neni mozné ziskat 100% B-L-PP [26, 27]. Navic n¢které nespecifické, ale i

beta NC se silnou iniciaci krystalizace vyvolavaji efekt dvojité nukleace (do dvou fazi) [28].

1.4.1 Alfa faze

Alfa krystalicka faze (o) je termodynamicky nejstabilnéjSi a nejhojnéji se vyskytujici taze
iPP v nepiitomnosti specifickych NC. Elementarni buiika, kterou je krystal tvofen, je
monoklinickd (vSechny strany jsou jinak dlouhé, dva thly musi mit 90° (Obrazek 2)).
Sférolity tvotené krystaly alfa iPP byly néasledné rozdéleny na dva typy, a to: Typ I a Typ IL.
Ty se odliSuji optickymi vlastnostmi pii priachodu kiizového polarizovaného svétla. Tyto
odli$nosti jsou dany zastoupenim tangencidlni nebo radidlni slozky slozenych lamel.
Parametry krystalické miizky jsou: a—0,665 nm; b—2,096 nm, a ¢—0,65 nm. Pfednostmi této
modifikace je vysoky modul pruznosti a pevnosti v tahu. Teplota tani je ptiblizné 170 °C [1,

6, 10].
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Obrazek 2: Priklad centrované monoklinické krystalické mitizky
1.4.2 Beta faze

Beta krystalicka faze (B) je druhd nejvice zastoupena forma v nepiitomnosti NC. Stava se
prevladajici formou, kdyz jsou pouzita selektivni NC. Elementarni buiika byla oznaéena jako
trigonalni (obé¢ strany jsou jinak dlouhé (Obrazek 3)). Tato forma se vyznacuje tim, ze je
metastabilni, tj. tato fdze ma vyssi energii neZ stabilni faze, ale ptfesto se do stabilni faze
samovoln¢ nemlze dostat (je potfeba ji dodat energii). Tato forma ma niz$i bod tani a nizsi
hustotu, ale na druhou stranu mé vyssi krystalinitu. Co se mechanickych vlastnosti tyce tak
ma vyssi houzevnatost a taznost, ale nedosahuje takovych modult a pevnosti jako alfa PP.
Podobné jako u alfa faze i zde byly sférolity tvofené beta fazi rozdéleny na dva typy.
Oznacuji se Bur a Prv. Tyto dvé formy se lisi v teploté zacatku tvorby sféroliti. Parametry
krystalické mtizky jsou: a—b—1,10 nm a ¢c—0,65 nm. Teplota tani této modifikace je pfiblizné
150 °C[1,9, 10, 29-32].
y =120°

Obrazek 3: Priklad primitivni trigonalni krystalické mtizky
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1.4.3 Gama faze

Gama krystalicka faze (y) se v iPP vyskytuje jen zfidka, protoze vznika jen za specifickych
podminek, napiiklad za pouziti vysokych tlaki s pfitomnosti kopolymeru. Z téchto divodi
je tato modifikace velmi malo prozkoumana. Krystalicka miizka je ortorombicka (vSechny
uhly maji 90°, kazda strana mé odlisnou délku (Obrazek 4)). Teplota tani této faze je néco

okolo 135 °C [1, 6, 10].

Q

b

Obrazek 4: Priklad té€lesné centrované ortorombické krystalické miizky

1.5 Polypropylen s dlouhymi vétvemi

Hlavni nevyhodou PP je jeho pomérné Spatnd pevnost taveniny, coz muze piedstavovat
problém zejména pii vyfukovani. Proto jsou na fetézce polypropylenu naroubovany dlouhé
vétve, ¢imz vznikne LCB-PP, jehoz zpracovatelnost je lepsi nez u klasického PP. Metoda
naroubovani spociva v pouZiti elektronového paprsku, nebo gama zafeni az po polymeraci.
V nejvétsi mife se z néj v obalovém priamyslu vyfukuji folie, ale 1ze se s nim setkat také ve

stavebnictvi anebo v automobilovém pramyslu [11, 33-36].

1.5.1 Smési linearniho/beta nukleovaného polypropylenu a polypropylenu

s dlouhymi vétvemi

Vytvotenim smési L-PP\B-L-PP s LCB-PP je v celku jednoduchy zpisob, jak zménit
strukturu a tim padem 1 vysledné vlastnosti polymeru. Bylo zji§téno, Ze zavedenim LCB-PP
do L-PP se zvys$i mnozZstvi krystaliza¢nich jader, které iniciuji proces heterogenni nukleace,
zvysi rychlost krystalizace a zaroven snizi aktivacni energii nukleace, coz je vysledkem
vyssiho zapleteni fetézcl. Také bylo zjisténo, Zze samotny LCB-PP pfi chlazeni krystalizuje
vyhradné do alfa a gama faze tak, ze obsah gama faze se zvySuje se zvySujici se teplotou
krystalizace s tim, Ze maximalni obsah gama faze byl zji§tén pii teploté€ krystalizace 130 °C

[3, 37-40].
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2 METODY ANALYZY

ZkuSebni vzorky ptipravené z jednotlivych smési byly testovany pomoci WAXS, DSC a

spektrofotometrie.

2.1 Sirokotihla rentgenova difrakce

WAXS je metoda uréovani struktury krystalickych latek, pii které se za pouziti
monochromatického rentgenového zafeni ziskavaji informace o stupni krystalinity a

morfologii semikrystralickych polymert.

Metoda je zaloZena na tom, ze rozméry krystalové miizky jsou srovnatelné s vinovou délkou
rentgenového zateni. Na krystalové miizce tak miiZze dochazet k difrakci (ohybu) zateni. To,
jakym smérem a s jakou intenzitou se bude paprsek odrazet zavisi na vnitini struktuie
vzorku. Odrazené zafeni je zaznamenano detektorem a dal vyhodnoceno za pomoci

Braggovy rovnice, ktera popisuje difrakci elektromagnetického zateni v krystalech [41, 42].

2.2 Diferencialni snimaci kalorimetrie

DSC je nejpouzivanéjsi metodou termickych analyz pro charakterizaci polymerti. Tato
metoda umoznuje méfit endotermni a exotermni zmény latek jako funkci teploty. Studovany
vzorek je vystavovan linedrnimu ohfevu nebo chlazeni, a pfitom se plynule méni rychlost
tepelného toku ve vzorku, ktery je umérny okamzitému mérnému teplu. Vysledna kiivka
vykresluje mnozstvi uvolnéného, nebo absorbovaného tepla v zavislosti na teploté. Pomoci
této kiivky lze odhalit fazové prechody, polymorfismus, krystalografické zmény, ale tieba i

charakteristické teploty jako je teplota skelné¢ho piechodu, tani a krystalizace [43—45].

2.3 Spektrofotometrie

Spektrofotometrie je analytickd metoda, kterd se pouziva pro méteni vlastnosti materialu na
zéklad¢ pohlcovani svételného spektra riiznych vinovych délek. Technika je zalozend na
ozatovani vzorku monochromatickym svétlem, kde svételné zateni je vzorkem absorbovéno.
Pomoci detektoru je métena vzorkem neabsorbovand intenzita dopadajiciho svétla (zativy
tok). Pii analyze je spektrofotometrem porovnavana intenzita zdrojem vysilaného zafeni s
intenzitou zafeni dopadajiciho na detektor. Mnozstvi absorbované energie svételného zareni
je pak pfimo imérné koncentraci latky ve studovaném materialu nebo kapaling, poptipadé
je zjistovan zakal zkoumaného materidlu. Zakal je méfen jako procento proslého svétla

rozptyleného v tthlu vétsim jak 2,5° [46, 47].
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II. PRAKTICKA CAST
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3 CILPRACE

Bakalatska prace si bere za cil pfipravu a charakterizaci smési f-L-PP a L-PP s minoritnim
podilem LCB-PP. Koncentrace LCB-PP je volena od 0,005 do 1 hm. % s ohledem na
skuteénost, Ze jiz velmi nizky obsah LCB-PP vede ke sniZeni u¢innosti beta NC a zvyseni
krystaliza¢ni teploty [3]. Dalo by se tedy predpokladat, ze LCB-PP by mohl fungovat jako
NC a urychlit krystalizaci. Vliv pfidavku LCB-PP na nadmolekularni strukturu danych
smési, konkrétné krystalinitu a obsah jednotlivych polymorfi bude zkouman pomoci
Sirokouhlé rentgenové difrakce, tepelné chovani vzorkl diferencidlni skenovaci kalorimetrii

a pomoci spektrofotometru bude stanoven zakal.
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4 MATERIALY

Jako vychozi materidly byly pouZity komeréni typy PP od firmy Borealis, a to linearni
homopolymer Borclean HC300BF a dale LCB-PP Daploy WB140HMS. Index toku
taveniny danych materialti (230 °C; 2,16 kg, ISO 1133) jsou 2,2 a 2,8 g/10 min. Pouzité beta
NC bylo NJ Star NU100 na bazi N,N’-dicyklohexylnaftalen-2,6-dikarboxamid od firmy
NEW JAPAN CHEMICAL CO., LTD. viz ptilohy (Obrazek 5).

Q /Q
o 94

Obrazek 5: Strukturni vzorec N,N’-dicyklohexylnaftalen-2,6-dikarboxamid [17]

o
IZ
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5 SLOZENI SMESI

5.1 Smési g-L-PP s LCB-PP

Z danych materidlti byly piipraveny smeési viz Tabulka 1 a Tabulka 2. V této praci byla

pouzita jiZ pfipravena pfedsmés L-PP s 1 hm. % beta NC. P¥ipravena predsmés B-L-PP byla
michana s L-PP a LCB-PP tak, aby vysledna koncentrace beta NC byla 0,03 hm. % a LCB-
PP od 0,05 do 1 hm. %.

Tabulka 1: SloZeni ptedsmési s 1 hm. % beta nuklea¢niho ¢inidla L-PP

Ngiknl:(;zm L-PP Parafinovy olej Suma
Oznaceni hm
hm. % o, | Ll hm.% | [g] | [ml] [g]
p-L-PP 1 98,7 | 2961 0,3 9 10,3 3000
Tabulka 2: SloZeni smési s nuklea¢nim ¢inidlem
o LCB-PP L-PP | B-L-PP | Suma
Oznaceni
hm. % | [g] | [g] [g] [g]
p-L-PP 0 0 727,5 22,5 750
pB-SM_0,05 0,05 0,4 | 727,1 22,5 750
B-SM_0,1 0,1 0,8 | 726,7 22,5 750
B-SM_0,2 0,2 1,5 | 726,0 22,5 750
B-SM_0,4 0,4 3,0 | 7245 22,5 750
B-SM_0,6 0,6 4,5 | 723,0 22,5 750
B-SM_0,8 0,8 6,0 | 721,5 22,5 750
B-SM _1 1,0 7,5 | 720,0 22,5 750




UTB ve Zliné, Fakulta technologicka 22

5.2 Smési L-PP s LCB-PP

Byly pfipraveny smési L-PP s LCB-PP a navaZzky jednotlivych polymera viz Tabulka 3 a
Tabulka 4. Pro ptesnéjsi piipravu koncentraci smési s nizkym obsahem LCB-PP (SM_0,005;
SM_0,01) byla pouzita ptedptipravena smés s obsahem LCB-PP 1 hm. % (SM_1-LCB-PP).
Pro ptipravu ostatnich smési byla pouzita ptredpfipravena smés s obsahem LCB-PP 10 hm.

% (SM_10-LCB-PP). Tyto smé&si nebyly pfipraveny v ramci této bakalarské prace.

Tabulka 3: SloZeni smési s ptidavky SM 1

_ . | LCB-PP | SM_1-LCB-PP | L-PP | Suma
Oznaceni 5 =
hm. % [g] [g] [g]
L-PP - - 1000 | 1000
SM_0,005 0,005 5 995 1000
SM_0,01 0,01 10 990 1000

Tabulka 4: SloZeni smési s piidavky SM_10

LCB-PP | SM_10-LCB-PP | L-PP | Suma
Oznaceni =
hm. % [g] [g] [g]

SM_ 0,02 0,02 2 998 1000
SM_0,05 0,05 5 995 1000
SM_0,07 0,07 7 993 1000
SM 0,1 0,1 10 990 1000
SM_0,12 0,12 12 988 1000
SM_0,15 0,15 15 985 1000
SM_0,2 0,2 20 980 1000
SM_0.4 0,4 40 960 1000
SM_0,6 0,6 60 940 1000
SM_0,8 0,8 80 920 1000
SM _1 1 100 900 1000
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6 MICHANI SMESI
Pfipravené smési byly michany ve vytlacovacim stroji SCIENTIFIC od spole¢nosti RB
TECH ENGINEERING COMPANY (Obrazek 6), ze kterého byla vytlatovana struna, ze

které se na granulatoru vysekavaly granule. Teplota jednotlivych pasem vytlacovaciho stroje

byla nastavena od 185 do 210 °C a rychlost otaceni $Snekti 30 az 40 otacek za minutu.

Obrazek 6: Vytlacovaci stroj SCIENTIFIC
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7 PRIPRAVA VZORKU

Vzorky byly piipraveny z granulatu lisovdnim na ru¢nim lisu. Rozméry lisovanych desticek

byly 12,5x12,5x0,1 cm. Navazka pro tyto rozméry byla 14 gramu.
Technologicky postup lisovani:

1) 2 minuty pfedehfev smési pii 210 °C

2) 1 minuta lisovani pii 210 °C

3) 5 minut chlazeni v hydraulickém lisu pti 50 °C

Na méteni zdkalu na spektrofotometru a tepelnych vlastnosti na Sirokouhlé rentgenové
difrakci byly pouzité celistvé vylisované desticky.
Pro méteni na DSC byly z jednotlivych vyliskl vyseknuty valeCky o hmotnosti pfiblizné 5

miligram.
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8 ANALYTICKE PRISTROJE

ZkuSebni vzorky ptipravené z jednotlivych smési byly testovany pomoci WAXS, DSC a
spektrofotometrie.
8.1 Sirokotihla rentgenova difrakce

Pro charakterizaci fAzového slozeni a krystalinity vzorki byl pouzit rentgenovy difraktometr
XRDynamic 500 od firmy Anton Paar. Data byla sbirana v uhlu 20 v intervalu od 5° do 30°
s velikosti kroku 0.05°.

8.2 Diferencialni snimaci kalorimetrie

Pro urCeni teplot tani a krystalizace jednotlivych smési bylo provedeno méfeni na
diferencialnim skenovacim kalorimetru Mettler Toledo DSC 1. Néasledné vyhodnoceni
naméfenych kiivek bylo provedeno v programu STARe Evaluation Software od vyrobce
ptistroji Mettler Toledo. Méfeni probihalo v inertni dusikové atmosféte, aby se eliminovala

piipadna degradaci vzorku. Hmotnost méfenych vzorki byla cca 5 mg.
Teplotniho rezimu:

e Ohtev z 25 °C na 220 °C rychlosti 10 °C/min

e Stani na teplot¢ 220 °C po dobu 5 min

e Chlazeni z 220 °C na 25 °C rychlosti 10 °C/min

e Stéani na teploté 25 °C po dobu 5 min

e Ohiev z 25 °C na 190 °C rychlosti 10 °C/min

8.3 spektrofotometrie

Pii méteni zakalu vzorkl byl pouzit pfistroj pro méteni barevnosti HunterLab UltraScan Pro.
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III. VYSLEDKY A DISKUZE
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9 SIROKOUHLA RENTGENOVA DIFRAKCE

Sirokouihlou rentgenovou difrakci byl stanoven obsah jednotlivych krystalickych fazi a

celkovy obsah krystalické, respektive amorfni faze.

9.1 Smési p-L-PP s LCB-PP

Na Obrazku 7 je uveden vzorovy difraktogram porovnani smési B-L-PP s $-SM_0,05.
Obrazek 8 znazoriiuje prehled difraktogrami jednotlivych smési s beta NC. Co lze
pozorovat, jsou typické difrakeni spektra tfifazového krystalického systému, kde se ukazuji

piky hlavnich rovin a-faze—ai (110), o2 (040) and o3 (130), B-faze (300) a y-faze (117).
U B-L-PP dominuje jeho pik v oblasti typického vyskytu beta faze pti 20 = 16,2°. S postupné
se zvysujici koncentraci LCB-PP Ize sledovat trend ubytku beta fize a stoupani pika

typickych pro a fazi.

Intenzita [-]

10 11 12 13 14 15 16 17 18 19 20 21 22 23 24 25

——B-L-PP B-SM_0,05

Obrazek 7: Porovnani difraktogramii smési f-L-PP a B-SM_ 0,05
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Obrazek 8: Piehled difraktogramt jednotlivych smési B-L-PP s LCB-PP
Byla vypocitana celkova krystalinita a také obsah beta a gama krystalické faze ve smési.

Krystalinita smési (X) byl vypocitdn pomoci rovnice (1):

X:

* 0
7" 100 %] (1)

Kde: Ic je plocha pod piky krystalické faze a Ia je plocha pod piky amorfni faze.
Obsah beta faze (B) jednotlivych smési byl vypocitan podle rovnice (2):
Hg

B =
Hy, + Hg +Hy, + Hy, + H,

* 100 [%] (2)

Kde: Hy,,Hy, a Hy, jsou intenzity pikil o faze odpovidajici difrakénimu thlu 26 = 14,2°;

17,0° a 18,8°. Hp je intenzita B piku pii 20 = 16,2° a H, y piku pfi 26 = 20,05°.
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Obsah gama faze (G) byl vypocitan podle rovnice (3):

G=—" 100 [%] (3)
H, + H,

3

Vypocitané hodnoty byly vlozeny do Tabulky 5. Lze sledovat urcity trend v krystalinité
smési, kdy se obsah krystalické faze se zvySujici koncentraci LCB-PP postupné snizuje, B-L-
-PP dosahuje témét 69 %, naopak smées B-SM_1 60 %. Dale 1ze pozorovat silnou zavislost
polymorfniho slozeni vzorka na koncentraci LCB-PP. Se zvySujicim se obsahem LCB-PP
ve smésich dochazi k potladeni u¢innosti NC — zatimco B-L-PP obsahuje 93 % beta faze,
B-SM 0,05 vykazuje pokles na 84 % a tento trend pokracuje az k B-SM_ 1 na 31 %. Naopak,
se zvySujicim se obsahem LCB-PP ve smésich, konkrétné od B-SM_ 0,4, miZzeme pozorovat
naristajici obsah y-faze az na 15 %.

Tabulka 5: Procentudlni obsahy krystalickych fazi smési -L-PP

s LCB-PP
Smés X[%] | B[%] | G][%]
B-L-PP 69 93 -
B-SM_0,05 66 84 -
B-SM_0,1 65 79 -
B-SM._0,2 65 76 -
B-SM_0,4 64 65 10
B-SM_0,6 63 53 9
B-SM 0,8 61 47 11
B-SM._1 60 31 15

9.2 Smési L-PP s LCB-PP

Na Obrazku 9 je zndzornén vzorovy difraktogram smési SM_0,005 v porovnani s L-PP.
Obrazek 10 znazornuje piehled difraktogramt jednotlivych smési. Podle Rovnice (1) byla
vypocitana celkova krystalinita, podle Rovnice (2) obsah krystalické beta faze a podle

Rovnice (3) obsah gama faze.

Jak jde z jednotlivych difraktogrami vidét, vSechny vzorky krystalizuji pfevazné do alfa
formy. Co se beta faze tyce, jeji obsah je nejvyssi u L-PP (19 %) a se zvySujicim se
pridavkem LBC-PP se snizuje (SM_1 pouze 4 %). Opacny trend Ize opét pozorovat v piipadé
ortorombické gama faze, ktera je detekovatelnd od SM_0,01 a dosahuje 3 %, nejvyssi obsah
13 % vykazuje SM_0,8. Piehled krystalinity a obsahu jednotlivych fazi vzorkii bez NC je

uveden v Tabulce 6.
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Intenzita [-]

10 11 12 13 14 15 16 17 18 19 20 21 22 23 24 25
20[7]

—|-PP ——S5M_0,005

Obrazek 9: Porovnani difraktogrami smési L-PP a SM_0,01

oy

SM
M_0,8
SM 0,6
SM 0,4
SM_0O
SM 0,15
SM 0,1
SM 0
SM_0,0

Intenziza [-]

10 11 12 13 14 15 16 17 18 19 20 21 22 23 24 25
20[7]

Obrazek 10: Prehled difraktogrami jednotlivych smési L-PP s LCB-PP
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Tabulka 6: Procentudlni obsahy krystalickych fazi smési L-PP s LCB-

PP

Smés X[%] | B[%] | G[%]
L-PP 64 19 -
SM_0,005 63 7 _
SM_0,01 63 6 _
SM_0,02 60 9 5
SM_ 0,05 61 8 6
SM_0,07 58 9 7
SM._0,1 60 7 7
SM._0,12 60 8 9
SM_0,15 59 8 7
SM_0,2 61 8 8
SM_0,4 62 5 11
SM_0,6 62 6 11
SM_0,8 61 3 13
SM_1 61 4 11

Na zavér byla mezi sebou porovnana jak celkova krystalinita L-PP a B-L-PP s LCB-PP
(Obrazek 11), tak obsah krystalickych fazi beta a gama (Obrazek 12 a Obrazek 13).
V ptipadé porovnani celkové krystalinity (Obrazek 11), jde vidét, ze ta méla u B-L-PP
tendenci se zvysujici se koncentraci LCB-PP klesat, zatim co u L-PP se drzela témé&f na
stejné trovni. Obecné by se dalo fict, Ze nukleované materidly mély vétsi krystalinitu nez
jejich nenukleované protéjsky. Pti porovndni obsahu beta faze (Obrazek 12), jde vidét, ze
LCB-PP ve smési s B-L-PP mél vyznamny vliv aZ od koncentrace 0,2 %. U L-PP byl vliv
spatien jiz pii koncentraci 0,005 %. Po dosazeni této koncentrace se jiz jeji obsah pfilis
neménil. U obou materiali 1ze také vidét jasna zavislost zvysSujiciho se obsahu gama faze se

zvySujici se koncentraci LCB-PP (Obrazek 13).
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10 DIFERENCIALNI SNIMACI KALORIMETRIE

Za pomoci diferencialni snimaci kalorimetrie byly ziskdny termogramy a informace s nim

spojené¢ jako je napiiklad teplota tani a faze, B faze a teplota krystalizace smési.

10.1 Smési g-L-PP s LCB-PP

Pomoci DSC bylo sledovano tepelné chovani smési 3-L-PP a L-PP s LCB-PP.

10.1.1 Teplota tani

Na Obrazku 14 je ptiklad termogramu smési B-SM_0,05 v porovnani s 3-L-PP. Z piehledu
termogramil ohfevu vzorki (Obrazek 15) 1ze vypozorovat prevazné dva piky, které definuji
teplotu tani jednotlivych krystalickych fazi PP. V rozmezi od 150 do 155 °C se nachézi
teplota tani beta faze. V rozmezi od 165 do 168 °C se nachazi teplota tani alfa 1 faze. Je
patrné, Ze piidavkem LCB-PP do -L-PP se teplota tani jednotlivych fazi vyznamné neméni,
avsSak u smési s nizkym obsahem LCB-PP (B-L-PP az B-SM_0.4) byl zaznamendn vyskyt
dvojitych pikt, které vznikly v dasledku rekrystalizace o, faze. Ve smési B-SM_0,6 a vys se
uz dvojité piky nevyskytuji.

90 100 110 120 130 140 150 160 170 180
T T T T

% | \[
\Z\ | (11

o

'_

B
Teplota [°C]
——B-L-PP B-SM_0,05

Obrazek 14: Porovnani termogramu ohifevu smési B-L-PP a f-SM 0,05
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Obrazek 15: Prehled termogramti ohfevu smési B-L-PP s LCB-PP
10.1.2 Teplota krystalizace

Na Obrazku 16 lze vidét tepelné chovani vzorku B-SM 0,05 v porovnani s B-L-PP pfi
krystalizaci. Na Obrazku 17 je znazornén ptehled termogrami chlazeni jednotlivych smési

s beta NC. Z vysledki je patrné, Ze teplota krystalizace se méni v rozmezi maximalné + 1 °C

obsahem LCB-PP (SM_1). Z toho vyplyva, ze vyssi obsah LCB-PP vede k diivéjsi
krystalizaci a mize pasobit jako NC. V Tabulce 7 jsou shrnuty jednotlivé teploty tani a

krystalizace smési s NC.
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Obrazek 16: Porovnani termogrami chlazeni smési -L-PP a f-SM_ 0,05
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Obrazek 17: Prehled termogramii chlazeni smési f-L-PP s LCB-PP



UTB ve Zliné, Fakulta technologicka 36

Tabulka 7: Zmétené hodnoty teplot tani a krystalizace smési -L-PP s LCB-PP

5 Teplota tani [°C] .
Smés . . . Teplota krystalizace [°C]
P faze o1 faze | oo faze
B-L-PP 151,9 166,2 169,8 123,5
B-SM_0,05 152,4 167,3 170,3 122,5
p-SM_0,1 153,4 167,3 170,5 122,2
B-SM_0,2 152,2 165,8 170,0 123,9
B-SM_0.4 152,4 165,6 170,2 123,8
B-SM_0,6 151,6 165,1 - 124,1
B-SM_0,8 152,3 165,4 - 124,0
B-SM_1 151,3 165,2 - 1243

10.2 Smési L-PP s LCB-PP

Pomoci DSC bylo sledovano tepelné chovani smési L-PP s LCB-PP

10.2.1 Teplota tani

Na Obréazku 18 je zobrazen termogram ohfevu dvou smési a to L-PP s SM_005. Na Obrazku
19 je znazornén piehled termogrami ohfevu jednotlivych smési L-PP s LCB-PP. U vétSiny
smési 1ze vypozorovat dva piky, kde prvni (oblast okolo 150 °C) znazoriiuje teplotu tani beta
faze. VéEtsi pik, ktery nasleduje (160 az 170 °C) znazornuje teplotu tani alfa taze. Od smési
SM 0,4 az po smé&s SM_ 1 nebyly teploty tani beta faze zaznamenany. Teplota tani beta faze
byla nejnizsi u SM_0,005 (146,0 °C) a naopak nejvyssi u SM_0,2 (150,7 °C). Teplota tani
v rozmezi 2 °C, tak lze sledovat urcity trend v zavislosti na obsahu LCB-PP. Obecné smési

s vys$Sim obsahem LCB-PP maji i vyssi teplotu tani.
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Obrézek 18: Porovnani termogramu ohievu smési L-PP a SM_0,005
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Obrazek 19: Prehled termogramt ohievu jednotlivych smési L-PP s LCB-PP
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10.2.2 Teplota krystalizace

Na Obrazku 20 lze vidét tepelné chovani vzorku SM 0,05 v porovnani s L-PP pii
krystalizaci. Na Obrazku 21 je znazornén piehled termogramti chlazeni jednotlivych smési
L-PP s LCB-PP. Nejnizsi teplota krystalizace byla stanovena u Cist¢ého L-PP a to na
114,0 °C. Nejvyssi teplotu krystalizace méla smés SM_0,8 a to 125,1 °C. Z namétenych
hodnot teplot krystalizace 1ze jasn€ zpozorovat zavislost slozeni smési na vysledné teplot¢,
kdy se zvysujicim se obsahem LCB-PP se zvySuje 1 teplota krystalizace. Nejvyssi skos 1ze
vidét jiz po ptidani 0,005 hm. % LCB-PP (SM_0,005), kdy se teplota krystalizace zvysi
témeét o 5 °C oproti L-PP. Z termogramt byly zjiStény teploty 2. tani a krystalizace
jednotlivych smési (Tabulka 8).

~
Q
S
>
£
@
o
@
'_
1
20 100 110 120 130 140 150
Teplota [°C]
——L-PP SM_0,005

Obrazek 20: Porovnani termogramu chlazeni smési L-PP a SM_ 0,005
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Tabulka 8: Zmétené hodnoty teplot tdni a krystalizace smési L-PP s LCB-PP

5 Teplota tani [°C] .
Smés . . Teplota krystalizace [°C]
B faze o faze
L-PP 148,2 164,0 114,0
SM_0,005 146,0 165,3 119,3
SM_0,01 150,2 165,6 119,7
SM_0,02 148,1 165,3 121,0
SM_0,05 150,4 164,8 122,3
SM_0,07 150,5 164,7 122,7
SM_0,1 150,5 164,5 123,0
SM_0,12 151,6 166,0 1223
SM_0,15 151,0 1654 123,2
SM_0,2 150,7 165,5 123,6
SM_0,4 - 165,1 124,4
SM_0,6 - 165,4 124,6
SM_0,8 - 165,1 125,1
SM 1 - 165,1 124,7

Pii porovnani charakteristickych teplot materidlu bez a s NC, Ize pozorovat, e material s
NC mél obecné vyssi teplotu tani beta faze (Obrazek 23). Co se teploty tani alfa 1 faze tyce,
tak do doby nez koncentrace LCB-PP dosahla 0,6 % mély vzorky s NC vyssi teplotu tani
alfa faze. Po dosaZeni této koncentrace mély oba vzorky podobnou teplotu tani alfa faze
(Obrazek 22). U smési B-L-PP se vyskytovala i teplota tani alfa 2 faze, kterd byla vyssi nez

ostatni.

171
I B'L'PP a2 ___...-—".'__ ®

e

169 |

167-/

B-L-PPal

Teplota [°C]

163

Koncentrace LCB-PP [%]

==@=| PP ==@==(-|-PPal ==@=(--PPa2

Obrazek 22: Teplota tani alfa fazi smési f-L-PP\L-PP s LCB-PP
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Obrazek 23: Teplota tani beta fazi -L-PP\L-PP s LCB-PP

Porovnanim teplot krystalizace vzorki B-L-PP\L-PP s LCB-PP (Obrazek 24) bylo zjisténo,

ze v pripad¢ B-L-PP s pridavkem LCB-PP nedochazi k zadné vyznamné zméné krystalizacni

teploty. AvSak v pfipad¢ vzorki L-PP s LCB-PP vyznamna zména nastdvd hned s

nejmensim pfidavkem LCB-PP (SM_0,005) a nariistu o 5 °C. S postupnym zvySovanim

obsahu LCB-PP ve smésich dochdzi k vyrovnani s krystalizacni teplotou B-L-PP (az 125 °C).
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Obrazek 24: Teplota krystalizace smési B-L-PP\L-PP s LCB-PP



UTB ve Zliné, Fakulta technologicka 42

11 SPEKTROFOTOMETRIE

Pomoci spektrofotometru byl stanovovan zékal, tj. procenta proslého svétla rozptyleného v
uhlu vétsim néz 2,5°.

11.1 Smési p-L-PP s LCB-PP

Hodnoty zakalu jednotlivych vzorki B-L-PP s LCB-PP jsou uvedeny v Tabulce 9. Nejvyssi

zékal byl zméten u smési -L-PP (témef 99 %), a naopak nejmensi u smési f-SM_1 (96 %).

Tabulka 9: Hodnoty zékalu smési f-L-PP s LCB-PP

Smés Zakal [%]
B-L-PP 98,8
B-SM_0,05 98,3
B-SM_0,1 98,3
B-SM_0,2 98,3
B-SM_0,4 98,3
B-SM_0,6 96,8
B-SM_0,8 97,5
B-SM_1 96,2

11.2 Smési L-PP s LCB-PP

Hodnoty zékalu jednotlivych vzorki L-PP s LCB-PP jsou uvedeny v Tabulce 10. Z vysledki
je patrné, ze nejmensi zakal byl u smési SM_0,005 (70,5 %) a naopak nejvysSich hodnot
zakalu dosahuje vzorek SM_0,4 (76,3 %). Celkové€ lze pozorovat zvySujici se zakal s vyssi

koncentraci LCB-PP ve smésich.
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Tabulka 10: Hodnoty zdkalu smési L-PP s LCB-PP

Smés Zakal [%]
L-PP 71,6
SM_ 0,005 70,5
SM_ 0,01 71,7
SM_0,02 71,7
SM_ 0,05 72,8
SM_ 0,07 74,6
SM_0,1 72,3
SM._0,12 72,9
SM_0,15 74,5
SM._0,2 73,3
SM_0,4 76,3
SM_0,6 72,8
SM._0,8 75,9
SM_1 75,4

Pfi porovnani zékali vzorkti B-L-PP\L-PP s LCB-PP (Obrazek 25), Ize na prvni pohled
konstatovat, ze smé&si B-L-PP s LCB-PP vykazuji mnohem vyssi zdkal nez L-PP s LCB-PP.
Tyto vysledky jsou ve shod¢ s vysledky z WAXS, s celkovou krystalinitou vzorkl. Zde
vzorky B-L-PP vykazovaly vyssi krystalinitu nez vzorky L-PP. Vzorky B-L-PP s vys§im
obsahem LCB-PP dosahovaly nizsi krystalinity, stejn¢ tak zdkal. V ptipad¢ vzorkt L-PP
zména krystalinity s rostouci koncentraci LCB-PP neni tak vyraznd, ale obdobny trend je

mozno sledovat i v ptipad¢ zakalu.
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Obrazek 25: Zakal smési B-L-PP\L-PP s LCB-PP
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ZAVER
Cilem této bakalatské prace bylo zkoumani a zhodnoceni vlivu pfidavku minoritniho podilu

LCB-PP na tepelné chovani a tc¢innost specifické nukleace L-PP s/bez beta nuklea¢niho

¢inidla. Obsah LCB-PP v pfipravovanych smésich byl volen od 0,005 do 1 hm. %.

Pripravené vzorky byly analyzovany pomoci Sirokothlé rentgenové difrakce, ktera poskytla
informace o vznikajici morfologii, diferencialni snimaci kalorimetrie o tepelném chovani a

spektrofotometrie o optickych vlastnostech.

Ptidavek LCB-PP ve srovnani s Cistym L-PP vede k mirnému snizila celkové krystalinity u
materiali bez NC a o poznani vyrazngj§imu poklesu v piipadé beta-nukleovanych. U vyssich
koncentraci LCB-PP se krystalinita obou materiald dostava na srovnatelnou hodnotu. Co se
ty¢e polymorfniho sloZeni, LCB-PP vyrazné potlacuje ti¢innost beta nukleac¢niho ¢inidla u
nukleovanych materialt, coz vede k velkému ubytku obsahu beta faze. Strmy pokles byl
zaznamenan od B-SM_0,02, kdy se jeji obsah snizil o 17 % oproti B-L-PP. Tento trend
pokracuje az ke smési s nejvétsim obsahem LCB-PP (SM 1) a celkové tedy obsah beta faze
klesl z 93 na 31 %. U L-PP bez beta nuklea¢niho Cinidla byl obsah beta faze 19 % a jiz po
pfidani 0,005 hm. % LCB-PP se sniZil na 7 % a poté se jiz se zvySujici koncentraci vyrazné
neménil. Co se gama faze tyce, u obou typt materidli se jeji obsah se zvysujici koncentraci

LCB-PP zvysuje az k 15 %.

Z termogramu bylo zjisténo, Ze u beta nukleovanych materidll teplota tdni dominantni alfa
faze s piidavek LCB-PP lehce klesala. U vzorki s NC az po B-SM_0,4 byl zaznamenan
vyskyt dvojitych piki, které vznikly v dasledku rekrystalizace. Teplota krystalizace se s
ptidavkem LCB-PP vyznamné neménila. Z termogramt tani L-PP bez nuklea¢niho ¢inidla
vyplyva, ze ptidavkem 1 hm. % LCB-PP do smési se zvySuje teplota tani o 1  faze. Z
termogramu krystalizace jde vidét, ze ptidanim LCB-PP do smési se vyrazné€ zvysila teplota

krystalizace, a to az na 124,7 °Cu SM_ 1, oproti 114 °C u L-PP.

Pfi porovnani charakteristickych teplot obou typti materiali bylo zjisténo, ze vzorky s beta
nuklea¢nim ¢inidlem mély vyssi teplotu tani alfa faze az do koncentrace 0,2 hm. % LCB-
-PP, kdy se teploty tani obou materiali vyrovnaly. Teplota tani beta faze byla obecné vyssi
u polypropylenu s beta NC. Teplota krystalizace L-PP byla oproti B-L-PP aZ o 10 °C niZsi
(114 °C), avsak ptidavkem 0,05 hm. % LCB-PP do sm¢si se tento rozdil prakticky vytratil
(122,3 °C). S dalsim zvySovanim obsahu LCB-PP doslo pouze k malému nartstu teploty
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krystalizace u obou typil materiali. Z méfeni vyplyva, Ze LCB-PP je moznou alternativou

klasickych nukleac¢nich ¢inidel pro urychleni krystalizace.

Meéfeni zakalu na spektrofotometru ukazalo, Ze smési s beta NC maji obecné mnohem vétsi
zékal nez smési L-PP. To je v souladu s krystalinitou, ktera byla zmétena pomoci WAXS,

kdy smési s beta NC mély vyssi obsah krystalické faze.
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SEZNAM POUZITYCH SYMBOLU A ZKRATEK
PP Polypropylen

NC Nukleacni ¢inidlo

LCB-PP  Polypropylen s dlouhymi vétvemi

L-PP Lineérni polypropylen

B-L-PP Beta nukleovany polypropylen

WAXS Sirokouhla rentgenova difrakce

DSC Diferencidlni snimaci kalorimetrie
X Obsah krystalicke faze [%]

B Obsah beta krystalické faze [%]
G Obsah gama krystalické faze [%]
Hai Intenzita pikt prvni alfa faze

Ha Intenzita piki druhé alfa faze
Hai Intenzita piku tieti alfa faze

Hp Intenzita pikt beta faze

H, Intenzita piki gama faze

0} Alfa taze

B Beta faze

Y Gama faze

PP Izotakticky polypropylen

sPP Syndiotakticky polypropylen

Ic Plocha pod piky krystalické faze

Ia Plocha pod piky amorfni faze
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PRILOHA P I: MATERIALOVY LIST BORCLEAN HC300BF

07.11.2023 Ed.5

PRODUCT DATA SHEET

Polypropylene
Borclean™ HC300BF

Polypropylene Homopolymer

Description

Borclean™ HC300BEF is a high crystalline propylene homopolymer designed for usage as BOPP dielectric film in capacitor application.
Borclean™ HC300BF does not contain slip, antiblock or antistatic additives.

Cas No. 9003-07-0

Borclean™ HC300BF contains:

Typical characteristics

Borclean™ HC300EF can be described with following typical characteristics:

Super high purity High field strength (BDV) at high temperatures
Low dissipation factor Low shrinkage film

Very low ash content High film stiffness

Metallisable

Applications

Borclean™ HC300BF is intended for following applications:

BOPP dielectrical film for capacitors Metallisable films

Physical properties

Property Typical value * Unit Test method

Melt flow rate (230 °C/2.16 kg) 3.3 g/10min IS0 113341

Ash content <20 ppm 1SO 3451-1
Aluminium content <3 ppm Borealis test method
Titanium content <3 ppm Borealis test method
Chloride content <3 ppm Borealis test method
Molecular weight distribution Broad - Borealis test method

* Data should not be used for specification work

Electrical properties

Property Typical value * Unit Test method
Relative permittivity (1MHz) 225 IEC 62631-2-1

* Data should not be used for specification worlk

Processing techniques

The product is suitable for recycling using modern methods of shredding and cleaning. In-house production waste should be kept clean to facilitate
subsequent recycling. Reprocessed and recycled Borclean material cannot be used for the production of capacitor film.

Borclean™ is a trademark of the Borealis Group

E BOREALIS
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PRODUCT DATA SHEET

Polypropylene

Daploy™ WB140HMS
Polypropylene Homopolymer

Description

Daploy™ WB140HMS is a structurally isomeric modified propylene homopolymer for low-density foam applications.
Itis a long chain branched homopolymer.

Cas No. 9003-07-0
Typical characteristics

Daploy™ WB140HMS can be deseribed with following typical characteristics:

High stiffness Foamability in foarm extrusion processes

High service temperature Good insulation properties of foamed materials
Excellent processability Good thermal and acoustic insulation properties
Applications

Daploy™ WB140HMS is intended for following applications:
Foamed applications in automaotive, food and non-food packaging, building and construction.

Physical properties

Property Typical value * Unit Test method

Melt flow rate (230 “C/2.16 kg) 2.1 a/10min IS0 1133-1

Tensile moedulus 1800 MPa 1SO 527-2

Melt extensibility 230 mmis Borealis test method
Melt strength 36 cN Borealis test method

* Data should not be used for specification work

Processing techniques

Suitable for the extrusion, blow moulding and injection moulding foaming technology.

Packaging and storage
Daploy WB140HMS should be stored in dry conditions at temperatures below 50°C and protected from UV-light. Improper storage can initiate

degradation, which results in odor generation and colour changes and can have negative effects on the physical properties of this product. More
information on storage is found in the Safety data sheet (SDS) / Product safety information sheet (PSIS) for this product.

Product compliance documents

Latest versions of product safety information sheets (PSIS), product safety data sheets (SDS) and other product liability documents are available in our
website www.borealisgroup.com.

Sustainability aspects

Borealis is ever mindful of the impact of our products on the planet. We promote Design for Circularity (DfC) and Design for Recycling {DfR) to conserve
natural resources and to reduce the environmental impact of products over their entire lifetime (including production, use phase and after phase). DfR
helps ensure that material can be effectively recycled while maximizing the material performance efficiency.

Further information on sustainability and Design for Recycling (DfR) can be found from our websites www.borealisgroup.com and
www.borealiseverminds.com.

Daploy™ is a trademark of the Borealis Group

E BOREALIS



PRILOHA P III: MATERIALOVY LIST NJSTAR NU-100

@) New JapanChemicalCo. Ltd.

Product name NJSTAR NU-1 00

Chemical name 2.6-MNaphthalenedicarboxamide, N2 NG-dicyclohexyl-
.f"M"L,jC\I“'ar formula 1 624130N202 (378) Structural formula of NJSTAR NU-100
ENCS No 4-1799 0
CAS RN 153250-52-3 N
H H
N
EINECS No 430-540-6
o]
TSCA Listed
Applications B -Nucleating Agents for Polypropylene.~ Nucleating Agents for Plastics

NJSTAR NU-100 is a high performance beta nucleating agent in polypropylene(PP). NJSTAR NU-100 improves impact
strength, stiffness and heat resistance of PP. NJSTAR MU-100 is white powder with high thermal stability chemical

FEEE TR LR structure {(melting point over 3800C) and has stable for acid and alkali. [t can be used in engineering plastics (PA. PG,

PET stc.).
< Representative properties >
Appearance white. powder Melting point(°C) 380-3%0
Water content (%) <1
Packing Paper bag(10kg)
For inguiries, Develop Sales Dept., MNew Japan Chemical co., ltd.
contact us: Tokyo office +81-3-5540-8105 . Osaka office +81-6—-6203-3963

‘About handling of the descriptions herein’

Descriptions herein were created based on materials, information, and data that have been obtained to date, but the data, evaluations, risks,
etc. described are not warranted at all. In addition, the items described are intended for usual ways of handling, and therefore if the product is
handled in a special manner, handle it after taking a safety measure appropriate for the application or usage.

amiwe CAS RN®
Sy g \ferified

Partner & 2020 New Japan Chemical Co.. Ltd. All Rights Reserved.
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