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Polipropilen

e polipropilen (PP) je plastomer linearnih makromolekula s
ponavljanim jedinicama - CH(CH3;) — CH, —

* niske gustoce (0,90-0,91 gcm=3) i visokog taliSta (160-170 °C)

e nepostojan prema jakim oksidansima — podlozan
oksidacijskoj razgradnji tijekom prerade

e PP ima vrlo siroko podrucje primjene, npr. dijelovi
unutrasnjosti automobila, dijelovi namjestaja,viseslojna
ambalaza



Viseslojna savitljiva ambalaza (laminati)

e |aminati su materijali sastavljeni od vise medusobno
cvrsto spojenih ambalaznih materijala u obliku folija

e postupak proizvodnje laminata temelji se na spajanju
folija u kompaktnu cjelinu postupkom laminiranja

e u postupke proizvodnje laminata spadaju kasSiranje (uz
upotrebu adheziva) i ekstruzijsko oslojavanje (bez
upotrebe adheziva)

e postupkom ekstruzijskog oslojavanja na podlogu od
aluminija nanose se dva ili tri sloja polipropilena



Viseslojna savitljiva ambalaza (laminati)

 Tijekom ekstruzijskog oslojavanja moze doci do
oksidacijske razgradnje materijala i stvaranja gela na PP
filmovima

e Gel je svaka vidljiva nakupina na PP filmovima
 Samo kod tankih filmova gel predstavlja problem



Dvije strategije sprjeCavanja nastanka gela
Primarna strategija:

koristiti puzni vijak posebno optimiziran za polimer koji
se ekstrudira

sniziti temperaturu prerade

redovito provoditi preventivno rasklapanje i Ciscenje
ekstruderske linije

Sekundarna strategija:

koristiti antioksidanse kada oni ne utjeCu na daljnji
proces



/ADATAK RADA

1. Provesti ispitivanje materijala diferencijalnom
pretraznom kalorimetrijom u skladu s normom HRN
EN ISO 11357-6:2013.

2. Odrediti oksidacijsko indukcijsko vrijeme materijalima
u skladu s normom HRN EN ISO 11357-6:2013.

3. Odrediti oksidacijsko indukcijsku temperaturu
materijalima u skladu s normom HRN EN ISO 11357-
6:2013.

4. Na osnovu dobivenih rezultata zakljuciti o relativnoj
postojanosti ispitivanih materijala prema oksidacijskoj
razgradniji.



EKSPERIMENTALNI DIO

Pri ispitivanju oksidacijske postojanosti materijala koristeno
je Sest razlicitih uzoraka (uzorak 1, uzorak 2, uzorak 3,
uzorak 4, uzorak 5, uzorak 6)

Metode rada:

diferencijalna pretrazna kalorimetrija (DSC)

postupak odredivanja oksidacijsko indukcijskog vremena
oksidacije(izotermna OIT)

postupak odredivanja oksidacijsko indukcijske
temperature oksidacije (dinamicka OIT)




DIFERENCIJALNA PRETRAZNA KALORIMETRIJA

(DSC)

DSC je instrumentalna tehnika koja sluzi za mjerenje i

karakterizaciju toplinskih svojstava materijala

Primjenjuje se za odredivanje:

specificnog toplinskog kapaciteta, Cp

promjene specificnog toplinskog kapaciteta, ACp
temperatura faznih prijelaza (talista, Tt; staklista, Tg;
kristaliSta Tc)

toplina faznih prijelaza (toplina taljanja, AHt; toplina
kristalizacije AHc)



UVIJETI PROVODENJA DSC MJERENJA

1) Zagrijati na temperaturu od 25°Ci

zadrzati 5 min. g s
2) Zagrijati od 25 do 200 °C brzinom —
od 20 °C/min o e
3) Zadrzati 5 minuta pri 200 °C e
4) hladenje s 200 na 25 °C brzinom - }
20 °C/min |
5) Zadrzati 5 minuta pri 25 °C
6) Zagrijati ponovno do 200 °C Mettler-Toledo DSC 823e

brzinom od 20 °C/ min u atmosferi

dusika protoka 30ml/min m ~ 10 mg



DSC ANALIZA
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REZULTATI DSC ANALIZE

Toplinske znacajke 2. zagrijavanja

Ty o1/ °C Tyme/ °C Tye/ °C -AH, /) gt T, o1/ °C Tymi/ °C Tyue/ 2C -AH,, /) gt
103 111 116 15,5 152 165 174 63,7
104 110 116 10,5 153 165 174 45,4
103 111 116 14,8 154 166 174 48,3
152 167 178 81,5 / / / /
151 164 177 89,4 / / / /

104 111 118 13,0 153 166 176 50,1



ODREDIVANJE INDUKCIUSKOG VREMENA OKSIDACIJE

(IZOTERMNA OIT)

Toplinski tok, g / mW

izotermna
OIT

taljenje—»

Vrijeme, £ / min

Odredivanje indukcijskog vremena oksidacije metodom tangente



ODREDIVANJE INDUKCIUSKOG VREMENA OKSIDACIJE

(IZOTERMNA OIT)

Uvjeti provodenja :

1.

Nakon termostatiranja u trajanju od 5 min (N,, protok 50
ml/min) zagrijati od 25 do 210 °C brzinom od 20 °C/min

Drzati 3 min pri toj temperaturi u atmosferi dusika
Zatim pri istoj temperaturi drzati 60 min u atmosferi
kisika

Prebaciti u atmosferu dusika i drzati 3 min



ODREDIVANJE INDUKCIUSKOG VREMENA OKSIDACIJE

(IZOTERMNA OIT)

oplinski tok/Wg*
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ODREDIVANJE INDUKCIUSKOG VREMENA OKSIDACIJE

(IZOTERMNA OIT)

Oksidacijsko indukcijsko vrijeme analiziranih uzoraka

180 190 200 210
11,9 5,5 / /
11,9 / / /
/ 18,5 6,5 3,1
46,0 / / /
/ 33,0 12,7 4,9

11,3 6,9 / /



ODREDIVANJE INDUKCISKE TEMPERATURE OKSIDACIJE
(DINAMICKE OIT)

02

Toplinski tok, g / mW
|
|
|

dinamicka

taljienje—»
OIT

Temperatura, T/ °C

Odredivanje indukcijske temperature oksidacije metodom tangente



ODREDIVANJE INDUKCISKE TEMPERATURE OKSIDACIJE

(DINAMICKE OIT)

1. Nakon termostatiranja u trajanju od 5 minuta (kisik,
protok 50 ml/min), linearno zagrijavati od 25 do 300
°C brzinom od 20 °C /min u atmosferi kisika

2. Drzati pri 300 °C 5 minuta u atmosferi dusika. Nakon
zavrsetka, DSC ohladiti do sobne temperature



ODREDIVANJE INDUKCISKE TEMPERATURE OKSIDACIE

(DINAMICKE OIT)
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ODREDIVANJE INDUKCISKE TEMPERATURE OKSIDACIJE

(DINAMICKE OIT)

Oksidacijsko indukcijska temperatura i toplinske znacajke za ispitivane uzorke

T/9eC Typi/ °C Tyme/ 2C Type/ oC -AH, /gt Typi/ °C Tyme/ 2C T,/ 2C -AH, /) gt
221 104 115 122 17,4 159 168 180 66,0
222 104 115 123 12,4 156 171 179 57,4
236 109 116 122 19,5 154 169 177 49,8
230 155 170 181 88,2 / / / /
234 155 171 182 102,0 / / / /

225 104 116 124 18,0 159 170 181 63,6



ZAKUJUCAK

1. Primjenom diferencijalne pretrazne kalorimetrije utvrdeno je da
su uzorci 4 i 5 homopolimeri polipropilena, dok su ostali
mjesavine polipropilena i polietilena

2. Najvece vrijednosti indukcijskog vremena oksidacije (izotermna
OIT) pokazuje uzorak 5, zatim uzorak 4, pa uzorak 3, dok uzorci 1,
2 i 6 pokazuju najnizu i medusobno vrlo slicnu oksidacijsku

postojanost.



ZAKUUCAK

3. Najvece vrijednosti indukcijske temperature oksidacije (dinamicka
OIT) pokazuje uzorak 3, zatim uzorak 5, pa uzorak 4, uzorak 6 i dok
uzorci 1i 2 pokazuju najnizu i medusobno vrlo slicnu oksidacijsku

postojanost.

4. Na osnovi dobivenih rezultata moze se zakljuciti da najvecu sklonost
oksidacijskoj razgradnji i nastanku gelova pri izradi viseslojne
ambalaze procesom ekstruzijskog oslojavanja primjenom ovih
materijala pokazuju uzorci 1i 2, zatim uzorak 6, dok su uzorci 4, 3i5

postojaniji prema oksidacijskoj razgradnji, a time i formiranju gela.



