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ABSTRAKT

Diplomova prace se zabyva kompozity/nanokompozity s pokro¢ilymi vlastnostmi. Ustted-
nim tématem prace je zejména vliv nanoplniv na hotlavost. Teoreticka ¢ast tak seznamuje
s pojmy tykajici se hoflavosti, retardérii hofeni a plniv. Prakticka cast pak seznamuje
S ptipravou nanokompoziti a jejich testovanim. Polymerni matrice je zastoupena nizkohus-
totnim polyetylenem Bralen RB 2-62 (Slovnaft) a polylaktidem 2003D (NatureWorks). Do
polyetylenu byla zamichana nanoplniva (Grafmax HC 30, Nanocyl NC7000, Octalsobutyl
POSS, TriSilanollsobutyl POSS, Dragonite HP, Dragonite koncentrat, Perkalite F100,
Pangel S-9) a byly rozvnéz zkoumany synergické ucinky zminénych nanoplniv s bézny-
mi retardéry hoteni (ADK STAB® FP 2200, Exolite® APP 722). Do polylaktidu 2003D
byla pouzita plniva Nanofil® 116 a SE 3010, Garamite®1958, fada plniv Cloisite® 10A,
20A, 30B a prirodni Cloisite® Na*. U pfipravenych kompoziti byl sledovéan vliv t&chto

aditiv jednak na hotlavost, tak na mechanické a reologické vlastnosti.

Kli¢ova slova: nanokompozit, hoflavost, retardér hoteni, LDPE, PLA

ABSTRACT

This diploma thesis deals with composites/nanocomposites whit advanced features. The
central theme of the work is mainly influence the flamability of nanofilers. The theoretical
part defines terms related to flamability, flame retardants and fillers. The practical part
describes the preparation of nanocomposites and their testing. The polymer matrices are
represented by low density polyethylene Bralen RB 2-62 (Slovnaft) and polyctide 2003D
(NatureWorks). The polyetylene was mixed with nanofillers Grafmax HC 30, Nanocyl
NC7000, Octalsobutyl POSS, TriSilanollsobutyl POSS, Dragonite HP, Dragonite koncen-
trat, Perkalite F100, Pangel S-9, and were examined also synergistic effects of these nano-
fillers with conventional flame retardants ADK STAB® FP 2200, Exolite® APP 722. In the
case of polylactide 2003D was used nanofillers: Nanofil® 116, Nanofil® SE 3010,
Garamite™1958, fada plniv Cloisite® 10A, 20A, 30B a piirodni Cloisite® Na*. The effect of
these additives on flammability, mechanical and rheological properties was tested in pre-

pared composites.

Keywords: nanocomposite, flamability, flame retardant, LDPE, PLA
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UvVOD

V soucasné dobé¢ je stale intenzivné zkouman vliv plniv, pfedev§im nanoplniv, na
vlastnosti polymerti. Smési polymert s plnivy/nanoplnivy obecné nazyvame kompozi-
ty/nanokompozity. Dfive se plniva uzivaly pouze pro zlevnéni vyrobkt, dnes ale vyuziva-
me plniva i k vylepSeni vlastnosti materialii. Aplikace plniv jsou velmi rtiznorodé od pou-
Ziti jako pigmenty a barviva (napf. kiida ¢i saze), pies plniva zlepSujici mechanické vlast-
nosti polymernich materiala (napt. skelna a uhlikova vlakna, saze), po retardéry hoteni.
V souvislosti s retardéry hoteni se v poslednich letech jevi jako zajimavé studium vlivu
nanoplniv napft. uhlikovych trubi¢ek (CNT) na hotlavost polymerni matrice. Stejn¢ jako u
CNT je zkouman rovnéz vliv nanoplniv na bazi jili na hotlavost. Odborné publikace pre-
zentuji slibné vysledky, kdy CNT i nanoplniva na bazi jili jsou schopny ¢astecné zlepSit
odolnost proti hoteni. Studie zlepSovani odolnosti proti hoteni jsou dulezité predevsim

Z hlediska bezpec¢nosti.

Cilem pfedlozeni diplomové prace bylo vytvofit nanokompozity s riznymi nanoplnivy
a retardéry a zkoumat vliv nanoplniv na hotlavost, rovnéz byl zkouman synergicky ucinek
nanoplniv a klasickych retardéri hofeni. Déle byly testovany mechanické a reologické

vlastnosti, a morfologie pfipravenych material.
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1 POLYMERY

1.1 Polyethylen - PE

Patti do skupiny polymert, kterd se nazyva polyolefiny. Soucasné se fadi do skupiny
nepolarnich polymerti. Zakladnim monomerem pro PE jsou a-olefiny. Zakladni strukturu
PE tvoii uhlikovy fetézec bez boc¢nich substituentli. Diive se vyrabély PE jako homopoly-
mery, v soucasnosti se vyrabi vétsinou kopolymery ethenu s a-olefiny. PE je vyradbén riiz-
nymi zpusoby, ¢imz tvoii Sirokou Skalu materidli s riznymi zpracovatelskymi i uzitnymi
vlastnostmi. Tyto rozdily jsou dané mirou kratkého vétveni fetézci, obsahem krystalické
faze a rozdilu v molekulové hmotnosti jednotlivych PE. Pro tfidéni PE je dulezita hustota,
ktera zavisi pravé na mife krystalinity, a charakterizace tvaru fetézce. Zakladni typy PE

jsou LDPE, HDPE a LLDPE. [1,2]

1 //
3a 3b
: /

Obrazek 1.: Struktura makromolekul riznych typti PE: 1 — HDPE, 2 — LLDPE (kratké
vétveni), 3 — LDPE (dlouhé a kratké vétveni, a — trubkovy reaktor, b - autoklav) [1]

1.1.1 Nizkohustotni polyethylen — LDPE

Patii do skupiny tfi zakladnich PE, jak je zminéno vySe. Muze byt vSak oznacovén i

jako vysokotlaky PE, podle polymeriza¢niho tlaku.

)

Obrazek 2.: Chemicka struktura polyethylenu [3]

I—O—T
I—O—IT
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Vyrabi se radikdlovou polymeraci pfi vysokych teplotich a extrémné vysokych tla-
cich. V soucasné dob¢ se pro vyrobu LDPE vyuziva dvou postupi. Jedna se o polymeraci
V trubkovém reaktoru a v autoklavu.

Pro iniciaci polymerace se pouzivaji peroxidické iniciatory. Typickymi peroxidickymi
iniciatory jsou napft. terc.butylhydroperoxid, terc. butyperoxypivafat, terc. butyperneode-
kanoat, terc. butylperoxybenzoat nebo peroxydikarbonaty jako bis(isobutyl)peroxydi-

karbonat a bis(propyl)peroxydikarbonat. [1]

1.1.2 Vyroba

1.1.2.1 LDPE v trubkovém reaktoru

Jedna se o vysokotlakou polymeraci ethenu. Trubkovy reaktor je sestaven z 500 az
1500 m dlouhé trubice, kterd je stoc¢ena do smycek, podobné jako had. Vnitini primér

reaktorové trubky je 3 az 6 cm. [1]

PE
1
1 - plynojem, 2 - kompresor, 3 - filtr, 4 - explozni pojistka, 5- iniciatory, 6 - reaktor,
7 - chladi¢ produktu, 8 - redukcni ventil, 9 - cyklon, 10 - odlucovag, 11 - extrudér,
12 - nezreagovany ethylen

Obrazek 3.: Schéma trubkového reaktoru pro vyrobu LDPE [1]

Pii polymerizaci vznika zna¢né mnozstvi tepla, které je nutno odvadét, a proto je reak-
torova trubka opatiena teplosménnym médiem pro dobry odvod tepla. Ethen s produktem
proudi reaktorem rychlosti asi 10 m.s™. Polymerace probiha v plynné fazi. Ethen je stlac¢o-
van né€kolika kompresory. Iniciatory a regulatory molekulové hmotnosti jsou do jednotli-

vych reakénich zon vstfikovany vysokotlakymi injektory.
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140 °C asi v prvni tretiné délky reaktoru prudce stoupa za rozkladu vysokoteplotnich inici-
atorti a maxima kolem 330 °C dosahuje ve druhé tietin¢ délky reaktoru. Vlastnosti produk-
tu mohou byt ovliviiovany teplotnim profilem v jednotlivych ¢astech reaktoru, koncentra-
cemi ruznych iniciatorti a regulatoru molekulové hmotnosti i rychlosti prichodu reakéni
smési reaktorem.

Polymeracni doba v reak¢nich zénach se pohybuje mezi 20 s az 2 minut, piicemzZ na
konci reaktoru je dosahovano 30-35 % konverze ethenu. Voskovité podily a nezreagovany
monomer jsou od taveniny polyethylenu oddélovany na nékolika separatorech a ethen je
dale recyklovan. Do taveniny vyrobeného polyethylenu jsou ptidavany antioxidanty, pig-
menty, barviva, plniva, UV-stabilizatory a dalsi aditiva. Tavenina je nasledné vytlacovana
a peletizovana. Na trubkovych reaktorech se vyrobi piiblizné asi 6 az 18 t LDPE/hod.

V soucasné dobé se LDPE prodava pod obchodnimi nazvy Bralen (Slovnaft) ¢i napft.

Lupolen (BASF). [1]

Slovnaft
PETROCHEMICALS

Obrazek 4.: Logo firmy Slovnaft [4]

1.1.2.2 Polymerace v autokldvu

Podobné uspotadani jako trubkovy reaktor mé i vyrobni zatizeni s autoklavem. Poly-
merace vSak probihd pii niZsi teploté¢ a i pfi niz§im tlaku. Teplota se pohybuje okolo
120 °C a tlak 125 MPa. Pouzivaji se michané autoklavy jednostupiiové se zpétnym mise-
nim (pomér vysky k Sifce je asi 4) nebo vicestupniové (pomer vysky k Sitce reaktoru je az
20), u nichz je zpétné miseni (back-mixing) mezi jednotlivymi ¢astmi reaktoru omezeno.
Oproti predchozi metodé je konverze pouze 20 %. Zdrzna doba smési v autoklavu je jen
60 s. Autoklav je vyhfivan pomoci reak¢niho tepla, ale soucasné je chlazen vstiikovanim

chladného monomeru. Polymerace probihd v jednotlivych zénach a pfi riznych teplotach.

[1]
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1.1.3 Vlastnosti

LDPE je houzevnaty polymer, relativné¢ mekky, 1ze do né€j udelat vryp nehtem. Mlécné
zabarveny, ale pruhledny. Hustotu m& mensi jak voda, na hladin¢ plave. Jak jsem zminila
vyse, je nepolarni, tudiZz je rozpustny pouze v nepolarnich rozpoustédlech. Pti zkousce
plamenem voni po parafinu, odkapava, roztaveny je ¢iry a plamen je modry se Zlutou Spic-

kou.
Na trhu se mizeme setkat s riznymi typy LDPE. Vétsinou se déli podle ITT.
Zékladni vlastnosti LDPE:

e Tm=105-115°C

e Krystalinita: 50 — 70 %
e p=0,915-0,935g/cm®
e E =200 -400 MPa

Zpracovatelské teploty doporucuje vyrobce, konkrétné Slovnaft, 150 — 165 °C. [5]

1.1.4 Zpracovani a pouZiti

Vyuziva se béznych zpiisobil zpracovani jako je vstiikovani, vytlaCovani nebo vyfu-
kovani. Polyethylen se fadi mezi termoplasty, proto se fixace tvaru provadi chlazenim.

Zpracovava se na folie, desky, sacky, trubky, lahve, tuby na kosmetiku apod. [2]

Obrazek 5.: Lahvicky vyrobené z LDPE [6]
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1.2 Polylaktid — PLA

Jedna se o polymer kyseliny mléné. Ze zpracovatelského hlediska jej 1ze zaradit do
skupiny termoplasti, stejné jako LDPE. Z chemického hlediska se jedna o alifaticky poly-
ester. Vstupni surovinou pro vyrobu PLA jsou rostliny produkujici skrob, nejcastéji je to
kukufice. Jednd se tedy o polymer vyrobeny z obnovitelnych zdroji. K vyrobé mohou
slouzit i1 jiné obnovitelné zdroje sacharidii ve formé Skrobu nebo cukrti jako jsou jeCmen,
cukrova fepa nebo zemédélské odpady s fermentovatelnymi rostlinnymi cukry. Skrob se
z rostlin vyextrahuje a $tépi se na zakladni stavebni jednotky — glukozu, ktera je bakteriemi
mlééného kvaseni - pomoci fermentace, pfevedena na kyselinu mlé¢nou (2 — hydroxypro-
pionovou kyselinu). Néaslednou chemickou polymeraci kyseliny mlééné vznikd pozadova-
ny polymer. [7,8] Samotna vyroba pomoci rafinace je velmi efektivni. Pro zajimavost,

z cca 1 km? kukufice Ize ziskat 200 — 400 tun PLA. [9]

PLA se tadi mezi biologicky rozlozitelné polymery. Pravé polyestery, mezi né patii i
PLA, se ukazali jako biokompatibilni a jsou vhodné pro pouziti v 1ékaistvi. Pro medicinské
aplikace Ize uvést napt. vstiebatelny Sici material. Degradace probihd hydrolyzou esterové

vazby a degradacni produkty jsou poté vylou¢eny metabolickymi cestami. [8]

HO_ ﬁ I Oﬁ

Obrazek 6.: Chemicky vzorec polylactidu (PLA) [10]

1.2.1 Vyroba

Polylaktid se mlze ptipravovat bud’ pfimo a to polykondenzaci, nebo metodou poly-
merace otevienim kruhu, tzv. ring opening polymerization (ROP). Pii vyrobé polykonden-
zaci vznika nizkomolekularni produkt - voda, kterou je nutné v pribéhu reakce odstrano-
vat, ¢imz se komplikuje vyroba. Vysledny polymer ma také nizkou molekularni hmotnost a
proto se této metody spiSe nevyuziva. Pro vyrobu PLA se pouziva pfednostné polymerace

otevienim kruhu, pfi které polymer dosahuje vysokych hodnot molekularni hmotnosti. [7]
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1.2.1.1 Polykondenzace

Jde o polykondenzaci pomoci funkcnich skupin. Kyselina mlé¢na obsahuje karboxy-
lovou a hydroxylovou skupinu, které nasledné vytvari pii reakci esterové vazby. Piimou
polykondenzaci ale vznika produkt s nizkou molekulovou hmotnosti, kterou zapficinuje
pravé nutnost odstranit, vydestilovat, vedlejsi nizkomolekularni produkt jako je voda.
V Japonsku vyuzivaji polykondenzaéni reakce v organickém rozpoustédle, kde rozpouste-
dlo slouzi jako absorbent a odvadi vodu v pribéhu polykondenzace. Lze tak ziskat relativ-
n¢ vysokomolekuldrni produkt. Pii polykondenzaci bez rozpoustédel jsou ale reakéni Casy
ptilis dlouhé a vysledny produkt ma naopak nizkou molekulovou hmotnost, jak je zminéno

vyse, je kiehky, sklovity a také proto se vyuziva pro vyrobu PLA spise ROP. [7,9]

1.2.1.2 ROP - polymerace otevienim kruhu

Metoda spociva v dimeraci monomeru kyseliny mlééné a vznikly produkt je nasledné
katalyticky za zvySené teploty pfeveden na polymer o vysoké molekuldrni hmotnosti. Me-
toda je popsana ve dvou krocich.

V prvnim kroku je pfipravena polykondenzaci kyselina mlé¢na. Polykondenzaci vnika
prepolymer kyseliny mlééné s nizkou molekularni hmotnosti, ktery se depolymeruje po-
moci napf. cinatych katalyzatora na laktid.

ProtozZe kyselina mlé¢na obsahuje asymetricky uhlikovy atom, vykazuje optickou ak-
tivitu. Podle toho poté miiZeme ziskat i vysledny laktid:

e PLLA — ziskame ho z isomeru kyseliny L — mlééné, od toho odvozeny L - laktid

e PDLA - ziskame ho z isomeru kyseliny D — mlé¢né, od toho odvozeny D - laktid

e PDLLA —z kyseliny LD — mlé¢né, jedna se o smés isomert L a D, tzv. meso lak-

tid [7,11]
O o 0
| CHs | H | CH,
PN P O
0 °N 0 °N 0 CN
H | | H o | CH, | “H
—c o L o HoCaw o)
S S T
= c = C = [
HC | Ho | Ho
0 o
L-Laktid D-Laktid meso-Laktid

Obrazek 7.: Stereometrie laktidu [11]
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Ve druhém kroku poté probihd samotna polymerace. VétSinou probihd v tavening, je
ale mozna i suspenzni, emulzni a roztokovéa polymerace. Vlastni polymerace probihd pfi
ruznych teplotach, v zavislosti na tom, jaky laktid polymerujeme. Nejvice se pouziva L —

laktid, ktery se polymeruje pii teplotach 105 — 180 °C. [7,11]

1.2.2 Vlastnosti PLA

PLA je relativné kiehky, ale tvrdy polymer. Desticka o tloustce 2 mm po ohnuti pras-
ké, vznika lom s ostrymi hranami. Cisté PLA je téméf ¢iré. Hustotu ma vyssi jak voda

(~1,25 g/cm®). [11]

Nevyhodou je nasékavost, proto je dillezité material pted zpracovanim vysusit. Teplo-
ta zpracovani je udavéana okolo 200 °C pro tvafeni. Pfi tvarovani, napt. desek, postaci tep-

lota v rozmezi 80 — 110 °C. [11]

Dalsi zajimavou vlastnosti polylaktidu je jeho biologicka rozlozitelnost. Obecné pro-
biha biologicka rozlozitelnost v pfitomnosti mikroorganismd. U polylaktidu probiha po-
moci hydrolyzy a rozkladu esterovych vazeb, pfi plisobeni vyssi teploty a vlhkosti. Vzniklé
oligomery jsou nasledné rozkladany mikroorganismy na vodu, oxid uhli¢ity a biomasu.

Proto je polylaktid vhodny pro kompostovani, které probiha za vyssi teploty a vlhkosti. [7]

1.2.3 Zpracovani a pouZiti

PLA se zpracovava jako b&zny termoplast. Vhodné je vstiikovani, lisovani, vytlatova-
ni s vyfukovanim a v posledni fad€¢ vytlacovani folii a desek pro dalsi zpracovani, napf.
tvarovanim. Lze pouzit 1 na vyrobu vladken. Fixace tvaru se provadi chlazenim, jako u béz-

nych termoplastt. [11]
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2 PLNIVA

Dftive byly plniva pouzivany pfedevsim pro snizeni ceny, pfipadné hmotnosti vyrobku.
To je hlavni funkce plniva. S rostoucim pokrokem a vys$Simi naroky na vyrobky bylo zjis-
téno, Ze plniva mohou mit vliv i na jiné vlastnosti polymerii. Pfikladem mohou byt saze:
diive pouzivané jako barvivo, dnes ale hojn¢ vyuzivané plnivo pro zlepSeni mechanickych

vlastnosti pryzi, ¢i jako elektricky vodiva slozka pro vyrobu antistatickych podlah z PVC.

Diky témto objeviim se zacala plniva vyuzivat hojn¢ pro vyrobu kompoziti.
V predmétu Kompozitni materialy pfirodni a syntetické jsme méli moznost do této pro-
blematiky nahlédnout. V programu CES Edu Pack jsme v ramci cvi¢eni simulovali kom-
pozity riiznych matric a plniv.

V soucasné dobé se vyzkum zamétuje na synergické Uc¢inky urcitych dvojic pfisad,

napf. retardéry hoteni s plnivy, pigmenty pro zlepseni UV stability apod. [12,13]
Charakter plniva je dan:

e Chemickou strukturou

e Tvarem Castice

e Velikosti Castice

e Hmotnosti [13]

Dle chemické struktury je moZné plniva rozdé€lit na organické a anorganickd. Piipadné

1ze plniva rozdélit podle zptisobu ziskani, a poté mluvime o plnivech ptirodniho ¢i chemic-

kého pivodu. [14]

Obrazek 8.: SEM fotografie Wollastonitu s jehlicovitym tvarem castic [15]
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Tvar castice mize ovlivnit vysledné vlastnosti kompoziti. Rozlisujeme nékolik za-

kladnich tvaru plniv:

e Kulové (sklenéné kulicky)

e Krychlové (uhliCitan vapenaty)

e Jehlicovité (Wolastonite)

e Destickovité, piip. vlockovité (jily, mastek, slida)
e Fibrilarni — jedna se o vldkna (skelnd, uhlikova)

e Smési ruznych tvart [13,14]

Tvar plniva mize ovlivnit mechanické vlastnosti kompozitu. Vlakna zvySuji ohybovy
modul. Uhli¢itan vapenaty se strukturou krychli¢ek zlepSuje modul, ale i razovou houZev-

natost. Mnohostranné uziti miize mit mastek — Ize jej rizné modifikovat. [12]

Velikost ¢astic se pohybuje v rozmezi 0d n€kolika nanometrti az do fadt milimetrd.
Potom rozliSujeme nanoplniva, ktera maji alespoii jeden rozmér v fadech od 1 do 100 nm,

a mikroplniva, které maji rozméry v mikrometrech.
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3 HORLAVOST POLYMERU

Hofteni ptfedstavuje termooxidacni reakci. Hoflavost je definovéna fadou podminek,
napf. odolnosti vié¢i vzniceni. Jedna se o nezadouci reakci a hofet mizou za urcitych pod-

minek téméf vSechny organické polymery.

Hofteni, respektive spalovani, je komplexni proces. Prvotné dochazi k dodani tepla, je-
hoz nasledkem dochazi k teplené degradaci, rozkladu, pyrolyze. Rozkladnymi procesy
vznikaji nizkomolekularni produkty (plynného charakteru), které se ohtivaji nad teplotu
vzniceni a po jejim piekroteni dochazi tedy k jejich vzniceni. Hofenim téch produktd vzni-
ka dalsi teplo dodavané polymeru, ktery dale tepelné degraduje, vznikaji tak dals$i plynné
produkty a hoteni polymeru pokracuje. [1,13,16]

D4 se tici, Ze hoti vSechny organické materidly (mezi né patii polymery), naopak ma-

terialy anorganické, napf. sklo ¢i kovy, jsou nehoflavé. [1,16]

Obrazek 9.: Ohotené plastové kontejnery na tfidéni odpad [17]

Nekteré polymery maji lepsi odolnost proti hofeni, jiné horsi. Nékteré typy polymera
se pii zkouskach hoflavosti po prvnim zapaleni samy zhasi. Hoflavost je tedy rizna pro
rizné polymery v zdvislosti na stavebni jednotce tvofici dany polymer. Bylo zjisténo, Ze
polymery s aromatickymi fetézci jsou odolngjsi proti hoteni nez polymery s alifatickymi
fetézci. Hoflavost ovliviiuji 1 prvky obsaZené v polymeru pisobici jako inhibitory hofeni,
obsazené v polymeru. Jedna se pfedevsim o halogeny a fosfor. VIiv na hofeni ma 1 sitovani
a vétveni, typ vazebnych skupin ¢i napt. sklon k dehydrataci. Hoflavost, respektive odol-

nost proti hotfeni, neznamend, ze polymer nehoti viibec, ale ze je tézké jej zapalit a spalit.
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K upravé hotlavosti polymer se pouzivaji specialni aditiva, ktera se nazyvaji retardéry

hoteni. [1,16]

3.1 Retardéry horeni
Timto pojmem se oznacuji vS§echny materidly, které zpomaluji hofeni polymeru.

Jak je zminéno vyse, hotlavost ovliviiuji 1 prvky obsazené v polymeru, napi. halogeny

a fosfor. Proto se tyto prvky se vyuzivaji pro vyrobu retardéru hofeni. [1, 13]

Pro snizeni hoftlavosti se uzivaji 2 mechanismy retardace hoteni a to bud’ chemicky

nebo fyzikalni.

1. Fyzikdlni zpisob:
e Endotermni reakce, kdy dochazi ke spotiebé tepla a k chlazeni materialu;
e vytvofeni ochranné vrstvy, ktera brani pristupu tepla a kysliku k polymeru;
e uvolnéni vodni pary a oxidu uhli¢itého, coz mize zfedit radikaly v plameni.
2. Chemicky zpiisob:
e Reakce v plynné fazi:

— Radikélni reakce v plameni mohou byt pferuseny retardérem hofeni tak, Ze
koncentrace radikalti poklesne pod kritickou hodnotu a plamen zhasne. Proce-
sy, které uvoliuji teplo, jsou tedy zastaveny a systém se ochladi. Nicméné, za-
sahovani do reakci, které probihaji v plameni, vede ¢asto k vysoce toxickym,
drazdivym a castecné spalenym produktim, véetné oxidu uhelnatého (CO),
které obecn¢ zvysuji toxicitu plyni za soucasného redukovani riistu ohné.

e Reakce v pevné fazi:

— Retardéry hoteni rozkladaji polymer, takze taje jako kapalina a odtéké od pla-
mene. Ackoliv tato modifikace dovoli materialu projit nékterymi testy hoftla-
vosti (napt. CSN EN 60695-11-10), tak je pozarni bezpeénost ohrozena vznika-
jicimi hotflavymi kapkami.

— Tvorba zuhelnatélé vrstvy na povrchu. Lepsi retardéry hofeni jsou ty, které
formuji zuhelnatélou vrstvu spalin na povrchu polymeru. Tato situace muze
naptiklad nastat, kdyZ retardér hoteni odstrani postranni fetézce polymeru a tim

vytvoii v polymeru dvojné vazby. Nakonec, tyto uhlikové vrstvy vytvoii aro-



UTB ve Zliné, Fakulta technologicka 23

matické kruhy. Formace zuhelnatélé vrstvy obvykle snizuje tvorbu koufe a dal-
Sich produktli nedokonalého spalovani.

— Intumescence, pénotvorné systémy. Zaclenéni nadouvadla zptisobuje bobtnani
povrchové vrstvy a poskytuje mnohem lepsi izolaci pod ochrannou bariérou.
Stejna technologie se pouziva pro natéry na ochranu dievénych budov a ocelo-

vych konstrukei. [18]

Obecné lze retardéry hoteni rozdélit podle chemického slozeni na 4 typy. A to jsou:

3.1.1

Halogenové retardéry

Retardéry obsahujici fosfor
Anorganické oxidy a hydroxidy
Retardéry obsahujici kfemik [13]

Halogenové retardéry

Jedna se predevsim o chlorované ¢i bromované slouceniny. V soucasnosti je trend po-

uzivat vice retardéry bezhalogenové, protoze retardéry s halogeny mohou skodit Zivotnimu

prostiedi.

Jiz nékteré bézné polymery obsahuji prvky, které mohou piisobit jako retardéry. Pri-

kladem muaze byt PVC, které obsahuje v zakladni meru atom chloru. Problémem hoflavost

ale ziistava nadale, jelikoz se do PVC piidavaji jina aditiva, kterd hotlavost mohou naopak

snizovat. Proto je pro urité aplikace nutnost piidavku retardérd hoteni. [16]

H
|

|
T Y
H Cl _n

Obrazek 10.: Chemicky vzorec PVC [19]

Obecné Ize fici, Ze u halogenovych retardérii je retardace dana tcinkem rozstépeni

vazby vodik — halogen. Stabilita vazeb klesa nasledné: F > Cl > Br > I, tzn. Ze slouceni-

ny jodu maji nejnizsi stabilitu, které je jiz pro pouziti nevhodna. Naopak fluor ma vysokou
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stabilitu, ktera je také nevhodna. Proto se halogenové retardéry ptipravuji na bazi chloru a

bromu. [16]

3.1.2 Retardéry obsahujici fosfor

Elementarni fosfor a jeho slouceniny jsou pouzivané v Siroké skale materidlti pro re-
tardaci hoteni. Do této Skaly lze zahrnout Cerveny fosfor, anorganické fosfaty a organické
slouceniny fosforu. Spolu s tlakem na pouzivani bezhalogenovych retardérii se oteviela
cesta pro pouzivani retardérti na bazi fosforu. Novy vyzkum probihd i v testovani syner-
gickych vlastnosti retardérii na bazi fosforu spolu s organickymi ohnivzdornymi prvky
(halogeny a dusik) ¢i s n€kterymi anorganickymi nanoplnivy, jako napt. uhlikové nanotru-
bicky. Zdokumentovany a hojné vyuzivany jsou synergické ucéinky fosforu a dusiku, pfi-

padné fosforu a halogenti.

PiestoZze retardéry na bazi fosforu maji Siroké pouziti, nejsou vhodné pro styrenové
pryskyfice a polyolefiny. Retardéry z ¢erveného fosforu jsou pouzitelné pro vSechny tep-
lem tvrditelné pryskyfice a elastomery. Pfi pouziti téchto retardérii ale dochézi k vétSimu
vyvinu sazi a koute a také je zde pomérn€ vyssi hodnota poméru CO/CO,, coz lze oznacit
jako negativni vlastnost. Vyrazny problém tak mulZe nastat pti hofeni napt. v budovach,

respektive v uzavienych prostorach.

Sledovana byla i toxicita retardérii. Obecné plati, Ze fosfor obsahujici latky zpomaluji-
ci hofeni vykazuji nizkou az stfedni toxicitu. Méfeny byly hodnoty akutni toxicity LD.
Presto existuji vyjimky! Tricresylfosfat piisobi neurotoxicky a tri(2,3-dibrompropyl) fosfat

ma mutagenni/karcinogenni G€inky.[16]

3.2 Testovani horlavosti

Na hodnoceni hoflavosti existuje mnoho zkouSek. Jedna z nejzndméjSich je limitni
kyslikové ¢islo (limiting oxygen index — LOI). [1,20] Princip metody spociva ve stanoveni
minimalniho procentualniho zastoupeni kysliku ve smési s dusikem, které je jesté schopné
udrzet hoteni malych zkuSebnich téles ve vertikdlni poloze za ptredepsanych podminek
zkousky. Cim vyssi procento kysliku je potieba, tim je material odolngjsi. Zkusebni téliska

jsou tyCinky nebo tenké desky o tloust’ce do 10,5 mm. Metoda je vhodna pro tuhé, lamino-
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vané nebo leh¢ené materialy s hustotou nad 100 kg/m3. U leh¢enych materialt s hustotou
do 100 kg/m3 se pouziva metoda podle ISO 3582:1978 Lehc¢ené plasty a lehcené kaucuko-
vé materialy — Laboratorni hodnoceni hoflavosti malych téles v horizontalni poloze vysta-
venych pusobeni malého plamene. Metodu nelze pouzit pro materialy, které¢ vykazuji pfi

zahtivani velké smrsténi, napf. vysoce orientované tenké folie. [21].

Dalsi zkouskou, ktera se hojn¢ uziva, je zkouska v plameni. Muze se provadét ve ver-
tikélni 1 horizontalni poloze. Vice se pouziva vertikalni testovani. Zde se testuje hoteni, ¢i
samozhaseni téliska o stanovenych rozmeérech dle normy, pii zkousce se bere ohled i na to,
zda material odkapava a jestli odkapavajici material zapali buni¢inu polozenou pod testo-

vanym vzorkem. [22]

Dal$i moznosti je testovani teplené stability polymert. K tomu se pouziva termogra-
vimetrickd analyza (TGA). Princip metody spo¢iva na méfeni zmeény hmotnosti vzorku v
zavislosti na teploté. Zatizeni pro TGA obsahuje picku, ve které je kelimek na vzorek na-

pojeny na velmi piesné vahy. Pii méfeni je okolo vzorku inertni atmosféra. [23]

Hoflavost je mozné zkoumat i pomoci kalorimetrti. Nejcastéji pouzivanym typem je
kuzelovy kalorimetr. [24,25] Princip spociva v méfeni tbytku hmotnosti v zavislosti na
case. Je mozné ziskat vice dat pfi méfeni na kalorimetru, napt. rychlost uvolfiovani tepla

(HRR) v zavislosti na Case. [24]
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4 SOUCASNY VYZKUM A VYVOJ

V soucasné dob¢ stale probiha vyvoj v oblasti nanokompozitd. Jednou z intenzivné

studovanych oblasti je retardace hoteni polymeri. Timto tématem se zabyva i tato kapitola.

4.1 Srovnani efektu montmorillonitu, hydroxidu hore¢natého a jejich
smési na horlavost a mechanismus tvorby ochranné vrstvy HDPE

kompoziti

Pod vedenim Joanny Lenza [25] tym védct zkoumal vliv nanoplniv na hoflavost u vy-
sokohustotniho polyethylenu (HDPE) — Hostalen CRP Balck, Basell Olefins. Z nanoplniv
pouzili jil montmorillonit Bentonite (MMT), ZGM “Ze, biec” SA, dale modifikovany
montmorillonit (OMMT) - Nanofil 5, Siid Chemie. Jako retardér hoteni byl pouzit hydro-
xid hote¢naty (MDH) — Vertex™ 60 HST, J. M. Huber. Jako kompatibilizator byl pouzit
etylenvinyl acetat (EVA) — Icorene, ICO polymers. [25]

Tabulka 1.: Slozeni kompozita LDPE [25]

Sample Sample code HDPE MMT OMMT MDH EVA
number

1 HDPE 100 - - - -
2 HOPE/MMT1 99 1 - - -
3 HDPE/MMT2 98 2 - - -
4 HDPE/MMT3 97 3 = - =
5 HDPE/MMT4 96 4 = - =
6 HDPE/MMTS 95 5 - - -
7 HDPE/OMMT1 99 - 1 - =
8 HDPE/OMMT2 98 - 2 - =
9 HDPE/OMMT3 97 - 3 - =
10 HDPE/OMMTS 95 - 5 - =
11 HDPE(EVAS/OMMTS 20 - — — 5
12 HDPE/MDH10 90 - - 10 -
13 HDPE/MDH20 B0 = = 20 =
14 HDPE/MDH30 70 - - 30 -
15 HDPE/MDH35 65 - - 35 -
16 HDPE/MDH40 60 = = 40 =
17 HDPE/MDH45 55 - - 45 -
18 HDPE/MDHS50 50 - - 50 -
19 HDPE/MDHS55 45 = . 55 =
20 HDPE/MDHA45/ 45 5 - 45 5

EVAS/MMTS
21 HDPE[MDH45/ 45 = 5 45 5

EVAS/OMMTS

Z méfeni vyplynulo, ze u kompozitt HDPE/OMMT doslo k vyraznému snizeni uvol-

novani tepla (HRR), jak je vidét na obrazku 11.
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Obrazek 11.: Zavislost HRR na ¢ase: (1) HDPE, (6) HDPE/MMTS5, (10)
HDPE/OMMTS5, (11) HDPE/EVA5/OMMTS5 [25]

Z méfeni hoflavosti také vyplynulo, ze pfidavanim MMT klesa hodnota LOI. Naopak
ptidanim MDH do polymeru LOI roste. Od koncentrace MDH 50 hm. % se nanokompozi-
ty staly samozhaseci a dosahli klasifikace V-0 pfi testovani UL 94 (tabulka 2.). [25]

Tabulka 2.: Hodnoceni hotlavosti pro nanokompozity HDPE [25]

Sample Sample code LOI (%) UL-94 Dripping
number ranking

1 HDPE 199 + 0.11 Failed Yes
2 HDPE/MMT1 19.7 = 011 Failed Yes
3 HDPE/MMT2 196 + 0.16 Failed Yes
4 HDPE/MMT3 194 =+ 0.15 Failed Yes
5 HDPE/MMT4 19.2 = 0.15 Failed Yes
& HDPE/MMT5S 19.1 = 0.11 Failed Yes
7 HDPE/OMMT1 2010 = 015 Failed Mo
8 HDPE/OMMT2 20.1 = 0,15 Failed Mo
9 HDPE/OMMT3 204 = 015 Failed Mo
10 HDPE/OMMTS 206 + 015 Failed Mo
11 HDPE/EVAS/OMMTS 207 = 011 Failed Mo
12 HDPE/MDH 10 20,1 = 011 Failed Yes
13 HDPE/MDH20 2006 = 0.16 Failed Yes
14 HDPE/MDH30 227 + 015 Failed Yes
15 HDPE/MDH35 233 = 011 Failed Yes
16 HDPE/MDH40 243 + 015 Failed Yes
17 HDPE/MDH45 256 = 011 Failed Yes
18 HDPE/MDH50 284 + 015 V-0 Mo
19 HDPE/MDH55 292 + 0.15 V-0 Mo
20 HDPE/MDH45/ 283 = 0.11 V-0 Mo

EVAS{MMTS
21 HDPE/MDH45/ 296 + 0.15 V-0 Mo

EVAS/OMMTS

V zavéru lze shrnout, ze ptidavkem OMMT dochazi ke zméné tepelné degradace a to
zpomaluje rozklad HDPE. Soucasné tym zjistil pomoci FTIR rozboru, Ze vznikla ochranna
vrstva potvrzuje synergické efekty mezi OMMT, MDH a EVA [25]



UTB ve Zliné, Fakulta technologicka 28

4.2 Nanomorfologie a reakce na ohein TPU a PA nanokompozitii obsa-

hujicich retardéry horeni

Tym védci vedeny Serge Bourbigotem [26] zkoumal vliv nanoplniv na hofeni
Vv ptitomnosti klasickych retardérti hoteni. Testovali dvé matrice termoplasti a to termo-
plasticky polyuretan (TPU) — Elastollan C85A, BASF, a polyamid 6 (PA 6) - Technyl S27,
RHODIA. Jako nanoplniva pouzili jil montmorillonit (MMT) - Cloisite Na+ (CNa+) a ko-
meréné¢ modifikovany Cloisite 30A (C30B) a Cloisite 20A (C20A), Southern Clay Pro-
ducts, a vicevrstvé uhlikové nanotrubicky (MWNT) - Nanocyl 7000, CLARIANT. Pfi¢emz
v TPU bylo plnéni nanoplniva na trovni 2 % a v PA 5 %. Nanoplniva byla kombinovana
s komer¢nimi retardéry hoteni na bazi fosforu Exolite AP 722, Exolite OP1311 a Exolite
OP1230, CLARIANT. Nanokompozity byly pfipraveny pfidavkem plniva do taveniny
polymeru, kdyZ celkovy obsah retardéru byl pro TPU 30 % a pro PA 23 %.

Tym védcu Serge Bourbigota [26] dospél k zavéru, Ze nanostruktura proti mikrostruk-
tufe plniv vyraznéji ovlivni rychlost uvoliiovani tepla — tepelny vykon (HRR). Napf. u na-
nokompozitu PA 6/C30B doslo ke snizeni HRR o 50 %. Vysledky HRR jsou vidét na ob-
razeku 11 a 12. Déle bylo zji§téno, Ze zaclenéni 30 hm. % retardéru APP zpisobilo sniZeni
HRR az o 75 %. Pfi testovani zkouskou UL 94 kompozit TPU/APP dosahuje kategorie V-
2. Pfidanim 0,3 hm. % MWNT se dosahlo Gi¢inkem synergismu zlepSeni na kategorii V-0.
Stejny efekt byl pozorovan u kompoziti PA. Védci dale zjistili, Ze nanomorfologie neni

klicova pro retardaci hofeni.
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Obrazek 12.: Zavislost HRR na ¢ase pro dané kompozitni materidly: pro kompozit PA 6/jil
a Cisty PA 6 (a), pro kompozit TPU/MWNT a ¢isty TPU (b) [26]



UTB ve Zliné, Fakulta technologicka

29

HRR (kW/m®)

4501
4001
3501
3001
2501
2001
150
1001

504

200 400
Time (s)

Fm———
600 800

Obrazek 13.: Zavislost HRR na ¢ase pro TPU modifikovany retardérem APP
a plnivem MWNT [26]

4.3 Synergické u¢inky a mechanismus vicevrstvych uhlikovych nano-

trubicek s hydroxidem hofe¢natym v nanokompozitu

Také autofi v Cele s Y. Lei [27], zkoumali vliv vicevrstvych uhlikovych nanotrubiéek

(MWNT) firmy Shenzhen Bill Technology Development na hoflavost a to u kopolymeru

ethylen-vinyl acetatu (EVA) s28 hm. % vinyl acetitu od firmy Sumitomo Chemical

z Japonska. Jako bezhalogenovy retardér byl pouzit hydroxid hote¢naty (MH) firmy Jingji-

ang Kexing Nanomaterials, Cina. Pfesné slozeni smési je zobrazeno v tabulce 3.

Tabulka 3.: Slozeni nanokompozitd a vysledky méteni LOI [27]

Samples EVA (wt%) MH (wit%) MWNTs (wit%) LOI (%)
EM-D 50 50 0 34+ 05
EM-1 50 49 1 37+ 05
EM-2 50 48 2 39+ 05
EM-3 50 a7 3 38 + 0.5
EM-4 50 46 4 37+£05

Z méfeni vyplynulo, Ze nejrychleji hotel ¢isty EVA. Po pfidavku 50 hm. % MH doslo

k dramatickému poklesu HRR (tabulka 4, obrazek 14). Nejnizsi pokles HRR byl zazname-

nan pro smes s obsahem 2 hm. % MWNT.

Pomér maxima kiivky HRR (pk-HRR) k €asu pottebnému k zapaleni (TTI) udéava tzv.

index pozarni odolnosti (FPI) a plati, ze ¢im vyssi FPI je, tim lepsi je pozarni odolnost.
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V tabulce 4. jsou naméiena data hotflavosti. Z toho je patrné, ze nejvyssi hodnotu FPI ma

nanokompozit EM-2 s obsahem 2 hm. % MWNT. [27]

Tabulka 4.: Data hoftlavosti pro ¢isty EVA a jeho nanokompozity [27]

Sample TN (s} pk-HRR FPI phk-MLR Combustion
(kW/m?) (mis/kW) (g5 '/m®) time (s)
Pure EVA 43 7917+ 35 0.054 0,197 £ 0.009 285
EM-0 55 5482+ 27 0.100 0.165 £ 0.008 407
EM-1 54 392719 0138 0127 £ 0.006 496
EM-2 53 2526+ 12 0210 0.085 £ 0.004 735
EM-3 52 2785+14 0.190 0.094 + 0.004 768
800 + - = pure EVA|
= —c— EM-0
e A EM-1
600 [ ]
P 31 EM-2
e F e EM3
\E, 400 - S
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1
I
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04
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Obrazek 14.: Zavislost HRR na Case pro Cisty EVA a jeho nanokompozity [27]

Pfi vyhodnocovani LOI nejlépe vysel vzorek EM-2 se stanovenym LOI 39 % (obrazek

15). Odpovida to vysledkim FPI uvedenych vyse. S vys$§im plnénim, 3 a 4 %, LOI klesa.

[27]
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Obrazek 15.: Zavislost LOI na hm. % plnéni MWCNT [27]

Ze studie tymu Y. Lei vyplyva, Ze pfidavkem MWNT ke standardnimu retardéru ho-
feni lze snizit hotlavost coz naznacuje urcité synergické i¢inky MWNT a MH. Autofti dale
zjistili, ze hotlavost je ovlivnéna stupném plnéni MWNT, kdy napt. LOI pfi plnéni nad 2
hm. % MWNT vykazuje zhorSeni. Také data z TGA potvrzuji zvySovani odolnosti proti

teplené degradaci. [27]

4.4 Synergické puisobenim boroxo siloxanu s hydroxidem horecnatym

na bezhalogenovy zpomalova¢ hoieni v kopolymeru EVA/MH

V publikaci [28] autofi zkoumali synergické ucinky hydroxidu hote¢natého (MH), bo-
ritanu zine¢natého (ZB) a boroxo silanu (BSil). V tabulce 5. je znazornéno slozeni jednot-

livych nanokompoziti s vyhodnocenim hoflavosti. [28]

Tabulka 5.: Vyhodnoceni hotlavosti LOI a UL 94 pro jednotlivé nanokompozity [28]

Sample EVA MH BSil 7B Siloxane LOI (%) UL-94
(wit¥) (wtk) (wtk) (wtk) oligomers
(wti)
EM 40 60 / / [ 39+ 05 VO
EM—1BSil 40 59 1 / [ 46 0.5 VO
EM—3BSil 40 57 3 / [ 47 £ 05 VO
EM—5BSil 40 55 5 / [ 46 = 0.5 Fail
EM—3ZnB 40 57 / 3 [ 41 £ 05 VO
EM—3Si—-0OH 40 57 / / 3 45 £ 0.5 Fail
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Stejné jako v predeslych studiich i zde nanokompozity vykazuji synergismus, snizuji
HRR a prodluzuji dobu spalovani. Nahrazenim HM 3 hm. % BSil ziskdme zvySeni hodno-
ty LOI 0 8 % (tabulka 5). Rovnéz TGA potvrzuje za piidavku BSil zvyseni odolnosti proti
tepelné degradaci. [28]

4.5 Efekt uhlikovych nanotrubicek a montmorillonitu na horlavost

v epoxidovych kompozitech

Autofi ptispévku [29] zaméfili svou pozornost na vliv uhlikovych trubi¢ek a montmo-
rillonitu v epoxidové matrici na hoflavost. V experimentu byly pouzity vicevrstvé uhlikové
nanotrubicky (MWNT), které byly pfipraveny na univerzit¢ v Cambridge. Z jili byl pouzit
modifikovany montmorillonit, Cloisite 30B, Southern Clay Products. Obé nanoplniva byla
michana v Bisfenolu A. Nasledné bylo pfidéno sitovaci ¢inidlo na bazi aminu, Jeffamine
D-400, Huntsman Chemical Company. Nanokompozit epoxy/MWNT byl piipraven
s 0,0003, 0,0025 a 0,005 hm. % MWNT. Nanokompozit epoxy/MMT byl pfipraven
s 0,021, 0,065 a 0,135 hm % jilu. Zaznamy méteni znazoriuji obrazky 16 a 17. [29]

0.3 —— Neat Epoxy

0.0003 mass fraction of MWCNTSs
o254 — 0.0025 mass fraction of MWCNTs
———— 0.005 mass fraction of MWCNTSs

Mass Loss rate (g/s)

] 100 200 300 400 500 600
Time (Sec)

Obrazek 16.: Zavislost MLR na ¢ase pro nanokompozity epoxy/ MWNT [29]
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Obrazek 17.: Zavislost MLR na ¢ase pro nanokompozity epoxy/MMT [29]

| vtomto prispévku autofi prokazali vliv pouzitych nanoplniv na hotlavost. Lepsi
ucinnost vykazaly uhlikové nanotrubicky. S roustoucim stupném plnéni rostl vliv na sledo-
vané parametry smési. Nutno vSak podotknout, Ze stupen plnéni byl v tomto pfipadé velmi
nizky, pfesto bylo zaznamendno vyznamné zpomaleni ubytku hmotnosti v ¢ase (MLR —
Mass Loss Rate), které u smési s 0,005 hm. % MWNT bylo nizsi o 50 %. U nanokompozi-
tu s 0,0003 hm. % MWNT pak ptiblizné o 40 %. [29]

4.6 Nanokompozity LDPE/Mg-Al dvojvrstvé hydroxidy: tepelné viast-

nosti a horlavost

Tym védct pod vedenim F. R. Costa [30] zkoumal vliv dvojvrstvych hydroxidia (LD-
Hs), konkrétné¢ komeréni Mg-Al dvouvrstvého hydroxidu, Sid Chemie AG,
Vv nizkohustotnim polyethylenu (LDPE), Exxon Mobile. Specialitou LDH nanoplniv je
Siroky rozsah jejich chemického sloZeni, moZznost upravy organickymi aniontovymi povr-
chov¢ aktivnimi latkami a endotermicky rozklad, pii némz vznika vodni para a oxidy kovii.

V tabulce 6. je slozeni nanokompozita. [30]

Tabulka 6.: Slozeni nanokompoziti LDPE/LDH [30]

LDPE/LDH compositions Metal hydroxide
content, Wt
PE—LDHI1 243
PE—LDH2 472
PE—LDH3 6.89
PE—LDH4 8.95
PE—LDH5 12.75

PE—LDH6 16.20
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Testovani hoflavosti bylo provedeno na kuzelovém kalorimetru a bylo zjisténo, ze
zvySovanim koncentrace LDH dochazi ke snizovani HRR (obrazek 18.), coz vede ke zpo-
maleni hotfeni polymert. Pfi méteni Cistého neplnéného LDPE byly ziskdny hodnoty HRR
nad 800 kW/m?. [30]

GO — —— PE-LDHI
-- m-- PE-LDHZ

Heat Release Rate (HRR) (kW.m™)

[1] el 1] 4000 (] BOO J AN 12000
Time {s)

Obrazek 18.: Zavislost HRR na ¢ase pro nanokompozity LDPE/LDH [30]

Pro neplnény LDPE byla naméfena hodnota LOI 18. Pfi nésledujicim plnéni
2,5 hm. % a 5 hm. % hodnota LOI klesla. Pti dal§im plnéni jiz hodnoty LOI rostly a pti
nejvyssim plnéni 20 hm. % LDH dosahla hodnota LOI 22 (obrazek 19.). [30]

27 [

20— 197

18 4 A30 17.8 17.8

Limited Oxygen Index (LOI)

T T T T T T T T T T T
0 2.5 = 7.5 ] 15 20

LDH Content {wt%a)

Obrazek 19.: Zavislost LOI na plnéni pro nanokompozity LDPE/LDH [30]

Kromé hodnoceni hotlavosti pomoci LOI byly vzorky hodnoceny i zkouskami UL 94

V horizontalni (UL 94 HB) 1 vertikdlni (UL 94 V) poloze. Pii méfeni UL 94 zadna
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z koncentraci neprosla, protoze vzorky po prvnich 10 sV plameni spontanné hotely.
Nicmén¢ méteni poskytlo uzite¢né informace o chovani vzorkd. Pfi vy$Sim plnéni se Cas,
kdy material zacal odkapavat, prodluzoval. Zpozdéné odkapavani podle autord mize byt

zpusobeno zvysenou viskozitou.

Vysledky vyzkumu ukazaly, ze plnénim nad 10 hm. % LDH Ize zpomalit hofeni a sni-
zit odkapavani hoticiho materialu, piestoze ve zkouskach hotlavosti LOI a UL 94 nedosah-

ly uspokojivych vysledkt. [30]

4.7 Synergicky efekt mezi ¢inidlem pro zuhelnaténi a polyfosfore¢na-

nem amonnym Proti odkapavani polylaktidu

Tym védci Ch. H. Ke [31] zkoumal synergismus pro zuhelnat'ujici aditivum (HPCA
— hyperbranched polyamine charring agent) s polyfosforecnanem amonnym (APP — amon-
nium polyphosphate) v matrici polylaktidu (PLA) a jejich vliv na zpomaleni hoteni a odol-
nost proti odkapavani materialu. PLA 2002D dodala firma Natureworks Company. APP
dodala firma Hangzhou Jieersi Chemical Company. HPCA byl pfipraven syntézou v ramci

vyzkumu.[31]

Tabulka 7.: Slozeni nanokompozitti a vysledky hoflavosti [31]

Sample PLA APP HPFCA L UL~
rating
FLA-1 100 21 Fail
FLA-2 70 30 33 W-2
FLA-3 70 20 10 34 W-0
FLA-4 70 18 12 36.5 W-0
FLA-5 70 15 15 28 W-0
FLA-& 70 12 18 75 W-1
FLA-T 70 10 20 26.5 W-1
FLA-8 70 30 212 Fail
FLA-D 75 15 10 285 W-0
FLA-10 B0 12 8 26.8 W-0
FLA-11 85 Q 6 6.2 W-0
FLA-12 oo & = 252 W-2

V tabulce 7. je sloZeni jednotlivych nanokompozitl a jejich vysledky hodnoceni hot-
lavosti metodou UL 94 a LOI. Nejlepsiho vysledku se dosahlo u vzorku PLA-4 s pInénim
18 hm. % APP a 12 hm. % HPCA, kde byl ptedpokladan synergismus. Bylo zjisténo, ze
HPCA dobte tvofi ochrannou zuhelnatélou vrstvu a soucasné¢ APP s HPCA vykazuji

dobrou uc¢innost proti odkapavani. [31]
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5 CILE DIPLOMOVE PRACE

1) Vypracovani literarni reSerSe na dané téma
2) Piiprava polymernich smési
3) Hodnoceni vlastnosti:

- Hoflavost

- Mechanické vlastnosti

- Reologické vlastnosti

- Struktura a morfologie

Cilem teoretické Casti prace je seznamit s pouzitymi matricemi a se zakladnimi pojmy

tykajici se hotlavosti, retardérti hoteni a plniv.

Nasledujici prakticka ¢ast prace ma seznamit s piipravou polymernich smési, respekti-
ve komopostitii/nanokompositl, a popisem jednotlivych pouzitych materiald. Dale se za-
byva hodnocenim hotlavosti, mechanickych a reologickych vlastnosti, struktury a morfo-
logie. Cilem praktické ¢asti je tedy prezentace ziskanych vysledki méfenych vlastnosti a

zjisténych synergickych G€inkii mezi nanoplnivy a béznymi retardéry hoteni.
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6 PRIPRAVA KOMPOZITU

V souladu s cili pfedlozené diplomové prace byly pfipraveny kompozity o riznych
koncentracich slozek. Polymerni matrice byla zastoupena nizkohustotnim polyetylenem
(LDPE) a kyselinu polymlécnou (PLA). Déle byly pouzity 2 typy standardnich retardéra a
16 typl nanoplniv. Nasledujici kapitoly popisuji podrobné pouzité materialy a postupy

piipravy smeési.

6.1 LDPE kompozity

6.1.1 Material
Polymerni matrice:

e Bralen RB 2-62: nizkohustotni polyethylen (LDPE), Slovnaft. Je to mlécné bily

granulat dodavany v pytlich po 25kg, vhodny pro vstfikovani a vytlacovani.

Obrazek 20.: Granulat LDPE Bralen RB 2-62 [32]

Retardéry hoteni:

e Exolite AP 766: je retardér na bazi fosforu — polyfosforecnan amonny, Clariant.
Jedna se o bily praSek bez zapachu urceny pro polyolefiny. Retardér vykazuje vy-
bornou UV stabilitu, dobré elektrické a mechanické vlastnosti, maly vyvin koute a
jeho malou toxicitu, dobra recyklovatelnost. [33]

e ADK STAB FP 2200: retardér na bazi fosforu a dusiku, Adeka Palmarole. Jedna se

o bily prasek bez zapachu urceny pro polyolefiny. Retardér vykazuje vybornou ba-
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revnou stabilitu, odolnost vi¢i vodé€, velmi nizké emise CO a CO2, maly vyvin kou-
fe, kout nezptsobuje korozi, nizky stupen plnéni ve srovnani s hydroxidem horec-

natym, ma vyssi prasnost. [34]

Stabilizator:

e Irganox B 225: tepelny stabilizator o sloZeni 50 % Irgafos 168 — na bazi fosfitu, a
50 % Irganox 1010 — na bazi fenolu, Basf. Jedna se o jemny bily prasek s dlouhotr-

vajicim uc¢inkem chranici polymer proti tepelné oxidaci.

Plniva:

e Nanocyl NC7000: vicevrstvé uhlikové nanotrubi¢ky, Nanocyl. Jednd se o Cerny
prasek bez zapachu. MWCN maji primér 9,5 nm a délku 1,5 pm s povrchovou plo-
chou 250-300 m%g. Tento typ nanotrubicek poskytuje nejvyssi elektrickou vodi-
vost, ktera je v souCasnosti na trhu dostupna. Jiz pfi malém plnéni jsou schopné za-

jistit vodivost polymernich materiald.

Obrazek 21.: TEM snimek Nanocyl NC7000 [35]

e (Grafmax HC 30: pfirodni expandovany grafit, National de Grafite. Jednd se o Cerny
prasek bez zapachu.
e TriSilanollsobutyl POSS (POSS 1): Mnohosténny oligomerni silsesquioxan, Hyb-

rid Plastics. Jedna se o drobné bil¢ krystalky s primérem do 0,5mm.
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e Octalsobutyl POSS (POSS 2): Mnohosténny oligomerni Silsesquioxan, Hybrid
Plastics. Jedna se o drobné bil¢ krystalky s primérem do 0,5mm.

e Pangel S-9: kiemicitan hotfe¢naty (jil), Tolsa. Jedna se o svétle bézovy prasek, na
bazi sepiolitu. [36]

e Perkalite F100: synteticky pfipraveny jil na bazi vrstevnatych hlinito-hofe¢natych
hydroxidi, AkzoNobel. Jedna se o prasek. [37]

e Dragonite HP: aluminosilikatovy jil, ktery se fadi se mezi Halloysity, Applied Mi-
nerals. Jedna se o svétle bézovy prasek. Tento mineral vytvaii duté trubicky, jde te-
dy i ptirodni formu nanotrubi¢ek. Primér trubicek je mensi nez 100 nm a délka se
pohybuje od 100 nm do cca 2 um. [38]

e Dragonite koncentrat: smes Dragonite-XR 38 % a LDPE Bralen VA 20-60 61,75
hm. %, Irganox B 225 0,25 hm. % ptipraveny v Polymer Institut Brno.

6.1.2 Priprava LDPE kompoziti

Kompozity s matrici tvofenou LDPE byly michany v KO-hnéti¢i Brabender o objemu
hnétaci komory 45 cm®. Pro jednotlivé retardéry jsme zvolily 2 vychozi koncentrace. Pro
retardér Exolite AP 766 (Exolite) jsme zvolily vychozi koncentraci 26 % a pro ADK
STAB FP 2200 (ADK) pak 29 %. Pro nanoplniva jsme méli 5 koncentraci, od kterych se
potom odvijela koncentrace retardérti. V nasledujicich tabulkach jsou zndzornény pouzité
koncentrace pro retardéry a plniva. Stabilizator Irganox B 225 (Iganox) byl do vSech smési

ptidan v neménné koncentraci 0,3 %.

Tabulka 8.: Slozeni LDPE kompozitti pro retardér Exolite AP 766

¢. smési Matrice FR FR [%] Nanoplnivo [%]
0 LDPE Exolite 26 0
1 LDPE Exolite 26 1
2 LDPE Exolite 23 3
3 LDPE Exolite 13 3
4 LDPE Exolite 0 3
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Tabulka 9.: Slozeni LDPE kompozitt pro retardér ADK STAB FP 2200

¢. smési Matrice FR FR [%] Nanoplnivo [%]
0 LDPE ADK 29 0
1 LDPE ADK 29 1
2 LDPE ADK 26 3
3 LDPE ADK 15 3
4 LDPE ADK 0 3

Smési byly michany pfi nastavené T = 130 °C a rychlosti 110 ot/min po dobu 20 min.

Ptipravené smési byly nasledné lisovany pti T = 150 °C. Pfedehiev materidlu trval 5 min,

vlastni lisovani 4 min a chlazeni 20 min pfi teploté 35 °C. Vylisovana desticka méla roz-

méry 12,5 x 12,5 x 0,2 cm.

6.2 PLA kompozity

6.2.1 Pouzité materialy

Polymerni matrice:

e PLA 2003D (PLA): polylaktid, NatureWorks. Jedna se o granulat uréeny pro vyro-

bu extrudath a tepelné tvarovanych vyrobki. Biokompatibilni, leskly, prihledny a

biologicky rozlozitelny material s hustotou 1,24 g/cm®.

Aditiva:

e BioAdimid™100 (BIO 100): obsahuje min 10,5% aromatického karbodiimidu
(skupina N=C=N), Rhein Chemie. Jedna se o bily prasek o hustoté 0,97 g/cms. Vy-

ti.

v _cr

e BioAdimid™500 (BIO 500): obsahuje min 13 % aromatického karbodiimidu Rhein

Chemie. Jedna se o bily prasek o hustotd 1,05 g/cm®. RovnéZ prodluZuje Zivotnost

biopolyestert a stabilizuje taveninu pii zpracovani.
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Plniva:

e C(loisite Na+, 10A, 20A,30B: vrstevnaté jily na bazi montmorillonitu, Southern

Clay Products. Jedna se o mirné nazloutlé prasky, které slouzi jako zdroj nano-

¢astic. Pfirodni typ montmorillonitu je oznacen Cloisite Na+. Ostatni typy tj.

10A-30B piedstavuji organicky modifikovany montmorillonit.

Tabulka 10.: Vlastnosti Cloisitt

Cloisite Na* | Cloisite 10A | Cloisite 20A | Cloisite 30B
Velikost ¢astic [um] 25 10 13 10
Hustota [g/cm®] 2,86 1,9 1,77 1,98
dooz [NM]* 1,17 1,9 2,42 1,85

* - bazalni mezirovinna vzdalenost mineralu

e Nanofil SE 3010 (3010): organicky modifikovany jilovy mineral, Siid Chemie.
Jedna se o prasek vhodny plnivo pro PA, PS, PET nebo ABS.

e Nanofil 116 (Nanofil): ptirodni montmorillonit, Siid Chemie. Je to svétle

bézovy prasek s hustotou 600 kg/m®, ma tvar desti¢ek o stran& 20-200nm, které

se mohou shlukovat do agregati — tactoidt o tloust'ce asi 1nm.

e Garamite1958 (Garamite): organicky modifikovana smés mineralli, Southern

Clay Products. Jedna se o matné bily prasek. Obsah vlhkosti je mensi nez 6 %

a hustota 1,5-1,7 glem®.

Nanokompozity PLA byly pfipraveny v ramci podpory programu AKTION projekt
63p24 (2012) a 66p21 (2013) na Montanuniversitit Leoben v Rakousku.

Pted smichdnim slozek v extrudéru byly jednotlivé slozky suseny pii 60°C po dobu

24h. K michani smési byl pouzit dvojSnekovy vytlaCovaci stroj ZSK-25 se Sesti teplotnimi

zonami, Coperion. Teploty jednotlivych zén byly nasledujici: T; = 160 °C, T, = 170 °C,

T3 =180 °C, T4= 190 °C, Tss = 200 °C. Rychlost posuvu materidlu pfi vyrobé granulatu

byla 6 kg/h a otacky $nekd 100 ot/min.

Z granulatt byly po jejich opétovném vysuseni vylisovany desti¢ky o rozméru 12,5 x

12,5 x 0,2 cm. Teplota lisovani 1 predehifevu byla 200 °C. Ptedehiev trval 3 minut, vlastni

lisovani 2 minuty a chlazeni trvalo 20 minut pii cca 35 °C.
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Prehled slozeni jednotlivych PLA smési je zachycen v tabulce 11.

Tabulka 11.: SloZzeni PLA nanokompoziti

PofF. ¢ Matrice Matrice [%0] Nano Nano [%] | Aditivum | Aditivum [%]
1 PLA pure 100 - - - -
2 PLA 99 Na+ 1 - -
3 PLA 97 Na+ 3 - -
4 PLA 95 Na+ 5 - -
5 PLA 98 - - BIO 100 2
6 PLA 93 Na+ 5 BIO 100 2
7 PLA 93 10A 5 BIO 100 2
8 PLA 98 - - BIO 500 2
9 PLA 93 Na+ 5 BIO 500 2
10 PLA 95 Nanofil 5 - -
11 PLA 95 30B 5 - -
12 PLA 95 20A 5 - -
13 PLA 95 10A 5 - -
14 PLA 95 3010 5 - -
15 PLA 95 Garamite 5 - -
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7 ZKOUSKA HORLAVOSTI

Testovani hoflavosti probihalo pomoci zkousky plamenem podle normy CSN EN

60695-11-10. Testovani probihalo ve vertikdlni poloze. Hoflavosti byly méfeny ve spolu-

praci s Polymernim Institutem Brno (PI1B).

7.1 Priprava zkuSebnich télisek

Vzorky byly pfipraveny natfezanim z ptedem nalisovanych desticek v PIB podle nor-

my CSN EN 60695-11-10. Pro kazdou smés jsme pfipravili 5 vzorki pro testovani.

7.2 Podminky méreni

Zkousku jsme provadéli podle postupu uvedeného v normé CSN EN 60695-11-10.

1.

ZkuSebni téleso se za hornich 6 mm své délky upevni tak, aby jeho podélna osa by-
la svisle a jeho spodni konec byl 300+10 mm nad vodorovné umisténou bavinénou
vrstvou.

Kahan se nastavi a vycka se nejméné 5 min, aby podminky dosahly rovnovahy.

Osa trubice kahanu se udrzuje ve svislé poloze a plamen se ptiloZi tak, aby ve své
ose pusobil na stfed dolni hrany zkuSebniho télesa a aby Usti trubice kahanu bylo
10£1 mm pod timto bodem. Kahan se v této vzdéalenosti ponechd po dobu 10+5 s,
pri¢emz se v ptipad¢ potieby posunuje ve svislé roving.

Jestlize ze zkuSebniho télesa béhem plisobeni plamene odkapavaji kapky, sklopi se
kahan pod thlem nepfevysujicim 45° a ptitom se udrzuje 101 mm mezi stfedem
usti trubice kahanu a zbylou ¢asti télesa. Po uplynuti 10+0,5 s se kahan odstavi a
zacne se métit doba samovolného plamenného hotent t;.

KdyZ samovolné plamenné hoteni ustane, zkusebni plamen se ihned znovu na dobu
10+0,5 s ptilozi ke zkuSebnimu télesu stejnym zptlisoben jako pfi prvnim zapalova-
ni. Po druhém pftilozeni se kahan po uplynuti 10+0,5 s odstavi a zacne se méfit do-
ba samovolného plamenného hoteni t; a doba samovolného zhnuti t5. Zjisti se a za-
znamenava se 1 to, zda od zkusebniho télesa odpadly néjaké castecky a pokud ano,

zda zapalily bavinény polstarek. [22]
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7.3 Vypocet a klasifikace

Pro kazdy soubor péti zkusSebnich téles se vypocte souhrnnd doba samovolného pla-

menného hofenti ty.

5
tr = Z(tl,i +1t5,)
i=1

kde: t;je souhrnna doba samovolného plamenného hofeni,
t; je doba prvniho samovolného plamenného hoteni i-t¢ho vzorku,

t, je doba druhého samovolného plamenného hoteni i-tého vzorku. [22]

Podle kritérii uvedenych v nésledujici tabulce se materidlu ptifadi stupeni hotlavosti V-

0,V-laV-2.

Tabulka 12.:Kritéria pro stanoveni hotlavosti dle CSN EN 60695-11-10 [22]

Tiida hovlavosti
V-0 V-1 V-2

Kritérium

Doba samovolného plamenného hoieni (t; a t;) pro

< < <
jednotlivé vzorky <10s | <30s | <30s

Souhrnna doba plamenného ho¥eni t¢ <50s | <250s | <250s

Soucet doby samovolného plamenného hofeni a
doby samovolného Zhnuti po druhém priloZeni <30s | <60s | <60s
plamene (t,+t3) pro jednotlivé vzorky

Opal Zzhavenim nebo plamenem az k pridrZzené

ne ne ne
svorce

Vzniceni vrstvy vaty horlavé okapavajicimi

T . ne ne ano
casticemi




UTB ve Zliné, Fakulta technologicka 46
7.4 Namérena data a vyhodnoceni
V tabulkach 13 — 30 jsou zachyceny namétena data pro hotlavost.
Tabulka 13.: Namétena hotlavost pro Cisté LDPE a smési s retardéry
Vzorek LDPE pure
télisko | t; [s] | t, [S] |ts[s] popis skupina | t;[s]
1. >30 - - hoti, odkapava a zapaluje vatu
2. >30 - - hoti, odkapéava a zapaluje vatu
3. >30 - - hofti, odkapava a zapaluje vatu Nevyhovél | -
4, >30 - - hofti, odkapava a zapaluje vatu
5. >30 - - hoti, odkapava a zapaluje vatu
Vzorek 26% Exolite + 0% nanoplniva
télisko | t; [S]| t2[S] |tz [S] popis skupina | t;[s]
1. 3 6 0 neskapava, nezapalil vatu
2. 2 8 0 | odkapava, zapalil vatu (odtavila se hotici ¢ast)
3. 1 9 0 | odkapava, zapalil vatu (odtavila se hofici ¢ast) V-2 56
4. 3 6 0 | odkapava, zapalil vatu (odtavila se hofici ¢ast)
5. 2 16 0 neskapava, nezapalil vatu
Vzorek 29% ADK + 0% nanoplniva
télisko | t; [S]| to[S] |tz [S] popis skupina | t;[s]
1. 2 2 0 neskapava, nezapalil vatu
2. 1 1 0 neskapava, nezapalil vatu
3. 1 1 0 neskapava, nezapalil vatu V-0 13
4. 1 2 0 neskapava, nezapalil vatu
5. 1 1 0 neskapava, nezapalil vatu
kde: t; je souhrnna doba samovolného plamenného hoteni,

t; je doba prvniho samovolného plamenného hoteni i-tého vzorku,
t; je doba druhého samovolného plamenného hofeni i-tého vzorku,
t3 je doba samovolného Zhnuti.

Z tabulky 13. je patrné, Ze retardér ADK ma lepsi retarda¢ni schopnosti nez retardér

Exolite, protoze dosahl klasifikace V-0. Naopak u retardéru Exolite, v klasifikaci V-2, bylo

mozné vidét synergismus s plnivem.
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Tabulka 14.: Hoflavost pro smési LDPE/ POSS 1/Exolite

Vzorek 26% Exolite + 0% POSS 1

télisko |t [S]| to[S] | ta[S] popis skupina | t; [s]
1. 3 6 0 neskapava, nezapalil vatu
2. 2 8 0 odkapava, zapalil vatu (odtavila se hotici ¢ast)
3. 1 9 0 odkapava, zapalil vatu (odtavila se hotici ¢ast) V-2 56
4. 3 6 0 odkapava, zapalil vatu (odtavila se hotici ¢ast)
5. 2 16 0 neskapava, nezapalil vatu

Vzorek 26% Exolite + 1% POSS 1

télisko |t [S]| t2[S] | ta[S] popis skupina | t¢[s]
1. 1 3 0 neskapava, nezapalil vatu
2. 1 2 0 neskapava, nezapalil vatu
3. 2 3 0 neskapava, nezapalil vatu V-0 20
4. 1 4 0 neskapava, nezapalil vatu
5. 1 2 0 neskapava, nezapalil vatu

Vzorek 23% Exolite + 3% POSS 1

télisko | t; [S]| t2 [S] | ts[S] popis skupina | t; [s]
1. 3 26 0 neskapava, nezapalil vatu
2. 3 8 0 odkapava, nezapalil vatu
3. 3 4 0 neskapava, nezapalil vatu V-1 70
4, 3 7 0 neskapava, nezapalil vatu
5. 2 11 0 neskapava, nezapalil vatu

Vzorek 13% Exolite + 3% POSS 1

télisko | t; [S]| t2[S] | ts[S] popis skupina | t; [s]
1. >30 - - hofti, odkapava a zapaluje vatu o
2. >30 - - hofti, odkapava a zapaluje vatu §
3. >30 - - hofti, odkapéava a zapaluje vatu é -
4, >30 - - hoti, odkapava a zapaluje vatu %
5. >30 - - hoti, odkapava a zapaluje vatu

Vzorek 0% Exolite + 3% POSS 1

télisko |ty [s] | t2[s] | ts[s] popis skupina| t; [s]
1. >30 - - hoti, odkapava a zapaluje vatu o
2. >30 - - hoti, odkapava a zapaluje vatu §
3. >30 - - hofti, odkapéava a zapaluje vatu é -
4. >30 - - hoti, odkapéava a zapaluje vatu %
5. >30 - - hoti, odkapava a zapaluje vatu

Synergismus vykazaly smési s nanoplnivem POSS 1 s retardérem Exolite. Z tabulky
14 je vidét, ze ptidanim pouze 1 % plniva POSS 1 se doséahlo zlepseni klasifikace z V-2 az
na Klasifikaci V-0. Dalsi smés (23 % Exolite + 3 % POSS 1) také vykazala urcité zlepseni,

doséhla klasifikace V-1. Dalsi smési jiZ neprosly testem.
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Tabulka 15.: Hoflavost pro smési LDPE/POSS 1/ADK

Vzorek 29% ADK + 0% POSS 1

télisko |ty [S] | t2[S] | t5 [S] popis skupina t; [s]
1. 2 2 0 neskapava, nezapalil vatu
2. 1 1 0 neskapava, nezapalil vatu
3. 1 1 0 neskapava, nezapalil vatu V-0 13
4, 1 2 0 neskapava, nezapalil vatu
5. 1 1 0 neskapava, nezapalil vatu

Vzorek 29% ADK + 1% POSS 1

télisko |ty [S] | t2[S] | t5 [S] popis skupina t; [s]
1. 1 5 0 neskapava, nezapalil vatu
2. 2 3 0 neskapava, nezapalil vatu
3. 2 4 0 neskapava, nezapalil vatu V-0 34
4, 3 7 0 neskapava, nezapalil vatu
5. 3 4 0 neskapava, nezapalil vatu

Vzorek 26% ADK + 3% POSS 1

télisko | t; [S] | t2 [S] | tz [S] popis skupina t; [s]
1. 8 6 0 neskapava, nezapalil vatu
2. 5 8 0 neskapava, nezapalil vatu
3. 7 3 0 neskapava, nezapalil vatu V-1 64
4, 6 13 0 neskapava, nezapalil vatu
5. 5 3 0 neskapava, nezapalil vatu

Vzorek 15% ADK + 3% POSS 1

télisko | t; [S] | t2 [S] | t3 [S] popis skupina t; [S]
1. >30 - - hoti, odkapava a zapaluje vatu
2. >30 - - hofti, odkapava a zapaluje vatu
3. >30 | - - hoti, odkapava a zapaluje vatu Nevyhovuje -
4, >30 - - hoti, odkapava a zapaluje vatu
5. >30 - - hoti, odkapava a zapaluje vatu

Vzorek 0% ADK + 3% POSS 1

télisko | t; [s] | to[S] | t5 [S] popis skupina t; [s]
1. >30 - - hoti, odkapava a zapaluje vatu
2. >30 - - hoti, odkapava a zapaluje vatu
3. >30 | - - hoti, odkapava a zapaluje vatu Nevyhovuje -
4, >30 - - hoti, odkapéava a zapaluje vatu
5. >30 - - hoti, odkapava a zapaluje vatu

U retardéru ADK jsme sice dosahli klasifikace V-0 pfidanim 1 % POSS 2, kdyZ se ale

podivame na souhrnnou dobu plamenného hofeni t;, je vidét urcité zhorSeni. Proto lze

usoudit, ze v ramci této série vzorku (POSS 1 + ADK) nedoslo k zddnym synergickym

ucinkim, naopak ptidanim nanoplniva se odolnost proti hofeni mirné zhorsila.
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Tabulka 16.: Hoflavost pro smési LDPE/POSS 2/Exolite

Vzorek 26% Exolite + 0% POSS 2

télisko | t; [S] | t2[S] | ta [S] popis skupina | t; [s]
1. 3 6 0 neskapava, nezapalil vatu
2. 2 8 0 | odkapava, zapalil vatu (odtavila se hofici ¢ast)
3. 1 9 0 | odkapava, zapalil vatu (odtavila se hofici cast) V-2 56
4, 3 6 0 | odkapava, zapalil vatu (odtavila se hotici cast)
5. 2 16 0 neskapava, nezapalil vatu

Vzorek 26% Exolite + 1% POSS 2

télisko | t; [S] | t2 [S] | tz[S] popis skupina | t; [s]
1. 1 6 0 neskapava, nezapalil vatu
2. 1 5 0 neskapava, nezapalil vatu
3. 4 6 0 odkapéva, nezapalil vatu V-1 34
4. 1 3 0 neskapava, nezapalil vatu
5. 1 6 0 neskapava, nezapalil vatu

Vzorek 23% Exolite + 3% POSS 2

télisko |ty [s] | to [S] | ts [S] popis skupina | t;[s]
1. 8 5 0 neskapava, nezapalil vatu
2. 6 28 0 odkapava, nezapalil vatu
3. 12 11 0 odkapava, nezapalil vatu V-2 120
4 7 16 0 odkapava a zapaluje vatu
5. 7 20 0 odkapava a zapaluje vatu

Vzorek 13% Exolite + 3% POSS 2

télisko | t; [S] | t2 [S] | t3 [S] popis skupina | ts [S]
1. >30| - - hoti, odkapéava a zapaluje vatu
2. >30| - - hoti, odkapéava a zapaluje vatu
3. >30 | - - hofi, odkapava a zapaluje vatu Nevyhovuje | -
4, >30| - - hoti, odkapava a zapaluje vatu
5. >30| - - hoti, odkapéava a zapaluje vatu

Vzorek 0% Exolite + 3% POSS 2

télisko | t; [S] | t2 [S] | t3 [S] popis skupina | ts [S]
1. >30| - - hoti, odkapava a zapaluje vatu
2. >30| - - hoti, odkapéava a zapaluje vatu
3. >30| - - hoti, odkapava a zapaluje vatu Nevyhovuje | -
4, >30| - - hoti, odkapava a zapaluje vatu
5. >30| - - hoti, odkapava a zapaluje vatu

Synergismus vykazaly smési s nanoplnivem POSS 2 s retardérem Exolite. Z tabulky
16. je videt, ze pridanim 1 % plniva POSS 2 se dosahlo zlepseni klasifikace z V-2 na klasi-
fikaci V-1. U dalsi smési (23 % Exolite + 3 % POSS 2) se sice dosahuje stejné klasifikace,

ale podle tsdoslo ke zhorSeni odolnosti proti hoteni. Dalsi vzorky jiz nevyhovély.
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Tabulka 17.: Hoflavost pro smési LDPE/POSS 2/ADK

Vzorek 29% ADK + 0% POSS 2

télisko | t;[s] | t2[s] | t5 [S] popis skupina t; [s]
1. 2 2 0 neskapava, nezapalil vatu
2. 1 1 0 neskapava, nezapalil vatu
3. 1 1 0 neskapava, nezapalil vatu V-0 13
4, 1 2 0 neskapava, nezapalil vatu
5. 1 1 0 neskapava, nezapalil vatu

Vzorek 29% ADK + 1% POSS 2

télisko | t; [s] | t2[s] | t5 [S] popis skupina t; [s]
1. 1 3 0 neskapava, nezapalil vatu
2. 1 4 0 neskapava, nezapalil vatu
3. 1 3 0 neskapava, nezapalil vatu V-0 26
4, 2 7 0 neskapava, nezapalil vatu
5. 1 3 0 neskapava, nezapalil vatu

Vzorek 26% ADK + 3% POSS 2

télisko | t; [s] | t2 [S] | ts [S] popis skupina t; [s]
1. 1 5 0 neskapava, nezapalil vatu
2. 2 6 0 neskapava, nezapalil vatu
3. 2 11 0 neskapava, nezapalil vatu V-1 40
4, 2 7 0 neskapava, nezapalil vatu
5. 1 3 0 neskapava, nezapalil vatu

Vzorek 15% ADK + 3% POSS2

télisko | t; [S] | t2 [S] | ts [S] popis skupina te[s]
1. 3 | =30 - hofti, odkapava a zapaluje vatu
2. >30| - - hoti, odkapava a zapaluje vatu
3. >30 | - - hoti, odkapava a zapaluje vatu Nevyhovuje -
4, >30 - - hofti, odkapava a zapaluje vatu
5. >30 - - hofti, odkapava a zapaluje vatu

Vzorek 0% ADK + 3% POSS 2

télisko | t;[s] | t2[s] | ts [S] popis skupina t; [s]
1. >30 - - hofti, odkapava a zapaluje vatu
2. >30 - - hofti, odkapava a zapaluje vatu
3. >30 | - - hoti, odkapava a zapaluje vatu Nevyhovuje -
4, >30 - - hoti, odkapéava a zapaluje vatu
5. >30 - - hoti, odkapéava a zapaluje vatu
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Tabulka 18.: Hotlavost pro smési LDPE/Dragonite (koncentrat)/Exolite
26% Exolite + 0% Dragonite (koncentrat)
télisko | t; [S] | to[S] |tz [S] popis skupina | t;[s]
1. 3 6 0 neskapava, nezapalil vatu
2. 2 8 0 | odkapava, zapalil vatu (odtavila se hofici ¢ast)
3. 1 9 0 | odkapava, zapalil vatu (odtavila se hofici cast) V-2 56
4, 3 6 0 | odkapava, zapalil vatu (odtavila se hofici cast)
5. 2 16 0 neskapava, nezapalil vatu
Vzorek 26% Exolite + 1% Dragonite (koncentrat)
télisko | t; [S] | t2 [S] | ts [S] popis skupina | t;[s]
1. 2 20 0 neskapava, nezapalil vatu
2. 2 5 0 neskapava, nezapalil vatu
3. 1 6 0 neskapava, nezapalil vatu V-1 46
4, 1 6 0 neskapava, nezapalil vatu
5. 1 2 0 neskapava, nezapalil vatu
Vzorek 23% Exolite + 3% Dragonite (koncentrat)
télisko | t; [S] | t2 [S] | ts [S] popis skupina | t;[s]
1. 1 10 0 neskapava, nezapalil vatu
2. 1 15 0 | odkapava, zapalil vatu (odtavila se hotici cast)
3. 2 12 0 neskapava, nezapalil vatu V-2 51
4, 1 4 0 neskapava, nezapalil vatu
5. 1 4 0 neskapava, nezapalil vatu
Vzorek 13% Exolite + 3% Dragonite (koncentrat)
télisko | t; [S] | to [S] | t3 [S] popis skupina | t;[s]
1. >30 - - hoti, odkapéava a zapaluje vatu
2. >30 - - hoti, odkapéava a zapaluje vatu
3. >30 - - hoti, odkapava a zapaluje vatu Nevyhovuje| O
4, >30 - - hoti, odkapéava a zapaluje vatu
5. >30 - - hoti, odkapéava a zapaluje vatu
Vzorek 0% Exolite + 3% Dragonite (koncentrat)
télisko | t; [S] | to [S] | ts [S] popis skupina | t;[s]
1. >30 - - hofi, odkapava a zapaluje vatu
2. >30 - - hoti, odkapava a zapaluje vatu
3. >30 - - hofi, odkapava a zapaluje vatu Nevyhovuje| -
4, >30 - - hoti, odkapava a zapaluje vatu
5. >30 - - hoti, odkapava a zapaluje vatu
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Tabulka 19.: Hoflavost pro smési LDPE/Dragonite (koncentrat)/ ADK

Vzorek 29% ADK + 0% Dragonite (koncentrat)

télisko |t [S] | to2[s] | tz [S] popis skupina t[s]
1. 2 2 0 neskapava, nezapalil vatu
2. 1 1 0 neskapava, nezapalil vatu
3. 1 1 0 neskapava, nezapalil vatu V-0 13
4. 1 2 0 neskapava, nezapalil vatu
5. 1 1 0 neskapava, nezapalil vatu

Vzorek 29% ADK + 1% Dragonite (koncentrat)

télisko |t [S] | t2[s] | tz [S] popis skupina t; [s]
1. 1 3 0 neskapava, nezapalil vatu
2. 1 4 0 neskapava, nezapalil vatu
3. 1 2 0 neskapava, nezapalil vatu V-0 22
4, 2 4 0 neskapava, nezapalil vatu
5. 1 3 0 neskapava, nezapalil vatu

Vzorek 26% ADK + 3% Dragonite (koncentrat)

télisko | t; [S] | t2 [S] | ts [S] popis skupina t [s]
1. 1 |>30 - hofti, odkapava a zapaluje vatu
2. 1 |>30 - hoti, odkapava a zapaluje vatu
3. 1 |>30 - hoti, odkapava a zapaluje vatu Nevyhovuje -
4, 1 |>30 - hoti, odkapava a zapaluje vatu
5. 1 |>30 - hofti, odkapava a zapaluje vatu

Vzorek 15% ADK + 13% Dragonite (koncentrat)

télisko | t; [S] | t2 [S] | t3 [S] popis skupina ts [S]
1. 2 | =230 - hofti, odkapava a zapaluje vatu
2. >30 - - hofti, odkapava a zapaluje vatu
3. >30 | - - hoti, odkapava a zapaluje vatu Nevyhovuje -
4. >30 - - hofti, odkapava a zapaluje vatu
5. >30 - - hofti, odkapava a zapaluje vatu

Vzorek 0% ADK + 3% Dragonite (koncentrat)

télisko |ty [s] | t2 [s] | t5 [S] popis skupina t [s]
1. >30 - - hofti, odkapéava a zapaluje vatu
2. >30 - - hofti, odkapava a zapaluje vatu
3. >30 | - - hoti, odkapava a zapaluje vatu Nevyhovuje -
4. >30 - - hoti, odkapéava a zapaluje vatu
5. >30 - - hoti, odkapéava a zapaluje vatu
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Tabulka 20.: Hotlavost pro smési LDPE/Dragonite (prasek)/Exolite

Vzorek 26% Exolite + 0% Dragonite (prasek)

télisko | t; [s] |tz [S] | ts[S] popis skupina | t;[s]
1. 3 6 0 neskapava, nezapalil vatu
2. 2 8 0 odkapava, zapalil vatu (odtavila se hotici ¢ast)
3. 1 9 0 odkapava, zapalil vatu (odtavila se hotici ¢ast) V-2 56
4. 3 6 0 odkapava, zapalil vatu (odtavila se hotici ¢ast)
5. 2 16 0 neskapava, nezapalil vatu

Vzorek 26% Exolite + 1% Dragonite (prasek)

télisko | t; [s] |tz [S] | ts[S] popis skupina | t;[s]
1. 2 7 0 odkapava, zapalil vatu
2. 2 12 0 odkapava, zapalil vatu
3. 1 7 0 odkapava, zapalil vatu V-2 47
4, 2 7 0 odkapava, zapalil vatu
5. 2 5 0 neskapava, nezapalil vatu

Vzorek 23% Exolite + 3% Dragonite (prasek)

télisko | t; [S] |tz [S] | t5[S] popis skupina | t¢[s]
1. 7 7 0 odkapava, zapalil vatu
2. 5 12 0 odkapava, zapalil vatu
3. 6 8 0 odkapava, zapalil vatu V-2 80
4, 4 10 0 odkapava, zapalil vatu
5. 15 6 0 odkapava, zapalil vatu

Vzorek 13% Exolite + 3% Dragonite (prasek)

télisko | t; [S] |tz [S] | t5 [S] popis skupina |t [s]
1. >30| - - hoti, odkapéava a zapaluje vatu o
2. >30| - - hoti, odkapéava a zapaluje vatu §
3. >30| - - hoti, odkapéava a zapaluje vatu % -
4. >30| - - hoti, odkapéava a zapaluje vatu %
5. >30| - - hoti, odkapéava a zapaluje vatu

Vzorek 0% Exolite + 3% Dragonite (prasek)

télisko | t; [s] | to [S]| t3[S] popis skupina | t;[s]
1. >30| - - hoti, odkapéava a zapaluje vatu ®
2. >30| - - hoti, odkapéava a zapaluje vatu §
3. >30| - - hoti, odkapéava a zapaluje vatu é -
4. >30| - - hoti, odkapava a zapaluje vatu %
5. >30| - - hoti, odkapéava a zapaluje vatu
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Tabulka 21.: Hoflavost pro smési LDPE/Dragonite (prasek)/ADK

Vzorek 29% ADK + 0% Dragonite (prasek)

télisko | t; [s] | t2 [s] | t5 [S] popis skupina t; [s]
1. 2 2 0 neskapava, nezapalil vatu
2. 1 1 0 neskapava, nezapalil vatu
3. 1 1 0 neskapava, nezapalil vatu V-0 13
4, 1 2 0 neskapava, nezapalil vatu
5. 1 1 0 neskapava, nezapalil vatu

Vzorek 29% ADK + 1% Dragonite (prasek)

télisko | t;[s] | t2[s] | ts [S] popis skupina t; [s]
1. 1 3 0 neskapava, nezapalil vatu
2. 1 4 0 neskapava, nezapalil vatu
3. 2 5 0 neskapava, nezapalil vatu V-0 27
4, 1 3 0 neskapava, nezapalil vatu
5. 2 5 0 neskapava, nezapalil vatu

Vzorek 26% ADK + 3% Dragonite (prasek)

télisko |ty [S] | to [S] | t3 [S] popis skupina ts [s]
1. 4 |>30 - hoti, odkapava a zapaluje vatu
2. 3 | =230 - hofi, odkapava a zapaluje vatu
3. 2 12 0 odkapava, zapalil vatu V-2 29
4, 3 | =230 - hofi, odkapava a zapaluje vatu
5. 5 | 230 - hofi, odkapava a zapaluje vatu

Vzorek 15% ADK + 3% Dragonite (prasek)

télisko |ty [S] | t, [S] | t3 [S] popis skupina ts [S]
1. >30 - - hoti, odkapéava a zapaluje vatu
2. >30 - - hoti, odkapéava a zapaluje vatu
3. >30| - - hoti, odkapava a zapaluje vatu Nevyhovuje -
4, >30 - - hoti, odkapéava a zapaluje vatu
5. >30 - - hoti, odkapéava a zapaluje vatu

Vzorek 0% ADK + 3% Dragonite (prasek)

télisko | t;[s] | to [s] | ts [S] popis skupina t [s]
1. >30 - - hoti, odkapéava a zapaluje vatu
2. >30 - - hoti, odkapéava a zapaluje vatu
3. >30 | - - hoti, odkapava a zapaluje vatu Nevyhovuje -
4, >30 - - hoti, odkapéava a zapaluje vatu
5. >30 - - hoti, odkapéava a zapaluje vatu




UTB ve Zliné, Fakulta technologicka

55

Tabulka 22.: Hotlavost pro smési LDPE/ Pangel /Exolite

Vzorek 26% Exolite + 0% Pangel

télisko |t;[s]| t2 [s] | ts[S] popis skupina | t;[s]
1. 3 6 0 neskapava, nezapalil vatu
2. 2 8 0 |odkapava, zapalil vatu (odtavila se hotici Cast)
3. 1 9 0 |odkapava, zapalil vatu (odtavila se hotici ¢ast) V-2 56
4, 3 6 0 |odkapava, zapalil vatu (odtavila se hotici Cast)
5. 2 16 0 neskapava, nezapalil vatu

Vzorek 26% Exolite + 1% Pangel

télisko |t;[s]| t2 [s] | ts[s] popis skupina | t;[s]
1. 2 11 0 odkapava, zapalil vatu
2. 1 1 0 neskapava, nezapalil vatu
3. 2 8 0 neskapava, nezapalil vatu V-2 59
4, 2 23 0 odkapava, zapalil vatu
5. 2 7 0 odkapava, zapalil vatu

Vzorek 23% Exolite + 3% Pangel

télisko |t; [S]| t2[S] | ts3[S] popis skupina | t;[s]
1. >30| - - hoti, odkapava a zapaluje vatu o
2. 29 | =230 - hoti, odkapava a zapaluje vatu §
3. >30| - - hoti, odkapava a zapaluje vatu § -
4, >30| - - hoti, odkapava a zapaluje vatu §
5. >30| - - hoti, odkapava a zapaluje vatu

Vzorek 13% Exolite + 3% Pangel

télisko |ty [s]| t2[s] | ts[s] popis skupina | tf [s]
1. >30| - - hoti, odkapéava a zapaluje vatu o
2. >30| - - hoti, odkapéava a zapaluje vatu §
3. >30| - - hoti, odkapéava a zapaluje vatu é -
4, >30| - - hoti, odkapéava a zapaluje vatu >
5. >30| - - hoti, odkapava a zapaluje vatu <

Vzorek 0% Exolite + 3% Pangel

télisko |t; [s]| t> [s] | ts[s] popis skupina | tf [s]
1. >30| - - hoti, odkapéava a zapaluje vatu o
2. >30| - - hoti, odkapéava a zapaluje vatu §
3. >30| - - hoti, odkapéava a zapaluje vatu é -
4, >30| - - hoti, odkapéava a zapaluje vatu %
5. >30| - - hoti, odkapéava a zapaluje vatu
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Tabulka 23.: Hoflavost pro smési LDPE/Pangel/ADK
Vzorek 29% ADK + 0% Pangel
télisko | t; [s] | t2[S] | tz [S] popis skupina t [s]
1. 2 2 0 neskapava, nezapalil vatu
2. 1 1 0 neskapava, nezapalil vatu
3. 1 1 0 neskapava, nezapalil vatu V-0 13
4. 1 2 0 neskapava, nezapalil vatu
5. 1 1 0 neskapava, nezapalil vatu
Vzorek 29% ADK + 1% Pangel
télisko | t; [s] | t2[S] | tz [S] popis skupina t; [s]
1. 1 2 0 neskapava, nezapalil vatu
2. 2 4 0 neskapava, nezapalil vatu
3. 2 3 0 neskapava, nezapalil vatu V-0 21
4, 1 2 0 neskapava, nezapalil vatu
5. 1 3 0 neskapava, nezapalil vatu
Vzorek 26% ADK + 3% Pangel
télisko | t; [S] | t2 [S] | t3 [S] popis skupina ts [s]
1. 2 6 0 neskapava, nezapalil vatu
2. 1 5 0 neskapava, nezapalil vatu
3. 3 5 0 neskapava, nezapalil vatu V-1 54
4, 5 8 0 neskapava, nezapalil vatu
5. 5 14 0 neskapava, nezapalil vatu
Vzorek 15% ADK + 3% Pangel
télisko | t; [S] | t2 [S] | t3 [S] popis skupina ts [S]
1. >30 - - hoti, odkapéava a zapaluje vatu
2. >30 - - hoti, odkapéava a zapaluje vatu
3. >30| - - hoti, odkapava a zapaluje vatu Nevyhovuje -
4. >30 - - hoti, odkapéava a zapaluje vatu
5. >30 - - hoti, odkapéava a zapaluje vatu
Vzorek 0% ADK + 3% Pangel
télisko | t; [s] | t2 [s] | t3 [S] popis skupina t [s]
1. >30 - - hoti, odkapéava a zapaluje vatu
2. >30 - - hoti, odkapéava a zapaluje vatu
3. >30| - - hoti, odkapava a zapaluje vatu Nevyhovuje -
4. >30 - - hoti, odkapéava a zapaluje vatu
5. >30 - - hoti, odkapéava a zapaluje vatu
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Tabulka 24.: Hoflavost pro smési LDPE/Perkalite/Exolite

Vzorek 26% Exolite + 0% Perkalite

télisko | t1[s] | to[s] | ts[s] popis skupina | t;[s]
1. 3 6 0 neskapava, nezapalil vatu
2. 2 8 0 odkapava, zapalil vatu (odtavila se hotici ¢ast)
3. 1 9 0 odkapava, zapalil vatu (odtavila se hotici ¢ast) V-2 56
4, 3 6 0 odkapava, zapalil vatu (odtavila se hotici ¢ast)
5. 2 16 0 neskapava, nezapalil vatu

Vzorek 26% Exolite + 1% Perkalite

télisko | t1[s] | to[s] | ts[s] popis skupina | t;[s]
1. 1 13 0 odkapava, nezapalil vatu
2. 1 2 0 neskapava, nezapalil vatu
3. 1 5 0 neskapava, nezapalil vatu V-1 37
4, 2 8 0 neskapava, nezapalil vatu
5. 1 3 0 neskapava, nezapalil vatu

Vzorek 23% Exolite + 3% Perkalite

télisko | t; [S] | t2[S] | t3[s] popis skupina | t; [S]
1 16 >30 - hofti, odkapava a zapaluje vatu
2. 15 >30 - hofti, odkapava a zapaluje vatu
3. >30 - - hoti, odkapava a zapaluje vatu Nevyhovuje| -
4, >30 - - hofti, odkapava a zapaluje vatu
5. >30 - - hofti, odkapava a zapaluje vatu

Vzorek 13% Exolite + 3% Perkalite

télisko | t;[S] | t2[S] | t3[s] popis skupina | t; [S]
1. >30 - - hofti, odkapéva a zapaluje vatu
2. >30 - - hofti, odkapava a zapaluje vatu
3. >30 - - hoti, odkapava a zapaluje vatu Nevyhovuje | -
4, >30 - - hofti, odkapava a zapaluje vatu
5. >30 - - hofti, odkapava a zapaluje vatu

Vzorek 0% Exolite + 3% Perkalite

télisko | ti[s] | to[s] | ts[s] popis skupina | t; [s]
1. >30 - - hofti, odkapava a zapaluje vatu
2. >30 - - hofti, odkapava a zapaluje vatu
3. >30 - - hoti, odkapava a zapaluje vatu Nevyhovuje | -
4, >30 - - hoti, odkapéava a zapaluje vatu
5. >30 - - hoti, odkapava a zapaluje vatu
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Tabulka 25.: Hoflavost pro smési LDPE/Perkalite/ ADK

Vzorek 29% ADK + 0% Perkalite

télisko | t; [s] | 2 [s] | ts [S] popis skupina t; [s]
1. 2 2 0 neskapava, nezapalil vatu
2. 1 1 0 neskapava, nezapalil vatu
3. 1 1 0 neskapava, nezapalil vatu V-0 13
4. 1 2 0 neskapava, nezapalil vatu
5. 1 1 0 neskapava, nezapalil vatu

Vzorek 29% ADK + 1% Perkalite

télisko | t; [s] | 2 [s] | ts [S] popis skupina t[s]
1. 1 2 0 neskapava, nezapalil vatu
2. 1 3 0 neskapava, nezapalil vatu
3. 1 2 0 neskapava, nezapalil vatu V-0 15
4, 1 1 0 neskapava, nezapalil vatu
5. 1 2 0 neskapava, nezapalil vatu

Vzorek 26% ADK + 3% Perkalite

télisko | t; [S] | t2 [S] | ts [S] popis skupina ts [s]
1. 3 2 0 neskapava, nezapalil vatu
2. 6 9 0 neskapava, nezapalil vatu
3. 1 4 0 neskapava, nezapalil vatu V-1 52
4, 4 9 0 neskapava, nezapalil vatu
5. 3 11 0 neskapava, nezapalil vatu

Vzorek 15% ADK + 3% Perkalite

télisko | t; [S] | t2 [S] | ts [S] popis skupina ts [S]
1. >30 - - hofti, odkapava a zapaluje vatu
2. >30 - - hofti, odkapava a zapaluje vatu
3. >30 | - - hoti, odkapava a zapaluje vatu Nevyhovuje -
4. >30 - - hofti, odkapava a zapaluje vatu
5. >30 - - hofti, odkapava a zapaluje vatu

Vzorek 0% ADK + 3% Perkalite

télisko | t; [s] |t [S] | tz [S] popis skupina t [s]
1. >30 - - hofti, odkapava a zapaluje vatu
2. >30 - - hofti, odkapava a zapaluje vatu
3. >30 | - - hoti, odkapava a zapaluje vatu Nevyhovuje -
4. >30 - - hoti, odkapéava a zapaluje vatu
5. >30 - - hoti, odkapéava a zapaluje vatu
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Tabulka 26.: Hoflavost pro smési LDPe/Grafmax/Exolite

Vzorek 26% Exolite + 0% Grafmax

télisko |t [S] | to[s] |ts[s] popis skupina | t;[s]
1. 3 6 0 neskapava, nezapalil vatu
2. 2 8 0 | odkapava, zapalil vatu (odtavila se hofici cast)
3. 1 9 0 | odkapava, zapalil vatu (odtavila se hofici ¢ast) V-2 56
4. 3 6 0 | odkapava, zapalil vatu (odtavila se hofici cast)
5. 2 16 0 neskapava, nezapalil vatu

Vzorek 26% Exolite + 1% Grafmax

télisko |t [S] | to[s] | ts[s] popis skupina | t;[s]
1. 1 4 0 neskapava, nezapalil vatu
2. 1 2 0 neskapava, nezapalil vatu
3. 1 8 0 odkapava, nezapalil vatu V-1 38
4, 2 2 0 neskapava, nezapalil vatu
5. 1 16 0 neskapava, nezapalil vatu

Vzorek 23% Exolite + 3% Grafmax

télisko | t; [S] | t2 [S] |ts [S] popis skupina | t; [S]
1 >30 - - hoti, odkapava a zapaluje vatu o
2. >30 - - hoti, odkapava a zapaluje vatu §
3. >30 - - hoti, odkapava a zapaluje vatu £ -
4, >30 - - hoti, odkapava a zapaluje vatu §
5. >30 - - hoti, odkapava a zapaluje vatu

Vzorek 13% Exolite + 3% Grafmax

télisko | t; [S] | t2 [S] |ts [S] popis skupina | t; [S]
1. >30 - - hoti, odkapéava a zapaluje vatu o
2. >30 - - hoti, odkapava a zapaluje vatu §
3. >30 - - hoti, odkapéava a zapaluje vatu % -
4. >30 - - hoti, odkapéava a zapaluje vatu %
5. >30 - - hoti, odkapéava a zapaluje vatu

Vzorek 0% Exolite + 3% Grafmax

télisko |ty [s] | t2[s] |tz [S] popis skupina | t;[s]
1. > 30 - - hoti, odkapava a zapaluje vatu ®
2. >30 - - hoti, odkapéava a zapaluje vatu §
3. >30 - - hoti, odkapéava a zapaluje vatu é -
4. >30 - - hoti, odkapéava a zapaluje vatu %
5. >30 - - hoti, odkapéava a zapaluje vatu
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Tabulka 27.: Hoflavost pro smési LDPE/Grafmax/ADK

Vzorek 29% ADK + 0% Grafmax

télisko |t [s] | to [S] | ta [S] popis skupina t; [s]
1. 2 2 0 neskapava, nezapalil vatu
2. 1 1 0 neskapava, nezapalil vatu
3. 1 1 0 neskapava, nezapalil vatu V-0 13
4, 1 2 0 neskapava, nezapalil vatu
5. 1 1 0 neskapava, nezapalil vatu

Vzorek 29% ADK + 1% Grafmax

télisko |t [s] | to[s] | ta [S] popis skupina t; [s]
1. 1 1 0 neskapava, nezapalil vatu
2. 3 26 0 odkapava a zapaluje vatu
3. 1 12 0 neskapava, nezapalil vatu V-2 55
4, 1 4 0 neskapava, nezapalil vatu
5. 1 5 0 neskapava, nezapalil vatu

Vzorek 26% ADK + 3% Grafmax

télisko | t; [S] | t2 [S] | t3 [S] popis skupina ts [s]
1. 1 12 0 odkapava a zapaluje vatu
2. 2 |>30]| - hofti, odkapava a zapaluje vatu
3. 3 | =230 - hofi, odkapava a zapaluje vatu Nevyhovuje -
4, 2 | =30 - hoti, odkapava a zapaluje vatu
5. 2 | =30 - hoti, odkapava a zapaluje vatu

Vzorek 15% ADK + 3% Grafmax

télisko | t; [S] | t2 [S] | t3 [S] popis skupina ts [S]
1. >30 - - hoti, odkapéava a zapaluje vatu
2. >30 - - hoti, odkapéava a zapaluje vatu
3. >30 | - - hoti, odkapava a zapaluje vatu Nevyhovuje -
4, >30 - - hoti, odkapéava a zapaluje vatu
5. >30 - - hoti, odkapéava a zapaluje vatu

Vzorek 0% ADK + 3% Grafmax

télisko |t [s] | 2 [S] | ts [S] popis skupina t [s]
1. >30 - - hoti, odkapéava a zapaluje vatu
2. >30 - - hoti, odkapéava a zapaluje vatu
3. >30 | - - hoti, odkapava a zapaluje vatu Nevyhovuje -
4, >30 - - hoti, odkapéava a zapaluje vatu
5. >30 - - hoti, odkapéava a zapaluje vatu
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Tabulka 28.: Hoflavost pro smési LDPE/Nanocyl/Exolite

Vzorek 26% Exolite + 0% Nanocyl

télisko | t; [s] | t2 [s] | ts[S] popis skupina | t;[s]
1. 3 6 0 neskapava, nezapalil vatu
2. 2 8 0 odkapava, zapalil vatu (odtavila se hotici ¢ast)
3. 1 9 0 odkapava, zapalil vatu (odtavila se hotici ¢ast) V-2 56
4. 3 6 0 odkapava, zapalil vatu (odtavila se hotici ¢ast)
5. 2 16 0 neskapava, nezapalil vatu

Vzorek 26% Exolite + 1% Nanocyl

télisko | t; [s] | t2[s] | ts[S] popis skupina | t;[s]
1. >30 - - hoti, neodkapava, vetsi vyvin kouie
2. >30 - - hofti, neodkapéava, vétsi vyvin koute
3. >30 - - hoti, neodkapava, vétsi vyvin koufe Nevyhovuje | -
4, >30 - - hoti, neodkapava, vetsi vyvin kouie
5. >30 - - hoti, neodkapava, vetsi vyvin kouie

Vzorek 23% Exolite + 3% Nanocyl

télisko | t; [S] | t2[S] | t3[s] popis skupina | t [s]
1. >30 - - hoti, neodkapava, vetsi vyvin kouie
2. >30 - - hoti, neodkapava, vetsi vyvin kouie
3. > 30 - - hoti, neodkapava, vétsi vyvin kouie Nevyhovuje | -
4, >30 - - hoti, neodkapava, vetsi vyvin kouie
5. >30 - - hoti, neodkapava, vetsi vyvin kouie

Vzorek 13% Exolite + 3% Nanocyl

télisko | t; [S] | t2[S] | ts3[S] popis skupina | t¢[s]
1. >30 - - hoti, odkapava a zapaluje vatu, kout
2. >30 - - hoti, odkapava a zapaluje vatu, kout
3. >30 - - hoti, odkapava a zapaluje vatu, kout Nevyhovuje | -
4. >30 - - hoti, odkapava a zapaluje vatu, kout
5. >30 - - hoti, odkapava a zapaluje vatu, kout

Vzorek 0% Exolite + 3% Nanocyl

télisko | t; [s] | t>[s] | tz[s] popis skupina | t; [s]
1. >30 - - hofti, neodkapava, ¢adi bilym koutem
2. >30 - - hofti, neodkapéava, ¢adi bilym koutem
3. >30 - - hoti, neodkapava, ¢adi bilym koufem Nevyhovuje | -
4. >30 - - hofti, neodkapava, cadi bilym koutem
5. >30 - - hofti, neodkapava, cadi bilym koutem
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Tabulka 29.: Hotlavost pro smési LDPE/Nanocyl/ADK

Vzorek 29% ADK + 0% Nanocyl

télisko |t [s] |t [S] |ts[S] popis skupina | t;[s]
1. 2 2 0 neskapava, nezapalil vatu
2. 1 1 0 neskapava, nezapalil vatu
3. 1 1 0 neskapava, nezapalil vatu V-0 13
4, 1 2 0 neskapava, nezapalil vatu
5. 1 1 0 neskapava, nezapalil vatu

Vzorek 29% ADK + 1% Nanocyl

télisko |t [s] |1, [S] |t [S] popis skupina | t;[s]
1. >30| - - hoti, neodkapava, vetsi vyvin kouie
2. >30| - - hofti, neodkapéava, vétsi vyvin koute
3. >30| - - hofi, neodkapava, vétsi vyvin kouie Nevyhovuje | -
4, >30| - - hoti, neodkapava, vetsi vyvin kouie
5. >30| - - hoti, neodkapava, vetsi vyvin kouie

Vzorek 26% ADK + 3% Nanocyl

télisko |t [S] |tz [S]|ts[S] popis skupina | t; [S]
1. >30| - - hoti, neodkapava, vetsi vyvin kouie
2. >30| - - hoti, neodkapava, vetsi vyvin kouie
3. >30| - - hofi, neodkapava, vétsi vyvin koute Nevyhovuje | -
4, >30| - - hoti, neodkapava, vetsi vyvin kouie
5. >30| - - hoti, neodkapava, vetsi vyvin kouie

Vzorek 15% ADK + 3% Nanocyl

télisko |t [S]|t2[S]|ts [S] popis skupina |t [S]
1. >30| - - hofti, neodkapéava, vétsi vyvin koute
2. >30| - - hofti, neodkapéava, vétsi vyvin koute
3. >30| - - hoti, neodkapava, vétsi vyvin koure Nevyhovuje | -
4, >30| - - hofti, neodkapéava, vétsi vyvin koute
5. >30| - - hofti, neodkapéava, vétsi vyvin koute

Vzorek 0% ADK + 3% Nanocyl

télisko |ty [s] |t [s] |ts[S] popis skupina | t;[s]
1. >30| - - hoti, neodkapava, ¢adi bilym koutem
2. >30| - - hoti, neodkapava, ¢adi bilym koufem
3. >30| - - hoti, neodkapava, ¢adi bilym koufem Nevyhovuje | -
4, >30| - - hoti, neodkapava, cadi bilym koutem
5. >30| - - hoti, neodkapava, cadi bilym koutem
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Tabulka 30.: Hotlavost pro nanokompozity s matrici PLA

télisko | t,[s] | to[s] | ts[s] | popis | skupina | t;[s]
PLA pure
15. | >30 | - | - [ hofi, odkapavé a zapaluje vatu | nevyhovuje | -
PLA/Na+ 1%
1-5. [ >30 [ - | - [ hoti, odkapavé a zapaluje vatu | nevyhovuje | -
PLA/Na+ 3 %
1.5. | >30 | - | - | hoti, odkapavé a zapaluje vatu | nevyhovuje | -
PLA/Na+5 %
1-5. [ >30 [ - | - [ hoti, odkapavé a zapaluje vatu | nevyhovuje | -
PLA/Bio100
15. | >30 | - | - [ hofi, odkapavé a zapaluje vatu | nevyhovuje | -
PLA/Na+/Bio100
1-5. | >30 | - [ - [ hof, odkapavé a zapaluje vatu | nevyhovuje | -
PLA/10A/Biol100
15. | >30 | - | - [ hofi, odkapavé a zapaluje vatu | nevyhovuje | -
PLA/Bio500
1.5. | >30 | - | - | hofi, odkapavé a zapaluje vatu | nevyhovuje | -
PLA/Na+/Bio500
1-5. | >30 [ - [ - [ hot, odkapavé a zapaluje vatu | nevyhovuje [ -
PLA/Nanofil
1.5. | >30 | - | - | hoti, odkapavé a zapaluje vatu | nevyhovuje | -
PLA/30B
1-5. | >30 [ - [ - [ hot, odkapavé a zapaluje vatu | nevyhovuje [ -
PLA/20A
1-5. | >30 | - | - [ hofi, odkapavé a zapaluje vatu | nevyhovuje | -
PLA/10A
1-5. | >30 | - | - | hofi, odkapavé a zapaluje vatu | nevyhovuje | -
PLA/3010
1-5. | >30 | - | - [ hofi, odkapavé a zapaluje vatu | nevyhovuje | -
PLA/Garamite
1-5. | >30 | - | - | hofi, odkapavé a zapaluje vatu | nevyhovuje | -

BohuZel zvolenou metodou pro stanoveni hoflavosti polymertt CSN EN 60695-11-10
zadny ze vzorkli PLA nanokompoziti neprosel. VSechny vzorky velmi dobfe hoiely, po
prvnim zapaleni viibec nezhasinaly a hofeni bylo agresivni s rychlym odkapavanim hofti-
cich ¢asti, které okamzité zapalovaly buni¢inu. U PLA smési nebylo mozné spocitat sou-

hrnnou dobu samovolného plamenného hoteni.

7.5 Shrnuti

Vysledky pro nanokompozity LDPE vykazaly urcity synergicky Gc¢inek u nanoplniv
POSS 1, POSS 2 a Dragonite (koncentrat), Perkalite a Grafmax v kombinaci s retardérem

Exolite. Synergismu byl u nékterych typti nanoplniv pozorovatelny pouze diky parametru
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tr. U retardéru ADK dochazelo u vétSiny testovanych materialti ke zhorSeni, coz bylo moz-
né pozorovat pomoci parametru tr. VZorky LDPE/Nanocyl/ADK vykazaly zlepSeni v pfi-
pad¢ odkapavani materialu. Piestoze vzorky zkouskou neprosly, protoze po prvnim zapa-
leni samovoln¢ hotely, nedochazelo k odkapavani hoticiho materialu. Tento jev mohl byt
zpusoben zvySenim viskozity. VSechny vzorky s nizkym obsahem retardért (13 % Exolitu

a 15 % ADK) a bez obsahu retardérti zkouskou neprosly.

V grafu 1. je srovnani t; pro 3 smési LDPE/POSS2/ADK. Ob¢ smési s 29 % ADK do-
sahli klasifikace V-0, ptesto je v grafu vidét zhorSeni podle t¢jiz pti piidavku 1 % POSS 2.
Tteti smés z grafu 26 % ADK + 3 % POSS 2 doséhla klalsifikace V-1.

V grafu 1. je srovnani t; pro 3 smési LDPE/POSS 2/ADK. Zbyvajici 2 smési jiz testem
neprosly. Obé smési s 29 % ADK dosahli klasifikace V-0, pfesto je v grafu vidét zhorSeni
podle t¢jiz pti piidavku 1 % POSS 2. Tteti smés z grafu 26 % ADK + 3 % POSS 2 dosahla
klalsifikace V-1.

60

i 29% ADK + 0%
POSS 2

50 | M 29% ADK + 1%
POSS 2
0 -

Graf 1.: Rozdil t; pro smési LDPE/POSS 2/ADK

40

t; [s]

Obdobné je to i v grafu 2. Prvni dva vzorky s 29 % ADK dosahli skupiny V-0, pfesto
u smési 29 % ADK + 1 % Dragonite (prasek) doslo ke zhorSeni t;. Tteti vzorek 26 % ADK
+ 3 % Dragonite (prasek) byl klasifikovan skupinou V-2.

40
M 29% ADK + 0% Dragonite
30 (prasek)
& M 29% ADK + 1% Dragonite
— 20 [y
g (prasek)
10 - i 26% ADK + 3% Dragonite
(prasek)
O .

Graf 2.: Rozdil tspro smési LDPE/Dragonite (prasek)/ADK
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8 MECHANICKE VLASTNOSTI - TAHOVE ZKOUSKY

V souladu s cili diplomové prace byly dale testovany mechanické vlastnosti nanokom-
pozitti pomoci tahové zkousky. Zkouska byla provedena v souladu s normou CSN EN ISO

527.

Podstatou zkousky je protahovéani zkusSebniho télesa upevnéného v Celistech ve sméru
své hlavni podéIné osy konstantni zkuSebni rychlosti do jeho poruseni nebo do okamziku,
kdy napéti (zatizeni) nebo deformace (prodlouzeni) dosdhnou pfedem zvolené hodnoty.
Béhem zkousky se méfi zatizeni plsobici na zkusebni téleso a prodlouzeni. Vysledkem je
tahova kiivka. Zkusebni téliska mohou byt obrabéna, lisovand, vstfikovana nebo vyseka-

vana z desek ¢i folii. [39,40]

V této diplomové praci jsou prezentovany pouze vysledky tahové zkousky kompozi-
ti/nanokompoziti na zédkladé LDPE. PLA smési byly testovany v rdmci jiné diplomové

prace: Jifi Smotek, Biodegradovatelné nanokompozitni materialy, DP, UTB FT, 2013.

8.1 Priprava zkuSebnich télisek

Téliska tvaru oboustrannych lopatek byla vyseknuta na hydraulickém vysekavacim
stroji z lisovanych desti¢ek. Rozméry zkusebnich t&lisek jsme volili podle normy CSN EN
ISO 527-2 a typu télisek SA. Pro kazdou smés bylo ptipraveno 7 télisek (5 télisek k méteni

a 2 ndhradni).

8.2 Podminky méreni

Vlastni méteni bylo provedeno na stroji firmy Alpha Technologies, Tenzometr 2000.
Mgéteni probihalo ve 2 krocich: 1 mm/min do prodlouzeni 0,75 % a dale 100 mm/min az do

ptetrzeni. Vlastni zkouSku jsme provedli na 5 téliskach pro kazdou smés.

8.3 Namérena data a vyhodnoceni

V nasledujicich tabulkach jsou zobrazeny primérné hodnoty pevnosti v tahu, prodlou-

zeni @ E-modulu ziskana z tahové zkousky pro testované materialy.
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Tabulka 31.: Mechanické vlastnosti pro ¢isté LDPE a smési s retardéry

Vzorek PeercKZT3 \;]tahu T&E(iyr:)i)st [Mlia]

Cisté LDPE OPdr cu h?fl:a 10% 232898338 54288, ,21303460 29578, ’26270400

2990 Bl o Namopva_| L {82510 7500|550
29 % ADK + 0% Nanoplniva. | oyigviu | 0'97a | aaisra | 07268

V nasledujicich tabulkach jsou namétena data pro smési s obéma retardéry a nanoplnivy.

Tabulka 32.: Mechanické vlastnosti pro smési LDPE/POSS 1

vzorek Peer(KZtP\é]tahu ng/l;i)st [Mli’a]
26 % Exolite + 0% POSS 1 ;thn;f;a gggig 7538,b817757O igig?gg
26 % Exolite + 1% POSS 1 ;th';f;a 32225 1139%'21522630 25671,65662800
239% Exolite + 3%POSS1 - thr;ﬁ:a ggfi 12261752703150 14707,:’38508880
13 % Exolite + 3 % POSS 1 OP dr (flhr;ﬁ:a gi;ig 32646?76478690 27544:72605306o
0 % Exolite + 3% POSS 1 o chylka 11?51099532 4;8%'25508290 2343(?233405620
Vzorek Peer(Kth\;]tahu Ta[i(;o(ist [MEpa]
29 % ADK + 0% POSS 1 ;;fhnﬁ;a 3:535{3 ?Siégg 2979?,70236640
29 % ADK + 1% POSS 1 Ol’gfh";f;a 332?;‘ 1;51,'78073450 24551{118007O
26 % ADK + 3 % POSS 1 g;fh";f;a 3‘1‘238 1579(?59852020 138157117073620
15 % ADK + 3 % POSS 1 ;;fhn;f;a 33333 ﬁ)gi%g Ziiggio
ot ADK + 39 POSS T ()P;fhn;ﬁ:a 11? 4952 4;8?,25508290 2343%3405620
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Pevnost v tahu klesa do stfedni koncentrace (23 % Exolite + 3 % POSS 1 a 26 % ADK
+ 3 % POSS 1), od této dal roste. Priib¢h je stejny u obou retardéra (graf 3.).

Taznost (graf 4.) roste v obou ptipadech, vyjimka je u 23 % Exolite + 3 % POSS 1,

kdy taznost proti pfedchozi hodnoté mirn¢ klesne, nasledné znovu stoupa.

Modul (graf 5.) ma obdobny pribéh jako pevnost v tahu, kdy klesa do stiednich hod-

not a dal poté roste.

Tabulka 33.: Mechanické vlastnosti pro smési LDPE/POSS 2

Vzorek Pevnost v tahu Taznost E
[MPa] 1%] [MPa]
Pramer 38,2610 78,8750 339,9900
26 % Exolite + 0 % POSS 2 d
Odchylka 0,0546 6,0177 191,3766
Pramer 8.5422 82,5250 327,1440
26 % Exolite + 1 % POSS 2 d
Odchylka 0,2110 9,1318 12,9261
Pramer 8,6238 90,0760 336,5760
23 % Exolite + 3 % POSS 2 d
Odchylka 0,1195 12,5218 84,3420
Pramer 9,5328 123,4530 347,4880
13 % Exolite + 3 % POSS 2 d
Odchylka 0,0923 17,6629 113,6509
Pramer 10,7124 446,8280 193,3560
0 % Exolite + 3 % POSS 2 d
Odchylka 0,7446 6,9273 31,1599
Vzorek Pevnost v tahu Taznost E
[MPa] 1%] [MPa]
Pramer 9,1354 88,5250 279,0360
o + o ’ ’ 7
29 % ADK + 0% POSS 2 Odchylka 0,2744 43,1574 99,7264
Pramer 8,7328 103,1010 530,5800
o ° ’ 7 7
29% ADK + 1% POSS 2 Odchylka 0,1099 17,1151 237,3423
Pramér 8,6552 112,8770 420,8000
0, 0, 7 7 7
26 % ADK + 3% POSS 2 Odchylka 0,1002 32,3210 129,1537
Pramér 9,0802 128,8250 450,6060
15 % ADK + 3 % POSS 2 ' ' ’
> % ADK+ 3% POSS Odchylka 0,2701 33,7889 64,4424
Pramér 10,7124 446,8280 193,3560
% ADK + 3 % POSS 2 ’ ' ’
0% ADK + 3% POSS Odchylka 0,7446 6,9273 31,1599
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Graf 6.: Pevnost v tahu pro smési LDPE/POSS 2
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Pevnost v tahu (graf 6.) pro smési Exolitu roste s pfidavkem nanoplniva. U smési

s ADK klesa do stfedni koncentrace standardniho retardéru (26 % ADK 3 % POSS 2) a

nasledné€ roste.

Taznost v pfitomnosti obou retardért roste s klesajici mirou plnéni standardnim retar-

dérem (graf 7.).

Smési  LDPE/POSS2/Exolite vykazuji malou zménu oproti srovnavacimu materialu.

U smési LDPE/POSS2/ADK je pfedpoklad rtstu do plnéni 15 % ADK + 3 % POSS 2 a

dale klesa.

Tabulka 34.: Mechanické vlastnosti pro smési LDPE/Perkalite

Vzorek Pevnost v tahu TaZnost E
[MPa] [%] [MPa]
Pramer 8,2610 78,8750 339,9900

26 % Exolite + 0 % Perkalite ’ ’ ’
o EXOll ° ' Odchylka 0,0546 6,0177 191,3766
Pramer 8,1780 111,1270 276,0120

26 % Exolite + 1 % Perkalite ’ ’ .
o EXOll ° ' Odchylka 0,0663 19,5478 27,3357
Pramer 8,0590 144,3460 272,6840

23 % Exolite + 3 % Perkalit ’ ’ .
o Exolite ¥ 3% Ferkalite Odchylka 0,1165 14,0261 55,6257
13 9% Exclite + 3 % Perkalite Pramer 9,0588 212,0780 267,5200
) ) Odchylka 0,1590 116,1636 47,8532
0% Exolite + 3 % Perkalite Pramer 13,0076 526,3020 192,2720
° ) Odchylka 1,4397 44,4369 39,9206

Pevnost v tahu E

4 0,

Vzorek [MPa] Taznost [%] [MPa]
Pramer 9,1354 88,5250 279,0360

29 % ADK + 0 % Perkali ’ ' ’
9% ADK + 0% Perkalite Odchylka 0,2744 43,1574 99,7264
Pramér 8,7084 101,9020 274,7540

29 % ADK + 1 % Perkalit : ' ’
% % Perkalite Odchylka 0,1319 18,5789 82,2999
Pramér 8,6286 83,8750 348,3160

26 % ADK + 3 % Perklait . ' .
% % Perklaite Odchylka 0,0649 41,4555 112,7338
Pramér 9,1998 276,8780 287,2580

15 % ADK + 3 % Perkalit : . :
% % Perkalite Odchylka 0,2311 104,6166 38,9129
Pramer 13,0076 526,3020 192,2720

0, + 0, . 7’ 7 7’
0% ADK + 3% Perkalite Odchylka 1,4397 44,4369 39,9206
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Graf 9.: Pevnost v tahu pro smési LDPE/Perkalite
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Graf 10.: Taznost pro smési LDPE/Perkalite
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E modul [MPa]

Graf 11.: E modul pro smési LDPE/Perkalite

Pevnost v tahu podle grafu 9. pro smési LDPE/Perkalite roste s klesajici koncentraci
retardéru Exolite a ADK. TaZnost v grafu 10. ma také rostouci trend. U E modulu (graf
11.) pro smési LDPE/Perkalite/Exolite se predpokladda klesajici tendence v zavislosti na
plnéni Perkalitem. U smési s ADK nedoslo k vyrazné zméné E modulu. Kromé vzorku

s 26% ADK + 3 % Perkalite.



UTB ve Zliné, Fakulta technologicka

73

Tabulka 35.: Mechanické vlastnosti pro smési LDPE/Pangel

Vzorek Pevnost v tahu Taznost E
[MPa] [%] [MPa]
Pramér 8,2610 78,8750 339,9900
26 % Exolite + 0 % Pangel ’ : :
° orang Odchylka 0,0546 6,0177 191,3766
Pramér 8,5946 86,0750 315,3800
26 % Exolite + 1% P | - - -
oEXolite+ 1Yo Fange Odchylka 0,1273 7,3138 92,8614
Pramér 8,9044 80,7500 360,4980
23 % Exolite + 3 % Pangel ’ ’ ’
° orang Odchylka 0,3013 14,6580 113,7785
Pramér 9,7526 90,9000 223,1780
13 % Exolite + 3 % Pangel ’ ’ -
° °Fang Odchylka 0,1005 13,7862 34,1192
0% Exolite + 3 % Paneel Pramér 13,1462 442,6260 202,6420
) °Fang Odchylka 0,3471 10,6070 71,496
Vzorek Pevnost v tahu TaZnost E
[MPa] [%] [MPa]
Pramér 9,1354 88,5250 279,0360
29 % ADK + 0 % Pangel : : :
° o range Odchylka 0,2744 43,1574 99,7264
Pramér 10,5810 35,1750 349,3300
29 % ADK + 1% Pangel : : :
° o range Odchylka 0,3388 7,6152 92,8810
Pramér 11,5834 38,6000 401,7340
26 % ADK + 3 % Pangel : : :
° o range Odchylka 0,3594 4,4556 109,0890
Pramér 11,0078 76,4500 327,7360
15 % ADK + 3 % Pangel : : :
° o range Odchylka 0,2029 10,2019 89,3036
Pramér 13,1462 442,6260 202,6420
0% ADK + 3 % Pangel : : :
° orange Odchylka 0,3471 10,6070 71,496
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Graf 12.: Pevnost v tahu pro smési LDPE/Pangel
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Graf 14.: E modul pro smési LDPE/Pangel

Pevnost v tahu roste s klesajici koncentraci retardéru Exolite a ADK (graf 12.) pro
smési LDPE/Pangel. E modul pro smési LDPE/Pangel/Exolite vykazuje klesajici trend
(graf 14.). U smési LDPE/Pangel/Exolite 1ze sledovat maximum u plnéni 26 % ADK + 3
% Pangel.
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Tabulka 36.: Mechanické vlastnosti pro smési LDPE/Dragonite (koncentrat)

Vzorek Pevnost v tahu Taznost E
[MPa] [%] [MPa]
26 % Exolite + 0 % Dragonite Pramér 8,2610 78,8750 339,9900
(koncentrat) Odchylka 0,0546 6,0177 191,3766
26 % Exolite + 1 % Dragonite Pramér 8,9332 63,8250 313,7000
(koncentrat) Odchylka 0,0732 13,9512 111,7298
23 % Exolite + 3 % Dragonite Pramér 8,8844 85,5250 373,4620
(koncentrat) Odchylka 0,2942 8,3641 143,5904
13 % Exolite + 3 % Dragonite Pramér 9,7648 108,9780 315,0580
(koncentrat) Odchylka 0,2956 7,4882 77,6621
0 % Exolite + 3 % Dragonite Pramér 13,2084 454,4020 163,7920
(koncentrat) Odchylka 0,1968 11,6089 44,8896
Vzorek Pevnost v tahu TaZnost E
[MPa] [%] [MPa]
29 % ADK + 0 % Dragonite Primeér 9,1354 88,5250 279,0360
(koncentrat) Odchylka 0,2744 43,1574 99,7264
29 % ADK + 1 % Dragonite Primeér 10,1154 49,4500 377,9300
(koncentrat) Odchylka 0,1492 11,6272 95,2396
26 % ADK + 3 % Dragonite Pramér 9,9122 51,6000 472,7100
(koncentrat) Odchylka 0,2465 6,7506 62,8254
15 % ADK + 3 % Dragonite Pramér 10,0254 273,7260 314,3020
(koncentrat) Odchylka 0,2032 84,1882 70,8956
0 % ADK + 3 % Dragonite Pramér 13,2084 454,4020 163,7920
(koncentrat) Odchylka 0,1968 11,6089 44,8896
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Graf 15.: Pevnost v tahu pro smési LDPE/Dragonite (koncentrat)
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Graf 16.: Taznost pro smési LDPE/Dragonite (koncentrat)
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Graf 17.: E modul pro smési LDPE/Dragonite (koncentrat)

Pevnost v tahu ma rostouci trend s klesajicim plnénim retardéru Exolite a ADK (graf
15.). Stejny trend je pozorovan u taznosti s vyjimkou vzorku s 26 % Exolite + 3 % Drago-
nite(koncentrat) a s 29% ADK + 3 % Dragonite(koncentrat), (graf 16.). E modul pro
LDPE/Dragonite (koncentrat)/Exolite (graf 17.) mé spiSe klesajici tendenci. U
LDPE/Dragonite (koncentrat)/ ADK bylo zaznamendno maximum hodnot E modulu pro

smés 26 % ADK + 3 % Dragonite (koncentrat).



UTB ve Zliné, Fakulta technologicka

77

Tabulka 37.: Mechanické vlastnosti pro smési LDPE/Dragonite (prasek)

Vzorek Pevnost vtahu | TaZnost E
[MPa] [%] [MPa]
26 % Exolite + 0 % Dragonite Prlimér 8,2610 78,8750 339,9900
(prasek) Odchylka 0,0546 6,0177 191,3766
26 % Exolite + 1 % Dragonite Primér 8,5510 92,9510 226,9520
(prasek) Odchylka 0,1858 15,2587 40,4077
23 % Exolite + 3 % Dragonite Prlimér 8,4312 83,4000 268,0860
(prasek) Odchylka 0,2404 8,5339 92,0684
13 % Exolite + 3 % Gragonite Pramér 9,0148 164,1530 251,2420
(prasek) Odchylka 0,2153 49,2739 39,2410
0 % Exolite + 3 % Dragonite Prlimér 11,6536 442,2760 182,3480
(prasek) Odchylka 0,6655 6,5920 28,1129
Vzorek Pevnost vtahu | TaZnost E
[MPa] [%] [MPa]
29 % ADK + 0 % Dragonite Primér 9,1354 88,5250 279,0360
(prasek) Odchylka 0,2744 43,1574 99,7264
29 % ADK + 1 % Dragonite Pramér 9,3674 54,2250 319,8520
(prasek) Odchylka 0,3714 3,0978 76,9404
26 % ADK + 3 % Dragonite Primér 9,6690 45,7000 181,682
(prasek) Odchylka 0,3255 5,0736 46,2724
15 % ADK + 3 % Dragonite Primér 9,6906 100,6270 230,4220
(prasek) Odchylka 0,0849 15,9131 44,3563
0 % ADK + 3 % Dragonite Pramér 11,6536 442,2760 182,3480
(prasek) Odchylka 0,6655 6,5920 28,1129
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Graf 18.: Pevnost v tahu pro smési LDPE/Dragonite (prasek)
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Graf 19.: Taznost pro smési LDPE/Dragonite (prasek)
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Graf 20.: E modul pro smési LDPE/Dragonite (prasek)

20.) podobné priibéhy jako u Dragonitu (koncentrat).

U Dragonite (prasek) mé pevnost v tahu (graf 18.), taznost (graf 19.) i E modul (graf
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Tabulka 38.: Mechanické vlastnosti pro smési LDPE/Grafmax

Graf 21.: Pevnost v tahu pro smési LDPE/Grafmax

Vzorek Pevnostvtahu | TaZnost E
[MPa] 1%] [MPa]
Pramer 8,2610 78,8750 339,9900
26 % Exolite + 0 % Graf : ’ ’
o Exolite + T % raimax Odchylka 0,0546 6,0177 191,3766
Pramer 8,6462 83,7000 307,4940
26 % Exolite + 1% Graf : : ’
o Exolite + - % fraimax Odchylka 0,2731 5,7220 99,6690
Pramer 9,1122 40,6500 317,5500
23 % Exolite + 3 % Grafmax : . .
? ’ Odchylka 0,2337 3,384 56,0424
Pramer 9,0588 212,0780 267,5200
13 % Exolite + 3 % Grafmax ’ : .
? ? Odchylka 0,1590 116,1636 47,8532
Pramer 10,2720 73,6000 276,6380
0 % Exolite + 3 % Grafma : ’ :
o EXOll ° X Odchylka 0,1166 12,2151 112,4755
Vzorek Pevnost v tahu Taznost E
[MPa] [%] [MPa]
Pramér 9,1354 88,5250 279,0360
0, + 0, ’ 7 7
29 % ADK + 0 % Grafmax Odchylka 0,2744 43,1574 99,7264
Pramér 10,0048 37,8750 336,2620
29 % ADK + 1% Graf : : :
° o laraimax Odchylka 0,1999 9,0895 97,8317
Pramér 10,4546 32,2500 412,6040
26 % ADK + 3 % Graf : : :
° o laraimax Odchylka 0,2531 3,4114 156,0166
Pramér 10,4336 38,1000 336,2940
15 % ADK + 3 % Graf . : :
° o laraimax Odchylka 0,1666 5,5982 90,3841
Pramér 10,2720 73,6000 276,6380
% ADK + 3 % Graf : . ’
0% 3% Grafmax Odchylka 0,1166 12,2151 112,4755
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Graf 22.: Taznost pro smé&si LDPE/Grafmax
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Graf 23.: E modul pro smési LDPE/Grafmax

Pevnost v tahu (graf 20.) se vyrazné neméni. Lze pozorovat velmi pozvolny rast u
obou typt smési. E modul (graf 23.) naznacuje pro smési s LDPE/Grafmax/Exolite Klesaji-

ci tendenci. Pro smési a u smési LDPE/Grafmax/ADK roste do stiedni koncentrace a dale

klesa.
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Tabulka 39: Mechanické vlastnosti pro smési LDPE/Nanocyl

Vzorek Pevnost v tahu Taznost E
[MPa] 1%] [MPa]

Pramer 8,2610 78,8750 339,9900

26 % Exolite + 0% N | ’ : ’
o Exolite + U Nanocy Odchylka 0,0546 6,0177 191,3766
Pramér 9,5572 77,9510 306,8400

26 % Exolite + 1 % Nanocyl : : .
° ° v Odchylka 0,0911 14,2901 26,8168
Pramér 10,6236 68,6500 511,0460

23 % Exolite + 3% N | : ’ ’
o EXolite + 37 Nahocy Odchylka 0,2549 10,0232 170,4185
Pramer 10,9544 77,9510 452,7280

13 % Exolite + 3 % Nanocyl . ’ ’
) > ¥ Odchylka 0,2133 27,8091 153,6970
0% Exolite + 3% Nanocvl Pramer 11,0788 167,9280 300,7300
) > v Odchylka 0,1527 33,2119 65,9608

Vzorek Pevnost v tahu Taznost E
[MPa] [%] [MPa]

Pramér 9,1354 88,5250 279,0360

0, 0, ’ ’ 7
29 % ADK + 0% Nanocyl Odchylka 0,2744 43,1574 99,7264
Pramér 10,6860 35,8000 328,8680

29%ADK+ 1% N I . ' :
° o Nanocy Odchylka 0,2568 2,9523 50,0609
Pramér 12,0694 35,8000 479,9660

26 % ADK+ 3% N I : ' ’
° o Nanocy Odchylka 0,1820 10,9060 95,6519
Pramér 11,5684 67,2000 394,3160

15% ADK+ 3% N I : : :
° o anocy Odchylka 0,1592 14,4150 116,1950
Pramér 11,0788 167,9280 300,7300

% ADK + 3 % N | : ’ ’
0% 3 % Nanocy Odchylka 0,1527 33,2119 65,9608
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Graf 24.: Pevnost v tahu pro smési LDPE/Nanocyl
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Graf 25.: Taznost pro smési LDPE/Nanocyl
800
700 _|_
600
& 500 T |
=3 400
_§ 300 -
£ 200 -
w 100 -
0 -
QP NN N NP PN
'booc 'booc Q,*‘ KON ,bﬁ\o(l 'booc 'booc ?}\o(’ 'booc < &
% AR A A A
oo’ oo’ oo oo o\o oo’ oo’ oo oo oo
XQX'\/X”)X”) % QN ”)x”)x’b
\\\\\\\\ Q%Q%Q%Q%Q%
Y NaltR st st ot &
G <F <<, <<, <<,+ \ oo’ oo’ oo’ oo
oo’ oo oo oo oo "1/ ,-19 ,-lg) \{’) Q
SRR RN

Graf 26.: E modul pro smési LDPE/Nanocyl

Pevnost v tahu (graf 24.) mé rostouci tendenci pro smési LDPE/Nanocyl/Exolite a u
smési LDPE/Nanocyl/ADK roste do stfedni koncentrace a dale klesa. Taznost, v grafu 25.,
klesa do stfednich koncentraci a dale roste. E modul dosahuje maxima pfi stfedni koncent-

raci retardéru.
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8.4 Shrnuti

Pevnost v tahu rostla s klesajici koncentraci retardéri a nejvyssi hodnoty dosahovala u
smési plnénych pouze plnivem. Ze vSech plniv nejvyssi pevnost v tahu vykazovala smés

LDPE/3 % Dragonite (koncentrat). Naopak nejniz§i pevnost vykazovaly smési
LDPE/Grafmax.

Protazeni roste obdobné jako pevnost v tahu. Pii klesajici koncentraci retardért taznost

roste a smési bez retardérti vykazuji vyrazny nartst protazeni.
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9 REOLOGICKE VLASTNOSTI

Reologie je véda o tokovém chovani materidlti. Zakladnim pojmem reologie je visko-
zita n. Je to odpor kapaliny, v ptipad¢ polymeru taveniny, vi¢i smykovému toku. Viskozita
u polymernich tavenin se méfi pomoci pratoku kapilarou (kapilarni viskozimetry) nebo na

rotacnich reometrech na zéklad¢ prenosu kroutictho momentu.

Z méteni na reometrech je mozné stanovit tokovou kiivku, je to zavislosti viskozity na
rychlosti smykové deformace. Podle tokové kiivky rozliSujeme 3 typy kapalin. Newtonské
(napt. voda), pseudoplastické (polymerni taveniny) a dilatantni (suspenze kukufi¢ného
Skrobu ve vod¢). U Newtonskych kapalin je kiivka viskozity v grafu rovnobézna s 0S0uU X,
v zavislosti na rychlosti smykové deformace se tedy viskozita neméni. U pseudoplastic-
kych kapalin viskozita v zavislosti na rychlosti smykové deformace klesa. A u dilatantnich
kapalin viskozita s rychlosti smykové deformace roste. Soucasné je viskozita i zavisla na

teploté, kdy s rostouci teplotou klesa.

Rotac¢ni viskozimetry pracuji na principu meéfeni tfeni mezi rotujici a statickou plo-
chou. Rozlisujeme typy viskozimetri podle tvaru ploch: valec — valec, deska — deska, nebo
kuzel — deska. Viskozimetry obecné méti polymery v taveniné, vyjimkou je typ valec —
valec, ktery se pouziva pro méteni pii bézné teploté, napt. pro méfeni past PVC. Vyhodou

u typu kuzel — deska je moznost méfeni ve dvou rezimech: v rotacnim a oscilaénim.

Meéfeni reologickych vlastnosti je dilezité pfedevsim pro zpracovatelskou oblast po-
lymert, kdy udava chovani polymerni taveniny pfi toku $térbinou. Jedna se ptredevsim o
tvareci procesy jako je vstiikovani a vytlacovani. [41]

Reologické vlastnosti byly ziskany na Montanuniversitit Leoben v Rakousku jak pro
LDPE tak pro PLA.

9.1 Priprava zkuSebnich télisek

Zkusebni téliska na méteni byly kolecka o priméru 4 cm. Vzorky pro méteni byly vy-

seknuty z ptipravenych lisovanych desticek.
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9.2 Podminky méreni

Meéfeni bylo provedeno na oscilacnim reometru znacky Physica MCR 501 s uspotada-

nim kuZzel-deska. Vlastni méfeni probihalo v inertni atmosféfe dusiku.

Obrazek 22.: Physica MCR 501 (foto vlastni zdroj)

1. Podminky oscila¢niho méteni smesi LDPE:
e t=150°C
e pocet meticich bodi: 25
o frekvence: 0,1 — 500 [rad/s]
2. Podminky oscila¢niho méfeni pro smési PLA:
e t=180°C
e pocet meticich bodii: 19

e frekvence: 0,1 — 500 [rad/s]
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9.3 Namérena data a vyhodnoceni

9.3.1 Smési LDPE

Zaznamy reologickych méfeni jsou zachyceny v grafech 27., 28. a 29. a v piiloze 1. -
VIIL.

V hodnoceni reologickych vlastnosti nejlépe vysly vlastnosti smési LDPE/POSS1/Exolite
a proto jsou zde publikovany prave tyto vysledky.
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=@=pure LDPE =¢=0% Exo., 3% POSS 1 o [rad/s]
== 13% Exo., 3% POSS 1 =e=23% Exo0., 3% POSS 1
==26% Exo0., 1% POSS 1 =3le=26% Exo., 0% POSS 1

Graf 27.: Zavislost komplexni viskozity na frekvenci pro smési LDPE/ POSS1/Exolit

U smési LDPE/POSS1/Exolite (graf 27.) pozorujeme pokles viskozity s klesajici kon-
centraci Exolitu. Niz$i viskozitu n nez ¢ist¢é LDPE méla smés LDPE/3 % POSS1/0 % Exo-
lite a viskozita smesi LDPE/3 % POSS1/13 % Exolite byla velmi podobnd viskozité Cisté-
ho LDPE (graf 27.). Stejny trend byl pozorovan u elastického G* (graf 28.) a viskozitniho
modulu G** (graf 29.).



UTB ve Zliné, Fakulta technologicka 87

1,00E+06

1,00E+05

1,00E+04

1,00E+03 %

1,00E+02 T T T !
0,1 1 10 100 1000

=@=LDPE pure ==—=0% Exo0.,3% POSS1 =l=13% Exo., 3% POSS 1 o [rad/s]
=e=23% Ex0., 3% POSS 1 ==¢=26% Ex0., 1% POSS 1 ==&=26% Exo., 0% POSS 1

Graf 28.: Zavislost elastického modulu na frekvenci pro ¢isté LDPE a smési
LDPE/POSS1/Exolit
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Graf 29.: Zavislost viskézniho modulu na frekvenci pro ¢isté LDPE a smési
LDPE/POSS1/Exolit
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Velmi podobnych vysledkii jako smés LDPE/POSSI1/Exolite dosahli smési
LDPE/POSS1/ADK. Také u smési LDPE/POSS2 bylo dosazeno podobnych vysledkl pro
oba retardéry. U ostatnich smési se reologické vlastnosti zhorSovaly. Rostla viskozita, elas-
ticky a viskozni modul. Nejvyssi nartist viskozity a obou moduld, tedy nevyssi zhorSeni

reologickych vlastnosti, vykazovaly smési LDPE/Nanocyl (Pfiloha VIIL.).

9.3.2 Smési PLA

kozitu méa smés PLA/Bio100, ktera je téméf stejnd s viskozitou €istého PLA.

V grafu 31. nejvyssi viskozity dosahuje smés PLA/10A. Tato smés dosahuje celkoveé
nejvyssi viskozity ze vSech smési PLA. Na druhém misté za Cloisitem 10A je smés PLA

S garamitem. SniZeni viskozity vic¢i Cistému PLA dosahli smé&si PLA/Nanofil 116 a

PLA/Na+ 1%.
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Graf 30.: Zavislost komplexni viskozity na frekvenci pro nanokompozity PLA
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Graf 31.: Zavislost komplexni viskozity na frekvenci pro nanokompozity PLA
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Graf 32.: Zavislost elastického modulu na frekvenci pro nanokompozity PLA
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Graf 33.: Zavislost elastického modulu na frekvenci pro nanokompozity PLA

Vyvoj elastického modulu je obdobny jako u viskozity. Vyvoj G° v grafu 32. Ize srov-
nat nardstem viskozity v grafu 30. A obdobny pribéh je u G* (graf 33.) podle grafu 31.
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Graf 34.: Zavislost viskozitniho modulu na frekvenci pro nanokompozity PLA
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Graf 35.: Zavislost viskozitniho modulu na frekvenci pro nanokompozity PLA

Také viskozitni moduly maji podobny prib¢eh dle jednotlivych plniv analogicky podle

odpovidajici viskozity. V grafu 31. ma nejvyssi viskozitu smés PLA/10A, tomu odpovida

v grafu 35. nejvyssi viskozitni modul smési PLA/10A.
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Graf 36.: Srovnani komplexni viskozity ¢istého PLA, PLA/10A a PLA/Garamite
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V grafu 36. je srovnani viskozity ¢istého PLA a smési PLA/10A a PLA/Garamite, kte-
ré vykazovaly nejvyssi naméfenou viskozitou mezi nanokompozity. Vyznamné zvysSeni je
patrné zejména pii nizsich frekvencich. S rostouci frekvenci rozdil klesa. ZvySena viskozi-
ta muze souviset s interkalaci ¢i exfoliaci plniva v polymerni matrici a s jeho dobrou dis-

pergaci v polymeru.

9.4 Shrnuti

Smési LDPE/POSS 1 vykazovaly pii plnéni pouze 3 % POSS 1 snizeni viskozity a
obou modulti. Snizeni viskozity je vyhodné pii zpracovani materialu a diky nizsi viskozité

jsou stroje mén¢ opottebovany.

Soucasné pii srovnani smesi pouze se standardnimi retardéry hoteni viskozita klesa,
coz muze byt vyhodné pfi zpracovani. Jedinou vyjimkou byly smési LDPE/Nanocyl, kdy
doslo k vyraznému zvyseni viskozity i moduli. Viskozita i moduly byli vyssi nez u smési

pouze s retardéry hoteni.

U smési PLA vykazovala nejvyssi viskozitu smés PLA/10A, kdy vyrazné zvySeni bylo

zejména pit nizsich frekvencich.
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10 RENTGENOGRAFIE: STANOVENI KRYSTALINITY

Rentgenografie je zalozena na schopnostech ionizujiciho zéafeni prochazet latkami,
pri¢emz dochazi k jeho absorpci a rozptylu. Zafeni vznika na katodach (nejcastéji Cu, Co,
Mo a Fe). Katodou prochazi proud a ze zhaveného wolframového vladkna se emituji elek-

trony. Ty jsou urychlovany a po jejich dopadu na anodu vzniké rentgenové zareni.

Vystupem jsou zaznamy kvant RTG zatfeni. Zaznamy jsou nejcastéji formou digitalni-

ho zaznamu, kde se difrakéni maxima projevuji jako piky s riznou vyskou a tvarem. [42]

10.1 Priprava zkuSebnich télisek

Pro rentgenografickd méteni byly pouzity téliska o rozméru 2 x 2 x 0,2 cm ziskana

z lisovanych desticek.

10.2 Podminky méreni
Struktura byla studovéna na zatizeni X Pert PRO od firmy PANalytical.

e Anoda: médéna

e Vinova délka: 154 nm

e Teplota: pokojova teplota

e Krok méfeni: metfeno 1115 bodi pro rozsah 1 °-30°20

e Vydrz: 49,452 s

Stanoveni krystalinity se provadélo pomoci programu X’Pert HighScore od spole¢nos-

ti PANalytical z naméfenych dat.

10.3 Namérena data a vyhodnoceni

Krystalinita je vétSinou definovana jako podil plochy piku krystalickych oblasti, k cel-

kové ploSe vymezeného zaznamu. U Cistych latek je krystalinita pocCitana podle:
X =(A4/C)*100

C=A+8B
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Kde: A je suma Cisté intenzity,
B je soucet intenzity amorfniho halo (pozadi),
C je suma pozorované intenzity.
V piipadé smési ¢i kompozit je t€zsi urcit krystalinitu urcité latky, zvlast pokud se
vyhodnocuje jen z vymezené oblasti tthlu 20, protoze se zde objevuji krom piku méfené

latky i piky jinych latek. Potom se krystalinita pocita podle:

X * 100

WELEY
Kde: D je plocha pikd,

B je suma intenzity amorfniho halo (pozadi),,

Z je rozliSeni méfeni.
Hodnota rozliseni je riizna dle nastaveni méficiho programu a je mozné ji prepocitat,

ale vétSinou se udava hodnota 0,026 °20 a tuto hodnotu jsem si také zvolila pro vlastni

vypocet.

Tabulka 40.: Vypocitana krystalinita pro ¢isté LDPE a pro smési s retardéry

Smés A B C X [%0]
pure LDPE 591793,5 | 844439,9 | 1436233,0| 41,2

Smés D B z X [%0]
26% Exo + 0% Nanoplniva 37115 | 330430,6 | 0,026 30,1683
29% ADK + 0% Nanoplniva 4530,9 | 378165,8 | 0,026 31,5451

V tabulce 40. jsou zachyceny hodnoty krystalinity pro ¢isté LDPE, 41,2 % a smé&si se
standardnimi retardéry hoteni Exolite a ADK, kde bylo dosaZeno krystalinity 30,2 a 31,5
%.
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Tabulka 41.: Vypocitana krystalinita pro smési LDPE

Smés D B z X [%]
0% Exolite + 3% POSS 1 10101,5 | 840982,6 0,026 31,60
13% Exolite + 3% POSS 1 5370,6 424173,1 0,026 32,75
23% Exolite + 3% POSS 1 3729,8 347293,0 0,026 29,23
26% Exolite + 1% POSS 1 3725,8 355852,1 0,026 28,71
26% Exolite + 0% POSS 1 37115 330430,6 0,026 30,17
0% ADK + 3% POSS 1 10101,5 | 840982,6 0,026 31,60
15% ADK + 3% POSS 1 5797,6 443387,8 0,026 33,46
26% ADK + 3% POSS 1 4568,5 365074,9 0,026 32,49
26% ADK + 3% POSS 1 4596,4 366279,0 0,026 32,55
29% ADK + 0% POSS 1 4530,9 378165,8 0,026 31,55
0% Exolite + 3% POSS 2 11038,4 | 837753,2 0,026 33,63
13% Exolite + 3% POSS 2 5457,5 418257,1 0,026 33,42
23% Exolite + 3% POSS 2 3758,0 382509,1 0,026 27,42
26% Exolite + 1% POSS 2 3434,2 347359,1 0,026 27,55
26% Exolite + 0% POSS 2 3711,5 330430,6 0,026 30,17
0% ADK + 3% POSS 2 11038,4 | 837753,2 0,026 33,63
15% ADK + 3% POSS 2 5162,9 412145,9 0,026 32,51
26% ADK + 3% POSS 2 5589,1 348019,3 0,026 38,18
29% ADK + 1% POSS 2 4153,5 3472415 0,026 31,51
29% ADK + 0% POSS 2 4530,9 378165,8 0,026 31,55
0% Exolite + 3% Dragoite (prasek) 10183,8 | 747554,8 0,026 34,38
13% Exolite + 3% Dragoite (prasek) 5509,6 449769,7 0,026 32,03
23% Exolite + 3% Dragoite (prasek) 3602,3 315582,4 0,026 30,51
26% Exolite + 1% Dragoite (prasek) 3658,0 344287,6 0,026 29,01
26% Exolite + 0% Dragonite (prasek) 3711,5 330430,6 0,026 30,17
0% ADK + 3% Dragoite (prasek) 10183,8 | 747554,8 0,026 34,38
15% ADK + 3% Dragoite (prasek) 5628,4 410925,4 0,026 34,50
26% ADK + 3% Dragoite (prasek) 3953,7 348685,4 0,026 30,37
29% ADK + 1% Dragoite (prasek) 3709,4 244431,8 0,026 36,86
29% ADK + 0% Dragonite (prasek) 4530,9 378165,8 0,026 31,55
0% Exolite + 3% Dragoite (koncentrat) 9418,9 737771,9 0,026 32,93
13% Exolite + 3% Dragoite (koncentrat) 5293,8 428415,0 0,026 32,22
23% Exolite + 3% Dragoite (koncentrat) 3399,9 304055,2 0,026 30,07
26% Exolite + 1% Dragoite (koncentrat) 31415 3240119 0,026 27,16
26% Exolite + 0% Dragonite (koncentrat) 37115 330430,6 0,026 30,17
0% ADK + 3% Dragoite (koncentrat) 9418,9 737771,9 0,026 32,93
15% ADK + 3% Dragoite (koncentrat) 5956,0 445560,0 0,026 33,96
26% ADK + 3% Dragoite (koncentrat) 3887,0 349564,8 0,026 29,96
29% ADK + 1% Dragoite (koncentrat) 3780,0 360097,2 0,026 28,76
29% ADK + 0% Dragonite (koncentrat) 4530,9 378165,8 0,026 31,55
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Smés D B z X [%]
0% Exolite + 3% Perkalite 8681,3 707705,7 0,026 32,06
13% Exolite + 3% Perkalite 5625,0 458429,2 0,026 32,06
23% Exolite + 3% Perkalite 3851,0 351094,0 0,026 29,67
26% Exolite + 1% Perkalite 3413,3 326754,5 0,026 28,66
26% Exolite + 0% Perkalite 37115 330430,6 0,026 30,17
0% ADK + 3% Perkalite 8681,3 707705,7 0,026 32,06
15% ADK + 3% Perkalite 5678,9 500616,7 0,026 30,38
26% ADK + 3% Perkalite 4329,4 414866,2 0,026 28,64
29% ADK + 1% Perkalite 3484,8 372874,8 0,026 26,44
29% ADK + 0% Perkalite 4530,9 378165,8 0,026 31,55
0% Exolite + 3% Pangel 10722,7 | 599292,6 0,026 40,76
13% Exolite + 3% Pangel 5625,0 458429,2 0,026 32,06
23% Exolite + 3% Pangel 3801,7 333848,9 0,026 30,46
26% Exolite + 1% Pangel 34577 350020,1 0,026 27,53
26% Exolite + 0% Pangel 37115 330430,6 0,026 30,17
0% ADK + 3% Pangel 10722,7 | 599292,6 0,026 40,76
15% ADK + 3% Pangel 5746,2 421921,1 0,026 34,38
26% ADK + 3% Pangel 3274,2 302470,6 0,026 29,40
29% ADK + 1% Pangel 4364,0 373612,5 0,026 30,99
29% ADK + 0% Pangel 4530,9 378165,8 0,026 31,55
0% Exolite + 3% Grafmax 11963,6 | 947358,0 0,026 32,69
13% Exolite + 3% Grafmax 6390,4 534379,9 0,026 31,50
23% Exolite + 3% Grafmax 3191,6 294329,7 0,026 29,43
26% Exolite + 1% Grafmax 3388,2 325062,3 0,026 28,62
26% Exolite + 0% Grafmax 37115 330430,6 0,026 30,17
0% ADK + 3% Grafmax 11963,6 | 947358,0 0,026 32,69
15% ADK + 3% Grafmax 6393,2 481351,2 0,026 33,81
26% ADK + 3% Grafmax 4709,6 396404,8 0,026 31,36
29% ADK + 1% Grafmax 3184,2 298858,8 0,026 29,07
29% ADK + 0% Grafmax 4530,9 378165,8 0,026 31,55
0% Exolite 3% Nanocyl 10613,4 | 856494,1 0,026 32,28
13% Exolite + 3% Nanocyl 6357,0 506028,3 0,026 32,58
23% Exolite + 3% Nanocyl 4375,8 367088,0 0,026 31,44
26% Exolite + 1% Nanocyl 3125,6 293594,1 0,026 29,05
26% Exolite + 0% Nanocyl 37115 330430,6 0,026 30,17
0% ADK + 3% Nanocyl 10613,4 | 856494,1 0,026 32,28
15% ADK + 3% Nanocyl 5924,2 486583,0 0,026 31,90
26% ADK + 3% Nanocyl 4232,0 474805,7 0,026 25,52
29% ADK + 1% Nanocyl 4373,2 330706,8 0,026 33,71
29% ADK + 0% Nanocyl 4530,9 378165,8 0,026 31,55
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1. POSS 1: S klesajici koncentraci retardéru Exolite roste mirné i krystalinita. Pokud
srovname s ¢istym LDPE, tak hodnota krystalinity je pro smés LDPE/3 % POSS
1/0 % Exolite nizsi o 10 %. Pro 26 % Exolite/0 % POSS1 a 0 % Exolite/ 3 %
POSS1 se lisi o 1 %. U smési s ADK krystalinita rosté velmi nepatrné a u vzorku
s 0 % ADK + 3 % POSSI1 roste na stejnou hodnotu jako u smési 29 % ADK + 0 %
POSS1.

2. POSS 2: S klesajici koncentraci retardéri (Exolite i ADK) roste mirn¢ i krystalini-
ta. Pokud srovname s ¢istym LDPE, tak jeji hodnota je pro smés LDPE/3 % POSS
2/0 % Exolite nizsi o 8 %. Pro 26 % Exolite/0 % POSS2 a 0 % Exolite/3 % POSS2
se 1isi 0 2 %.

3. Dragonite (prasek): S klesajici koncentraci Exolite roste mirné i krystalinita. Pokud
srovname s ¢istym LDPE, tak jeji hodnota je pro smés LDPE/3 % Dragonite (pra-
$ek)/0 % Exolite nizsi o 7 %. Pro 26 % Exolite/ 0% Dragonite (prasek) a 0 % Exo-
lite/3 % Dragonite (prasek) se 1isi o 4 %. Podobn¢ jsou na tom z hlediska krystalini-
ty vzorky s ADK. Vyjimkou je smé&s s LDPE/1 % Dragonite (prasek)/29 % ADK,
kde krystalinity vzrostla oproti vzorku LDPE/29 % ADK bez nanoplniva.

4. Dragonite (koncentrat): S klesajici koncentraci retardérti (Exolite i ADK) roste
mirné 1 krystalinita. Pokud srovname s ¢istym LDPE, tak jeji hodnota je pro smeés
LDPE/3 % Dragonite (koncentrat)/0 % Exolite niz§i o 9 %. Pro 26 % Exolite/0 %
Dragonite (koncentrat) a 0 % Exolite/3 % Dragonite (koncentrat) se lisi 3 %.

5. Perkalite: S klesajici koncentraci retardérui (Exolite a ADK) ma krystalinita mirné
rostouci trend. Pokud srovname s ¢istym LDPE, tak jeji hodnota je pro smés
LDPE/3 % Perkalite/0 % Exolite nizsi 0 9 %. Pro smési 26 % Exolite/0 % Perkalite
a 0 % Exolite/3 % Perkalite se 1isi 0 2 %.

6. Pangel.:S klesajici koncentraci retardérti (Exolite a ADK) krystalinita roste. Pokud
srovname s Cistym LDPE, tak hodnota krystalinity je pro smés LDPE/3 % Pangel/0
% Exolite nizsi pouze o 1 %. Pro smési 26 % Exolite/0 % Pangel a 0 % Exolite/3 %
Pangel se 1isi o 10%

7. Grafmax: S klesajici koncentraci retardérti (Exolite i ADK) roste mirné i krystalini-
ta. Pokud srovname s ¢istym LDPE, tak jeji hodnota je pro smés LDPE/3 % Graf-
max/0 % Exolite niz§i 0 9 %. Pro smési 26 % Exolite/ 0 % Grafmax a 0 % Exoli-

te/3 % Grafmax se lisi 0 2 %.
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8. Nanocyl: S klesajici koncentraci retardéru Exolite roste mirné i krystalinita. Pokud
srovname s Cistym LDPE, tak jeji hodnota je pro smés LDPE/3 % Nanocyl/0 %
Exolite niz§i 0 9 %. Pro smési 26 % Exolite/0 % Nanocyl a 0% Exolite/3% Nano-
cyl se lisi 0 2 %. U retardéru ADK lze pozorovat minimum pfi plnéni 26 % ADK/3
% Nanocyl. Smés 15 % ADK/3 % Nanocyl se blizi hodnotou krystalinity smési
s bez ptidavku nanoplniva (29 % ADK/0 % Nanocyl).

10.4 Shrnuti

Po srovnani vSech dat bylo zjisténo, ze krystalinita s klesajici koncentraci obou retar-
dért (Exolite a ADK) téméft pro vSechny vzorky roste. Vyjimka byla zaznamenana u vzor-
ku s retardérem ADK, kdy krystalinita klesla, a to u smé&si LDPE/3%POSS1/0%ADK.
Nejvetsi nartist krystalinity byl zaznamenan pro smési obsahujici plnivo Pangel, kde kom-

pozity s 0 % retardéru/3 % Pangel dosahovaly témé&f stejné hodnoty jako ¢isté LDPE.
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11 SKENOVACI ELEKTRONOVA MIKROSKOPIE

Skenovaci elektronova mikroskopie (SEM) patii do skupiny elektronové mikroskopie.
Samotnd mikroskopie je uzivana pro zkoumani morfologie materialti. Elektronova mikro-
skopie pracuje na principu, kdy obraz je vytvaien elektronovymi paprsky vychazejicimi ze

7haveného wolframového vlakna.

Pti SEM na skenovany vzorek dopadaji elektrony a interakci s hmotou z vzorku vyrazi
elektrony. Nasledné jsou vyzaiené elektrony pfitahovany pomoci vhodného potencialu na
detektor. Detektor vytvaii signal, ktery je dale upravovan pro zpracovani v zobrazovacim

systému. [43,44]

11.1 Priprava zkuSebnich télisek

Vzorky byly pfipraveny laménim v tekutém dusiku. Nésledné byly vzorky suseny 20
minut pii 80 °C. Po vytazeni se suSarny a vychladnuti byly vzorky napateny vodivou ko-

VOVOU Vvrstvou.

11.2 Podminky méreni

M¢éfteni probihalo na ptistroji TESCAN VEGA II. Urychlovaci napéti bylo prednasta-
veno na 10 kV. Snimky byly pofizeny pti zvétSeni 1000x, 5000x a 10000x.

11.3 Namérena data a vyhodnoceni

Z technickych divoda nebylo mozné nafotit vSechny vzorky, proto jsme vybrali pouze

11 vzorki, jejichZ snimky jsou publikovany niZe.

Na obrazku 23. je ¢ista neplnéna matrice LDPE. Na dal§im obrazku 24. jsou SEM

snimky plniva Nanocyl (uhlikové nanotrubicky).
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Obrazek 23.: Snimek SEM pro ¢isté LDPE - vlevo zvétSeni 1000x, uprostied zvétSeni
5000x a vpravo zvétseni 10000x

Obrazek 24.: Snimek SEM pro plnivo Nanocyl - vlevo zvétseni 1000x, uprostie zvétSeni

5000x a vpravo zvétseni 10000x

Na obrazku 25. jsou snimky smési LDPE/0 % ADK/3 % Nanocyl. Ze snimki je patr-
né, ze plnivo drzi v matrici LDPE a nejsou kolem né&j trhlinky. Déle lze fici, Ze doSlo
k dobré distribuci plniva. Na snimku je patrna i struktura nanotrubicek v podobé jemné

site.
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Obrazek 25.: Snimek SEM pro smés LDPE/0 % ADK/3 % Nanocyl - nahote vlevo zvétse-

ni 1000x, dole vlevo zvétSeni 5000x, vpravo 10000x

Obrazek 26.: Snimek SEM pro plnivo POSSL1 - vlevo zvétseni 1000x, uprostied

zvétSeni 5000x a vpravo zvétseni 10000x
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Obrazek 27.: Snimek SEM pro retardér ADK - vlevo zvétSeni 1000x, uprostied zvétSeni

5000x a vpravo zvétseni 10000x

[ I I I N N B |
5 um

Obrazek 28.: Snimek SEM pro smés LDPE/0 % ADK/3 % POSS1 — nahote vlevo zvétSeni

1000x, dole vlevo zvétSeni 5000x a vpravo 10000x
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Obrazek 29.: Snimek SEM pro smés LDPE/29 % ADK/1 % POSS1 — nahoie vlevo zvétse-

ni 1000x, dole vlevo zvétseni 5000x a vpravo 10000x

Na obrazku 29. jsou snimky smési LDPE/29 % ADK/1 % POSS1. Na snimku pfi zvét-
Seni 5000x je vidét plnivo POSS1 (zluté znacené) i retardér ADK (bile znacené). Ze snim-

kt je vidét, Ze plnivo v matrici je dobfe rozdispergovano a neni kolem néj volny prostor

Obrazek 30.: Snimek SEM pro plnivo Perkalite - vlevo zvétseni 1000x, uprostied zvétseni

5000x a vpravo zvétseni 10000x
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Na obrazku 31. je snimek smési LDPE/O % ADK/3 % Perkalite. Plnivo (zluté znace-
né) bylo rovnomérné dispergovano, ale na lomu byly viditelné dirky po vytrzeni plniva.
Rovnéz byla viditelna volna mista okolo ¢astic plniva, coz svéd¢i o nepftili§ dobré adhezi
plniva k polymeru. Snimky SEM ukazuji, ze nedoslo k GpIné exfoliaci desticek, ale jen

k ¢asteéné delaminaci.

Obrazek 31.: Snimek SEM pro smés LDPE/O % ADK/3 % Perkalite — nahote vle-

vo zvétSeni 1000x, dole vlevo zvétseni 5000x a vpravo 10000x

Na obrazku 32. je plnivo Pangel. Na obrazku 33. jsou smési LDPE/0 % ADK/3 %
Pangel. Plnivo (Zluté znacené) bylo dobie dispergovano, ale na lomu byly viditelné dirky
po vytrzeni Castic plniva. Stejn¢ jako u LDPE/O % ADK/3 % Perkalite byla detekovatelna
Spatna adheze plniva k polymerni matrici.
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Obrazek 32.: Snimek SEM pro plnivo Pangel - vlevo zvétSeni 1000x, uprostied

zvétSeni 5000x a vpravo zvétseni 10000x

Obrazek 33.: Snimek SEM pro smés LDPE/0 % ADK/3 % Pangel - nahoie vlevo zvétseni
1000x, dole vlevo zvétSeni 5000x, vpravo 10000x

11.4 Shrnuti

Plnivo bylo dobie dispergovano v matrici, ale u plniv Perkalite a Pangel byla deteko-

vana Spatné adheze plniva a matrice.



UTB ve Zliné, Fakulta technologicka 106

ZAVER

Vzhledem Kk neustale vys$§im naroktim na vlastnosti vyrobki je vyvoj a vyzkum no-
vych, vylepSenych, kompoziti stale v centru pozornosti. Vyznam dostavaji spolu
S béznymi plnivy i nanoplniva. Nanoplniva se od béznych plniv li$i rozmérem, kdy alespon
jeden rozmér musi byt v fadech od 1 do 100 nm. Zkouman je pfedevS§im vliv nanoplniv

S béznymi retardéry hotfeni na hoflavost, tedy synergismus mezi nanoplnivy a retardéry

hofeni.

V odbornych publikacich dosahuji v oblasti hotfeni zlepSeni, tedy zlepSeni odolnosti
proti hoteni. Velmi ¢asto je zkoumén vliv uhlikovych nanotrubicek (CNT) s béznymi re-
tardéry. Spolu s CNT jsou zkoumany synergické ucinky nanoplniv na bézi jili s béZnymi
retardéry hotfeni. V obou piipadech je mozné dosdhnou urcitého zlepSeni. Diive se pouzi-
valy halogenové retardéry, ale postupné se od nich upousti, protoze Skodi zivotnimu pro-
stiedi. Z tohoto divodu se v soucasnosti dava prednost bezhalogenovym retardériim napf.

na bazi fosforu.

V méfeni hotflavosti bylo dosazeno urcitého zlepSeni jen u retardéru Exolite
s ptidavkem nanoplniv. Nejlepsich vysledkd pii méfeni s retardérem Exolite dosahlo plni-
vo POSS 1. Dobrych vysledkii bylo dosaZeno také u smési LDPE/POSS2/Exolite a
LDPE/Dragonite(koncentrat)/Exolite. Pfi méfeni hotlavosti nanokompoziti PLA nebylo
dosazeno zadného zlepSeni a viechny testované nanokompozity dle CSN EN 60695-11-10

nevyhovély.

U tahovych zkousek pevnost v tahu rostla, stejné rostlo i protazeni. NejvysSich hodnot
dosahovali smési LDPE/3 % plniva. Nejvys$sich hodnot dosahla smés LDPE/ 3 % Dragoni-

te /koncentrat).

Pifi méfeni reologickych vlastnosti bylo ziskdno zlepSeni viskozity pfi srovnani
s ¢istym LDPE. Smési LDPE/POSS 1 vykazovaly pfi plnéni pouze 3% POSS 1 sniZeni
viskozity a obou modulii. Obdobné se chovaly smési LDPE/POSS 1. Srovna-li se viskozita
ke smésim pouze se standardnimi retardéry hoteni, dojde se k zavéru, ze viskozita klesa,
coz muze byt vyhodné pii zpracovani. Jedinou vyjimku tvofi smeési LDPE/Nanocyl, kdy
doslo k vyraznému zvySeni viskozity i modulti v zavislosti na plnéni. Pfestoze to muze
zplisobovat problém pii zpracovani, zvyseni viskozity poskytlo zlepSeni v rdmci hoflavosti.

Diky vysoké viskozité¢ nedochazelo k odkapavani hoficich ¢asti.
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Krystalinita se obecné proti Cist¢tmu LDPE snizila, ale pravé nizsi krystalinita mtize
byt vyhodné — zlepsi se napft. prihlednost.
U morfologie polymert byla zjiSténa dobra dispergace plniv. Pfesto se u dvou vzorku

projevila Spatnd adheze plniva k matrici a dochazelo k vytrhavani ¢astic.

Shrnou-li se vysledky pro jednotliva plniva a jejich vliv na vlastnosti smési, zjisti se,

ze nejlepsich vlastnosti dosahovali smési LDPE/POSS 1.
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SEZNAM POUZITYCH SYMBOLU A ZKRATEK

LDPE
PLA
ROP
CNT
PE
HDPE
LLDPE
terc.
uv
ITT

T

PVC
SEM

CO

Cl

Br

CO;
LOI
TGA

HRR

Nizkohustotni polyethylen
Polylaktid

ring opening polymerization — polymerace otevienim kruhu
Uhlikové nanotrubicky
Polyetylen

Vysokohustotni polyetylen
Lineérni nizkohustotni polyetylen
Tercidlni

Ultrafialové

Index toku taveniny

Teplota tani

E modul

polyvinylchlorid

skenovaci elektronova mikroskopie
Oxid uhelnaty

Fluor

Chlor

Brom

Jod

Oxid uhli¢ity

Limit oxygen index
Termogravimetrickd analyza

Tepleny vykon
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TFIR Fourier transform infrared (spectroscopy)
PA Polyamid

TPU Termoplasticky polyuretan

MWCN  Vicevrstvé uhlikové nanotrubicky

FR fire retardant

PS polystyren

PET polyethylentereftalat

ABS akrylobutadienstyren

PIB Polymerni Institut Brno
G Elasticky modul
G Viskozitni modul

RTG rentgenove
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-- G’ Speichermodul

—&— G" Verlustmodul

KUNSTSTOFF
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PRILOHA P VII: REOLOGICKA DATA PRO SMESI LDPE/PANGEL

1000000

100000

10000

n [Pa*s], G" [Pa], G" [Pa]

100

=g G'"" - 0% Ex0., 3% Pangel

e G'' - 13% EX0., 3% Pangel

G'" - 23% Exo., 3% Pangel

mgp G'' - 26% Ex0., 1% Pangel
ey G'' - 26% Ex0., 0% Pangel
e G' - 0% Ex0., 3% Pangel

e ' - 13% EX0., 3% Pangel

G'-23% Exo., 3% Pangel

e G' - 26% EX0., 1% Pangel
e G' - 26% Ex0., 0% Pangel

== isk. - 0% Exo., 3% Pangel

el visk. - 13% Exo., 3% Pangel

visk. - 23% Exo., 3% Pangel
== isk. - 26% Exo., 1% Pangel
e=fll==Visk. - 26% Exo., 0% Pangel

0,1 10 100 1000

1000000

100000

10000

1000

100

n [Pa*s], G [Pa], G" [Pa]

g G - 0% ADK, 3% Pangel
g G'' - 15% ADK, 3% Pangel

G'" - 26% ADK, 3% Pangel

e G'' - 29% ADK, 1% Pangel

ey "' - 29% ADK, 0% Pangel
e G' - 0% ADK, 3% Pangel

e G' - 15% ADK, 3% Pangel

G'-26% ADK, 3% Pangel

m— G' - 29% ADK, 1% Pangel
e G' - 29% ADK, 0% Pangel

=== visk. - 0% ADK, 3% Pangel

e visk. - 15% ADK, 3% Pangel

visk. - 26% ADK, 3% Pangel

=== visk. - 29% ADK, 1% Pangel

=== visk. - 29% ADK, 0% Pangel

0,1 1 w [1/s] 10 100 1000




PRILOHA P VIII: REOLOGICKA DATA PRO SMESI

LDPE/NANOCYL

1000000 |

gy "' - 0% EX0., 3% Nanocyl
g "' - 13% EX0., 3% Nanocyl
G" - 23% Exo., 3% Nanocyl
e "' - 26% EX0., 1% Nanocyl
e G - 26% Ex0., 0% Nanocyl
e ' - 0% Ex0., 3% Nanocyl
e ' - 13% Ex0., 3% Nanocyl

G'-23% Exo., 3% Nanocyl

0,1

10
w [1/s]

100

1000

© e G' - 26% Ex0., 1% Nanocyl
Q.
H e 3" - 26% Ex0., 0% Nanocyl
O
-E‘- == visk. - 0% Exo., 3% Nanocyl
Q.
- e visk. - 13% Exo., 3% Nanocyl
O
,;‘. visk. - 23% Exo., 3% Nanocyl
*

[¢] i _ 0, o,
a 100 == isk. - 26% Exo., 1% Nanocyl|
(= 0,1 1 10 100 1000 ==m==visk. - 26% Exo., 0% Nanocyl

w [1/s]
1000000

amg==G'' - 0% ADK, 3% Nanocyl
g G'"' - 15% ADK, 3% Nanocyl
G" -26% ADK, 3% Nanocyl
=g G'"' - 29% ADK, 1% Nanocyl
@ G'' - 29% ADK, 0% Nanocyl
e G' - 0% ADK, 3% Nanocyl
gy G' -15% ADK, 3% Nanocyl
G'-26% ADK, 3% Nanocyl
gy G' - 29% ADK, 1% Nanocyl
e G' - 29% ADK, 0% Nanocyl
= Visk. - 0% ADK, 3%Nanocyl
e Visk. - 15% ADK, 3% Nanocy!
visk. - 26% ADK, 3% Nanocyl
e Visk. - 29% ADK, 1% Nanocy!

e ViSk. - 29% ADK, 0% Nanocy!




