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POVZETEK

Vpliv iniciatorja na zamrezevanje smole

V diplomskem delu smo preucevali razlicne odstotke MEKP (metil etil keton peroksida)
iniciatorja ter njihov vpliv na zamrezevanje poliesterske smole. V prvem delu smo
zamrezevali smolo z razlicnimi odstotki iniciatorja in nato na podlagi DSC - MFK (Model
Free Kinetics) rezultatov zamrezevanja izbrali ustrezno razmerje iniciatorja. Vzorci
zamrezene smole so bili iz poliesterske smole in MEKP iniciatorja (1 %, 2 %, 3 %, 4 %)
in z razli€no hitrostjo stalnega segrevanja v DSC (1 K/min, 2 K/min, 4 K/min, 10 K/min).
Ugotovili smo, da je bila najboljSa zamrezenost z 2 % iniciatorja. Razlicne mate
recikliranih steklenih viaken iz krakov vetrnic (R6, R7, R8, R9, R10) smo impregnirali
s smolo z dodanim iniciatorjem in jih v laboratorijski stiskalnici stisnili. Tako smo dobili
kompozitne plosCe ploScCice, ki smo jih razrezali za natezni test in upogibni test,
diferencialno dinamic¢no kalorimetrijo (DSC), dinamicno mehansko analizo (DMA),
termogravimetricno analizo (TMA) in za pregled loma plosCice pod opticnim
mikroskopom.

Kljuéne besede:

Poliesterska smola, metiletilketonperoksid, kompozit, steklena vlakna, termiCna
analiza, mehanska analiza.



SUMMARY

Effect of initiator on resin crosslinking

In the thesis we studied different percentages of MEKP (methyl ethyl ketone peroxide)
initiator and how it affects the crosslinking of polyester resin. In the first part, we
crosslinked the resin with different initiator percentages and then selected the
appropriate initiator ratio based on the DSC - MFK (Model Free Kinetics) crosslinking
results. The crosslinked resin samples were of polyester resin and MEKP initiator (1%,
2%, 3%, 4%) and with different DSC continuous heating rates (1Kmin, 2 Kmin, 4 Kmin,
10Kmin). We found that the best crosslinking was with 2% initiator. Different mates of
recycled glass fibre from windmill arms (R6, R7, R8, R9, R10) were added to the mixed
resin and pressed using a laboratory press. The resulting plates were cut for tensile
and flexural tests, differential dynamic scanning calorimetry (DSC), dynamic
mechanical analysis (DMA), thermogravimetric analysis (TMA) and for examination of
plate fracture under an optical microscope.

Keywords:

Polyester resin, methyl ethyl ketone peroxide, composite, glass fibre, thermal analysis,
mechanical analysis.
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1 UVOD

Kompoziti iz polimerov, ojaCeni s steklenimi in ogljikovimi vlakni, se vse pogosteje
uporabljajo kot konstrukcijski materiali v razlicnih industrijskih panogah, kot so
transport, gradbenistvo in energetika. Ti materiali imajo manjSo maso in vi§jo
odpornost proti koroziji v primerjavi s kovinami, kar jih naredi priviacne za Stevilne
aplikacije. Kompozit je sestavljen iz polimerne matrice in polnila, ki izboljS8a dolo¢ene
lastnosti materiala ter lahko zmanjSa stroske. Kljub Stevilnim prednostim pa recikliranje
kompozitov ostaja velik izziv, kar zahteva nadaljnje raziskave in razvoj novih tehnologij
[1, 2].

V kompozitnih materialih matrica zavzema vecino materiala in opravlja veliko
pomembnih funkcij. Poleg tega, da drzi vlakna na mestu, pomaga sestavnemu delu
ohranjati obliko in prenasa uporabljeno obremenitev na viakna. Matrica tudi Sciti vlakna
pred obrabo in vplivi okolja, kar prispeva k vedji trajnosti materiala. Poleg tega
nadzoruje medslojno trdnost, da se prepreci loCevanje plasti ali upogibanje vlaken
zaradi tlaka. Te lastnosti so kljucne za zagotavljanje dolgotrajne zmogljivosti
kompozitnih materialov v razli¢nih aplikacijah [3, 4].

Ceprav obstajajo podrogja, na katerih se uporabljajo termoplasti, predstavljajo ti kljub
temu precej manjSi del trga konstrukcijskin kompozitov. Duroplasti ostajajo glavne
smole, ki se uporabljajo v vecini strukturnih kompozitov. Primeri vkljuCujejo poliestrske,
epoksidne, fenolne in vinil-esterske smole. Poliestrske smole se ve€inoma uporabljajo
v pomorski industriji, saj je vecina €olnov in jaht, izdelanih iz kompozitov, izdelana iz
teh smol. Duroplasti so tekoe meSanice majhnih molekul, kot so monomeri, ki se s
segrevanjem zamrezijo v mo¢no povezano polimerno strukturo. Ta proces omogoca
oblikovanje trdnih in trpeZnih materialov, primernih za razli€ne industrijske aplikacije
[3, 4].

Podrocje dela se osredotoca na vpliv iniciatorja MEKP (metil etil keton peroksida) na
proces zamrezevanja poliestrske smole. Poliestrske smole so zaradi svoje odpornosti,
trdnosti in oblikovalnosti pomembne v razli¢nih industrijah, kot so gradbenistvo,
avtomobilska industrija, izdelava pohistva in podobno. ZamreZevanje poliestrske
smole je kljuen korak v procesu izdelave, saj doloa konne mehanske lastnosti
materiala. Razumevanje vpliva iniciatorja MEKP na ta proces je bistveno za
optimizacijo lastnosti kon€nega izdelka [3, 5 — 9].

MEKRP je organski peroksid, ki nastane z reakcijo metil-etil ketona (MEK) z vodikovim
peroksidom. MEKP se pogosto uporablja v industriji kot iniciator navzkrizne
polimerizacije v postopkih izdelave polimerov. Vpliv iniciatorja MEKP na zamreZevanje
poliestrske smole je kompleksen in vkljuCuje razlicne parametre, kot so koncentracija
MEKP, temperatura, €as reakcije ipd. Ti parametri imajo pomemben vpliv na hitrost in
uCinkovitost procesa zamrezevanja, kar posledi¢no vpliva na lastnosti konCnega
materiala [8 — 10].
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1.1 Cilji in hipoteze

Glavni cilji diplomskega dela je bil ugotoviti, katero razmerje med iniciatorjem in smolo
je najboljSe za kompozit, kakSen je bil vpliv iniciatorja na zamrezevanje smole, kaksSno
stopnjo zamrezenosti smo dosegli ter kako se je kompozit s steklenimi vlakni obnasal
pri testiranju.

Predpostavili smo, da bomo z vecjo koli€ino iniciatorja imeli veCjo oz. boljSo
zamrezevanje in posledi¢no boljSe mehanske lastnosti.

1.2 Metode

Na Fakulteti za tehnologijo polimerov smo zamrezevali poliestrsko smolo z MEKP
iniciatorjem. ZamrezZeni smoli smo najprej dolocili stopnjo zamrezenosti z DSC — MFK.
Z izbranimi vzorci smole smo impregnirali mato iz recikliranih steklenih viaken v
stiskalnici. Tako pripravljenim vzorcem smo izmerili mehanske in termicne lastnosti ter
jih na koncu ovrednotili.
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2 TEORETICNI DEL

Polimeri so zelo dolge molekule, ki so sestavljene iz malih enot, imenovanih monomeri.
Pri nizkih temperaturah so polimeri trdne snovi. Nad temperaturo steklastega prehoda
postanejo bolj ali manj mehki in elasti¢ni. Poznamo vec vrst polimerov, ki jih lo¢imo na
njihove lastnosti. Poznamo termoplaste, duroplaste in elastomere. Termoplasti se
loCijo Se na amorfne in delno kristalini€ne, kot vidimo na sliki 1 a in b. Pri termoplastih
gre za polimere, ki so linearni ali razvejani, vendar ne zamrezeni. Termoplasti se pri
segrevanju zmehcajo ali stopijo in tako se jih lahko veckrat temperaturno obdela;
posledicno tudi reciklira. Elastomeri so mrezni polimeri, ki so rahlo zamrezeni, kar
vidimo na sliki 1 ¢ . Njihova znacilnost je, da se pod mehansko obremenitvijo izrazito
deformirajo, vendar se po odstranitvi napetosti skoraj v celoti povrnejo v prvotno obliko.
Elastomerov se ne da reciklirati, saj se kemi¢no zamreZzujejo (vulkanizacija) in kasneje
jih ni mogoce oblikovati ali raztopiti [11].

al

C d

Slika 1: Shematski diagram razlicnih polimernih molekul [11]

2.1 Duroplasti

Duroplasti so polimeri, ki tvorijo tridimenzionalno mrezo, kar je razvidno na sliki 1 d ,
pri Eemer njihova obdelava zahteva le fizikalne spremembe. V nasprotju s termoplasti,
ki se lahko veckrat talijo in strjujejo, pa duroplasti med njihovo uporabo zahtevajo
obsezne kemijske reakcije. Zaradi teh reakcij se materiali sCasoma zamrezijo in
postanejo trdni, kar pomeni, da izgubijo sposobnost taljenja. Ta proces je nepovraten,
saj po zamrezevanju duroplastov taljenje ni ve¢ mogoce [11 — 13].
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Utrjevanje duroplastov najpogosteje sprozi toplota, lahko pa ga aktivirata tudi svetloba
ali sevanje. To je znacCilno za nekatere termoreaktivnhe materiale, kot so lepila, ki se
lahko zamrezijo z dvojnim mehanizmom strjevanja. V nasprotju s termoplasti¢nimi
polimeri, ki imajo reverzibilen prehod iz trdnega v tekoCe stanje pri segrevanju oz.
ohlajanju, durosplasti med segrevanjem nepovratno preidejo v trdno stanje. Ta proces,
znan kot zamrezevanje materiala, poteka iz tekoCe raztopine, ki vsebuje mesanico
monomerov, iniciatorjev, katalizatorjev, gume, polnil, vlaken, pigmentov in drugih
dodatkov [11 — 13].

Reakcija zamrezevanja se lahko sprozi z zunanjimi vplivi, kot sta segrevanje ali UV-
sevanje, ali pa poteka samodejno, Ce posamezni monomer vsebuje tri ali ve€ reaktivnih
skupin na molekulo. To omogoCa nastanek tridimenzionalne zamrezene strukture, ki
daje materialu njegove mehanske in toplotne lastnosti. Ko je kemijska reakcija
kon€ana, materiala ni ve€¢ mogoce staliti. Edini moZzni ukrep po strjevanju je mletje
trdnega materiala in njegova uporaba kot polnilo v drugih aplikacijah [11 — 13].

Temperatura steklastega prehoda duroplastov je obi¢ajno nad sobno temperaturo, kar
jih lo€i od zamrezenih elastomerov ali gum. Ta lastnost jim daje vecjo toplotno
odpornost in mehansko stabilnost, zaradi ¢esar so primerni za uporabo v zahtevnih
okoljih, kjer sta potrebni visoka trdnost in odpornost na toploto. Duroplasti se zato
pogosto uporabljajo v aplikacijah, kot so lepila, previeke, izolacijski materiali in drugi
izdelki, kjer sta klju¢ni trdnost in trajnost [11 — 13].

2.1.1 Smole

Smole so polimerni materiali, ki se kemi¢no strjujejo (polimerizacija, polikondenzacija
ali poliadicija), da postanejo trdni, potem ko so bili sprva tekoc€i ali poltrdni. Smole se
glede na sestavo in tehniko strjevanja razvrsc¢ajo kot duroplasti¢ne (termoreaktivne) ali
termoplasticne. V nasprotju s termoplasti¢nimi smolami, ki se pri segrevanju zmehcajo
in jih je mogoce preoblikovati, postanejo durooplasticne smole po strjevanju trajno toge
in jih ni mogoce preoblikovati. Uporabljajo se v razli¢nih panogah, vkljuéno s kompoziti,
barvami, lepili, premazi, elektroniko, letalstvom in gradbeniStvom. Njihova kemicna
sestava, mehanske lastnosti, kemi¢na in toplotna odpornost ter tehnike obdelave se
razlikujejo. Poznamo vec vrst smol [13, 14].

2.1.1.1 Fenolne smole

Fenolne smole zdruZujejo visoko reaktivnost fenola in formaldehida, ki tvorita
predpolimere in oligomere, imenovane resole in novolaki. Ti materiali so z vlaknastimi
polnili, da dobimo fenolno smolo, ki se pri segrevanju hitro in popolno navzkrizno
povezuje v visoko utrijene strukture. Aromatska struktura ima visoko trdoto, togost,
trdnost in toplotno odpornost, kemijsko odpornost in dobre elektriCne lastnosti. Fenolna
smola se uporablja v avtomobilski industriji (pokrovcki razdelilnikov, roin zavorne
obloge), delih za gospodinjske aparate (rocaji loncev, gumbi, podstavki), elektri¢ni in
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elektronski industriji (konektorji, odklopniki, stikala) ter kot lepilo za elektrotehniko ter
v laminiranih materialih (npr. vezanem lesu) [14].

2.1.1.2 Epoksidne smole

NajpogostejSe epoksidne smole se pripravijo z reakcijo bisfenola A in epiklorohidrina,
pri Cemer nastanejo smole z nizko molekulsko maso, ki so pri sobni temperaturi ali pri
segrevanju tekoCe. Vsaka polimerna veriga obiCajno vsebuje dve ali ve€ epoksidnih
skupin. Velika reaktivnost epoksidnih skupin z amini, anhidridi in drugimi utrjevalnimi
sredstvi omogoCa enostavno pretvorbo v zamrezene strukture, ki so med seboj
povezane. Utriene epoksidne smole imajo trdoto, trdnost in toplotno odpornost,
Epoksidne smole se uporabljajo s steklenimi in ogljikovimi viaknivlakni, visoko trdnih
kompozitih v letalstvu, ceveh, rezervoarjih, tlacnih posodah; za zapiranje ali vlivanje
razlicnih elektri¢nih in elektronskih komponent (tiskane plosce itd.); lepila; zascitne
premaze za naprave, talne obloge in industrijsko opremo ter tesnilne mase [14].

Surovine za epoksidne smole so lahko delno bioosnovane, kar predstavija bolj
trajnostno in okolju prijazno alternativo tradicionalnim epoksidnim smolam. Kot vemo,
so obi¢ajno osnovne komponente pridobljene iz fosilnih virov. Biokomponente pa
vklju€ujejo rastlinska olja, masc€obe, lignine in Skrob, ki se lahko kemijsko modificirajo
in tvorijo epoksidne skupine, iz katerih nastane epoksidna smola [14].

2.1.1.3 Aminske smole

Dva glavna clana aminske druzine duroplastov sta melamin in seCninske smole.
Pripravijo se z reakcijo melamina in se€nine s formaldehidom. Na sploSno se ti
materiali odlikujejo z iziemno trdoto, odpornostjo na praske, elektricno odpornostjo in
kemi¢no odpornostjo. Melaminske smole se uporabljajo v barvitih, robustnih jedilnih
posodah, dekorativnih laminatih (pulti, namizni pulti in pohiStvene povrsine), elektri¢nih
aplikacijah (stikalne plos¢e, deli odklopnikov, oblo¢ne ovire ter armature in reze), v
elektriCni industriji ter za lepila in premaze. Se€ninske smole se uporabljajo v vezivih
za iverne plosCe, dekorativnih ohisjih in zapiralkah, elektriCnih delih, premazih ter
obdelavi papirja in tekstila [14].

2.1.1.4 Poliestrske smole

Nenasiceni poliestri se pripravljajo s kondenzacijsko polimerizacijo razli¢nih diolov in
maleinskega anhidrida, pri ¢emer nastane zelo viskozna tekocina, ki se raztopi v
monomeru stirena. Dodatek stirena zmanjSa viskoznost na raven, primerno za
impregnacijo in laminiranje steklenih vlaken, hkrati pa omogoca reaktivnost poliestrske
smole s stirenom. Nizkomolekularni poliester vsebuje Stevilne enote fumaratnih estrov,
ki olajSajo kemijsko vezavo s stirenskim monomerom. Ustrezno formulirani nenasiceni
poliestri, ojaCeni s steklenimi vlakni, se pogosto uporabljajo v industriji kot mase za
neposredno stiskanje ali ojaCane plastike, saj zagotavljajo visoko trdnost, togost,
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odpornost proti udarcem, kemi¢no odpornost ter odlicno razmerje med trdnostjo in
maso [3, 5, 6, 13 — 106].

Poliestrske smole so duroplasti, ki se obdelujejo in zamreZujejo s pomocjo reaktivnih
monomerov, najpogosteje stirena. Njihova sestava temelji na reakciji nenasicenih
dikarboksilnih kislin, kot sta maleinska in ftalna kislina, ter diolov, kot je etilenglikol.
Poliestrske smole se odlikujejo po hitrem strjevanju, zlasti ob dodatku ustreznih
utrjevalcev, kot so peroksidni katalizatorji (npr. metil etil keton peroksid). So izjemno
vsestranske, saj omogocCajo enostavno nanaSanje in oblikovanje ter nudijo dobro
mehansko trdnost, zlasti kadar so armirane s steklenimi vlakni, kot je pri steklenih
kompozitih. Poleg tega so lahke, cenovno ugodne ter odporne na vlago in Sibke
kemikalije, zaradi Cesar so idealne za Stevilne industrijske aplikacije [3, 5, 6, 13 — 16].

Njihova uporaba sega od kompozitnih materialov, kot so Colni, avtomobilski deli,
bazeni in rezervoarji, do gradbenistva, kjer se uporabljajo za dekorativne in strukturne
elemente. V ladjedelniStvu so zaradi odpornosti proti vodi nepogresljive, prav tako pa
Poleg tega se poliestrske smole uporabljajo kot lepila in premazi za zaS¢€ito kovinskih
in lesenih povrsin. Kljub Stevilnim prednostim, kot so odlicna kombinacija cene in
lastnosti ter dobra odpornost proti vodi in kemikalijam, imajo nekatere pomanijkljivosti,
kot so krhkost brez dodatne ojacCitve s steklenimi vlakni ter manjSa odpornost na visoke
temperature in UV-sevanje v primerjavi z epoksidnimi smolami [3, 5, 6,13 — 16].

2.2 Iniciatorji

Iniciatorji so kljuéni pri procesu zamrezevanja smol, saj sprozijo kemijsko reakcijo
polimerizacije in omogocajo zamrezevanje duroplastov. Delujejo tako, da pri dolo€enih
pogojih, kot so toplota, svetloba ali sevanje, razpadejo ter sprostijo proste radikale ali
katalizatorje ki aktivirajo kemijske vezi med monomeri in tako tvorijo trdno zamrezeno
strukturo.

Obstaja veC€ vrst iniciatorjev, odvisno od nacina sprozitve. Termicni iniciatorji se
aktivirajo pri poviSanih temperaturah in se pogosto uporabljajo pri nenasicenih
poliestrih, epoksidnih in akrilnih smolah. Med najpogosteje uporabljenimi so organski
peroksidi, kot sta metil etil keton peroksid in benzoil peroksid, ki se pogosto kombinirajo
s pospesSevalci, na primer s kobaltovimi spojinami. Poleg peroksidov se v dolo¢enih
primerih uporabljajo tudi azoiniciatorji, denimo azoizobutironitril, ki sproS¢a dusSikove
radikale [7].

Fotoiniciatorji so posebna skupina iniciatorjev, ki se aktivirajo z UV-zZarki ali vidno
svetlobo. Pogosto se uporabljajo v premazih, lepilih in v 3D-tisku. Sevalni iniciatorji pa
se uporabljajo v industrijskih premazih, medicinskih materialih in naprednih kompozitih,
kjer gama ali elektronsko sevanje sproZzi polimerizacijo [7].
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Uporaba iniciatorjev je prilagojena vrsti smole, pri kateri se uporabljajo. Poliestrske
smole najpogosteje uporabljajo metil etil keton peroksid benzoil peroksid in
cikloheksanon peroksid. Epoksidne smole potrebujejo aminske ali anhidridne trdilce,
denimo trietilentetramin ali maleinanhidrid. Akrilne smole pogosto uporabljajo
azoizobutironitril ali perokside. UV-strjevalne smole pa temeljijo na spojinah, kot so
benzofenon ali camphoquinone, v kombinaciji z amini [7].

Iniciatorji so nepogresljivi, saj pospesujejo reakcijo polimerizacije, omogocajo nadzor
nad hitrostjo strjevanja ter zagotavljajo popolno zamrezevanje smole. To vpliva na
konctne mehanske lastnosti materialov. S pravilno izbiro iniciatorja lahko optimiziramo
odpornost, trdnost in fleksibilnost konénega produkta [7].

2.2.1 Polimerizacija smole z iniciatorjem

Poliestrska smola je teko€a meSanica nenasiCenih poliestrov, ki v svoji strukturi
vsebujejo dvojne vezi (C=C), kar omogoCa kemijsko zamrezZevanje in utrjevanje
materiala. Za sprozitev tega procesa se kot iniciator uporablja MEKP, ki v prisotnosti
katalizatorja ali pri poviSani temperaturi razpade na proste radikale.

Polimerizacija poliestrske smole poteka po mehanizmu radikalske polimerizacije in
vklju€uje tri klju€ne faze: iniciacijo, propagacijo in terminacijo. V fazi iniciacije se MEKP
razgradi na proste radikale, ki napadejo dvojne vezi v smoli ali zamrezevalnem
sredstvu, kot je stiren. S tem se ustvari aktivno srediS€e za nadaljnjo reakcijo. V fazi
propagacije radikalna mesta reagirajo z drugimi nenasi¢enimi molekulami, kar povzroci
verizno rast polimerne strukture. Ta proces se nadaljuje, dokler se ne tvori
tridimenzionalno zamreZen polimer, ki materialu zagotavlja mehansko trdnost in
kemi¢no odpornost.

KoncCna faza je terminacija, pri kateri se polimerizacijska reakcija zakljuci. Do tega
pride, ko se dva radikala sreCata in stabilizirata ali ni ve€ razpolozljivih reaktivnih mest.
Tako tekoCa smola preide v trdno obliko, ki je odporna proti visokim temperaturam in
kemikalijam.

Stiren je dodan k smoli kot topilo, saj s tem smola postane bolj razred€ena in jo lazje
predelujemo. Zaradi prisotnosti aromatskega obro€a benzena izbolj$a tudi mehanske
lastnosti in termiéno stabilnost. Ceprav je stiren strupen, je njegova uporaba v
poliestrskih smolah varna. Ko se poliestrska smola zamreZi, se vecina stirena kemijsko
veze v polimerno mrezo. To pomeni, da kon¢ni izdelek vsebuje le majhne koli€ine
vezanega stirena, ki s€Casoma izhlapi, na primer med zamreZevanjem smole.

2.2.2 Metil etil keton peroksid

Metil etil keton peroksid (MEKP) je organski peroksid, ki nastane z reakcijo metil etil
ketona (MEK) z vodikom peroksidom. MEKP obi€ajno ne obstaja kot enotna spojina,
ampak je sestavljena iz ve€ peroksidov, kot se vidi na sliki 2 [9, 10].
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Deluje kot radikalski iniciator, ki pri razpadu sproS€a proste radikale, ti pa sprozijo
verizne reakcije polimerizacije. Obi¢ajno se uporablja skupaj s pospesevalcem (npr.
kobaltovimi spojinami), ki pri sobni temperaturi omogoc&a razgradnjo. Gre za mesanico
razlicnih peroksidnih spojin, pri Cemer sta glavni sestavini metil etil keton in
hidroperoksidi. Zaradi svoje reaktivnosti ta meSanica zahteva previdno ravnanje
[9, 10].

D Hiﬁi
Py _ . MEKP
acid
MEKP =
Hﬂﬂ Hﬂfi\{i_fj Q0H HOQ O-0 0-0 O00H
1 z 3
HDW—D OOoH HOO 0-0 0-0 -0 0-0 00H
4 5

Slika 2: Spojine metil etil keton peroksida [10]

MEKP je koroziven in lahko povzroCi hude opekline koze in o€i, zato je, Ce gre za vecje
koli¢ine, obvezna uporaba zasCitne opreme, kot so rokavice, zaSCitna ocCala in
respirator. Pri MEKP-ju je shranjevanje izredno pomembno, saj lahko ob neustreznih
pogojih reagira s toploto, bliznjimi kemikalijami ali celo z materialom posode, v kateri
je shranjen.
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3 EKSPERIMENTALNI DEL

3.1 Uporabljen material

Pri diplomskem delu smo uporabili naslednje materiale:

- poliestrska smola Resin HN 734 TA20 - TECHNOGEL,

— metil etil keton peroksid Promox 200 - Promox EU,

— mata iz mehansko recikliranih duroplasti¢nih kompozitov — vse vzorce smo dobili
od projekta DeremCo, dobavilo jih je podjetje Centrocot iz Italije (R6, R7, R8, R9,
R10).

3.2 Priprava vzorcev

Analizirane vzorce smo oznacili po naslednjem sistemu, ki je prikazan tudi v tabeli 1 in
tabeli 2. Rezultati so prikazani z vzorci 822_2023 0207; kasnejSa Stevilka je odstotek
dodanega iniciatorja, ki se je uporabil v analiziranem vzorcu ter pri metodah testiranja,
katera mata je v uporabi.

Tabela 1: Poimenovanje vzorca pri MFK

Poimenovanje vzorca pri MFK
% iniciatorja H|tros[tK7::‘g::];vanja
822_2023_0207_01-5 Kmin 5
822_2023_0207_01-2 Kmin 1 2
822_2023_0207_01-1 Kmin 1
822_2023_0207_02-5 Kmin 5
822_2023_0207_02-2 Kmin 2 2
822_2023_0207_02-1 Kmin 1
822_2023_0207_03-5 Kmin 5
822_2023_0207_03-2 Kmin 3 2
822_2023_0207_03-1 Kmin 1
822_2023_0207_04-5 Kmin 5
822_2023_0207_04-2 Kmin 4 2
822_2023_0207_04-1 Kmin 1

3.2.1 Laboratorijska stiskalnica

Vzorce, pripravljene v laboratorijski stiskalnici, smo predhodno impregnirali z mato (za
natezne teste sta bila uporabljena 2 sloja, za upogibne 4 sloji) in poliestrsko smolo z
dodatkom MEKP. Nastavitev parametrov stiskanja v stiskalnici (Baopin, model BP-
8170-B [17]): tlak z 0,3 MPa, Cas stiskanja 15 min in temperatura stiskanja 50 °C. Po
izdelavi vzorcev v stiskalnici smo le te Se utrjevali oz. temperirali 60 min pri 80 °C.
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Tabela 2: Poimenovanje vzorca z matrico

Poimenovanje vzorca s matrico
822_2023_0207_02-00 brez vlaken
822_2023_0207_02-01 mata R6
822_2023_0207_02-02 mata R7
822_2023_0207_02-03 mata R8
822_2023_0207_02-04 mata R9
822_2023_0207_02-05 mata R10

3.3 Metode testiranja

Za ovrednotenje in ugotavljanje lastnosti nastalega kompozita smo uporabili v
nadaljevanju navedene termi¢ne in mehanske analize.

3.3.1 Diferencialna dinami¢na kalorimetrija

Diferencialna dinamic¢na kalorimetrija (DSC) je tehnika toplotne analize, ki se uporablja
za preucCevanje toplotnih lastnosti polimernih materialov z merjenjem toplotnega toka,
povezanega s faznimi prehodi in kemi€nimi reakcijami, v odvisnosti od temperature ali
Casa. Nacelo DSC temelji na primerjavi toplotnega toka med vzorcem in referenénim
loCkom, ki sta podvrzena nadzorovanemu temperaturnemu programu, ki obicajno
vklju€uje segrevanje, hlajenje ali izotermne pogoje. Ko polimer prehaja skozi toplotne
prehode, kot so stekleni prehod, kristalizacija, taljenje ali razgradnja, absorbira ali
sprosca toploto, kar povzroci razliko v toplotnem toku med vzorcem in referenénim
lockom. Ta razlika se zabelezi kot krivulja DSC, kjer se endotermni dogodki (npr.
taljenje) pojavijo kot vrhovi v eni smeri, eksotermni dogodki (npr. kristalizacija) pa kot
vrhovi v nasprotni smeri. Temperatura steklastega prehoda (Tg), ki je kljuCna lastnost
amorfnih polimerov, je opredeljena kot stopenjska sprememba osnovne ¢rte krivulje,
ki odraza spremembo toplotne kapacitete brez izrazitega vrha [11, 12, 18].

DSC omogoc€a vpogled v toplotno stabilnost, zamrezevanje in pogoje predelave
polimerov, zato je pomembno orodje za karakterizacijo materialov in nadzor kakovosti
v industrijah. Z analizo oblike, poloZaja in povrSine pod vrhovi lahko raziskovalci
doloCijo prehodne temperature, entalpije in kineticne parametre, kar omogoca
optimizacijo polimernih formulacij in tehnik predelave.

Diferencialno dinami¢no kalorimetrijo smo izvedli na napravi Mettler Toledo DSC 2, kar
vidimo na sliki 3 [17]. Za analizo smo uporabili ve¢fazno metodo. Vzorec materiala iz
vsake serije smo najprej ohladili na 0 °C in nato zaceli segrevali od 0 °C do 200 °C, z
dolo€eno hitrostjo 10 K/min. Ko je dosegel 200 °C, smo to temperaturo vzdrzevali 5
min. Sledilo je ohlajanje vzorca z enako hitrostjo, kot smo segrevali. Za tem je bil
izotermni segment pri 0 °C za 5 min, segrevanje in ohlajanje pa se je ponovilo. Vsak
korak je potekal v dusikovi (N?) atmosferi pri pretoku 20 ml/min.
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3.3.2 MFK

DSC (diferen¢na dinamicna kalorimetrija) v kombinaciji z MFK (model-free kinetics)
predstavlja mocno metodologijo za prouCevanje zamrezevanja polimerov pri razli¢nih
temperaturah, ki omogoCa doloCanje kineticnih parametrov brez predpostavk o
specificnem reakcijskem mehanizmu [11].

MFK predstavlja napreden pristop za analizo reakcijske kinetike zamreZevanja
polimerov brez predpostavljanja specificnega reakcijskega modela. Temelji na
izokonverzijskin metodah, ki obdelujejo podatke iz ve¢ DSC-meritev pri razli¢nih
hitrostih segrevanja ter omogocajo izracun aktivacijske energije kot funkcije stopnje
konverzije. Kljuéna prednost MFK je, da omogoCa zaznavanje sprememb v
reakcijskem mehanizmu med procesom zamreZevanja, saj razliCcne vrednosti
aktivacijske energije pri razlicnih stopnjah konverzije nakazujejo kompleksne,
veCstopenjske reakcije. Ta pristop je posebej dragocen pri analizi kompleksnih
polimernih sistemov, kjer enostavni kineticni modeli ne zado$¢ajo natanénemu opisu
procesov. Z MFK pridobljenimi parametri lahko izdelamo natan¢ne napovedi
obnasanja materiala pri razli¢nih temperaturnih profilih, kar je bistveno za optimizacijo
industrijskih procesov in razvoj novih materialov s specificnimi lastnostmi
zamrezevanja [11, 18].

V diplomskem delu smo najprej preucevali, katero razmerje med smolo in iniciatorjem
je najbolj optimalno. Uporabili smo 1 %, 2 %, 3 % in 4 % iniciatorja, ki smo ga dodali v
poliestrsko smolo. Za vsak pripravljen vzorec smo, kot vidimo v tabeli 1, zasledovali
zamrezevanje pri treh razlicnih hitrostih segrevanja.

Analizo MFK smo izvajali na napravi Mettler Toledo DSC 2 [17]. Vzorce materiala smo
v §tirih razlicnih serijah segrevali od 0 °C do 200 °C, z dolo€eno hitrostjo (1, 2 in 5
K/min), po segrevanju se je vzorec ohlajal z 10 K/min. Za tem je bil izotermni segment
pri 0 °C za 5 min, nato se je segrevanje in ohlajanje ponovilo. Vsak korak je potekal v
dusikovi (N?) atmosferi, pri pretoku 20 ml/min.

11
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Slika 3: Diferen¢na dinami¢na kalorimetrija [17]

3.3.3 Dinami¢na mehanska analiza

Dinamina mehanska analiza (DMA) je toplotna in mehanska karakterizacijska
tehnika, ki se uporablja za preuCevanje viskoelasti¢nih lastnosti polimernih materialov
z uporabo periodi¢ne napetosti ali deformacije in merjenjem odziva materiala pri
nadzorovanih temperaturnih ali frekvenénih pogojih. Nacelo DMA vkljuCuje
izpostavitev vzorca majhni nihajoci sili in analizo njegove deformacije, s €imer se
pridobijo podatki o dinami¢nem E modulu , modulu izgub in faktorju du$enja (tan &). Ti
parametri razkrivajo sposobnost materiala za shranjevanje in razprsitev energije ter
omogoc¢ajo vpogled v togost, elastiChost in lastnosti duSenja. S spreminjanjem
temperature se zaznajo molekularni premiki v polimeru, pri ¢emer se prehodi, kot je
temperatura steklastega prehoda (Tg), pojavijo kot vrh na krivulji tan & ali znatno
zmanjSanje dinami¢nega E modula. DMA je zelo obcutljiv na subtilne spremembe v
strukturi polimera, zato je idealen za preuCevanje zamrezenja, strjevanja, loCevanja
faz in u€inkov dodatkov ali polnil [11, 12, 18].

Dinami¢no mehansko analizo smo izvedli na napravi Dinami¢ni mehanski analizator
(Perkin Elmer, DMA 8000) [17]. Naprava ima dvojno prizemo, kamor smo vpeli vzorce,
ki so bili oblike po standardu ISO 527 1BA. Analizo smo zaceli pri zaetni temperaturi
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25 °C in jo drzali 1 min. Vzorec se je nato postopoma segreval do 180 °C, s hitrostjo
2 °C/min. Uporabljena je bila tudi frekvenca 1,0 Hz in amplituda 0,02 mm.

3.3.4 Termogravimetricna analiza

TermogravimetriCna analiza (TGA) je tehnika termiCne analize, ki se uporablja za
preuCevanje termicne stabilnosti in sestave polimernih materialov, z merjenjem
sprememb njihove mase v odvisnosti od temperature ali Casa v nadzorovani atmosferi.
Nacelo TGA vkljuCuje segrevanje vzorca s konstantno hitrostjo ali njegovo zadrzevanje
pri doloCeni temperaturi, pri Cemer se spremlja izguba mase zaradi procesov, kot so
razgradnja, izhlapevanje, oksidacija ali razgradnja. Ko polimer dozivlja te toplotne
dogodke, se spremembe mase zabelezijo v obliki krivulie TGA (termogram), ki
obic¢ajno prikazuje masni odstotek v odvisnosti od temperature ali Casa. |1z termograma
lahko izlus€imo kljuéne informacije, kot so zaCetek razgradnje, temperature razgradnje
in preostala masa. TGA je Se posebej uporaben za doloCanje toplotne stabilnosti
polimerov, ugotavljanje vsebnosti polnil ali dodatkov ter preucevanje ucinkov okoljskih
dejavnikov, kot sta kisik ali vlaga [11, 12, 18].

Termogravimetri€no analizo smo izvedli na napravi Mettler Toledo TGA/DSC 3+, kar
je razvidno s slike 4 [17]. Metoda, ki je bila uporabljena, je potekala v dveh korakih.
Najprej smo vzorec segrevali v duSikovi atmosferi od 40 °C do 550 °C, s hitrostjo 10
K/min. Po dosezeni temperaturi 550 °C smo vzorce 20 min vzdrzevali v kisikovi
atmosferi. Pretoka obeh plinov sta bila 20 mL/min.

A ”

J

i

METTLER TOLEDO

Slika 4: Termogravimetricni analizator Mettler Toledo TGA/DSC 3+ [17]

13



Fakulteta za tehnologijo polimerov Diplomsko delo

3.3.5 Natezni test

Natezni test po standardu ISO 527 je metoda za doloanje mehanskih lastnosti
polimernih materialov, kot so natezna trdnost, modul elastiCnosti in raztezek pri
pretrgu. Pri testu se standardiziran preizkuSanec v obliki epruvete vpne v natezni stroj,
kjer nanj deluje enakomerno naras€ajoCa aksialna sila, dokler ne pride do preloma ali
znatne deformacije. Med preskusom se meri napetost (sila na enoto povrsine) in
raztezek (relativna deformacija). |z tega se doloCi natezna trdnost (om), modul
elasticnosti (Et) in raztezek pri pretrgu (ep). Tako dobljena krivulja napetosti in
deformacije zagotavlja pomembne informacije o mehanskih lastnostih materiala,
vkljuéno z natezno trdnostjo, modulom elasti¢nosti (togostjo) in duktilnostjo. S to
krivuljo lazje razumemo material in njegovo obnasanje pod obremenitvijo, saj pokaze
ali je krhek, duktilen ali gumijast oz. elastomeren.

Za izvedbo nateznega preizkusa smo uporabili trgalni stroj Shimadzu, model AG-X
plus 10 kN [17]. Vsak vzorec smo vpeli v stroj, pri Eemer smo pazili, da so vpeti ¢im
bolj enako, saj s tem zmanjSamo variacije med testi. Vsi testi so bili izvedeni skladno
s standardom ISO 527. Po standardu se vpenjalni Celjusti razmikata s hitrostjo
1 mm/min, zaCetna razdalja med Celjustma pa je 50 mm. Za vsak vzorec smo izmerili
pet paralelk, iz Cesar smo izraCunali povpreCne vrednosti ter standardne odmike
nateznih lastnosti materiala.

3.3.6 Upogibni test

Upogibni test je metoda za dolo¢anje mehanskih lastnosti materialov, predvsem
njihove upogibne trdnosti, modula elasti¢nosti in duktilnosti. Pri testu se preizku$anec,
obi¢ajno v obliki pravokotnega nosilca, podvrZze obremenitvi na dveh opornih tockah,
medtem ko se sila nana8a na eni (3-toCkovni test) ali dveh (4-toCkovni test) tockah v
sredini vzorca. Standard ISO 178 doloCa postopek za 3-to¢kovno upogibno testiranje
togih plasti¢nih materialov. Ob tem se meri obremenitev in upogibna deformacija ter
izraCunata upogibna trdnost, ki oznaCuje maksimalno napetost pred porusitvijo, in
upogibni modul, ki opisuje togost materiala v elasticnem obmocju. Test se izvaja pri
doloCeni hitrosti obremenjevanja in lahko, da se oceni vpliv okolja na mehanske
lastnosti materiala, vklju€uje razli¢ne temperaturne pogoje.

Enako kot za natezni test smo upogibni test izvajali na univerzalnem trgalnem stroju
Shimadzu AG-X plus 10 kN. Uporabili smo trito€kovni upogibni test, skladno s
standardom I1SO 178. Epruveta se upogibni €eljusti bliza in posledino upogiba s
hitrostjo pomika 2mm/min. Za vsak vzorec smo izmerili lastnosti pet epruvet, iz Cesar
smo izraCunali povpreCne vrednosti ter standardne deviacije upogibnih lastnosti
materiala.
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3.3.7 Opti¢éna mikroskopija

Opticna mikroskopija je analitska tehnika, ki omogoCa opazovanje mikrostrukture
materialov s pomocjo vidne svetlobe in optiCnega sistema le€. Deluje na principu
osvetljevanja vzorca z usmerjeno svetlobo, ki se lomi, odbija ali absorbira, kar
omogoca tvorbo povecane slike v mikroskopu. Glavne metode vklju€ujejo svetlo polje,
temno polje, fazni kontrast, polarizacijsko in fluorescentno mikroskopijo, ki se
uporabljajo glede na lastnosti vzorca. Za opazovanje polimernih materialov se pogosto
uporabljajo tehnike, kot sta presevna in refleksijska mikroskopija, ki omogocata analizo
morfologije, homogenosti, velikosti delcev ter napak, denimo razpok ali necistocC.
Omejitev optiCne mikroskopije je locljivost, ki je zaradi valovne dolZine svetlobe
omejena na priblizno 200 nm.

Opti¢no mikroskopijo smo izvedli na opticnem mikroskopu KEYENCE VHX 7000 [17].
Pod mikroskopom smo analizirali vzorce, pridobljene iz prelomov nateznega
preizkusa, pri ¢emer smo opazovali preplet steklenih vlaken. Gledali smo tudi ostanke
vzorcev po TGA analizi, da bi natan¢no izmerili premer steklenih vlaken. Vzorce smo
pregledovali pri 200-kratni in 1000-kratni pove€avi. Na podlagi teh meritev smo
izraCunali povpreCne premere in standardne deviacije vlaken za vsako posamezno
mato. Da bi dobili bolj jasno sliko preseka vzorcev, smo uporabili funkcijo mikroskopa
za sestavljanje vec slik v eno, kar nam je omogocilo, da smo pridobili slike z ve€ ravni
ostrenja. Ta pristop nam je zagotovil bolj podrobno in celovito predstavo o strukturi in
porazdelitvi steklenih vlaken v materialu.
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4 REZULTATI IN DISKUSIJA

41 MFK

Na slikah 5 do 8 v prilogi 1 so podane krivulje MFK analize za konverzijo, v prilogi 2,
na slikah 9 do 11, do pa so podane krivulje steklastega prehoda Tg. V tabelah 3 do 6
so zbrani rezultati meritev konverzije, v tabeli 7 pa Tg pri razlicnih hitrostih segrevanja.

Pri vseh vzorcih opazimo, da se stopnja konverzije poveCuje s temperaturo. To
viSje temperature obiCajno pospesujejo kemijske reakcije. |z tabel tudi opazimo, da
daljSi cas omogoca vecjo stopnjo zamrezenosti, saj imajo molekule veC Casa za
reakcijo.

Vzorec 02 se je zaradi svoje izjemne ucinkovitosti pri zamreZevanju pokazal kot najbolj
optimalen med analiziranimi vzorci. Pri vecini temperaturnih in ¢asovnih kombinacij
dosega najvisje vrednosti konverzije, kar pomeni, da je najbolj reaktiven. Na primer,
pri 100 °C in ¢asu zadrZzevanja 0,1 min je konverzija vzorca 02 009 %, medtem ko so
vrednosti za Cas zadrZevanja, da dosezemo enako konvrzijo, za preostale vzorce
precej viSje (0,68 min, 0,13 min in 0,27 min). Poleg tega vzorec 02 ohranja nizke
vrednosti konverzije tudi pri viSjih temperaturah, kar kaze na njegovo stabilnost in
sposobnost hitrejSega zamreZevanja v razli¢nih pogojih.

Dodatno podkrepitev njegove optimalnosti najdemo tudi v podatkih o steklastem
prehodu (Tg). Vzorec 02 ima pri razli¢nih hitrostih segrevanja (1, 2 in 5 K/min) relativho
visoke vrednosti Ty, kar kaze na dobro termi¢no stabilnost. Na primer, pri hitrosti
segrevanja 5 K/min ima vzorec 02 Tq vrednost 83,9 °C, kar je vi$je kot pri vzorcih 01,
03in 04 (79,6 °C, 84,1 °C in 79,6 °C). Poleg tega ima vzorec 02 tudi primerne vrednosti
spremembe toplotne kapacitete (delta cp), kar nakazuje, da ima dobro sposobnost
absorbiranja toplote ob steklastem prehodu.

S temi rezultati smo ugotovili, da je vzorec 02 najbolj primeren za nadaljnjo analiziranje
zaradi kombinacije visoke reaktivnosti, stabilnosti, ucinkovitosti pri razlinih
temperaturah in Casovnih intervalih ter dobre termicne stabilnosti.

16



Fakulteta za tehnologijo polimerov Diplomsko delo

Tabela 3: Tabela s podatki ¢asov pri navedenih temperaturah za doseganje
konverzije vzorca 822 2023 0207_01

Vzorec DSC 822_2023_0207_01 MFK

[min] | 20°C [ 40°C [ 60°C | 80°C [ 100°C | 120°C 140 °C 160 °C
In(k)

10 % 954 | 2,37 0,68 0,22 0,08 0,03
25 % 4,78 155 0,56 0,23 0,99
50 % 4,01 171 0,79 0,39
75 % 8,51 4,08 2,10 1,15
90 % 6,65 341 1,82
95 % 7,99 3,58 182
98 % 4,00 1,82

Tabela 4: Tabela s podatki ¢asov pri navedenih temperaturah za doseganje
konverzije vzorca 822 2023 0207 _02

Vzorec DSC 822_2023_0207_02 MFK
min] [20°C [ 40°C | 60°C | 80°C | 100°C 120 °C 140 °C 160 °C
In(k)
10 % 1188 | 192 | 038 0,09 0,02 0,01 0,00
25 % 519 | 1,38 0,43 0,15 0,06 0,02
50 % 11,01 | 331 113 0,43 0,18 0,08
75 % 2045 | 6,29 2,20 0,85 0,36 0,17
90 % 10,65 3,74 146 0,62 0,29
95 % 14,36 5,01 1,95 0,83 0,38
98 % 19,78 6,92 2,69 115 0,53

Tabela 5: Tabela s podatki ¢asov pri navedenih temperaturah za doseganje
konverzije vzorca 822 2023 0207_03

Vzorec DSC 822_2023_0207_03 MFK

[min] | 20°C | 40°C [ 60°C [ 80°C | 100°C | 120°C 140 °C 160 °C
In(k)

10 % 889 | 182 | 045 | 013 0,04 0,02 0,01
25 % 456 | 136 | 046 0,17 0,07 0,03
50 % 9,07 | 291 1,05 0,42 0,19 0,09
75 % 508 | 178 0,70 0,30 0,14
90 % 837 | 271 0,98 0,39 0,17
95 % 3,55 1,10 0,39 0,17
98 % 6,95 1,58 0,41 0,17
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Tabela 6: Tabela s podatki Casov pri navedenih temperaturah za doseganje
konverzije vzorca 822 2023 0207 _04

Vzorec DSC 822_2023_0207_04 MFK
[min] 20°C | 40°C | 60°C | 80°C | 100°C 120 °C 140 °C 160 °C
In(k)
10 % 8,40 2,23 0,74 0,27 0,11 0,05 0,02
25 % 4,72 1,64 0,64 0,27 0,13 0,06
50 % 8,27 2,93 1,16 0,50 0,24 0,12
75 % 4,70 1,83 0,79 0,37 0,18
90 % 7,11 2,78 1,20 0,56 0,28
95 % 9,04 3,61 1,58 0,75 0,38
98 % 4,88 2,19 1,06 0,55
Tabela 7: Tabela s podatki Tq pri razlicnih hitrostih segrevanja
822_2023_0207_01 ‘ 822_2023_0207_02 ‘ 822 2023 _0207_03 ‘ 822 2023 _0207_04
Hitrost segrevanja 1 K/min
Tq (°C) 89,7 80,8 73,5 66,6
Delta cp [J/gK] 0,374 0,282 0,372 0,251
Hitrost segrevanja 2 K/min
Tq (°C) 74,1 76,1 773 69,0
Delta cp [J/gK] 0,462 0,374 0,409 0,319
Hitrost segrevanja 5 K/min
Tq (°C) 79,6 83,9 84,1 79,6
Delta cp [J/gK] 0,581 0,329 0,432 0,394

4.2 Diferencialna dinami€na kalorimetirja

V prilogi 3, na slikah 12 do 17, so podane krivulje DSC analize. V tabeli 8 smo zbrali
rezultate DSC meritev za prvo segrevanje in ohlajanje, v tabeli 9 pa za drugo
segrevanje. Podatki iz DSC analize za vzorce 00 do 05 kazejo razlicne termi¢ne
lastnosti, ki so posledica razlicnih receptur vzorcev. Vzorec 00 vsebuje samo
poliestrsko smolo z iniciatorjem, medtem ko vzorci 01 do 05 vsebujejo razliche matrice
z recikliranimi steklenimi vlakni. Analiza temelji na podatkih o steklastem prehodu (Tg),
temperatur talis€¢ (Tm1 in Tm2), temperature kristalizacije (Tc) ter spremembah entalpije
(AH).

Vzorec 00, ki vsebuje samo poliestrsko smolo z iniciatorjem, kaze znacilnosti
amorfnega materiala brez opaznih talilnih ali kristalizacijskih vrhov. Njegov steklasti
prehod pri prvem segrevanju je 60,6 °C, pri drugem segrevanju pa se zvisa na 86,5 °C,
kar kaze na spremembe v strukturi materiala po prvem segrevanju. Vzorec se pri
segrevanju dodatno zamrezi. Vzorci 01 do 05, ki vsebujejo reciklirana steklena viakna,
kaZejo nekoliko visje vrednosti Tg (63,4 °C do 65,6 °C) pri prvem segrevanju, kar
nakazuje, da dodatek steklenih vlaken izboljSa termiCno stabilnost materiala. Poleg
tega ti vzorci kazejo temperature taliS¢ pri priblizno 130 °C (Tm1) in 165-172 °C (Tm2),
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kar pripisujemo uporablienemu termoplastichnemu vezivu v stekleni mati. Spremembe
entalpije pri taljenju (AHmt1 in AHm2) so negativne, kar je znacCilno za endotermne
procese, medtem ko so temperature kristalizacije (Tc) pri priblizno 112 °C s pozitivnimi
vrednostmi AHc, kar kaZe na eksotermne procese.

Med vzorci 01 do 05 se je vzorec 03 pokazal kot najboljsi zaradi najviSje vrednosti Cp
(0,09 J/gK) pri prvem segrevanju. To pomeni, da ima najboljSo sposobnost
absorbiranja toplote ob steklastem prehodu. Poleg tega ima uravnotezene vrednosti
AHm1 (-7.81 J/g) in AHm2 (—=2.91 J/g), kar kaZe na stabilno termi¢no obnaSanje. Po
drugi strani je vzorec 5 najslabs$i zaradi najnizje vrednosti Cp (0,025 J/gK), kar pomeni,
da ima najmanjSo sposobnost absorbiranja toplote, in relativno visokih vrednosti AHm1
(=7.74 J/g) in AHm2 (—2.79 J/g), kar kaZze na vecljo potrebno energijo za taljenje in
posledicno manjso termicno stabilnost.

Tabela 8 : Rezultati DSC meritev 1. segrevanja in ohlajanja

1. segrevanje ohlajanje

oee {109 g |09 o | 6 | we) | o | e | o | we

822 2023 0207 02 00 | 6525 | 38 | 606 | 0,149 / / / / / /
822_2023_0207_02_01 / ! 63,4 0,071 130,1 -6,39 170,7 -3,73 1125 | 10,00
822_2023_0207_02_02 / I 64,7 0,043 1307 7,16 171,9 4,27 11,7 | 10,99
822_2023_0207_02_03 / I 64,7 0,040 1297 7,81 170,8 2,91 1124 | 11,20
822_2023_0207_02_04 / I 65,6 0,090 130,1 -6,56 165,5 -2,59 112,2 9,51
822_2023_0207_02_05 / I 63,9 0,025 1297 7,74 170,6 2,79 1126 | 1049

Tabela 9: Rezultati DSC meritev 2. segrevanja

2. segrevanje
Vzorec Tq(°C) | Cp (J/IgK) | Tm1 (°C) ﬁjl-llg; Tm2 (°C) | AHm2 (J/g)

822_2023_0207_02_00 86,5 0,041 / / / /

822_2023_0207_02_01 / / 130,2 -10,32 1614 -1,89
822_2023_0207_02_02 / / 1308 -8,46 162,2 -1,66
822_2023_0207_02_03 / / 129,7 -8,51 162,1 .72
822_2023_0207_02_04 ! / 1298 -6,48 161,1 -1,85
822_2023_0207_02_05 I / 1289 -8,35 1614 1,74
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4.3 Dinamiéna mehanska analiza

Na slikah 18 do 23 v prilogi 4 so podane krivulje DMA analize. Podatki iz tabele 10
prikazujejo dinamiéni elasti¢ni modul (E") pri 30 °C ter vrednosti steklastega prehoda
(Tg) in faktorja izgub (tan &) za vzorce 00 do 05. Ti podatki omogocajo vpogled v
mehanske, toplotne in viskoelasti¢ne lastnosti materialov.

Vzorec 01 se je zaradi svoje izjemne togosti in termi¢ne stabilnosti izkazal kot najboljSi
med analiziranimi vzorci. Z E 1,44 GPa pri 30 °C je najbolj tog, kar pomeni, da se
najbolj upira deformaciji pod obremenitvijo. Poleg tega ima najvisjo temperaturo
drzanja oblike (HDT)pri 76,4 °C, kar kaze na dobro termi¢no stabilnost in sposobnost
ohranjanja mehanskih lastnosti pri vi§jih temperaturah. Vrednost tan 62 (0,615) pri
drugem segrevanju nakazuje uravnotezene viskoelastiCne lastnosti. To pomeni, da
material uc€inkovito disipira energijo ob obremenitvi brez prevelikih izgub tudi v obmocju
prvega talis¢a termoplasti¢nega veziva pri mati.

Po drugi strani je vzorec 05 najslabsi zaradi najnizjega E” (0,83 GPa), kar nakazuje na
manjso togost in vecjo obcutljivost na deformacijo. Njegova vrednost HDT (63,6 °C) je
tudi nizja, kar pomeni, da ima manjSo termi¢no stabilnost v primerjavi z vzorcem 01.
Ceprav ima vzorec 05 vrednost Tgtan 51 (95,1 °C), ki kaZe na zamreZenost poliestrske
smole in ni tako visoka kot pri vzorcu 01, kar nakazuje, da lahko vzorec 05 z dodatnim
tempranjem Se dodatno zamrezimo.

Vzorci 00 do 05 kazejo razliCne stopnje zamrezenosti, togosti, termicnih in
viskoelasti¢nih lastnosti. Najmanj je zamrezen vzorec 00, najbolj tog je vzorec 01, ki
ima hkrati tudi najvi§jo HDT in steklasti prehod, kar pomeni, da je tudi najbolj zamrezen.
Najbolj elasti¢ni odziv ima vzorec 05, ki je najmanj zamrezen.

Tabela 10: Rezultati DMA meritev

Vzorec E"pri 30°C HDT (°C) Tii Tans:(°C) | 1*™% | Tanss ()
(GPa) (°C)
(°C)
8222023 0207_00 1,08 58,0 88,0 0,508 / /
822_2023_0207_01 1,44 76,4 104,4 0,546 130,3 0,615
822_2023 0207 02 1,13 63,3 / / 1265 | 0,758
822_2023 0207 03 1,00 68,4 956 | 0438 / /
822_2023_0207_04 1,10 70,7 / / 102,7 | 0377
822_2023_0207_05 0,83 63,6 95,1 0,381 / /

4.4 Termogravimetricna analiza

V prilogi 5, na slikah 24 do 29, so podane krivulje TGA analize. Podatki iz tabele 11
temeljijo na temperaturah razgradnje (T41 in Td2), odstotkih razgradnje, deleZu saj (%)
in anorganskem ostanku (%).
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Na podlagi rezultatov TGA-analize se je vzorec 01 izkazal kot najprimernejsi med
vsemi analiziranimi vzorci. Njegova prednost je v relativnho visoki temperaturi prve
stopnje razgradnje (Ta1 = 394, 4 °C), kar nakazuje dobro termi¢no stabilnost v
primerjavi z drugimi vzorci. Visoka temperatura razgradnje v prvi fazi nakazuje, da je
pomeni, da se organske komponente materiala ucinkovito razgradijo in ne puscajo
velike koli€ine ostankov. Hkrati ima razmeroma nizek anorganski ostanek (5,57 %),
kar nakazuje, da je koli€ina steklenih vlaken v mati najnizja in vsebuje najveC€ ostankov
duroplastiCne matrice. To pomeni, da je vzorec 01 najbolj zamrezen in posledicno
najbolj termicno stabilen.

Vzorec 04 je po drugi strani najslabSi med analiziranimi vzorci. Njegova glavna
pomanijkljivost je najvisji delez druge degradacije, ki znasa 17,9 % (T42 = 469,9 °C),
kar kaZze na manjSo termi¢no stabilnost v drugi fazi razgradnje. To pomeni, da se
material pri niZjih temperaturah zacne hitreje razgrajevati, kar lahko negativno vpliva
na njegovo uporabnost v visokotemperaturnih aplikacijah. Poleg tega ima vzorec 04
visok delez anorganskega ostanka (15 %). To nakazuje na prisotnost velike koli€ine
steklenih vlaken. |z navedenih rezultatov lahko zaklju€imo, da je kljub visokemu delezu
steklenih vlaken, ki delujejo kot toplotni stabilizator, ki pomakne temperaturo
razgradnje k viSjim temperaturam, temperatura druge degradacije najnizja kot
posledica najnizje stopnje zamrezZenja vzorca.

Vzorec 00, ki vsebuje samo poliestrsko smolo z iniciatorjem, ima najvisjo temperaturo
prve stopnje razgradnje (Td41 = 404,16 °C), kar je najvisja vrednost med vsemi vzorci.
To kaZe na izjemno termi¢no stabilnost v prvi fazi razgradnje. Vendar ima ta vzorec
tudi najvedji delez saj (8,7 %), kar je znaCilno za organske materiale, saj se ti ob
segrevanju razgradijo v vecji meri v sajaste ostanke. Kljub dobri termicni stabilnosti
ima vzorec 00 zelo nizek anorganski ostanek (0,6 %), kar pomeni, da se skoraj vse
organske komponente popolnoma razgradijo, ne da bi ostale anorganske komponente.
To lahko pomeni, da material nima dodatkov, kot so razliCnha polnicla, ki bi izboljSala
njegove lastnosti oz. znizala ceno.

Ce primerjamo vse vzorce, je vzorec 01 najbolj uravnoteZen, saj zdruzuje dobro
termi¢no stabilnost, nizko koli¢ino saj in primerno koli¢ino anorganskega ostanka. To
pomeni, da ima material dobre termi¢ne lastnosti, hkrati pa ohranja tudi mehansko
trdnost zaradi optimalne koli€ine steklenih vlaken. Po drugi strani vzorec 04 kaze
najvecje pomanijkljivosti, saj ima nizko termi¢no stabilnost v drugi fazi razgradnje in
preveliko koliCino anorganskega ostanka, kar lahko negativho vpliva na mehanske
lastnosti materiala. Vzorec 00, Ceprav ima izjemno visoko temperaturo prve stopnje
razgradnje, ni primeren za aplikacije, kjer so potrebne tudi dobre mehanske lastnosti,
saj nima anorganskih dodatkov, ki bi izbolj$ali trdnost materiala.
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Tabela 11: Rezultati TGA meritev

Vzorec Ta1 (°C) Raz(;oa)d ! Ta2 (°C) Raz(;oa)d 2 Saje (%) :::;:iin(soz;
822 2023 020700 | 404,1 90,7 / / 87 0.6
822 2023 0207 01 | 394,4 81,1 465,8 9,3 4,0 5.6
822_2023_0207_02 392,7 61,1 474,4 12,6 3,2 23,1
822_2023_0207_03 390,7 70,2 471,6 13,1 4,0 12,7
822_2023_0207_04 394,3 63,7 469,9 17,9 3,5 14,9
822_2023_0207_05 396,0 68,2 474,8 17,2 4,0 10,6

4.5 Natezni test

Na slikah 30 do 35 v prilogi 6 so podane krivulje nateznega testa. Podatki v tabeli 12
iz nateznega testa za vzorce 0 do 5 omogocajo vpogled v mehanske lastnosti
materialov, kot so natezni E modul (Et), natezna trdnost (om), raztezek pri natezni
trdnosti (em) in raztezek pri porusSitvi (t).

Vzorec 04 se je zaradi svoje izjemne kombinacije mehanskih lastnosti pokazal kot
najboljSi med vzorci 01 do 05 v nateznem testu. Z natezno trdnostjo 18,8 MPa ima
najvisjo odpornost proti raztezanju med vsemi vzorci, kar pomeni, da se najbolj upira
(3,7 %) in raztezek pri porusitvi (3,9 %), kar kaZe na visoko elasti¢nost in sposobnost
absorbiranja energije pred porusitvijo. Et (2,9 GPa) je tudi relativno visok, kar pomeni,
da je material dovolj tog, da se ne deformira preveC¢ pod obremenitvijo, hkrati pa
ohranja dobro Zilavost.

Po drugi strani je vzorec 02 najslab$i zaradi najnizje natezne trdnosti (10,5 MPa), kar
pomeni, da se najlazje pretrga pod obremenitvijo. Poleg tega ima najnizji raztezek pri
natezni trdnosti (1,7 %) in raztezek pri porusitvi (2,2 %), kar kaze na nizko elasti¢nost

v

da je material najmanj tog med vsemi vzorci.

Vzorec 00, ki vsebuje samo poliestersko smolo z iniciatorjem, ima dokaj visok Et (2,3
GPa), kar kaze na zelo togo strukturo poliestrske matrice, vendar je treba upostevati,
da gre za Cisto smolo brez steklenih vlaken, kar je v praksi redko uporabno. Kljub temu
ima visok raztezek pri porusitvi (10, 24 %), kar kaze na visoko sposobnost deformacije
pred pretrganjem.
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Tabela 12: Rezultati nateznih testov

Vzorec E: (GPa) om (MPa) &m (%) &t (%)
822_2023_0207_02_00 2,3 13,9 5,3 10,2
822_2023_0207_02_00 STD 0,3 10,6 7,0 11,0
822_2023_0207_02_01 3,4 11,7 2,2 3,0
822_2023_0207_02_01 STD 0,2 2,2 0,4 0,9
822_2023_0207_02_02 2,3 10,5 1,7 2,2
822_2023_0207_02_02 STD 0,2 2,8 0,3 0,3
822_2023_0207_02_03 2,5 8,4 2,1 3,5
822_2023_0207_02_03 STD 0,3 2,2 0,4 0,7
822_2023_0207_02_04 2,9 18,8 3,7 3,9
822_2023_0207_02_04 STD 0,6 2,4 0,7 0,6
822_2023_0207_02_05 2,4 15,3 2,5 3,1
822_2023_0207_02_05 STD 0,3 3,2 0,4 0,7

4.6 Upogibni test

V prilogi 7, na slikah 36 do 40, so podane krivulje upogibnega testa. Podatki iz tabele
13 iz upogibnega testa omogoc€ajo vpogled v mehanske lastnosti materialov, kot so
modul elasti¢nosti pri upogibanju (Es), upogibna trdnost (ofm) in raztezek pri maksimalni
obremenitvi (€m).

Vzorec 05 se je zaradi svoje izjemne kombinacije mehanskih lastnosti pokazal kot
najboljSi med vsemi analiziranimi vzorci v upogibnem testu. Z upogibno trdnostjo 47,8
MPa ima najviSjo odpornost proti upogibanju, kar pomeni, da se najbolj upira prelomu
kar kaze na visoko Zilavost in sposobnost absorbiranja energije pred prelomom. E (2,6
GPa) je tudi relativno visok, kar pomeni, da je material dovolj tog, da se ne deformira
preveC pod obremenitvijo, hkrati pa ohranja dobro razteznost.

Po drugi strani je vzorec 02 najslabs$i zaradi najnizje upogibne trdnosti (33,7 MPa). To
pomeni, da se najlazje prelomi pod obremenitvijo. Poleg tega ima najnizji Es (2,2 GPa),
kar kaZze na manjSo togost v primerjavi z drugimi vzorci. Kljub temu ima nekoliko vis;ji
raztezek pri maksimalni obremenitvi (2,4 %), v primerjavi z vzorcem 01, kar nakazuje,
da ima Se vedno dolo¢eno sposobnost deformacije pred prelomom.

Vzorec 01 ima upogibno trdnost 38,7 MPa in raztezek pri maksimalni obremenitvi
2,0 %, kar kaZe na zmerno odpornost proti upogibanju in razteznost. Er (2.7 GPa) je
nekoliko visji kot pri vzorcu 02, kar pomeni, da je material nekoliko bolj tog. Vzorec 03
ima podobne lastnosti kot vzorec 01, z upogibno trdnostjo 38,4 MPa in raztezkom pri
maksimalni obremenitvi 2,1 %, vendar ne dosega lastnosti vzorca 05.
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Vzorec 04 ima nekoliko visjo upogibno trdnost (43,1 MPa) in raztezek pri maksimalni
obremenitvi (2,3 %) v primerjavi z vzorci 01 in 03, kar kaze na boljSe mehanske
lastnosti. Kljub temu Se vedno ne dosega vrednosti vzorca 05.

Tabela 13: Rezultati upogibnega testa

Vzorec E: (GPa) om (MPa) &m (%)
822_2023_0207_02_01 2,7 38,7 2,0
822_2023_0207_02_01 04 42 06

STD ’ ’ ’
822_2023_0207_02_02 2,2 33,7 2,4
822_2023§_(|)_2D07_02_02 0,2 3.4 04
822_2023_0207_02_03 2,6 38,4 2,1
822_2023_0207_02_03 0.4 6.4 04

STD ’ ’ !
822_2023_0207_02_04 2,3 43,1 2,3
822_2023_0207_02_04

STD 0,6 8,0 0,3
822_2023_0207_02_05 2,6 47,8 2,8

822_2023_0207_02_5STD 0,3 51 0,4

4.7 Opticéna mikroskopija

Podatki iz tabele 14 in slik 41 do 47 v prilogi 8 nam dajo vpogled v strukturo in
homogenost steklenih vlaken v vzorcih. Ostanki, ki jih lahko opazimo zraven steklenih
vlaken, sklepamo, da so anorganska polnila v smoli, kot npr. kreda, ter da so pri
recikliranih steklenih vlaknih e dodane necistoce.

Vzorec 03 se izkazuje kot najboljSi glede na homogenost premera steklenih vlaken,
saj ima najmanjSo variabilnost (STD = 3,71 ym) in povprec¢ni premer viaken 15,82 ym.
To pomeni, da so vlakna v tem vzorcu bolj enakomerno $iroka, kar lahko prispeva k
boljSim mehanskim lastnostim materiala. Enakomerni premer viaken omogoc¢a boljSo
porazdelitev obremenitve v materialu, kar lahko izboljSa njegovo trdnost in odpornost
proti deformaciji.

Po drugi strani je vzorec 02 najslabsi zaradi najvecje variabilnosti v premerih viaken
(STD = 7,42 pm), kljub temu da ima povpreCen premer viaken 15,65 pm, kar je
podobno kot pri vzorcu 03. Velika variabilnost v premerih vlaken lahko povzrodi
neenakomerno porazdelitev obremenitve, kar lahko negativno vpliva na mehanske
lastnosti materiala, kot sta trdnost in razteznost.

Vzorec 05 ima najvecji premer viaken (16,58 um) med vsemi vzorci, kar lahko
teoreti¢no poslabsa trdnost materiala, vendar je variabilnost (STD = 5,76 um) nekoliko
vecja kot pri vzorcu 03. Vzorca 01 in 04 imata podobne povprecne premere vlaken
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(14,68 um in 15,13 ym) in zmerno variabilnost (STD = 5,67 ym in 5,66 um), kar kaze
na povpre¢no homogenost vliaken.

Tabela 14: Povprecni premer steklenih viaken

Vzorec Premer steklenih viaken (um) | STD premera steklenih vlaken (um)
822_2023_0207_00 / /
822_2023_0207_01 14,68 5,67
822_2023_0207_02 15,65 7,42
822_2023_0207_03 15,82 3,71
822_2023_0207_04 15,13 5,66
822_2023_0207_05 16,58 5,76

V prilogi 9 nam slike 49 do 60 prikazujejo presek vzorca pri nateznem testu, ki nam
pove prepojenost mate s smolo. Pri vzorcu 01 opazimo dobro homogenost in
prepojenost z enakomerno usmerjenostjo vlaken, ki so med seboj primerljiva, brez
prisotnosti mehurckov ali razpok. Vzorec 02 ima prav tako dobro homogenost in
prepojenost, z enako usmerjenostjo vlaken, vendar so prisotni mehurcki ali razpoke.
Pri vzorcu 03 je usmerjenost vlaken neenakomerna, vlakna so razli¢cna in opazimo
skupke vlaken, vendar je prepojenost smole okrog vilaken boljSa kot pri vzorcih 01 in
02, Ceprav so prisotni mehurcki ali razpoke. Vzorec 04 ima Se bolj razlicno usmerjenost
vlaken in vecje skupke vlaken, s Se boljSo prepojenostjo smole kot pri prejsSnjih vzorcih,
razen pri vzorcu 05, vendar so tudi tu prisotni mehurcki ali razpoke. Vzorec 05 ima
razlicno usmerjenost vlaken in vecje skupke vlaken kot vzorec 04, z najboljSo
prepojenostjo smole od vseh vzorcev, vendar slabo homogenost smole z vlakni, brez
prisotnosti mehurékov. Skupno lahko reCemo, da vsak vzorec kaze razlicne stopnje
prepojenosti, homogenosti in usmerjenosti vlaken, kar vpliva na njihove mehanske
lastnosti.
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5 SKLEP

Cilj tega diplomskega dela je bil ugotoviti, kako iniciator vpliva na zamrezenost smole
in kako se to kaze v materialu. Z uporabo MFK analize in njegovih rezultatov smo
ugotovili, da je najbolj primerna uporaba 2 % iniciatorja s smolo, saj je bil zaradi svoje
izjemne ucinkovitosti pri zamrezevanju najbolj optimalen med analiziranimi vzorci.

v

stabilnost in sposobnost hitrejSega zamrezevanja v razli¢nih pogojih.

Analiza DSC je pokazala, da ima vzorec 03 najbolj uravnotezen in termi¢no stabilen
material, medtem ko vzorec 05 kaze najveCje pomanjkljivosti v termicnih lastnostih.
Vzorec 03 ima visoko temperaturo steklastega prehoda (Tg) in dobro sposobnost
absorbiranja toplote, kar ga naredi primernega za aplikacije, kjer je potrebna visoka
termiCna stabilnost.

|z analize DMA je razvidno, da vzorec 04 predstavlja najboljSi material med vzorci 01
do 05 zaradi visoke togosti (E” 1,10 GPa) in najvisje temperature steklastega prehoda
(70,7 °C). Kljub nekoliko nizjem steklastem prehodu (Tgtans1 = 102,7 °C) je njegova
kombinacija lastnosti primerna za aplikacije, kjer sta kljuéna togost in termi¢na
stabilnost. Vzorec 05 ima najvecje pomanjkljivosti v togosti in termi¢ni stabilnosti.

TGA analiza je pokazala, da vzorec 01 predstavlja najbolj uravnotezen material z
dobrimi termicnimi lastnostmi in primerno koli¢ino anorganskih dodatkov. Vzorec
04 ima najvecje pomanijkljivosti v termicni stabilnosti in sestavi, medtem ko vzorec
00 (samo smola) ni primeren za aplikacije, kjer je potrebna tudi mehanska trdnost.

V nateznem testu se je vzorec 04 izkazal kot najboljSi z odli€no kombinacijo togosti
(2,9 GPa), natezne trdnosti (18,8 MPa) in raztezka pri pretrgu (3,7 %). Vzorec 02 je
najslabsi z najnizjo natezno trdnostjo (10,5 MPa) in raztezkom (1,7 %). Vzorci 01, 03
in 05 kazejo razlicne stopnje lastnosti, pri ¢emer vzorec 01 nekoliko izstopa z visjo
natezno trdnostjo (11,7 MPa), vendar Se vedno ne dosega lastnosti vzorca 04.

Pri upogibnem testu je vzorec 05 najboljsi z visoko upogibno trdnostjo (47,8 MPa) in
raztezkom (2,76 %). Vzorec 02 ima najvecje pomanijkljivosti v mehanskih lastnostih.
Vzorci 01, 03 in 04 kazZejo razlicne stopnje lastnosti, pri Cemer vzorec 04 izstopa z
boljSo upogibno trdnostjo (43,1 MPa), vendar $e vedno ne dosega lastnosti vzorca 05.

Mikroskopska analiza je pokazala, da ima vzorec 03 najbolj homogeno strukturo
steklenih viaken (STD = 3,71 um), kar lahko prispeva k boljSim mehanskim
lastnostim. Vzorec 02 ima najvecjo variabilnost v premerih vlaken (STD = 7,42 um),
kar kaze na najslabso homogenost. Vzorci 01, 04 in 05 kazejo zmerno variabilnost, pri
¢emer vzorec 05 izstopa z najvecjim premerom vlaken (16,58 ym), vendar $e vedno
ne dosega homogenosti vzorca 03.

Na podlagi vseh izvedenih analiz (DSC, DMA, TGA, natezni in upogibni test ter
mikroskopska analiza) lahko sklepamo, da se vzorec 04 zaradi svoje izjemne
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kombinacije mehanskih, termicnih in strukturnih lastnosti izkazuje kot najboljSi med
vsemi vzorci. V nateznem testu ima vzorec 04 najvi§jo natezno trdnost (18,8 MPa) in
najvecji raztezek pri natezni trdnosti (3,7 %), kar kaZe na odlicno kombinacijo trdnosti
in Zilavosti. V upogibnem testu ima tudi visoko upogibno trdnost (43,1 MPa) in raztezek
pri maksimalni obremenitvi (2,3 %), kar potrjuje njegovo odpornost proti deformaciji.
Poleg tega ima vzorec 04 v TGA analizi visoko temperaturo prve stopnje razgradnje
(394,37 °C) in razmeroma nizek delez saj (3,5 %), kar kaze na dobro termi¢no
stabilnost. V DSC analizi ima tudi visoko temperaturo steklastega prehoda (Tg =
70,7 °C), kar pomeni, da je material stabilen pri viSjih temperaturah. Mikroskopska
analiza dodatno potrjuje, da ima vzorec 04 relativno homogeno strukturo steklenih
vlaken s povpre¢nim premerih 15,13 ym in zmerno variabilnostjo (STD = 5,66 ym), kar
prispeva k boljSi porazdelitvi obremenitve in izboljSanju mehanskih lastnosti.

Po drugi strani je vzorec 02 najslabsi med vsemi vzorci zaradi vecjih pomanjkljivosti v
vecini analiz. V nateznem testu ima najniZjo natezno trdnost (10,5 MPa) in raztezek pri
natezni trdnosti (1,7 %), kar kaZe na slabo odpornost proti deformaciji. V upogibnem
testu ima tudi najnizjo upogibno trdnost (33,7 MPa) in Ef (2,2 GPa). V TGA analizi ima
vzorec 02 nizjo temperaturo prve razgradnje (392,7 °C) in visok delez anorganskega
ostanka (23,1 %), kar kaze na manjSo termi¢no stabilnost in vecjo koli¢ino steklenih
vlaken, ki lahko negativno vplivajo na lastnosti materiala. Mikroskopska analiza
dodatno razkriva, da ima vzorec 02 najvecjo variabilnost v premerih vlaken (STD =
7,42 um), kar pomeni, da so vlakna razli¢no Siroka, kar lahko povzro€i neenakomerno
porazdelitev obremenitve in posledi¢no slabse mehanske lastnosti.

Vzorec 00, ki vsebuje samo poliestrsko smolo z iniciatorjem, ima kljub izjemnim
lastnostim, kot so visok Er (2,3 GPa) in visoko temperaturo steklastega prehoda
(76,4 °C), omejeno uporabnost v praksi, saj ne vsebuje steklenih viaken, ki so klju¢ne
za izboljSanje mehanskih lastnosti kompozitnih materialov. Visoka stopnja iniciatorja v
vzorcu 00 zagotavlja dobro zamrezenost, vendar brez steklenih viaken material ni
primeren za zahtevnejSe aplikacije.

Skupno gledano je vzorec 04 zaradi svoje odlicne kombinacije mehanskih, termicnih
in strukturnih lastnosti najboljSa izbira za uporabo po recikliranju. Ima visoko trdnost,
dobro razteznost, visoko termi¢no stabilnost in relativnho homogeno strukturo steklenih
vlaken, kar ga naredi primernega za uporabo v aplikacijah so zahtevane dobre
mehanske lastnosti in odpornost proti visokim temperaturam. Vzorec 02 je najslabsi
zaradi vecjih pomanjkljivosti v vecini analiz, medtem ko vzorec 00, kljub izjemnim
lastnostim zaradi visoke stopnje iniciatorja, ni primeren za prakticno uporabo brez
steklenih vlaken. Vzorec 04 je zato najboljSa izbira za uporabo po recikliranju, saj
zdruzuje dobre mehanske lastnosti, termi¢no stabilnost in homogeno strukturo
steklenih vlaken.
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121:200,0.0,0 °C, ~10,00 K/rman, N2 20,0 mijmin Sample: DSC 822_2023_0207_01-5Kmin, 435300mg ~ 250% - : - 478 1,55 056 03 99,0903
[3] 0,0°C, 500 min, N2 20,0 il min 50,0 % . . - - 4,01 171 07 03
4] 0,0.200,0 °C, 10,00 Kjmin, M2 20,0 mif i 0% - . - . 851 408 21 115
[5] 200,0..0,0 °C, ~10,00 K/rmin, N2 20,0 mifmin %0,0% . . B . . 665 Ta1 18
Synchronization enatled 950% . . . 79 Im 1
Makerial Class: Thernoset 980 % - - - - 400 182
Faculty of Polymer Technonagy Skover) Gradec: METTLER STARBW 17.00

Slika 5: Graf MFK analize vzorca 822_2023 0307 _1

o] DSG 822 2023 0207 02 MFK 05.12 2023 09:03:15
Comversion
°c %
ZamreZevanje 0,02 0,00 n
2884 0,24 oC %
ITET 446 2705 000
46,50 21,85 53 052
02 so| ss32 4gme 5004 419
Wgh-1 — T % 64,15 74,55 6154 1822
t o 72,98 91,22 7305 3388
ELEL 97,99 8455 GLTY
90,63 99,82 06 85,73
t + 99,46 100,00 107,56 97,13
119,07 99,80
98 1357 10000
T T T T T T T T T
20 40 60 & 100 120 140 160 180 °C 120 °C
| _ _ S
\ Aktivaciiska energija
\ —
\ Tl T{160°C]
50 Curve: T 140°C]
KJmal~-1
Curve: T{100°C]
Cun [80°C]
— i TES0SC}—
T— o - Curve: T[40°C]
10 20 30 40 50 60 70 80 90 % 3 5 7 9 1 13 15 17 19 min
Method: DSC 0-200 °C 1Kmin-1+T Applied Kinetics: Comversion
et irte [min] W0°C  400°C  GO0°C  BO0°C 1000°C  1200°C  1400°C  1600°C
1008 in(k) 0,00 000 000 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00
[ “j 0.200,0 °C, 1,00 Kimin, N2 20,0 mifmin Sample: DSC822_2023_0207_02-1Kmin, 34,9800 mg 10,0% - 11,88 192 0,38 90,79e-03 249303 7, 77e-03 2,71e-03
[2] 200,0..0,0 °C, -10,00 Kjmin, N2 20,0 m|/min Sample: DSC822_2023_0207_02-2Kmin, 34,3500 mg 25,0 % - - 519 138 043 015 5657e-03 23,7203
[3] 0,0 *C, 5,00 min, N2 20,0 mijmin Sample: DSC822_2023_0207_02-5Kmin, 29,2400 500% ' ' Lol 331 o o 018 15003
= o ! n, 29, mg 75,0% - - 2045 6,29 2,20 085 0,36 017
[4]0,0.200,0 °C, 10,00 K/min, M2 20,0 ml/min " g o )
5] 200/0.6.0 °C. 16,00 Kimit 10 20,0 mi/mi Wo% - - - 10,65 3,74 1% 062 029
0.0, X 12 20, in
Synchronization enabled 95,0% - - - 14,36 5,01 1,85 083 038
98,0% - - 19,78 6,92 269 115 053
Material Class: Thermoset

Faculty of Palymes Technology Sloven] Gradec: METTLER

Slika 6: Graf MFK analize vzorca 822_2023 _0307_2

STAR SW 17.00
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“ex0

Method: DSC 0-200 °C 1Kmin-1+Tg
Released

@105

[1] 0,0..200,0 °C, 1,00 K/min, N2 20,0 mijmin
[2] 200,0.0,0 °C, -10,00 K/min, N2 20,0 mijmin
3] 0,0 °C, 5,00 min, N2 20,0 mifmin

4] 0,0..200,0 °C, 10,00 K/min, N2 20,0 mi/min
[5] 200,0.0,0 °C, 10,00 K/min, N2 20,0 mijmin
Synchronization enabled

Material Class: Thermaset

Sample: DSC 822_2023_0207_03-1Kmin, 27,4800 mg
Sample: DSC 822_2023_0207_03-2Kmin, 34,2000 mg
Sample: DSC 822_2023_0207_03-5Kmin, 33,5500 mg

20,0°C
0,00

100,0 °C
),00

DSC 822_2023_0207_03 MFK 23.01.2024 11:18:48
Conversion
°c %
1539 0,00 Komverzta -
ZamreZevanje 755 100 Converson  Conversion
3970 1451 oc % o [y
5186 49,17 1308 000 2445 0,00
6402 80,20 7,79 018 37,57 100
W '9'12 2015618 927 4250 585 5070 603
¢ 8833 9651 720 1239 6382 2032
10049 98,63 7193 7300 7634 4839
11265 99,73 64 9520 9006 80,70
12481 10000 013 %29 10319 497
L3 L) 116,07 99,43 - ,
' ] 130,78 9996 129,43 99,60
14549 100,00 1425510000
T T T r T T T f o
20 0 60 100 120 140 160 =C 20 3 40 50 60 70 80 9 100 110 120 130  140°C
Curve: T[160°C]
Athvaciiska energija Qe i)
50 e T
Iamol~-1
Curve: T[80°C]
Curves TI60°C]
Curves: TH40°C]
10 20 0 50 60 70 80 % %

7 3 9 min
1200°C  1400°C  160,0°C
0,00 0,00 0,00
41,0503 1480003  586e03
017 72,6903 3280203
042 0,19 88, 10e-03
070 030 0,14
098 039 017
1,10 039 017
158 041 017

Fagulty of Polymer Technalogy Slaven) Gradec: METTLER

Slika 7:

Graf MFK analize vzorca 822_2023 _0307_3

STAR®SW 17.00

AgeD) DEC 822 e K07 04 MFK 23012024 11:2457
Comversion
% Kanverzia
1752 o000 Conerson
R 57 w W
Zamrebevarje 3 7 oo
T 4 a2l
0.2 R £
Wgt-1 o |5 13,59
BaE1 I
. x 7501 712
B ¥ Ll k] 75 EgR2 9704 9424
ana2 E345 449 10843 9320
. N oz IILHE 99,84
2 * t 0,00 134,20 100,00
20 0 & 100 120 140 e0°c 0 a0 0 a0 100 120 140 160°C
| Aktacijeka energija
b
Kimal -1
\
T T T T T T
10 20 1 B 60 7 20 0 % 1 2 3 s 6 ? 8 3 i
Method: DSC 0-200 °C Skimin-14Tg Appled Kinetic: Conversicn
Reieased i 20, 00 o o WINFC 1O 40T 1600°C
&1 _ _ Sample: DSC822_2023_0207_04-SKmin, 33,0100 mg ['“[,3] e b o o s b bren bes
1] 0,0.200,0 °C, 5,00 Kjrmin, K2 20,0 mijemin Sample: DSC 822_2023_0207_04-2Kmin, 31,0340 mg wew - g0 23 074 027 011 aige]  23edd
200,0.0,0 °C, -L0,00 Kiimin, N2 20,0 miimin Sample: DSC 822_2023_0207_04-1Kmin, 33,1000 mg 250% - - 472 164 i a7 013 6367e-03
T3] 00 °C, 5,00 i, W2 20,0 i s10% - - 827 253 116 05 04 512
4] 00. 300, °C, 16,00 Kjmin, B2 20,0 mimin % - - - am 18 02 037 18
[5] 200,030 5, -10,00 Kjmin, N2 2,0 miimin 500 % - - - 1 278 120 05 0.2
Synchicrilion enebied 450% - - - 361 158 075 0,38
Makerial Clnss: Thermmiset maw - ) ) ’ i 212 T b
Faculy of Folymer Tecrnology Sloven| Gradec METTLER

Slika 8:
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Priloga 2: Grafi MFK analize Tg

DSC Tg 822 2023 0207-1Kmn

22012024 09:57:48

Drugo segrevanje

Meathod: DEC 0-200 °C 10Kmin-1+Tg
Rifaaser

1,005
[1]0,0..200,0 *C, 10,00 Kfmin, N2 20,0 mi/min
[2] 200,010, *C, 10,00 Kjmin, M2 20,0 ki
[3] 0,0°%C, 5,00 min, N2 20,0 mymin
[4]0,0..200,0 =C, 10,00 Kfrviin, N2 20,0 mijmin
[5]200,0..0,0°°C, -10,00 Kfmin, N2 20,0 iy
Synchronization enabled

‘Sarmpie Hokder: Alurminum Stancrd 40ul

Midpoirit ASTM, [EC

Delta cp ASTM, IEC 0,282 Jg~-1KA-1 Sample: D6C Tq 822 2023 01207_02-TKmin, 10,0000 g
Midpoint ASTM, TEC 73,53 °C
Deltz cp ASTM,TEC 0,072 Jg™-1K-1 Sample: D6C Tq 822 2023 01207_03-TKmin, 10,0000 g

Midpoirit ASTM, [EC
Defta cp ASTM, IEC

8079°C

61 °C
0251 Jg~-1K1 Sarmpie: DSC Tg 8222023 0207_(4-Kirin, 10,0000 g

10 20 30 40

Fauy cf Pehmer Tachrelogy Slaver] Gradec: METTLER

STAR®SW 17.00

Slika 9: Graf MFK analize Tg pri hitrosti segrevanja 1 K/min

DSC Tg R2D 300% [B07.3Kmin

331012024 0548 4

Drugo segrevanje:

Hicpoint ASTM, 1EC
— Delta cp A5TH, IEC

Mdpaint &5TH, IEC
Deka cp ASTM, IEC

icpont ASTM, [EC
Deta cp ASTH, 1EC

Methad: DSC 0-300 °C 10kmin-1+Tg
e

1,005
1] 0,0200,0C, 10,00 K/min, N2 20,0 mifmin
2| 200,000, -10,00 K/min, M2 20,0 mifmin

6,077 Sampie: D50 TSl 2003 0207_02-2Kmin, 10,0300 mg
03M gr-1Kn-1

L = o RS MY s .
0808 gL Samples D5 T 5222123 _I07_06-min, 10,0000 mg

58T . y
b Sample: D50 Tg E22_2023 0207_[H-2Kimin, 10,00 mg

3] 5,07, 5,00 min, M2 30,0 mimin — —_—

{" 002000, 10,00 Kjmin, K2 200 mifmin T——

5| 200,000 7T, 10,00 Kimin, N2 20,0 mifmin _‘_——-—-_____ —_— o

Samyie Holder: Aluminum Standard AUl ——-———._____H___\ ———
10 0 an a0 ] &0 70 80 El 100 1o 1m0 130 140 150 160 170 180 190 °C

Facaiky of Fubimar Tehvaingy Elovary Gratos. WETTLER

ETAR- W 1700

Slika 10: Graf MFK analize Tg pri hitrosti segrevanja 2 K/min
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gy DS Ty 822 2003 0207-5Kimin 23.01 2024 053248

Drugasegrevanje

Midpaint ASTM, [EC  B3,84°C

Detacp ASTMLIEE. 0320 Jg-1K~-1 erple: (50 Ty 222023 0207 02 SKimin, 10,0000 mg
Midpoint ASTM, IEC 8406 °C )
Dekacp ASTM, [EC 0423 Jg-1K1 Samgle: DA T B22 2023 (207 00-SKerin, 10,0000 mg

Midpaint ASTM, [EC  78,61°C
n:;uc;ggm]f_c 0,384 )% 1K1 Sample: DEC T B22 2003 (207 CH-SKerin, 10,0000 mg

Methadk: DSC 0-200 °C 10Kmin-1+Tg
Rsieased

& 100
[4] £,0.200,0°C, 10,00 Kfmin, K2 20,0 i
(2] 200,000, -10,0 Kjirin, H2 20,0 rlfmi
[3] 0,0, 500 min, b2 20,0 mijmin

[4] 00.200,0C, 15,00 Kjmin, K2 20,0 mijmin
(5] 200,0.8,0 %, -10,0 Kfirin, b2 20,0 rlfmi
Synchrorization enat

‘Samgile Hobder: Aluminum Standard 40ul

T T T T T T T T T T T T
10 20 ) 40 =0 60 7 80 90 100 110 120 130 140 150 160 170 180 190 o

Eaculy of Polymer Techrokogy Slowen) Gradee METTLER STAR SW 17.00

Slika 11: Graf MFK analize Tg pri hitrosti segrevanja 5 K/min
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Priloga 3: Grafi DSC analize

a0 DOSC 822 2023 0207 00 20.06.2024 11:2807
2 Sample: DSC 822_2023_0207_00, 17,0470 mg
T— Sample Holder: Aluminum Stancard 40ul Material dass: Thermeosst

Glees Trarsition with Reluation
Method: DSC0-200°C 2x Midpoint ASTM, IEC 60,61 *C
Ma;ad Dubs  ASTM, [EC 0,148 Jg~-LKA-1
1005

[1] 0,0°C, 1,00 min, M2 20,0 miimin

£2100.2000 °C 10,0 Kim, K2 200 i

3] 2000 #C, 5,00 min, 12 20,0 miimis

[4] 200,0.0,0 %, 10,00 Kfmin, sznmv.m
I

0°C,

6] DA2000°C, 16,00 Kjeni, 12 20,0 i
7] 200,0°C, 5,00 min, K2 20,0 mijrin

{51 2000.00°C, 010 Kfin, H 20 i

Wg jl_-ll Synchrorization enabi
Seg.6
I (Gl Trarstion
Midpoint ASTM, IEC B649 °C
Dekacp ST, [EC 4057500 Jg"-167-1
. R e
2'0 3'0 ‘1Iﬂ i &0 o B0 9‘0 100 liﬂ léﬂ l.I'ID 1"10 lgD 1&0 170 180 o
Faculty ol Patymer Tachnalogy Skwery Gradeo: METTLER STAR SW 1T.00
Slika 12: Graf DSC analize vzorca 822 2023 0207 00
“aea DSC 822 2023 0207 O 20,09 2024 123932
Sample: DSC822_2023_0207_01, 18,7900 mg S O
_—
Sepil I
Methed: DEC 0-H0FC e R . e
Glass Tr with Redepaattion
o e R AGTIIEC 630 . %M
(1100 100 10 230 Dot cp ASTM, IEC 70,7280 Jg~-1KA-1 Mg I
<€, 10,00 Kfrmin, N2 20,0 mljmin 'me :6%01‘;"-1 Helting
[3) 850 & e, 20 i o Pyt Inegl  Fo03m
T ' ot 373351
. 40,00 kg, 12 200 i s ek M

5] 0.0.2000
[?]mﬂ“f.Smm 12 20,0 mimin
8] 200,0.00 °C, ~10,00 Kjminy, b2 20,0 femi

o | SEEEn obied
wg wly Crystalization
Integrel L7850
. Gms Transition e s
Seg:d Mideoint ASTM, [EC 66,85 °C P e
DekacpASTM, IEC  19,589-00 J~-1KA-1 ’
. ——— e — e —
Seq:6 o
!l S T
—_—— .
Medting p
Integral 12385 h
e negal  3546m0
nomaieed 1‘30‘“1231{% 1 rormaleed 1,89 1971
Peak 161,43°C
10 » 3 a0 E 0 n w0 B 100 10 120 10 140 150 150 17 180 190 %

Faculty of Potymer Techreiogy Skover| Grdee METTLER STAR® 8W 17.00

Slika 13: Graf DSC analize vzorca 822 _2023 0207 01
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20,09 2024 124031

] DOSC 822 2023 0207 02
Sample: DSC 822_2023_0207_02, 12,8500 mg e il P
Gless Trarsition vith Relastion
g2 Micpark ASTM, [EC  64,70°C
—— -— Deta o ASTM, [EC 42534e-003 Jg™-1K-1
Method: DSC 0-200°C 2 —
o100
[1]0,0°C, 1,00 min, b2 20,0 mifmin
[2] 00200, °C, 30,00 Kjrmin, W2 20,0 mlfvin
[3] 200,0°C, 5,00 min, N2 20,0 mifmin
A1 2000.00-C, 4000 K/, W2 20 i
5]9,0°C, 5,00 min, W2 20,0
6] 0,0.200,0 °C, m.nnm\-mnzm-ntrm
[7] 200,0°C, 5,00 man, N2 20,0 mmin
[s]mnm)‘t 40,00 K min, N2 2000 mifminy Crystalization
Synchmnization ansbled Inkagpal 141,18m1
normalied 10893971
5 [ 1116590
Wt g
Seg:f
Mesting
d Inkegral -108,76 m)
rormaized 846 Jg"-1 Mesting
Peak 13083 °C Integral 238 m)
nomaliesd 16671
Prdic 14¢
0 2 3 P s ] bl £ 50 100 110 10 110 40 150 160 N 10 W
Faculty of Polymer Techrology Skover) Gadeo METTLER STAR® W 1700

Slika 14: Graf DSC analize vzorca 822 _

2023 0207 02

20,09 024 124052

Han DSC B22 2023 0207 03
Sample: DSC822_2023_0207_03, 17,8240 mg Sample Holder: Auminum Stenclerd 400l Material ders s Cornposite
——Semil
Methid: DSC 0-200°C 26 —"_'—‘*——-v--_._.:____—_._ - Mﬂmﬂﬂ]ﬂﬂﬂﬂlﬁﬁn_‘ —
& 1008 Gless Trarnsiion with Relsestion
Midpoit ASTM, IEC 64,66 °C
SR REE Sitnsaces -
. 3000 °C. 5 T i, M2 20,5 Integral 1328 ml I et s
[4] 200,0.0,00°C, 10,00 K/min, Nzllmni.l'mn nomelzed 7,81 191 Pt il ,ﬁ‘:'
5] 00 °C, 5,00 min, K2 20,0 rifmin Pask 126,70 °C 70,
[6] 00.300,0°C, 1600 Kjmin, K2 200l
(5] 20000, 070 i, b2 0
rin min .
Symchrorizatian snatisd ;‘,f’;;:“"‘"
normnalized
Wgt-1 | o f
et _——— — S S S —— ST | hﬁ
i Mitpcint ASTM, GBE5 T —
Dt cp ASTM, IEC 124703 Jgr™- 1K1 T —
Seq. 6
Ty ‘;_.uc.cwuy-—l— -
Mekin Melting
Integal  -15175m) Itegral 30461
rormalied 851 )1 rarmakzed 1,72 J3%1
Prak 197450 Peak 162,13°C
10 0 30 n s0 w0 B s w0 100 10 120 130 0 150 160 70 180 .
Faculty of Polymer Tedhnokcgy Skowen| Gades METTLER ETAR SW 1700

Slika 15: Graf DSC analize vzorca 822 2023 0207 03
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] OSC 822 2023 0207 04 2M.08 2024 124118
Sample: DSC 822_2023_0207_04, 18,6250 mg Sarmpke Hokder: Abumiaim Standard d0ul Materinl dusss: Compaste
—_—
= _______—‘—_*_‘_'_'—‘_"‘—-—-:._—_:______‘_
Methodk: D6C [-200°C 2x T %mm —
R Glass Trarestion with Rebocstion
4 dlis _ . Midpont ASTM, IEC 65,55 °C
[4] 0°E, 1,00 min, hz 20,0 mifmin Deta cpASTM,IEC 920703 Jg*-1K~-1 B Meting
[2] 0.0.200,0 °C, 10,00 Kimin, b2 30,0 mlfminy 556 Jg~1 Irtegral 48,19 m)
[3] 20,0 °C, 5,00 min, 142 20,0 mifrin 1047 °C rormaized 2,59 X1
[4] 200,0.0,0 °C, -10,00 K/min, N2 20,0 mVimin Peak 16546 °C
[5] 0,0, 5,00 min, N 20,0 rijmin
[6] 0,0.200,0 °C, 10,00 K/min, K2 20,0 mifmin
[7] 200,0 °C, 5,00 min, N2 20,0 mifmin
[8] 200,0.0,0 °C, 10,00 K/min, N2 20,0 mi¥imin
05| Synchroniztion enatied
wgt-1
| Send I R _I....undl.ﬂ
Seg6 T )
e _—
Melting
Inbegral 34,38 m]
nommalized 1,85 Jgt-1
Prsk. 161,14°C
1 0 n 40 s i 7 & a0 100 1o 120 110 140 150 160 170 180 190 C
Faculty of Polymer Techrokogy Skoven| Gradec METTLER STAR* SW 1700
] OSC 822 2023 0207 06 2082024 124141
Sample: DSC 822_2023_0207_05, 19,6290 mg Prp— Material cleem: Cormposite

= T q'\’\_;_\'_
mMHMH Glass Transtion with Relation
. Midpoint ASTM, IEC 63,54 °C

dims

[1 0,01, 1,00 min, K2 20,0 rmiy
002000 °C, 10,00 K/min, A2 20,0 mifmin

[3] 200,0 %, 5,00 min, B2 20,0 mifmin

4] 200,000 °C, ~41,00 Kjimin, N2 20,0 mjiin

[5] 0,0 2C, 5,00 min, N2 20,0 mimin

[6] 0,0.200,0 °C, 10,00 K/min, K2 20,0 mifmin

[7] 200,0°C, 5,00 min, B2 20,0 mifmin

[5] 200,000 °C, ~10,001 Kjimin, N2 20,0 mmin

‘Synchrorization enab

Deta p ASTM, IEC 24, 54503 Ig*-167-1

Wy

Integyal 151,97 m) Integal  -S4ELm
normalkzed 7,74 -1 normalized  -2,79Jg"-1
Beak 12,6800 Pk 158

Seg-4
Seq:6 —

10 10 0 a0 E & 0 w0 @ 100 1o 10 110 140 150 160 70 10 o

ETAR* SW 1700

Facully of Folymer Techrokgy Sk Gades METTLER

Slika 17: Graf DSC analize vzorca 822 2023 0207 _05
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Priloga 4: Grafi DMA analize

DA, - 832 S0 G00T G0
1185048 5788 0 s

0508

30.00 *C
1100648 - i 5 -
~  17THes00s Pa ]

/N

Bt | N J/.f \
\ ;

T ieet | N ))/ Y

. 1 \ .
. \ /

& BIS0eE | Y { Lo =
L \ ! 3

\
S000eed | 57.96°C i Fi
5001204008 Fa 4 /
\ Lo

k)
&
0008 o LY \
";__ PR .
a0t | N

e - Ak
Preewrs | 125,50 "G
D151
™.
1000048 / ‘\_‘. Al

Pbach b
.

-

T Dt

T e
— ——
¥ —— _— — S |
a4
ST + T T T T T T T + 0 D4ETE
54 a0 62 L 0 e 140 18 1799
Tampanawes (G|
20.4.0134 0457
[ Hekd fae 1.8 min an 28000 ) Haal from 28 00°C w 180 00C a0 200 Cimin 1

Slika 18: Graf DMA analize vzorce 822 2023 0207 _00

DA - 522 2003 Q20T 01
130.28 °C.
0615

N Rt M\
\ /)
T \
/o
1.20084% \\ // \/ II|I (3]

1.0008+% \
\ L]
oL, BDG0e4E Y 838 4
3 a
4 ]
: =
L%
B0
LX)
——___\_\
a0 Lem
\ ..
2 D50a+8 u
. Fein
"
-
ol _— 1Y ]
P O78aT 4 T T T T T T T o onad
5, @ & L] 108 a0 18 160 iTar
Tasiparites C|
300 3004 10:14:17
[11 Held foe 1 @emiin i 25,000 21 il from 25 007 o VB0 OERC 200 Timin ]

Slika 19: Graf DMA analize vzorce 822 2023 0207 _01
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DA, . 820 2608 00T 82
1.249a48 - o

3000 *C L
126004 1 1138604008 Pa -~
rer
',

B D00e+8 4 o8 |
o ;
. Fea T
S B0008+E o a

Las
£ 000642 |
Laz
2000642 |
T 21
-
—
8
-3 500e47 + T ™ T T T T T + 8,0142F
E ] 41 B L 1 1 14 16 (L]
Tersperunme 0|
2002004 134511
[[4] Hield fuee 1.3 min an 252070 ) Hual from 28 00°C w0 10 00PC o 200 Cimin 1

Slika 20: Graf DMA analize vzorce 822 2023 0207 02

Ds - B2 2033 (207 03

]
A Skt + + B 2Tad
345 40 1] o 0o 1 e 180 yL]
Turngeratara (*C)
2 10 Hrke G414
3] Fld Fer 1.0 mon ol 26.00°8 ¥ Haul boen 2E60°C | 18000 al 208 Cimin

Slika 21: Graf DMA analize vzorce 822 2023 0207 03
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DbaA . 83 Siced GI0T G4
1 21Taed o P
1 10267 "C
0.377

30.00 *C

116084% 1
p— \ / .
k)

\ K‘
ap30asd | .I'f rex
/

stesd 1 )"l
/
/ Lo
. Tivbtest | /,.f !
E o ttest I \\
\'-\ Lo

o
Sites 5002704+ 008 Fa \

il
T Duta -

Pbach b

4 iiiesd
Ant0asd

2050ae

1000048 | / .
—
T T
L

—_— ]
o]
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Slika 22: Graf DMA analize vzorce 822_2023_0207_04
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Slika 23: Graf DMA analize vzorce 822 _2023 0207 _05
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Priloga 5: Grafi TGA analize

a0 TGABZZ 223 0207 D0 082024 123356
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Faculty of Polymer Technokogy Skwven| Gradec: METTLER STAR: SN 1700
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Slika 25: Graf TGA analize vzorce 822 2023 0207 01
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Han TGA B2 223 0207 02 M08 2024 1234:12
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Slika 26: Graf TGA analize vzorce 822 2023 0207 02
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Slika 27: Graf TGA analize vzorce 822 2023 0207 _03
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a0 TGABZZ 223 0207 04 .08 2024 123337
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Slika 28: Graf TGA analize vzorce 822_2023 _0207_04
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Slika 29: Graf TGA analize vzorce 822 2023 0207 _05
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Priloga 6: Grafi nateznega testa
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Slika 30: Graf natezne analize vzorce 822 2023 0207 _00
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Slika 31: Graf natezne analize vzorce 822 2023 0207 _01
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Slika 32: Graf natezne analize vzorce 822 2023 0207 02
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Slika 33: Graf natezne analize vzorce 822 2023 0207 _03
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Slika 34: Graf natezne analize vzorce 822 2023 0207 _04
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Slika 35: Graf natezne analize vzorce 822 2023 _0207_05
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Priloga 7: Grafi upogibnega testa

80

bi:]

72

66

48

o

%]
s
-

Stress(MPa)

&

24

18

12

'| \\ \

T

0 2 4 6 B 10
Stroke Strain(%)

Slika 36: Graf upogibne analize vzorce 822 2023 _0207_01
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Slika 37: Graf upogibne analize vzorce 822 _2023_0207_02
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Slika 38: Graf upogibne analize vzorce 822 2023 0207 _03
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Slika 39: Graf upogibne analize vzorce 822 2023 0207 _04
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Slika 40: Graf upogibne analize vzorce 822 2023 0207 _05
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Priloga 8: Slike steklenih viaken pod mikroskopom po TGA analizi

Slika 41: Slika vzorca 822_2023_0207_00 po TGA analizi pod mikroskopom s 50-x
povecavo

Slika 42: Slika vzorca 822_2023_0207_00 po TGA analizi pod mikroskopom s 1000-
X povecavo
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— T
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822_2023_0207_01

Slika 43: Slika vzorca 822 2023 0207 _01 po TGA analizi pod mikroskopom z 200-x
povecavo

Slika 44: Slika vzorca 822 _2023_0207_02 po TGA analizi pod mikroskopom z 200-x
povecavo
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Slika 46: Slika vzorca 822 _2023_0207_04 po TGA analizi pod mikroskopom z 200-x
povecavo
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822_2023_0207_05
B200x residue after TGA

Slika 47: Slika vzorca 822 2023 0207 _05 po TGA analizi pod mikroskopom z 200-x
povecavo
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Priloga 9: Slike steklenih vilaken pod mikroskopom po nateznem testu

Slika 48: Slika vzorca 822 2023 _0207_01 po nateznem testu pod mikroskopom s
200-x povecCavo — matrica s smolo

Slika 49: Slika vzorca 822 2023 0207 _01 po nateznem testu pod mikroskopom s
1000-x povecCavo — prepojenost smole z viakni
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Slika 50: Slika vzorca 822 _2023_0207_02 po nateznem testu pod mikroskopom s
200-x povecCavo — matrica s smolo in razpokami/mehurcki

Slika 51: Slika vzorca 822 2023 0207 _02 po nateznem testu pod mikroskopom s
1000-x povecavo — prepojenost smole z viakni
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Slika 52: Slika vzorca 822 2023 _0207_03 po nateznem testu pod mikroskopom s
1000-x povecCavo — matrica s smolo in razpokami/mehurcki

< X & L T T

Slika 53: Slika vzorca 822 2023 0207 _03 po nateznem testu pod mikroskopom s
1000-x povecavo — usmerjenost vlaken

65



Fakulteta za tehnologijo polimerov Diplomsko delo

Slika 54: Slika vzorca 822 _2023_0207_03 po nateznem testu pod mikroskopom s
1000-x povecCavo — prepojenost smole z vliakni

Slika 55: Slika vzorca 822 2023 0207 _04 po nateznem testu pod mikroskopom s
200-x povecCavo — matrica s smolo in razpokami/mehurcki
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Slika 56: Slika vzorca 822_2023_0207_04 po nateznem testu pod mikroskopom z
200-x povecavo — usmetrjenost vlaken

Slika 57: Slika vzorca 822 2023 0207 _04 po nateznem testu pod mikroskopom s
1000x povecavo — prepojenost smole s viakni
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822_2023_0207_05
200x cross section after tensile test

Slika 58: Slika vzorca 822 _2023_0207_05 po nateznem testu pod mikroskopom s
200-x povecavo — matrica s smolo in razpokami/mehurcki

822_2023_0207_05
200x cross section after tensile test

Slika 59: Slika vzorca 822 2023 0207 _05 po nateznem testu pod mikroskopom
200-x povecCavo — usmerjenost viaken
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822_2023_0207_05
1000x cross section after tensile test

Slika 60: Slika vzorca 822 _2023_0207_05 po nateznem testu pod mikroskopom s
1000-x povecCavo — prepojenost smole s vlakni
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