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ABSTRAKT 

Tato diplomová práce se zabývá vlivem množství polybutenu-1 přidaného do polypropylenu 

na mechanické, zpracovatelské a optické vlastnosti směsí. Připravené směsi byly také 

charakterizovány pomocí diferenciální skenovací kalorimetrie a širokoúhlé rentgenografie. 

Celkem bylo zkoumáno dvanáct směsí včetně čistých polymerů, přídavek polybutenu-1 ve 

směsích činil 5, 10, 20 a 40 hm. %. Stejné směsi byly připraveny také 

s nukleačním/zjasňovacím činidlem pro polypropylen a byl zkoumán jeho vliv ve směsích 

i čistých polymerech. Bylo zjištěno, že krystalizační chování polybutenu-1 je silně ovlivněno 

složením směsi, stejně tak mechanické vlastnosti. Účinek přidaného nukleačního činidla má 

vliv zejména na optické vlastnosti všech vzorků a rázovou houževnatost čistého   

polybutenu-1. Použité nukleační činidlo hraje významnou roli při krystalizaci polybutenu-1, 

má zjevný vliv na průběh rekrystalizace z formy II do formy I. 
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ABSTRACT 

This master thesis investigates the influence of the amount of polybutene-1 added to 

polypropylene on the mechanical, processing and optical properties of the blends. Blends 

were also characterized using differential scanning microscopy and wide-angle X-ray 

scattering. A total of twelve blends including pure polymers were investigated, the addition 

of polybutene-1 in blends is 5, 10, 20 and 40 weight percent. The same blends were prepared 

with the addition of a nucleating/clarifying agent for polypropylene as well and its effect 

was investigated in the blends and pure polymers. It was found that the crystallization 

behavior of polybutene-1 is strongly influenced by the composition of the blends, as well as 

the mechanical properties. The effect of the added nucleating agent affects mainly the optical 

properties of all samples and the impact strength of pure polybutene-1. The used nucleating 

agent has an important role in the crystallization of polybutene-1, it has an obvious effect on 

the course of recrystallization from form II to form I. 

Keywords: polypropylene, polybutene-1, α-nucleating agent, blends 
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ÚVOD 

Polypropylen se v současné době řadí mezi nejpoužívanější termoplasty s širokým spektrem 

aplikací. To je dáno jeho všestrannými vlastnostmi, snadným zpracováním a nízkou cenou. 

Nachází uplatnění například v obalech, elektronice, výrobě hraček, nábytku a 

automobilových dílů. Nicméně jedním z hlavních nedostatků polypropylenu je jeho nízká 

rázová houževnatost, způsobená relativně vysokou krystalinitou a vysokou teplotou 

skelného přechodu. Z toho důvodu se často modifikuje kopolymerací či mísením s jinými 

polymery [1]. 

Polybuten-1 může být jedním z modifikátorů polypropylenu. Jedná se o lineární 

semikrystalický termoplast, který nachází komerční využití v tlakových nádržích, trubkách 

a horkovodních potrubích, a to hlavně díky odolnosti proti tečení, praskání pod napětím a 

dobré chemické stabilitě. Také vykazuje dobrou rázovou houževnatost, avšak jeho cena je 

poměrně vysoká. Polybuten-1 vykazuje komplexní krystalizační chování, je schopný 

vytvořit čtyři různé krystalografické modifikace v závislosti na podmínkách krystalizace. Za 

normálních podmínek zpracování po ochlazení taveniny polybuten-1 vždy krystalizuje do 

kineticky výhodné fáze II, která je metastabilní a spontánně se přeměňuje na 

termodynamicky stabilní fázi I. Tato přeměna je však pomalá, obvykle trvá několik dní a je 

doprovázena nežádoucími jevy, jako je deformace a smrštění v důsledku změny hustoty 

[1, 2]. 

Míchání polymerů je jednou z nejjednodušších, nejúspornějších a nejúčinnějších metod pro 

získání produktu s požadovanými komplexními vlastnostmi. Polypropylen i polybuten-1 

mají poměrně podobnou molekulární strukturu a jejich směsí lze dosáhnout smícháním 

granulátů v běžných extrudérech. Jejich vzájemné míchání je atraktivní z důvodu 

jednoduchého a levného řešení pro průmysl [3, 4]. 

Polymerními směsmi polypropylen/polybuten-1 se zabývá i tato diplomová práce, jejímž 

cílem je připravit a zkoumat směsi s přídavkem 5, 10, 20 a 40 hm. % polybutenu-1 

v polypropylenu. Dále byl zkoumán i vliv přídavku nukleačního činidla do směsí. Pro tyto 

účely bylo využito diferenciální skenovací kalorimetrie, širokoúhlé rentgenografie, byly 

vyhodnoceny tokové a optické vlastnosti směsí a byla provedena tahová zkouška a zkouška 

rázové houževnatosti. 
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  TEORETICKÁ ČÁST 
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1 POLYPROPYLEN 

Polypropylen je nenasycený lineární polymer klasifikovaný jako termoplast ze skupiny 

polyolefinů (Obr. 1). Monomerní jednotka polypropylenu je propylen. Jedná se o bezbarvý 

plyn bez zápachu, k jeho vzniku dochází při tepelném zpracování ropy. V řetězcích 

polypropylenu je obsaženo 10 000 až 20 000 jednotek propylenu. K první syntéze 

polypropylenu došlo v roce 1954, k zahájení komerční výroby se přistoupilo roku 1957. Od 

té doby došlo k jeho velmi výraznému nárůstu produkce až na několik milionů tun ročně. 

Komerčně je velmi využívaný z důvodu nízké ceny a také jeho vlastností, jako je nízká 

hustota, vysoká tepelná stabilita a dobrá odolnost proti rozpouštědlům. Nejvíce komerčně 

využívaným typem je izotaktický polypropylen. Na jeho zpracování lze využít téměř všech 

dostupných technologií na zpracování polymerů. K vylepšení některých vlastností (rázová 

houževnatost) je možné vytvářet směsi s jinými polymery, například s polybutenem-1 [5-7]. 

 

Obr. 1: Polypropylen [8] 

Na základě stereoregularity lze polypropylen rozdělit na izotaktický, syndiotaktický a 

ataktický [7]. 

1.1 Izotaktický polypropylen 

Izotaktický polypropylen (iPP) je jedním z nejpoužívanějších a velmi hojně komerčně 

využívaných polymerů. Vykazuje vynikající poměr cena/výkon, vyznačuje se vlastnostmi, 

jako vysoká houževnatost, elasticita, snadná zpracovatelnost, odolnost vůči vodě a 

chemikáliím, je tuhý, vysoce krystalický a velmi pevný. Proto se využívá v mnoha 

aplikacích, jako je automobilový průmysl, balení potravin, výroba hraček a nábytku. 

Metylová skupina na molekulární větvi iPP však snižuje houževnatost postranních řetězců, 

což činí iPP křehkým při nízké teplotě a snižuje jeho odolnost proti nárazu. Teplota tání se 

pohybuje v rozmezí 165–175 °C [9-11]. 
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1.2 Syndiotaktický polypropylen 

Syndiotaktický polypropylen (sPP) byl poprvé syntetizován v roce 1988 Kaminskym. Ve 

srovnání s iPP vykazuje sPP jemnější morfologii, což přispívá k lepším elektrickým 

charakteristikám [12, 13]. Dále má menší tuhost než iPP, ale lepší optické vlastnosti a 

rázovou houževnatost. sPP také vykazuje špatnou flexibilitu. K syntéze sPP se používají 

metalocenové katalyzátory [14]. 

1.3 Ataktický polypropylen 

Ataktický polypropylen (aPP) má převážně amorfní charakter. Při pokojové teplotě značně 

botná v alifatických a aromatických uhlovodících. aPP se používá v nátěrových hmotách pro 

střešní materiály a těsnící pásy, kde zpomaluje stárnutí [10]. 

1.4 Výroba polypropylenu 

Pomocí kationtové nebo radikálové polymerace propylenu je získán jen nízkomolekulární 

ataktický produkt měkkého parafinického až blátivého charakteru. V roce 1954 Giulio Natta 

vytvořil z monomeru za přítomnosti katalyzátorů Zieglerova typu vysokomolekulární, 

vysoce krystalický izotaktický polypropylen [8]. 

1.4.1 Ziegler-Nattovy katalyzátory 

Mezi Ziegler-Nattovy katalyzátory se řadí kombinace sloučenin přechodných kovů IV. až 

VIII. skupiny, jedná se o halogenidy a oxyhalogenidy titanu, vanadia, chromu, molybdenu a 

zirkonia. Dále organometalické sloučeniny kovů I. až III. skupiny, obvykle se jedná 

o hydridy, alkyl nebo aryl deriváty hliníku, lithia, zinku, cínu, kadmia, beryllia a hořčíku. 

Nejdůležitější jsou katalyzátory v kombinaci TiCl3 a TiCl4 s trialkylaluminiovými 

sloučeninami. Katalyzátory připravované z TiCl3 přímo jsou aktivnější než při vzniku TiCl3 

redukcí TiCl4 [15]. 

1.4.2 Metalocenové katalyzátory 

Klasickým metalocenovým katalyzátorem je di(cyklopentadienyl)titandichlorid 

v kombinaci s dialkylaluminiumchloridem. Jeho praktický význam byl objeven v 80. letech 

20. století, kdy se zjistilo, že přítomnost vody zvyšuje jeho aktivitu, jelikož dochází 

ke vzniku produktů, které mají vysokou účinnost při katalýze. Polymery připravené 

metalocenovými katalyzátory se nazývají metalocenové polymery, ty mají lepší mechanické 
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vlastnosti a distribuci molárních hmotností než při použití heterogenních katalyzátorů. 

Metalocenových katalyzátorů je také možné využít při polymerizaci cykloalkenů s vnitřním 

pnutím v cyklu. Metalocenové katalyzátory umožňují syntézu ataktického, izotaktického 

i syndiotaktického polypropylenu. Polypropylen vyrobený pomocí metalocenových 

katalyzátorů vykazuje lepší rázovou houževnatost, zvýšenou pevnost a transparentnost 

[14, 15]. 

1.5 Polymorfismus polypropylenu 

Polymorfismus je jev vyskytující se u semikrystalických polymerů, při kterém mohou 

polymery tuhnout v různých krystalických strukturách. Typ krystalické struktury, která 

vznikne, je silně ovlivněna pamětí taveniny [16]. V izotaktickém polypropylenu existují tři 

krystalografické modifikace, jedná se o α-, β- a γ- fáze a dále také mezomorfní smektickou 

fázi, která vzniká při vysokém podchlazení místo krystalické fáze. Prvním krokem 

krystalizačního procesu je paralelní uspořádání polymerních řetězců. Fáze se navzájem liší 

fyzikálními vlastnostmi a vznikají za různých krystalizačních podmínek [7, 17, 18]. 

1.5.1 α-fáze 

α-fáze je termodynamicky nejstabilnější a nejběžnější formou, která vzniká z taveniny 

izotaktického polypropylenu za běžných krystalizačních podmínek [19]. Teplota tání α-fáze 

se pohybuje okolo 170 °C, hustota je 0,946 g/cm3 [7]. 

1.5.2 β-fáze 

β-fáze je termodynamicky metastabilní a je obtížné ji získat za normálních podmínek 

zpracování. Získává se pomocí specifické nukleace za přidání β-nukleačního činidla. Mezi 

fází α a β je úzká souvislost, jelikož obě fáze obsahují vrstvy s levotočivou a pravotočivou 

šroubovicí. Rozdíl mezi těmito fázemi spočívá v malých změnách v uspořádání šroubovic 

v krystalové mřížce. Teplota tání β-fáze se pohybuje okolo 150 °C, hustota je 0,921 g/cm3. 

β-fáze vykazuje vysokou rázovou houževnatost a dloužitelnost a má nižší citlivost 

k fotooxidaci [7, 17, 18]. 

1.5.3 γ-fáze 

γ-fázi lze získat v polypropylenových kopolymerech, krystalizací ve smyku, pomalým 

chlazením nízkomolekulárních frakcí polypropylenu nebo krystalizací za vysokého tlaku 
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[19]. Teplota tání γ-fáze se pohybuje okolo 135 °C, hustota je srovnatelná s hustotou α-fáze, 

tedy 0,946 g/cm3 [7]. 

1.5.4 Smektická fáze 

Smektická fáze se také nazývá jako mezomorfní fáze. Jedná se o fázi metastabilní, která 

vzniká při prudkém zchlazení a při zahřátí rekrystalizuje do α-fáze [20]. 
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2 POLYBUTEN-1 

Polybuten-1 (PB-1) poprvé syntetizoval Natta v roce 1954 pomocí Ziegler-Nattových 

katalyzátorů. Jeho průmyslová výroba byla poté spuštěna roku 1960 firmou 

Hüls. Polybuten-1 vykazuje vynikající odolnost vůči tečení a korozi za napětí, odolnost vůči 

prasklinám způsobeným vlivem prostředí, za běžné teploty je houževnatější než 

polypropylen. Využívá se k výrobě trubek, které díky jeho vlastnostem mohou mít menší 

tloušťku než trubky vyrobené z polypropylenu nebo polyethylenu. Dále se z něj vyrábí fólie 

k výrobě těžkých pytlů, snadno trhatelné fólie a obaly na potraviny [8, 21]. 

 

Obr. 2: Polybuten-1 [8] 

Polybuten-1 je termoplastický polyolefin (Obr. 2). Na základě stereoregularity lze PB-1 

rozdělit na izotaktický, syndiotaktický a ataktický. Izotaktický polybuten-1 vykazuje 

vynikající fyzikální a mechanické vlastnosti, jako je odolnost proti tečení, houževnatost, 

pružnost a odolnost proti nárazu, mimo jiné se používá v tlakových nádržích, trubkách a 

horkovodních potrubích [3, 22]. 

2.1 Polymorfismus polybutenu-1 

Jako typický polymorfní polymer vykazuje PB-1 čtyři krystalografické modifikace a 

amorfní fázi. Jedná se o fázi I/I', fázi II a fázi III, které vznikají v závislosti na podmínkách 

krystalizace. Fáze I vykazuje spletenou hexagonální krystalickou mřížku se šroubovicí 3/1. 

Jedná se o fázi termodynamicky stabilní, se kterou se pojí vlastnosti, jako je vynikající 

odolnost proti tečení, nárazu a vysoká houževnatost. Fáze I' je variantou fáze I s řetězci ve 

stejné konformaci 3/1 šroubovice, ale krystalická mřížka je nespletená hexagonální a získává 

se krystalizací přímo z roztoku nebo taveniny za zvláštních podmínek, například za 

vysokého tlaku, v tenkém filmu, či vytvořením směsí s izotaktickým polypropylenem. Fáze 

II je tetragonální s 11/3 šroubovicí, tvoří se při krystalizaci z taveniny a je kineticky 

upřednostňována. Je metastabilní a při skladování za pokojové teploty se spontánně 
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přeměňuje na termodynamicky stabilní fázi I. Jedná se o nevratnou přeměnu, která je 

doprovázena nežádoucími efekty, jako je deformace materiálu a smršťování z důvodu 

zhušťování, jelikož fáze II má nižší hustotu (0,907 g/cm3) než fáze I (0,950 g/cm3). Celý 

proces může trvat několik dnů až několik týdnů. Je tedy žádoucí, aby PB-1 krystalizoval 

rovnou do fáze I/I' místo fáze II, jelikož spontánní přeměna z fáze II značně omezuje 

komerční využití PB-1. Fáze III je také metastabilní, má ortorombickou krystalickou mřížku 

s 4/1 šroubovicí. K jejímu vzniku může dojít při krystalizaci z roztoku v závislosti na 

rozpouštědle, koncentraci a teplotě krystalizace. U každé fáze se rozlišují různé teploty tání, 

které jsou zobrazeny v Tab. 1 [3, 16, 23]. 

Tab. 1: Teplota tání 

krystalografických 

modifikací polybutenu-1 

[3, 22, 24] 

Fáze Teplota tání [°C] 

Amorfní - 

I 120–135 

I' 90–100 

II 110–120 

III  90–100 
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3 KRYSTALIZACE 

Ke krystalizaci některých polymerů dochází, když jsou ochlazeny pod teplotu tání. Jedná se 

o typický fázový přechod prvního řádu, při kterém dochází ke skládání makromolekul do 

uspořádaných útvarů. Podobně jako u malých molekul, tvorba polymerních krystalů 

zahrnuje dva kroky: nukleaci a růst. Obecně lze nukleační děje rozdělit na homogenní a 

heterogenní nukleaci. Homogenní nukleace spočívá v seskupení neuspořádaných 

polymerních řetězců z plně zrelaxovaného nebo rovnovážného stavu taveniny do určité 

kritické velikosti a řádu. Na cizím již existujícím povrchu dochází k heterogenní nukleaci, 

aby se snížila volná energetická bariéra nukleace. Do polymerů jsou často záměrně 

přidávány heterogenní nukleační zárodky, označovány jako nukleační činidla, které 

ovlivňují průběh krystalizace, krystalickou strukturu a výsledné vlastnosti polymeru 

[25, 26]. 

3.1 Nukleační činidla 

Nukleační činidla dokáží vyvolat krystalizaci do konkrétní krystalické fáze, jsou široce 

používána k urychlení kinetiky krystalizace a ke zlepšení mechanických a optických 

vlastností. Toho se docílí vznikem většího počtu menších sférolitů. Malé sférolity také 

mohou zlepšit modul pružnosti v ohybu a tuhost. Účinnost nukleačního činidla v konkrétním 

polymeru závisí na více faktorech, jako je volná povrchová energie, krystalická morfologie 

povrchu, velikost nukleačních částic a stupeň shlukování těchto částic v polymeru. Kromě 

toho by nukleační činidla měla být netěkavá a inertní vůči životnímu prostředí a jejich teplota 

tání by měla být vyšší než teplota tání polymeru. Nukleační činidlo by se mělo v polymeru 

dobře dispergovat. Nukleační činidla se často používají u polymerů pomalu krystalizujících, 

jako je polypropylen. Zkracuje se tak zpracovatelský čas, což vede ke snížení nákladů. 

Některá nukleační činidla mají také zjasňovací účinek (tzv. zjasňovací činidla), vedou tedy 

ke zvýšení transparence semikrystalických polymerů, čehož se rovněž využívá 

u polypropylenu a rozšiřuje se tak jeho aplikační potenciál [27, 28]. 

3.1.1 α-nukleační činidla 

Mezi α-nukleační činidla pro iPP se řadí některé organogelátory, které mohou mít 

v polymerní matrici kromě nukleačního účinku také zjasňovací účinky. Jedná se o amfifilní 

molekuly vykazující fibrilární struktury v organických rozpouštědlech. Nukleační činidla na 

bázi sorbitolu vykazují lepší nukleační i zjasňovací účinky oproti jiným nukleačním 
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činidlům, což vede k jejich hojnému užívání [27]. Nukleační účinek, ne však už zjasňovací, 

mohou mít také některé minerály, například mastek, který se v iPP používá jako α-nukleační 

činidlo v koncentraci do 2 hm. %. 

Mezi nejpoužívanější α-nukleační/zjasňovací činidla patří [27]: 

• 1,2,3,4-bis-dibenzyliden sorbitol (DBS) – nevýhoda je rychlé odpařování během 

zpracování; 

• 1,2,3,4-bis-(p-metoxybenzyliden sorbitol) (DOS); 

• 1,2,3,4-bis-(p-metylbenzyliden sorbitol) (MBDS) – voní po mandlích; 

• 1,2,3,4-bis-(3,4-dimetylbenzyliden sorbitol) (DMDBS) – komerčním názvem Millad 

3988, je nejpoužívanějším zjasňovacím činidlem. 

3.1.2 β-nukleační činidla 

Za normálních podmínek krystalizace dochází v polypropylenu ke vzniku jen malého 

množství β-fáze. Její podíl v krystalické fázi lze snadno zvýšit přídavkem β-nukleačního 

činidla [27]. 

Mezi nejpoužívanější β-nukleační činidla patří [27, 29]: 

• pigment chinakridon (červený E3B); 

• N,N'-dicyklohexyl-2,6-naftalen dikarboxamid – komerčním názvem NJ Star NU 

100, je jedním z nejsilnějších nukleačních činidel; 

• vápenatá sůl kyseliny pimelové; 

• vápenatá sůl kyseliny suberové. 

3.1.3 γ-nukleační činidla 

Zatím bylo objeveno jen jedno nukleační činidlo, které v kopolymeru PP/ethylen zvyšuje 

tvorbu γ-fáze, a to sůl kyseliny karboxylové, komerčním názvem HPN-68 [27]. 
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4 SMĚSI POLYPROPYLENU A POLYBUTENU-1 

Vlastnosti polymerních směsí závisí na způsobu míchání složek a jejich kompatibilitě, 

mísitelnosti a také na jednotlivých vlastnostech složek. Krystalizační charakteristiky směsí, 

ve kterých jsou obě složky krystalizovatelné, jsou poměrně komplikované [30]. 

Izotaktický polybuten-1 vykazuje polymorfismus při krystalizaci a přitahuje značnou 

pozornost díky své relativně měkké struktuře, odolnosti proti tečení, praskání vlivem 

okolního prostředí, odolností vůči teplu a chemické korozi. Avšak vzhledem k jeho vysokým 

nákladům na výrobu a obtížnosti získávání monomeru je produkce polybutenu-1 nižší ve 

srovnání s jinými polyolefiny. Produkty polybutenu-1 navíc vykazují pomalý přechod 

(rekrystalizaci) z fáze II do fáze I během zpracování nebo skladování, což způsobuje 

nestabilitu vlastností (smršťování, deformace) a omezuje jeho použití. Míchání s jinými 

komoditními plasty je běžnou metodou, jak snížit náklady na produkty, je jednoduché a 

účinné a je to dobrý způsob, jak dosáhnout žádoucích komplexních vlastností [31]. 

Polypropylen, stejně jako polybuten-1, se řadí mezi polymorfní krystalické polymery. Směsi 

polypropylenu a polybutenu-1 vykazují komplikované fázové a krystalizační chování a 

v průběhu posledních desetiletí jsou jejich směsi hojně zkoumány a studovány, nicméně 

zatím nejsou účinky složení směsi na morfologii a krystalové transformace plně popsány. 

Bylo zjištěno, že polypropylen může ve směsích PP/PB-1 nejen urychlit přechod fáze II na 

fázi I, ale také vést k přímé tvorbě modifikace fáze I' po krystalizaci z roztaveného stavu [3]. 

Fáze I' polybutenu-1 a α-fáze polypropylenu mají podobnou konformaci 3/1 šroubovice [32], 

avšak je třeba přidat velké množství polypropylenu, aby se fáze I' stala dominantní, obvykle 

50 hm. % a více. Ve výzkumu vlivu stupně míchání polypropylenu s polybutenem-1 na 

polymorfismus polybutenu-1 bylo zjištěno, že relativní obsah fáze I' je podporován 

prodloužením doby žíhání v tavenině a ochlazením směsi na nižší teplotu. Fáze I' ve směsích 

PP/PB-1 může být také výrazně ovlivněna teplotou krystalizace. Při dvoustupňovém procesu 

žíhání stačí i malé množství přídavku polypropylenu (10 hm. %) k usnadnění přímé tvorby 

fáze I' [23]. 

Polypropylen i polybuten-1 mají poměrně podobnou molekulární strukturu a jejich směsí lze 

dosáhnout smícháním granulátu v běžných extrudérech. Další možnost přípravy je například 

metoda srážení roztokem, kdy jsou složky rozpuštěny v xylenu a následně vysráženy nalitím 

horkého roztoku do studeného methanolu. Bílé sraženiny se odeberou a vysuší [30]. 

Smísením polypropylenu s polybutenem-1 lze dosáhnout lepších optických vlastností než 
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u čistých polymerů a dosahuje se také lepší rázové houževnatosti a tečení ve srovnání 

s čistým polypropylenem [33]. 
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5 PŘÍPRAVA VZORKŮ 

5.1 Použité materiály 

K experimentu byly použity dva polymerní materiály. Prvním z nich byl izotaktický 

polypropylen Total PPH 4026 s indexem toku taveniny 3 g/10 min. Jedná se o homopolymer 

od firmy Total Petrochemicals, který je určen pro aplikace jako je balení potravin nebo na 

laminovací fólie [34]. 

Dalším použitým polymerem byl izotaktický polybuten-1 Koattro PB 0300M od firmy 

LyondellBasell Industries s indexem toku taveniny 4 g/10 min. Jedná se o homopolymer, 

který je díky podobné molekulární struktuře vysoce kompatibilní s polypropylenem. 

Využívá se v aplikacích, které vyžadují dobré mechanické vlastnosti při zvýšených 

teplotách. Vyznačuje se dobrými tokovými vlastnostmi, odolností vůči trhlinám při 

namáhání a odolností vůči zvýšeným teplotám [35]. 

Jako α-nukleační/zjasňovací činidlo byl použit komerční produkt Millad 3988 na bázi 

1,2,3,4-bis(3,4-dimetylbenzyliden sorbitolu) (Obr. 3) od firmy Milliken Chemical, Belgie. 

 

Obr. 3: Millad 3988 [36] 

Další informace o chemických a fyzikálních vlastnostech použitých materiálů jsou uvedeny 

v materiálových listech v Příloze 1, 2 a 3. 

5.2 Příprava směsí 

Směsi čistých polymerů bez přídavku nukleačního činidla byly připraveny v různých 

poměrech, celková hmotnost směsi byla vždy 3 000 g. Přesné složení směsí a jejich označení 

je uvedeno v Tab. 2. 
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Tab. 2: Složení směsí bez přídavku nukleačního činidla 

 PB-1 PP suma 

hm. % [g] [g] [g] 

PP 0 0 3 000 3 000 

SM5 5 150 2 850 3 000 

SM10 10 300 2 700 3 000 

SM20 20 600 2 400 3 000 

SM40 40 1 200 1 800 3 000 

PB-1 100 3 000 0 3 000 

Pro přípravu směsí s α-nukleačním činidlem byla nejprve připravena předsměs obsahující 

10 hm. % α-nukleačního činidla. Do granulí polypropylenu bylo ručně vmícháno 0,3 hm. % 

parafinového oleje, který slouží k lepší dispergaci. Směs byla míchána po dobu 5 minut, poté 

bylo ke směsi přidáno 10 hm. % α-nukleačního činidla a směs byla míchána dalších 10 

minut. Přesné složení směsi se nachází v Tab. 3. 

Tab. 3: Složení předsměsi s 10 hm. % α-nukleačního činidla v PP 

 α-nukleační činidlo PP parafinový olej suma 

hm. % [g] hm. % [g] hm. % [g] ml [g] 

α-PP 10 50 89,7 448,5 0,3 1,5 1,7 500 

Takto připravená předsměs byla poté smíchána s čistým polypropylenem a dále 

s polypropylenem a polybutenem-1 v různých poměrech tak, aby koncentrace α-nukleačního 

činidla ve výsledné směsi činila 0,2 hm. %. Přesné složení směsí se nachází v Tab. 4. 

Tab. 4: Složení směsí s nukleačním činidlem 

 PB-1 PP α-PP suma 

hm. % [g] [g] [g] [g] 

PP-N 0 0 2940 60 3 000 

SM5-N 5 150 2790 60 3 000 

SM10-N 10 300 2640 60 3 000 

SM20-N 20 600 2340 60 3 000 

SM40-N 40 1200 1740 60 3 000 

Použité α-nukleační činidlo je určeno pro polypropylen, nicméně byl také připraven 

nukleovaný PB-1 se stejnou koncentrací činidla 0,2 hm. %, aby mohl být sledován účinek 

také v tomto polymeru. Pro přípravu PB-1 s α-nukleačním činidlem byl opět použit 

parafinový olej, který byl v koncentraci 0,3 hm. % vmíchán ke granulím polybutenu-1, 

míchání probíhalo 5 minut. Následně bylo vmícháno α-nukleační činidlo a směs byla 

míchána po dobu 10 minut. Přesné složení je uvedeno v Tab. 5. 
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Tab. 5: Složení směsi PB-1-N 

 α-nukleační činidlo PB-1 parafinový olej suma 

hm. % [g] hm. % [g] hm. % [g] ml [g] 

PB-1-N 0,2 6 99,5 2985 0,3 1,5 10 3 000 

Připravené směsi byly následně zamíchány na dvoušnekovém vytlačovacím stroji od 

společnosti LabTech Enginnering Co. Topná tělesa měla teplotu v rozmezí od 180 °C do 

220 °C a rychlost otáček šneku vytlačovacího stroje byla 45±5 otáček/min. Vytlačené struny 

byly posléze granulovány na granulovacím stroji od společnosti Brabender. 

5.2.1 Vstřikování 

Pro vstřikování byl použit vstřikovací stroj DEMAG Ergotech 50-200 system. Byly 

připraveny vzorky ve tvaru lopatek a ve tvaru trámečků. Lopatky byly využity pro tahovou 

zkoušku, trámečky byly využity pro zkoušku rázové houževnatosti. Procesní teploty 

jednotlivých zón byly následovné: 

• tryska: 240 °C; 

• tavící komora 3: 235 °C; 

• tavící komora 2: 220 °C; 

• tavící komora 1: 180 °C; 

• plnění: 40 °C; 

• olej: 45 °C. 

V případě PB-1 došlo k upravení některých vstřikovacích parametrů oproti ostatním 

vzorkům. Vstřikovací parametry pro všechny vzorky jsou uvedeny v Tab. 6. 

Tab. 6: Vstřikovací parametry 

 

PP; PP-N; SM5; SM5-N; 

SM10; SM10-N; SM20; 

SM20-N; SM40; SM40-N 

PB-1; PB-1-N 

Vstřikovací tlak [bar] 800 800 

Vstřikovací rychlost [mm/s] 50 50 

Dotlak [bar] 285 275 

Čas dotlaku [s] 25 20 

Čas chlazení [s] 15 45 

Teplota formy [°C] 50 30 
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5.2.2 Lisování 

Lisování se provádělo na ručním lisu. Z granulátu při teplotě 210 °C byly lisované destičky 

o rozměru 12,50x12,50x0,05 cm. Navážka vzorku činila 8 g. V lisu došlo k předehřevu 

navážky po dobu 2 min, následné lisování destičky trvalo 1 min. Chlazení probíhalo 

v hydraulickém lisu po dobu 4 min při teplotě 60 °C. Destičky byly využity k měření 

optických vlastností, na termální analýzu (DSC) a rentgenovou difrakci (WAXS). 
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6 METODY ANALÝZY 

6.1 Diferenciální skenovací kalorimetrie 

Diferenciální skenovací kalorimetr (DSC) byl použit k charakterizaci tepelných vlastností 

materiálů. Měření probíhalo v dusíkové atmosféře při průtoku 20 ml/min na přístroji od 

společnosti Mettler Toledo, vyhodnocení bylo provedeno v programu STARe System. 

Do hliníkové misky byl umístěn vzorek o známé hmotnosti (cca 5 mg). Uzavření misky 

vrchní částí (víčkem) probíhalo na ručním lisu od společnosti Mettler Toledo, následně bylo 

víčko propíchnuto. Takto připravený vzorek byl umístěn do přístroje a byla spuštěna 

analýza. První ohřev probíhal z 20 °C na 220 °C rychlostí 10 °C/min, při teplotě 220 °C 

probíhalo tavení 5 min pro vymazání teplotní historie. Následně probíhalo chlazení 

(krystalizace) z 220 °C na 20 °C při rychlosti 10 °C/min a setrvání při teplotě 20 °C po dobu 

3 min. Druhý ohřev probíhal z 20 °C na 190 °C při rychlosti 10 °C/min. 

6.2 Širokoúhlá rentgenová difrakce 

Nadmolekulární struktura byla sledována pomocí širokoúhlé rentgenové difrakce (WAXS) 

s využitím difraktometru XRDDynamic 500, Anton Paar, Rakousko, s Bragg-Bretano 

geometrií, CuKα zářením i Ni filtrem (𝜆 = 0,54 nm), v rozmezí difrakčních úhlů  

2𝜃 = 5– 30 °. Pro analýzu se použil lisovaný vzorek, měření probíhalo v režimu na odraz. 

Získané difraktogramy byly vyhodnoceny pomocí software XRDanalysis PRO od firmy 

Anton Paar.  

Celková krystalinita vzorků byla zjištěna ze vztahu: 

𝑋 =
𝐼𝐶

𝐼𝐶+𝐼𝐴
·100      (1) 

kde: 

X krystalinita [%]; 

𝐼𝐶 plocha krystalické fáze (pod difrakčními píky); 

𝐼𝐴 plocha amorfní fáze (amorfní haló). 
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6.3 Tokové vlastnosti 

Tokové vlastnosti byly měřeny na kapilárním reometru od společnosti Göttfert na přístroji 

RG20. Použitá kapilára měla délku 20 mm a průměr 2 mm, teplota měření byla 230 °C. 

Rozmezí smykové rychlosti bylo 5–500 s-1. 

6.4 Tahová zkouška 

Tahové vlastnosti vzorků byly zjišťovány pomocí přístroje Quasar 25 od společnosti 

Galdabini dle normy ČSN EN ISO 527-2. Vzorek ve tvaru lopatky byl upnut do čelistí a 

napínán konstantní rychlostí. Po přetržení vzorku byla zaznamenána tahová křivka. Pro 

každou směs bylo testováno šest vzorků. 

6.5 Rázová houževnatost metodou Charpy 

Zkouška rázové houževnatosti byla prováděna pomocí kladiva od společnosti Tinius Olsen 

model Impact 503 dle normy ČSN EN ISO 179-1. Do střední části zkušebního vzorku 

ve tvaru trámečku o rozměru 8,0x1,0x0,4 cm byl vybroušen vrub tvaru V o hloubce 2 mm. 

Vzorek byl následně umístěn do přístroje, a to vodorovně vrubem směrem od kyvadla. 

Následně byl vzorek přeražen úderem rázového kyvadla. Pro každou směs bylo provedeno 

deset měření. 

6.6 Optické vlastnosti 

Zákal (opacita) vzorků byl zjišťován pomocí spektrofotometru UltraScan PRO od 

společnosti HunterLab podle normy ASTM S1003. Zákal je definován jako procento 

prošlého světla vzorkem rozptýleného v úhlu větším než 2,5°. 
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7 VÝSLEDKY A DISKUZE 

7.1 Diferenciální skenovací kalorimetrie 

Pomocí diferenciálního skenovacího kalorimetru Mettler Toledo STAR eSystem bylo 

sledováno tepelné chování vzorků, ze získaných křivek byla charakterizována teplota 

krystalizace a teplota tání. Vyhodnocována byla maxima jednotlivých píků, výsledky jsou 

uvedeny v Tab. 7–9. 

7.1.1 První tání 

Na Obr. 4–6 je uvedeno grafické vyobrazení prvního tání všech vzorků. Profily křivek směsí, 

v závislosti na konkrétním vzorku, jsou komplexnější než v případě čistých polymerů, 

obsahují několik endotermů tání. U vzorků s a bez přídavku α-nukleačního činidla nebyl 

pozorován výrazný rozdíl ve tvaru křivek (Obr. 6) ani v hodnotách teplot tání. Za zmínku 

stojí jen zdvojení píku tání polypropylenu u SM5-N, které však nemá zásadní vliv na teplotu 

tání a silně nesymetrický pík tání PB-1 s ramenem při nižší teplotě. Přítomnost  

α-nukleačního činidla tedy nijak zásadně neovlivňuje tání připravených vzorků. 

U směsí s 5, 10 a 20 hm. % PB-1 nezávisle na přítomnosti nukleačního činidla (SM5, 

SM5-N, SM10, SM10-N, SM20 a SM20-N) byl pozorován velmi malý pík při teplotě  

90–100 °C. Tato teplota odpovídá teplotě tání fáze I', která se může tvořit v PB-1 [37]. Tento 

pík je viditelnější u vyšší koncentrace PB-1, ve vzorku s obsahem 5 hm. % PB-1 už ho 

nebylo možné kvantifikovat a z toho důvodu také není uveden v Tab. 8. U směsí s vyšší 

koncentrací PB-1 (10 a 20 hm. %) byl vzápětí po vytvoření píku tání fáze I' (v okolí teplot 

90–100 °C) pozorován krystalizační pík, který zřejmě souvisí s rekrystalizací fáze I' do fáze 

II (teplota tání cca 119 °C), která je kineticky zvýhodněna [24]. Fáze I, která odpovídá 

teplotě tání 120–135 °C, se nacházela při prvním tání u PB-1, PB-1-N a směsí s vyšší 

koncentrací PB-1, tedy 20 a 40 hm. %. U směsí s 10 hm. % byl pík tání fáze I velmi malý až 

zanedbatelný, u směsi s 5 hm. % pak nebyl identifikován vůbec. Naopak u směsí s nižší 

koncentrací PB-1 byl zaznamenán pík v rozmezí teplot tání 110–120 °C, který odpovídá fázi 

II PB-1. Zřetelný byl u směsí SM10, SM10-N, SM20, SM20-N, u nižší koncentrace PB-1 

ve směsi s obsahem 5 hm. % PB-1 je pozorován jen náznak, což je dáno velmi malým 

množstvím tohoto materiálu ve směsi. U směsí se 40 hm. % PB-1 a u čistých PB-1 a  

PB-1-N není přítomnost fáze II potvrzena. Tato fáze PB-1 vzniká při krystalizaci z taveniny 

a postupně v čase rekrystalizuje do fáze I (řádově ve dnech až týdnech) [37]. Vzhledem 
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k tomu, že vzorky byly podrobeny DSC analýze až půl roku po zpracování, dá se očekávat 

většinová rekrystalizace do fáze I. To se podle výsledků z DSC stalo u čistých PB-1 a směsí 

se 40 hm. % PB-1, částečně rekrystalizace proběhla také u směsí s 20 hm. % PB-1. Nicméně 

se zdá, že u nižších koncentrací PB-1 ve směsi s PP je proces rekrystalizace potlačen. Byla 

pozorována fáze I' a fáze II, přičemž při ohřevu mohlo dojít k rekrystalizaci fáze I' do fáze 

II. Čistý polypropylen a směsi s ním nezávisle na přídavku α-nukleačního činidla vykazují 

pík, který odpovídá teplotě tání v rozmezí teplot 163–165 °C, což se shoduje s teplotou tání 

udávanou výrobcem použitého PP (Tm = 165 °C). 

 

Obr. 4: Záznam prvního tání všech vzorků bez nukleačního činidla 
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Obr. 5: Záznam prvního tání všech vzorků s nukleačním činidlem 
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Obr. 6: Porovnání prvního tání jednotlivých vzorků s a bez nukleačního činidla 
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7.1.2 Krystalizace 

Krystalizační křivky všech vzorků jsou uvedeny na Obr. 7–9. V případě čistých polymerů je 

vidět pouze jeden krystalizační pík, v případě směsí pak dva. Zajímavý výsledek je, že 

přídavek α-nukleačního činidla k čistému polypropylenu a směsím nevede ke zvýšení 

teploty krystalizace polypropylenu, která se ve všech případech pohybuje kolem hodnoty 

130 °C. Takto vysoké teploty krystalizace se obvykle dosahuje u nukleovaných 

polypropylenů, u nenukleovaných bývá o cca 10 °C nižší. Komerční typ PP použitý v této 

práci tedy zjevně již nějaké nukleační činidlo obsahuje, i když není uvedeno v materiálovém 

listě. Naopak se zdá, že přídavek nukleačního činidla ovlivňuje krystalizaci PB-1. Teplota 

krystalizace je sice v obou případech (PB-1 i PB-1-N) podobná (kolem 80 °C), avšak šířka 

krystalizačního exotermu se s přídavkem nukleantu značně zmenšuje a krystalizace tak 

probíhá rychleji. 

U směsí byly pozorovány dva píky krystalizace odpovídající dvěma materiálům. Zatímco 

pík odpovídající polypropylenu byl v podstatě stejný u všech směsí, krystalizační pík PB-1 

závisel na složení směsi. V případě 40 hm. % PB-1 byl pozorován krystalizační pík při 

teplotě cca 84 °C, což je mírný posun k vyšší hodnotě ve srovnání s čistým PB-1. U nižší 

koncentrace (10 a 20 hm. %) je pozorován široký krystalizační pík PB-1 při teplotě cca 68 °C 

a naopak přítomnost PP má na krystalizaci PB-1 zpomalující účinek. U velmi malé 

koncentrace PB-1 (5 hm. %) už není krystalizační pík PB-1 detekovatelný. Přídavek 

nukleačního činidla nijak neovlivnil průběh krystalizace směsí. 
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Obr. 7: Záznam krystalizace všech vzorků bez nukleačního činidla 

 

Obr. 8: Záznam krystalizace všech vzorků s nukleačním činidlem 
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Obr. 9: Porovnání krystalizace jednotlivých vzorků s a bez nukleačního činidla 
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7.1.3 Druhé tání 

Křivky tání po kontrolované krystalizaci jsou uvedeny na Obr. 10–12. U směsí lze opět 

pozorovat komplikovanější profil daný přítomností dvou polymerů. Stejně jako v případě 

prvního tání, výraznější vliv přídavku nukleačního činidla na tvar křivky či teploty tání nebyl 

pozorován. Za zmínku stojí jen termogramy PB-1 a PB-1-N, kdy čistý PB-1 vykazuje 

zdvojený pík tání, avšak oblast teplot tání je srovnatelná s PB-1-N. 

Stejně jako v případě prvního tání, u směsí s přídavkem 5, 10 a 20 hm. % je pozorován pík 

tání fáze I' vznikající v PB-1. Avšak píky jsou velmi malé, zejména u směsi s pouze  

5 hm. % PB-1. U směsí SM10, SM10-N, SM20 a SM20-N došlo stejně jako u prvního tání 

k výskytu následného krystalizačního píku. Pík odpovídající fázi II (kolem 115 °C) byl 

pozorován u všech směsí obsahujících PB-1 a s rostoucí koncentrací PB-1 ve směsích 

docházelo k růstu intenzity píku. Fáze I nebyla pozorována při druhém tání u žádné ze směsí, 

tato fáze vzniká až postupnou rekrystalizací fáze II. U samotného polybutenu-1 se objevuje 

pouze fáze II. Z výsledků je možné usuzovat, že PB-1 ve směsi s PP, a to v případě 

minoritního podílu PB-1 (méně než 40 hm. %), má tendenci krystalizovat do fáze I'. Čistý 

polypropylen a směsi s polypropylenem vykazovaly ještě pík tání kolem 165 °C a tento pík 

měl ve všech případech stejný tvar, lišil se jen intenzitou. 

 

Obr. 10: Záznam druhého tání všech vzorků bez nukleačního činidla 
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Obr. 11: Záznam druhého tání všech vzorků s nukleačním činidlem 
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Obr. 12: Porovnání druhého tání jednotlivých vzorků s a bez nukleačního činidla 
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7.1.3.1 Porovnání prvního a druhého tání 

Na Obr. 13 a 14 je vyobrazeno grafické srovnání prvního a druhého tání všech zkoumaných 

vzorků. Teploty tání polypropylenu se nijak významně neliší, ovšem u PB-1 je jasně vidět 

jeho specifické krystalizační chování. Z taveniny krystalizuje do fáze II s nižší teplovou tání 

(115 °C), jedná se o záznam druhého tání ihned po kontrolované krystalizaci v přístroji DSC. 

První tání, které proběhlo cca půl roku po přípravě vzorků, ukázalo na přítomnost fáze I 

(126 °C), proces rekrystalizace z fáze II do fáze I zde tedy úspěšně proběhl. Stejný scénář 

lze vidět i u směsí s vyšší koncentrací PB-1, tedy 20 a 40 hm. %. V případě nižších 

koncentrací PB-1 ve směsi s PP (5 a 10 hm. %) je rekrystalizační proces zřejmě potlačen. 

Vliv přítomnosti nukleačního činidla lze pozorovat snad jen u čistého polybutenu-1: jeho 

přítomnost vede ke vzniku symetrického píku bez zdvojování. 

 

Obr. 13: Porovnání prvního tání (plná čára) a druhého tání (čárkovaná čára) 

vzorků bez nukleačního činidla 

PB-1

SM40

SM20

SM10

SM5

PP

65 85 105 125 145 165 185

Te
p

el
n

ý 
to

k 
[a

.u
.]

Teplota [°C]



UTB ve Zlíně, Fakulta technologická 40 

 

 

Obr. 14: Porovnání prvního tání (plná čára) a druhého tání (čárkovaná čára) 

vzorků s nukleačním činidlem 

Tab. 7: Hodnoty tepla tání (𝛥𝐻𝑚), teploty tání (𝑇𝑚), tepla krystalizace (𝛥𝐻𝑐) a 

teploty krystalizace (𝑇𝑐) získané z vyhodnocení DSC pro píky charakterizující PP 

  
První tání Krystalizace Druhé tání 

 𝛥𝐻𝑚 [J/g]  𝑇𝑚 [°C]  𝛥𝐻𝑐 [J/g]  𝑇𝑐 [°C]  𝛥𝐻𝑚 [J/g]  𝑇𝑚 [°C] 

PP 109 164,1 121 130,5 111 165,1 

PP-N 104 164,5 119 130,6 121 165,5 

SM5 104 165,7 118 129,8 98 165,1 

SM5-N 110 165,9 115 129,5 113 165,4 

SM10 83 163,9 99 129,4 89 165,1 

SM10-N 93 164,9 108 129,8 95 165,5 

SM20 76 164,0 95 129,0 84 165,4 

SM20-N 76 164,5 96 129,8 84 165,4 

SM40 52 163,2 69 128,4 50 164,7 

SM40-N 60 165,2 67 129,5 63 165,2 
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Tab. 8: Hodnoty tepla tání (𝛥𝐻𝑚) a teploty tání (𝑇𝑚) získané z vyhodnocení DSC 

křivek pro píky charakterizující PB-1 (první tání) 

  
První tání fáze I První tání fáze I' První tání fáze II 

 𝛥𝐻𝑚 [J/g]  𝑇𝑚 [°C]  𝛥𝐻𝑚 [J/g]  𝑇𝑚 [°C]  𝛥𝐻𝑚 [J/g]  𝑇𝑚 [°C] 

SM5 - - - - - - 

SM5-N - - - - - - 

SM10 0 126,8 2 93,7 1 115,7 

SM10-N - - 2 93,0 1 115,7 

SM20 9 127,4 1 93,1 0 116,0 

SM20-N 8 127,6 1 93,7 1 116,0 

SM40 33 128,4 - - - - 

SM40-N 32 129,4 - - - - 

PB-1 82 128,1 - - - - 

PB-1-N 98 129,4 - - - - 

Tab. 9: Hodnoty tepla krystalizace (𝛥𝐻𝑐), teploty krystalizace (𝑇𝑐), tepla tání 

(𝛥𝐻𝑚) a teploty tání (𝑇𝑚), získané z vyhodnocení DSC pro píky charakterizující 

PB-1 (krystalizace a druhé tání) 

  
Krystalizace Druhé tání fáze I' Druhé tání fáze II 

 𝛥𝐻𝑚 [J/g]  𝑇𝑐 [°C]  𝛥𝐻𝑚 [J/g]  𝑇𝑚 [°C]  𝛥𝐻𝑚 [J/g]  𝑇𝑚 [°C] 

SM5 - - 1 90,5 0 114,9 

SM5-N - - 1 91,6 0 114,9 

SM10 3 66,4 1 91,0 2 115,0 

SM10-N 2 66,1 2 91,4 2 115,0 

SM20 6 68,0 4 91,2 5 115,3 

SM20-N 6 68,0 4 91,4 5 115,2 

SM40 12 82,7 - - 14 115,8 

SM40-N 11 84,4 - - 15 115,8 

PB-1 41 78,6 - - 36 115,6 

PB-1-N 44 80,3 - - 42 115,3 

7.2 Širokoúhlá rentgenová difrakce 

Nadmolekulární struktura připravených vzorků byla analyzována pomocí širokoúhlé 

rentgenové difrakce (WAXS), difraktogramy jsou zobrazeny na Obr. 15–17. Vzorky byly 

analyzovány asi šest měsíců po vylisování, předpokládá se tedy, že již proběhla 

rekrystalizace PB-1 z fáze II do fáze I. Píky odpovídající difrakčním úhlům 14,2°, 17,0° a 

18,8° jsou typické pro α-fázi PP a vyskytovaly se u čistého PP a u všech směsí obsahujících 

PP. Pozorovat lze také difrakční pík v úhlu 20,05°, který odpovídá γ-fázi PP. K výskytu  

β-fáze, pro kterou je typický difrakční úhel 16,20°, nedošlo u žádné ze směsí. U PP a směsí 
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obsahujících PP se vyskytuje také malý pík v oblasti kolem 11,5°, který může souviset 

s přítomností příměsi už od výrobce, což by potvrzovalo i přítomnost nukleačního činidla 

v čistém polypropylenu zjištěnou DSC analýzou. O jakou příměs se jedná není 

z materiálového listu jasné. Obecně přídavek nukleačního činidla Millad 3988 neměl vliv na 

polymorfní složení polypropylenu. 

U PB-1 lze rozlišit difrakční píky pro fázi I/I' a fázi II. Pro fázi I a I' jsou typické difrakční 

píky v pozici 9,9°, 17,3°, 20,2° a 20,58° a vyskytují se jak u PB-1 tak i u PB-1-N. Z WAXS 

není možné určit, zda se jedná o fázi I nebo I', avšak z výsledků DSC se dá usuzovat, že úhly 

odpovídají fázi I. Pík v oblasti 17,3° se ve směsích PP/PB-1 kryje s píkem PP v úhlu 17,0°. 

Úhly v pozici 9,9° a 20,2° byly pozorovány u všech směsí PP/PB-1. U fáze II se vyskytují 

píky v pozici 11,8°, 16,9° a 18,5°. Píky v oblasti úhlů 16,9° a 18,5° nelze u směsí vyhodnotit, 

protože se překrývají s píky v úhlech 17° a 18,8° typických pro PP. U čistého PB-1 však 

všechny tři reflexe fáze II pozorovatelné jsou a z toho vyplývá přítomnost fáze II ve vzorcích, 

i když jen v malém podílu. Rekrystalizace do fáze I tedy u vzorků neproběhla v plném 

rozsahu. Zajímavé však je, že píky fáze II v úhlech 11,8° a 18,5° už nejsou pozorovatelné 

u PB-1 obsahujícího nukleační činidlo. Zdá se, že jeho přítomnost napomáhá rekrystalizaci 

fáze II do fáze I a tento účinek by bylo vhodné prostudovat v dalším experimentu. 

Rekrystalizaci zřejmě podporuje také větší množství polypropylenu ve směsi, protože 

u směsi s 40 hm. % PB-1 nejsou tyto píky charakterizující fázi II pozorovány. 
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Obr. 15: Difraktogramy všech vzorků bez nukleačního činidla 

 

Obr. 16: Difraktogramy všech vzorků s nukleačním činidlem 
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Obr. 17: Porovnání difraktogramů jednotlivých vzorků s a bez nukleačního činidla 
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Na Obr. 18 je znázorněn celkový obsah krystalické fáze u všech vzorků. Obsah krystalické 

fáze směsí se pohybuje v rozmezí 60,5–74,1 % (Tab. 10). U PB-1 neměl přídavek 

nukleačního činidla na obsah krystalické fáze žádný vliv. V obou případech, jak u PB-1, tak 

i u PB-1-N, dosahovala krystalinita 74,1 %. V případě PP vedlo přidání α-nukleačního 

činidla k mírnému zvýšení obsahu krystalické fáze. Stejně tomu bylo i v případě směsí SM5, 

SM10 a SM40, avšak výjimkou byla směs SM20, u které došlo s přídavkem α-nukleačního 

činidla k poklesu krystalinity. Nicméně změny nejsou nijak velké a nelze z nich usuzovat 

konkrétní účinek nukleačního činidla. 

 

Obr. 18: Celková krystalinita všech vzorků 

Tab. 10: Celková krystalinita vzorků [%] 

 

Krystalinita [%] 

Bez přídavku 

nukleačního činidla 

S přídavkem 

nukleačního činidla 

PP 65,4 68,7 

SM5 62,1 62,8 

SM10 60,5 61,4 

SM20 67,4 62,7 

SM40 68,0 70,4 

PB-1 74,1 74,1 
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7.3 Tokové vlastnosti 

Reologické vlastnosti připravených směsí a čistých materiálů byly studovány pomocí 

kapilárního reometru. Tokové křivky zkoušených materiálů jsou uvedeny na Obr. 19 a 20. 

Všechny křivky vykazují stejný trend. Se zvyšující se rychlostí smykové deformace došlo 

ke zvýšení smykového napětí, což značí pseudoplastické chování. Polypropylen vykazuje 

nejvyšší smykové napětí, naopak PB-1 nejnižší a směsi pak dosahují hodnot mezi těmito 

dvěma extrémy v závislosti na složení směsi. Nelogické se zdají výsledky směsí SM5 a 

SM10, u nichž by se očekával opačný výsledek. V průběhu experimentu však mohlo dojít 

k chybě. V případě nukleovaných směsí už tato anomálie pozorována nebyla. 

Co se týká vlivu nukleačního činidla na tokové vlastnosti, obecně dochází k mírnému snížení 

smykového napětí, což je nejvýrazněji pozorováno u čistého PP a PB-1. U směsí už je tento 

vliv prakticky zanedbatelný.  

 

Obr. 19: Tokové křivky směsí bez nukleačního činidla 
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Obr. 20: Toková křivka směsí s nukleačním činidlem 

Na Obr. 21 a 22 jsou uvedeny viskozitní křivky získané z kapilárního reometru. Viskozita 

všech směsí klesá se zvyšujícím se smykovým namáháním, což odpovídá 

pseudoplastickému chování tokových křivek. 
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Obr. 21: Viskozitní křivka směsí bez nukleačního činidla 

 

 Obr. 22: Viskozitní křivka směsí s nukleačním činidlem 
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7.4 Tahová zkouška 

Mechanické vlastnosti připravených směsí byly sledovány pomocí tahové zkoušky. 

Výsledky jsou pak graficky znázorněny na Obr. 23–25, konkrétní dosažené hodnoty jsou 

uvedeny v Tab. 11. Nejnižších hodnot prodloužení při přetržení dosahoval čistý PP. PB-1 

zvýšil tahové vlastnosti ve všech směsích PP/PB-1 oproti čistému PP, ačkoliv v případě 

přídavku 5 a 10 hm. % nebylo zvýšení příliš zásadní. Jak je patrné z Obr. 23, ve směsích 

s přídavkem 20 a 40 hm. % PB-1 došlo k výraznému zlepšení tahových vlastností oproti 

čistému PB-1 i PP. Ve studii G. Kalaye a C. R. Kalaye je uvedeno, že prodloužení vykazuje 

maximum při obsahu 25 % PB-1 [38], s čímž souhlasí výsledky této studie, kdy nejvyšší 

hodnoty prodloužení při přetržení u vzorků bez přídavku nukleačního činidla dosahuje směs 

s přídavkem 20 hm. % PB-1. Přidání α-nukleačního činidla vedlo ke snížení hodnoty 

prodloužení při přetržení u všech směsí s výjimkou směsi SM40, tyto vzorky by bylo vhodné 

znovu otestovat a ověřit výsledky. Hodnoty modulu pružnosti v tahu E všech testovaných 

materiálů jsou na Obr. 24. Nejvyšších hodnot dosahuje čistý PP a s rostoucím množstvím 

PB-1 ve směsi postupně dochází k poklesu, PB-1 vykazuje nejnižší hodnoty. Přídavkem  

α-nukleačního činidla došlo k mírnému zvýšení modulu pružnosti ve všech případech. U PP 

a směsi SM5 byly pozorovány nejvyšší hodnoty modulu pružnosti, a naopak nejnižší 

hodnoty prodloužení při přetržení. Nejnižšího maximálního napětí bylo dosaženo u PB-1, 

nejvyšších hodnot dosahoval PP. U směsí PP/PB-1 klesalo dosažené maximální napětí se 

zvyšujícím se obsahem polybutenu-1 ve směsi. 
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Obr. 23: Prodloužení při přetržení všech směsí 

 

Obr. 24: Modul pružnosti v tahu všech směsí 
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Obr. 25: Dosažené maximální napětí všech směsí 

Tab. 11: Konkrétní hodnoty získané z tahové zkoušky 

  
Prodloužení při 

přetržení [%] 

Směrodatná 

odchylka 

prodloužení 

při přetržení 

[%] 

Modul E 

[MPa] 

Směrodatná 

odchylka 

modulu E 

[MPa] 

Maximální 

napětí 

[MPa] 

Směrodatná 

odchylka 

maximálního 

napětí [MPa] 

PP 54 7,00 735 15,60 41 0,15 

PP-N 21 0,91 748 21,12 42 0,12 

SM5 61 4,14 692 16,06 39 0,14 

SM5-N 39 6,73 715 42,58 39 0,12 

SM10 99 6,63 645 14,89 38 0,12 

SM10-N 95 8,26 697 6,79 38 0,06 

SM20 330 25,13 615 21,37 35 0,16 

SM20-N 230 34,33 634 9,84 34 0,21 

SM40 268 14,71 529 19,50 32 0,12 

SM40-N 369 6,62 533 8,04 32 0,27 

PB-1 184 4,48 278 12,47 26 0,31 

PB-1-N 146 8,24 285 10,14 26 0,31 

7.5 Rázová houževnatost metodou Charpy 

Grafická závislost rázové houževnatosti podle Charpyho je zobrazena na Obr. 26, konkrétní 

dosažené hodnoty se nachází v Tab. 12. Hodnoty rázové houževnatosti PP a všech směsí 
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jsou velmi podobné, k mírnému zvýšení došlo jen u nejvyšší koncentrace PB-1 ve směsi, a 

to 40 hm. %. Naproti tomu hodnota čistého PB-1 je až dvacetinásobná ve srovnání s PP. Vliv 

přídavku nukleačního činidla je zanedbatelný u PP a všech směsí, nicméně u PB-1 je značný: 

hodnota rázové houževnatosti klesá u nukleovaného z cca 62 na 25 kJ/m2. U vzorku PB-1 

nedošlo k přeražení vzorků, došlo pouze k ohybu. Všechny ostatní vzorky byly plně 

přeraženy na dvě poloviny. 

 

Obr. 26: Rázová houževnatost směsí podle Charpyho 

Tab. 12: Hodnoty dosažené rázové houževnatosti [kJ/m2] 

  

Rázová houževnatost [kJ/m2] 

Bez přídavku 

nukleačního 

činidla 

Směrodatná odchylka směsí 

bez přídavku nukleačního 

činidla 

S přídavkem 

nukleačního 

činidla 

Směrodatná odchylka směsí 

s přídavkem nukleačního 

činidla 

PP 3 0,21 3 0,09 

SM5 4 0,16 3 0,09 

SM10 4 0,09 3 0,08 

SM20 4 0,12 3 0,03 

SM40 6 0,12 7 0,23 

PB-1 62 0,34 25 0,19 
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7.6 Optické vlastnosti 

Pomocí spektrofotometru byla sledována míra zákalu jednotlivých směsí, která je zobrazena 

na Obr. 27. PP vykazuje nižší zákal než PB-1. U směsí bez nukleačního činidla s vyšším 

přídavkem PB-1 (10, 20 a 40 hm. %) bylo dosaženo nižšího zákalu než u čistých směsí. 

Pozitivní účinek na optické vlastnosti směsí PP/PB-1 je také zmiňován ve studii Behboudi a 

kol. [33]. Použité α-nukleační činidlo je zároveň zjasňovacím činidlem pro polypropylen a 

opravdu v PP vedlo k výraznému snížení zákalu, stejně jako u směsi s malým přídavkem 

PB-1 (5 hm. %). K méně výraznému snížení zákalu došlo i v případě směsi s 10 a 20 hm. % 

PB-1. U směsi SM40-N byl ve srovnání se směsí SM40 pozorován naopak vyšší zákal, stejně 

jako v případě PB-1. U těchto materiálů tedy použité činidlo nefunguje jako zjasňovací a 

dosahuje opačného efektu (vzorek se stává zakalenějším). 

 

Obr. 27: Zákal směsí bez a s nukleačním činidlem 
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ZÁVĚR 

Cílem této diplomové práce bylo vyrobit směsi polybutenu-1 s lineárním polypropylenem 

v různém poměru s a bez přídavku α-nukleačního/zjasňovacího činidla na bázi sorbitolu, 

komerčního produktu určeného pro polypropylen. Přídavek polybutenu-1 činil 5, 10, 20 a 

40 hm. % a celkem bylo zkoumáno dvanáct směsí včetně čistých polymerů (šest směsí 

s nukleačním činidlem a šest směsí bez nukleačního činidla), které byly charakterizovány 

pomocí diferenciální skenovací kalorimetrie, širokoúhlé rentgenografie, byly vyhodnoceny 

tokové a optické vlastnosti směsí a byla provedena tahová zkouška a zkouška rázové 

houževnatosti. 

Diferenciální skenovací kalorimetrie přispěla k odhalení jednotlivých fází vyskytujících se 

v polybutenu-1, které nejsou rozeznatelné pomocí širokoúhlé rentgenografie, a to fáze I a I'. 

Byl zjištěn výskyt fáze I u čistého i nukleovaného polybutenu-1 po dlouhé době skladování 

analyzovaných vzorků, zatímco bezprostředně po krystalizaci byla pozorována fáze II. 

Difrakční píky pro fázi II byly pozorovány i na rentgenogramu, rekrystalizace do fáze I tedy 

ani po dlouhé době skladování nebyla kompletní. Přídavek nukleačního činidla vedl k jejich 

redukci. Použité nukleační činidlo v PB-1 tedy zřejmě podporuje rekrystalizaci z fáze II do 

fáze I. U směsí s přídavkem 5, 10 a 20 hm. % polybutenu-1 byla pozorována i fáze I', ačkoliv 

endotermní pík tání byl v této oblasti velmi malý. Ve směsi polybutenu-1 s minoritním 

podílem polypropylenu je tedy podpořen vznik fáze I' polybutenu-1. 

Přídavkem polybutenu-1 k polypropylenu došlo ke snížení viskozity. Polybuten-1 funguje 

v polypropylenu zřejmě jako vnitřní mazivo, a tak zlepšuje jeho tokové vlastnosti a s tím 

i zpracovatelnost. 

Přídavkem polybutenu-1 k polypropylenu došlo ke zlepšení tahových vlastností oproti 

čistému polypropylenu. U přídavku 5 hm. % bylo zvýšení hodnoty prodloužení při přetržení 

jen nepatrné, ale s přibývající koncentrací polybutenu-1 došlo ke znatelnému růstu a u směsí 

s přídavkem 20 a 40 hm. % došlo ke značnému zvýšení napětí při přetržení ve srovnání 

s čistým polypropylenem. U všech směsí, s výjimkou směsi s přídavkem 40 hm. %, 

způsobilo α-nukleační činidlo pokles hodnoty prodloužení při přetržení. Naopak maximální 

dosažené napětí bylo přídavkem polybutenu-1 ve všech směsích sníženo, nejvyšší hodnoty 

dosahoval čistý polypropylen. Stejně tomu bylo v případě modulu E, který klesal se 

zvýšeným obsahem polybutenu-1 ve směsích. 
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Rázová houževnatost čistého polybutenu-1 dosahovala vysokých hodnot a jako u jediného 

testovaného materiálu zde nedošlo k úplnému přeražení vzorku. S přídavkem α-nukleačního 

činidla došlo k výraznému poklesu rázové houževnatosti PB-1. Směsi PP/PB-1 vykazovaly 

nízkou rázovou houževnatost, došlo jen k velmi nepatrnému zlepšení hodnoty rázové 

houževnatosti s přidáním polybutenu-1. α-nukleační činidlo nemělo ve směsích PP/PB-1 ani 

v čistém polypropylenu žádný vliv. 

Pomocí spektrofotometru bylo zjištěno, že α-nukleační činidlo v polybutenu-1 nefunguje 

jako zjasňovací činidlo, má spíše opačný efekt. Stejný dopad nukleačního činidla byl 

pozorován i u směsi s přídavkem 40 hm. % polybutenu-1. Naopak u polypropylenu se 

zjasňovací účinek potvrdil. Směsi bez nukleačního činidla s přídavkem 10, 20 a 40 hm. % 

polybutenu-1 dosáhly nižšího zákalu, než čisté polymery, nejnižší hodnoty dosáhla směs 

s 40 hm. % PB-1. 

I když α-nukleační činidlo nemá u polybutenu-1 pozitivní vliv na zjasňovací vlastnosti, 

z předchozích výsledků bylo zjištěno, že má vliv na krystalizaci a také na rázovou 

houževnatost. Na tuto práci by mohla navázat studie vlivu zmíněného nukleačního činidla 

na rekrystalizační proces polybutenu-1 z fáze II do fáze I postupně v čase. Výsledky by 

mohly poskytnout znalosti pro zlepšení stability v uživatelských vlastnostech. 
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SEZNAM POUŽITÝCH SYMBOLŮ A ZKRATEK 

°  Stupeň 

°C  Stupeň Celsia 

ΔHc  Teplo krystalizace 

ΔHm  Teplo tání 

aPP  Ataktický polypropylen 

cm  Centimetr 

DBS  1,2,3,4-bis-dibenzyliden sorbitol 

DMDBS 1,2,3,4-bis-(3,4-dimetylbenzyliden sorbitol) 

DOS  1,2,3,4-bis-(p-metoxybenzyliden sorbitol) 

DSC  Diferenciální skenovací kalorimetrie 

g  Gram 

hm. %  Hmotnostní procenta 

IA  Plocha amorfní fáze (amorfní haló) 

IC  Plocha krystalické fáze (pod difrakčními píky) 

iPP  Izotaktický polypropylen 

MBDS  1,2,3,4-bis-(p-metylbenzyliden sorbitol) 

mg  Miligram 

min  Minuta 

ml  Mililitr 

mm  Milimetr 

Ni  Nikl 

nm  Nanometr 

PB-1  Polybuten-1 

PP  Polypropylen 

s  Sekunda 
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sPP  Syndiotaktický polypropylen 

Tc  Teplota krystlizace 

TiCl3  Chlorid titanitý 

TiCl4  Chlorid titaničitý 

Tm  Teplota tání 

WAXS  Širokoúhlá rentgenová difrakce 

X  Krystalinita 

λ  Vlnová délka 
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