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POVZETEK

Vpliv kombinacije kompatibilizatorjev na lastnosti termoplastiénih kompozitov s
PA66 matrico

OzavesScCanje o onesnazenju s plastiko je spodbudilo raziskave na podrocju recikliranja
in ponovni uporabi polimernih materialov. Eden klju¢nih izzivov pri recikliranju
termoplasticnih kompozitov, zlasti tistih s steklenimi vlakni, je poslabSanje mehanskih
lastnosti med postopkom recikliranja. V magistrskem delu smo raziskovali vpliv
kombinacij ojaeval in dodatkov na lastnosti kompozitov z matrico PA66 (poliamid 66).
Osredotocali smo se na izboljSanje mehanskih lastnosti recikliranih kompozitov z
vkljuCitvijo duroplasti¢énih odpadkov vetrnih elektrarn, ki sluzi kot ojacitev in
poliestrskega mlevca za izboljSanje kristalizacije PA66. Mehansko recikliranje smo
izvedli s postopkom ekstrudiranja in brizganja, pri ¢emer smo izdelali testne vzorce
standardnih oblik. Mehanske in termicne lastnosti novonastalih kompozitov smo
analizirali z razlicnimi eksperimentalnimi tehnikami, kot so diferen¢na dinamicna
kalorimetrija (DSC), termogravimetricna analiza (TGA), dinami¢na mehanska analiza
(DMA), natezni in upogibni preizkusi ter udarni preizkusi. Vpliv dodatkov in ojaceval na
kristalizacijo PA66 smo primerjali z uporabo ultra hitre diferenéne dinamiéne
kalorimetrije (Flash DSC). Po nateznih preizkusih smo z opti€ho mikroskopijo
analizirali lomne povrSine vzorcev ter izmerili dolzine vlaken. Z mikroskopijo smo po
meritvah TGA dolocili dolzine in Sirine steklenih viaken pri razli¢nih povecavah. Tekom
raziskovanja oksidacijskega indukcijskega ¢asa (OIT) vzorcev smo se soocali z izzivi,
zaradi katerih smo dodatno uporabili DSC mikroskopijo in termogravimetricno analizo
z mikro plinsko kromatografijo in masno spektrometrijo (TGA-mikro-GC/MS). Z
uporabo mehanske analize smo ugotovili, da dodatek duroplasti¢cnega odpada poveca
togost in trdnost kompozita, vendar nekoliko zmanjSa njegovo Zzilavost. Dodatek
poliestrskega mlevca je pospesil kinetiko kristalizacije PA66 ter povecal delez
kristalinicne faze. Dodatka, kot sta kompatibilizator in drsno sredstvo, nista imela
bistvenega vpliva na mehanske lastnosti, vendar sta izboljSala predelovalne lastnosti
vzorcev. V sklopu magistrskega dela smo uspesno pripravili optimiziran kompozit z
izboljSanimi lastnostmi, kar dokazuje ponovno uporabo recikliranih kompozitov v
visoko zmogljivih aplikacijah.

Kljuéne besede:

PA66, duroplasticni odpad, kompatibilizator, polimerni kompozit, mehansko
recikliranje.



SUMMARY

Influence of the combination of compatibilizers on the properties of
thermoplastic composites with PA66 matrix

Awareness of plastic pollution has encouraged research in the field of recycling and
reusing polymeric materials. One of the key challenges in recycling thermoplastic
composites, especially those with glass fibers, is the deterioration of mechanical
properties during the recycling process. In this master's thesis, we investigated the
effects of different combinations of reinforcements and additives on the properties of
composites with a PA66 (polyamide 66) matrix. We focused on improving the
mechanical properties of recycled composites by incorporating thermoset waste from
wind turbines as reinforcement and polyester waste to enhance the crystallization of
PAG66. Mechanical recycling was carried out using extrusion and injection molding
processes, during which we produced test samples of standard shapes. The
mechanical and thermal properties of the newly developed composites were analyzed
using various experimental techniques, such as differential scanning calorimetry
(DSC), thermogravimetric analysis (TGA), dynamic mechanical analysis (DMA), tensile
and flexural tests, and impact tests. The effect of additives and reinforcements on the
crystallization of PA66 was compared using ultra-fast differential scanning calorimetry
(Flash DSC). After the tensile tests, we analyzed the fracture surfaces of the samples
with optical microscopy and measured fiber lengths. Using microscopy, we determined
the lengths and widths of glass fibers at different magnifications after TGA
measurements. During the investigation of the oxidation induction time (OIT) of the
samples, we encountered challenges that required additional use of DSC microscopy
and thermogravimetric analysis with micro gas chromatography and mass
spectrometry (TGA-micro-GC/MS). Mechanical analysis revealed that the addition of
thermoset waste increased the stiffness and strength of the composite but slightly
reduced its toughness. The addition of polyester waste accelerated the crystallization
kinetics of PA66 and increased the proportion of the crystalline phase. Additives, such
as a compatibilizer and a slip agent, did not significantly affect the mechanical
properties but improved the processing characteristics of the samples. As part of this
master's thesis, we successfully developed an optimized composite with enhanced
properties, demonstrating the potential for reusing recycled composites in high-
performance applications.

Keywords:

PAG6, thermoset waste, compatibilizer, polymer composite, mechanical recycling.
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1 UVOD

1.1 Opis podro¢ja raziskovalnega dela

OnesnaZzevanje s plastiko je ena najvecjih groZzenj za nasSe okolje in zdravje, zato si
prizadevamo, da bi znali vsak plasticni odpadek ali potroSni material predelati in
ponovno uporabiti. Kljub temu recikliranje plasticnih materialov, zlasti kompozitov, Se
vedno predstavlja velik izziv.

Kompozitni materiali, ki zdruzujejo lastnosti ve€ razlicnih materialov v eno funkcionalno
celoto, so zaradi svoje vzdrzljivosti in odli€nih mehanskih lastnosti Siroko uporabljeni v
Stevilnih industrijskih aplikacijah. Njihova uporaba se je $e posebej razSirila v drugi
polovici 20. stoletja, ko so sinteti¢ni kompoziti zaradi izboljSanih mehanskih lastnosti in
vecje trajnosti zaCeli nadomes¢ati tradicionalne materiale, kot so kovine in keramika.
Vendar njihova kompleksna sestava otezuje ucinkovito recikliranje in ponovno
uporabo, kar vodi v kopi¢enje odpadkov in pove€ano obremenitev okolja [1].

Eden izmed najbolj uporabljenih polimerov v inZenirskih aplikacijah je poliamid 66
(PAG66), ki ga odlikuje visoka natezna trdnost, toplotna odpornost in dobra kemijska
odpornost. Pogosto se ojaci s steklenimi vlakni, kar dodatno izboljSa njegove
mehanske lastnosti. Kljub tem prednostim pa PA66 v kombinaciji s steklenimi vlakni
predstavlja doloCene izzive pri recikliranju. Med postopkom mehanskega recikliranja
pride do krajSanja steklenih vlaken, kar povzroCi zmanjSanje mehanskih lastnosti
materiala, kar bistveno vpliva na njegovo uporabnost v industriji [2 — 4].

Mehansko recikliranje je ena najbolj raziskanih metod ponovne uporabe kompozitov,
saj omogoca zmanjSanje odpadkov in ponovni vnos recikliranih materialov v proizvodni
proces. V nasi raziskavi smo poskus$ali ustvariti kompozit z izboljSanimi lastnostmi. To
smo dosegli z dodajanjem duroplasticCnega odpada iz vetrnih elektrarn matrici PAG6 s
steklenimi vlakni, kjer odpad sluzi kot glavno ojacitveno sredstvo. Tako smo povecali
delez steklenih vlaken v kompozitu, kar se odraza v izbolj§anih mehanskih lastnostih.
Poleg tega smo skusali izboljSati proces kristalizacije kompozita z dodatkom
poliestrskega mlevca, kar je prispevalo k boljsi vezavi med vlakni in matrico. Kljub temu
mehansko recikliranje pogosto vodi v poslabSanje mehanskih lastnosti zaradi
degradacije polimerne matrice in krajSanja vlaken. Zato se vse pogosteje uporabljajo
kompatibilizatoriji, ki izboljSajo adhezijo med matrico in ojacitvenimi vlakni ter zmanjSajo
negativne uCinke mehanske degradacije [5, 6].

V magistrskem delu smo pozornost namenili poliamidu 66 (PA66) ter duroplastu,
polnjenim s steklenimi vlakni in ponovni uporabi teh. Sku$ali smo vkljuciti tudi
poliestrski mlevec, s Cimer smo izboljdali kristalinicnost kompozita. Nas cilj je bil
poiskati nacin, kako predelati te materiale, jih ponovno uporabiti in ustvariti reciklirane
kompozite z odli¢nimi mehanskimi lastnostmi. Raziskali smo kompatibilnost ojaeval z
matrico ter problem adhezije med njimi. To tezavo smo skuSali reSiti z dodatkom
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kompatibilizatorja, ki izboljSa homogenost vzorcev in hkrati ohranja njihove mehanske
lastnosti. S postopki mehanskega recikliranja, kot sta kompavdiranje ter brizganje, smo
pripravili povsem nov in uporaben material, ki prispeva k trajnostnemu upravljanju
odpadkov. Posvetili smo se tudi metodam karakterizacije ter interpretaciji rezultatov
vzorcev, pridobljenih z meritvami. Tako smo dobili nov kompozit, ki je stoodstotno
izdelan iz Ze uporabljenih materialov in obenem kaze izboljSane mehanske lastnosti.

1.2 Cilji, hipoteze in omejitve

Glavni cilj magistrskega dela je bil pripraviti kompozit, ki ima reciklirano termoplasti¢no
matrico, ki ji dodamo recikliran zmlet odpad duroplastiénega kompozita. Zelimo dosegi
visoko togost ter trdnost kompozita ob ¢im manjSem znizanju ZzZilavosti. S tem
prispevamo k zmanjSanju polimernega odpada in hkrati materialom ponudimo novo
Zivljenje v visoko zahtevanih okoljih.

Namen magistrskega dela je bil raziskati lastnosti novonastalih kompozitov ter
izpostaviti najboljSe, ki bi lahko ustrezale zelenim aplikacijam.

Sprotni cilji magistrskega dela so bili:

- priprava razlicnih Sarz granulata ustrezno recikliranih kompozitov s postopkom
kompavdiranja,

- iz kompavdiranega granulata pripraviti ustrezne testne vzorce s postopkom
brizganja, kjer smo optimizirali proces brizganja,

- izbira pravilnih pristopov in ustreznih metod karakterizacije vzorcev,

- uspesno opravljene karakterizacije vzorcev kompozita in

- izvesti interpretacijo rezultatov novonastalih kompozitov.

Hipoteza 1: Dodajanje duroplasticnega odpada v reciklirano matrico PA66 z dodatkom
ustreznega kompatibilizatorja bo vplivalo na zniZzanje zilavosti in viSanje togosti
kompozita.

Hipoteza 2: Dodajanje duroplasti¢nega odpada v reciklirano matrico PA66 z dodatkom
ustreznega kompatibilizatorja bo vplivalo na znizanje Zilavosti in viSanje trdnosti
kompozita.

Hipoteza 3: Dodajanje najmanjSih frakcij duroplasticnega odpada v reciklirano matrico
PAGG6 vpliva na visjo stopnjo kristalinicnosti kompozita.

1.3 Metode magistrskega dela

Med pripravo magistrskega dela smo:

- zbrali, pregledali in preucili literaturo s podro€ja recikliranja alifatskih poliamidov,
moznosti ponovne uporabe duroplastichega odpada — s podro¢ja medfaznih
interakcij v kompozitih ter s podroc¢ja karakterizacij kompozitov,
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- zagotovili primerne koliine surovin (reciklati),

- kompavdirali serije granul kompozitov z razli¢nimi kombinacijami masnih delezev
(PA66, duroplastiCnega odpada, poliestrskega mlevca, kompatibilizatorja in
drsnega sredstva),

- iz pripravljenih razli¢nih serij granul nabrizgali standardne preskusance (vzorce),

- izbrali in prilagodili ustrezne metode karakterizacij vzorcev,

- analizirali in evalvirali dobljene rezultate in

- obdelane rezultate ustrezno interpretirali in primerjali med razli€nimi vzorci.

Eksperimentalni del je bil sestavljen iz dveh sklopov. Prvi sklop je obsegal pripravo
granulata (kompavdiranje) in brizganje vzorcev z materialom, ki je bil zagotovljen iz
strani FTPO. Celotno predelavo smo opravili na strojih na FTPO. Drugi sklop je
vklju€eval karakterizacijo nabrizganih vzorcev. Celotno mehansko karakterizacijo in
opticno analizo smo izvedli na FTPO. Termi¢no karakterizacijo smo izvedli najprej na
FTPO in potem Se v podjetju Mettler Toledo. Karakterizacija vzorcev je vkljuCevala
naslednje metode:

- merjenje nateznih lastnosti PA66 kompozita s trgalnim strojem,

- merjenje upogibnih lastnosti PA66 kompozita s trgalnim strojem,

- merjenje udarne in zarezne Zilavosti PA66 kompozita s Charpy metodo,

- merjenje toplotnih lastnosti PA66 kompozitov z DSC metodo,

- merjenje termi¢ne stabilnosti PA66 kompozita z DSC OIT metodo,

- merjenje termi¢nih lastnosti ter toplotnih kapacitet PA66 kompozita z DSC TOPEM
metodo,

- merjenje kinetike kristalizacije PA66 kompozita s Flash DSC metodo,

- merjenje mehansko toplotnih lastnosti PA66 kompozita z DMA metodo,

- merjenje termomehanskih lastnosti PA66 kompozita s TMA metodo,

- merjenje temperature razpada in anorganskih dodatkov PA66 kompozita s TGA
metodo,

- optiCna analiza steklenih vlaken PA66 kompozita po TGA testu z digitalnim
opti¢nim mikroskopom in

- optiCna analiza lomnih povrsin preskusancev po nateznih preizkusih.

Glede na predhodno opravljene raziskave recikliranih kompozitov na osnovi alifatske
matrice lahko pricakujemo, da bomo z dodatkom duroplastiChega odpada znatno
povecali delez steklenih vlaken, kar bo povecalo trdnost in natezno trdnost kompozita.
Z dodatkom manjsih koliin poliestrskega mlevca pri€akujemo zviSano stopnjo
kristaliniCnosti vzorcev. Dodatek kompatibilizatorja bo izboljSal medfazne interakcije
povrsine duroplasti¢nega odpada in PA66 matrice, kar naj bi izboljSalo togost in trdnost
novonastalih kompozitov.
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2 TEORETICNI DEL

2.1 Kompoziti

Kompozitni materiali so najnaprednejsi in najbolj prilagodljivi inzenirski materiali, kar
jih poznamo. Po definiciji so to sestavljeni materiali, ki so izdelani iz dveh ali ve€
materialov. Kompoziti so se prvi¢ pojavili na podroCju Mezopotamije in so se redno
uporabljali v Starem Egiptu. Uporabljali so naravne kompozite, kot so les, kosti in s
slamo oja¢ano glino. S€asoma se je poudarek preusmeril na kovine, zlasti jeklo, ki je
v inzenirstvu prevladovalo do sredine 20. stoletja. V drugi polovici 20. stoletja se je
zgodil klju€en preobrat, saj so zaradi napredka v proizvodnji in oblikovanju v ospredije
stopili sinteti¢ni kompoziti, polimeri in keramika. Za razliko od predhodnikov ti sinteti¢ni
kompoziti kazejo boljSe mehanske lastnosti, jih je mogoce hitreje proizvesti in so bolj
obstojni [1].

Kompoziti v veCini primerov vsebujejo matrico, v katero je dodana ojacitev. V obiCajni
terminologiji govorimo o matrici in ojacitvi ali z drugo besedo o ojacevalu. Cilj matrice
je povezati ojaCitev z matrico, tako da se na ojacCitev uCinkovito prenesejo zunanje
obremenitve, kar sluzi kot zaScCita ojacitve pred zunanjimi neugodnimi vplivi okolja.
Medtem ko matrica daje kompozitu obliko, povrSinski videz, zasCito pred zunanjimi
vplivi in trajnost, je vloga ojacitve, da prenasa vecino strukturnih obremenitev in tako v
veliki meri dolo€a makroskopsko togost in trdnost celotnega kompozita [1].

Vecina visokozmogljivih kompozitov je danes izdelana iz sinteticnih komponent. Na
voljo je veliko razli€nih materialov, ki se lahko uporabijo za matrico. Matrica je lahko
kovinska, keramiCna ali polimerna. Kovinske ter keramiCne matrice se veCinoma
uporabljajo v konstrukcijskih kompozitih. Trenutno so zelo aktualne polimerne matrice
in se jim posveca veliko pozornosti. Polimerne matrice delimo v dve glavni druZini, ki
sta duroplasti in termoplasti. Duroplasti se zamrezijo s kemi¢no reakcijo, kjer pride do
zamrezenja v fazi polimerizacije, obi¢ajno s pomocjo toplote, svetlobe in katalizatorjev.
Termoplasti se razlikujejo od duroplastov po tem, da jih je mogoce staliti, oblikovati v
zeleno obliko in nato ohladiti, ne da bi pri postopku priSlo do kakrSne koli kemi¢ne
reakcije [1, 7].

Glavne vrste ojacCitev, ki se uporabljajo v kompozitnih materialih, so neprekinjena
vlakna, prekinjena vlakna, podolgovati monokristali, delci in Stevilne oblike vlaknastih
struktur (tkanine in pletenine). Ker so kompoziti mo¢no heterogeni materiali, se
lastnosti na razliénih mestih kompozita lahko med seboj razlikujejo. Stevilni sintetiéni
kompoziti, Se zlasti tisti, ki so oja¢ani z vlakni, so anizotropni. Anizotropija je fizikalna
lastnost, ki nam pove, da se lastnosti materiala spreminjajo glede na smer. Ta lastnost
se pogosto pojavilja pri naravnih vlaknastih kompozitih. Kompoziti z delci so lahko
ucinkovito izotropni, ¢e so delci priblizno enakih dimenzij v vseh treh pravokotnih
smereh oziroma so delci enakih proporcij (aspektno razmerje okoli 1) [7].
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Polimerni kompoziti imajo v primerjavi z obi€ajnimi materiali, kot so kovine, keramika
in monolitni polimeri, Stevilne prednosti predvsem zaradi prilagojenih mehanskih in
fizikalnih lastnosti. Imajo izjemno visoko trdnost in togost glede na svojo maso, zaradi
Cesar so ugodni v aplikacijah, kjer so kljuénega pomena lahki ter vzdrzljivi materiali.
Dosezejo lahko visjo specificno trdnost in togost kot obiCajni konstrukcijski kovini, kot
sta jeklo in aluminij. Poleg tega so polimerni kompoziti iziemno odporni na utrujanje,
lezenje in korozijo, kar povecuje njihovo Zivljenjsko dobo ter zanesljivost v razlicnih
inZenirskih aplikacijah. Zaradi te odpornosti so primerni tudi za kemijsko agresivna
okolja in so lahko podvrzeni mo&nim nihanjem napetosti. Imajo nizek linearni koeficient
toplotnega raztezanja, kar je koristno za aplikacije, ki zahtevajo dimenzijsko stabilnost
pri razliCnih temperaturah. V primerjavi s keramiko in monolitnimi kovinami imajo
kompoziti Stevilne pomembne proizvodne prednosti. Z vlakni ojaCane polimere in
keramiko je enostavneje izdelati v vecjih kompleksnejsih oblikah, ki bi jih bilo z drugimi
materiali tezje ali nemogocCe izdelati. TakSna vrsta izdelave izdelkov zmanjSa stroske
predelave in prihrani Cas sestavljanja. Poleg mehanskih in strukturnih prednosti imajo
polimerni kompoziti tudi odli€ne toplotne lastnosti. Z ustreznim oblikovanjem lahko
dosezemo visoko toplotno prevodnost kompozita, kar je bistveno pri embalazi
elektronike in drugih toplotno obcutljivih aplikacijah. Z moznostjo prilagajanja toplotnih
razteznih lastnosti kompozitov $e poveca njihovo uporabnost v kompleksnih
aplikacijah, kjer so vklju€eni razlicni materiali in s tem zmanjSa tveganje toplotnih
napetosti. Na splosno je uporaba polimernih kompozitov pogosta izbira na razlicnih
podrocjih, od letalstva do vetrnih elektrarn [7].

2.1.1 Poliamid 66

PogostejSa uporaba poliamidov v industrijskih aplikacijah se je zaCela s prvotno
komercializacijo poliamidov, vendar se je poliamid 66 (PA66) prvi¢ pojavil leta 1938 v
vlaknih zobne SCetke podjetja DuPont. Sedaj PA66 velja za enega izmed najbolj
globalno uporabljenih poliamidov. Poliamidi so bili prvi, ki spadajo v skupino inzenirske
plastike in Se vedno predstavljajo najvecji ter najpomembnejSi razred tovrstnih
materialov. Kombinacija dobrih mehanskih in toplotnih lastnosti omogoca specifine
aplikacije. V nekaterih konstrukcijah lahko PA66 nadomesti tudi kovine. Prvotno je bil
razvoj PAG6 usmerjen v proizvodnjo vlaken, kjer so bile najpomembnejSe lastnosti
trdnost, elasticnost, visoka absorpcija barvila in visoka temperaturna obstojnost. PA66
odlikujeta relativna visoka natezna trdnost ter togost s kombinacijo dobre Zilavosti;
poleg tega ima visoko temperaturo talis€a in kemijsko odpornost. V vedji ali manjsi meri
so te lastnosti prisotne v celotni druzini delnokristalini¢nih poliamidov [2].

PAGG je delnokristalini€ni termoplast, ki vsebuje kombinacijo urejenih kristalnih obmodij
in naklju¢no razporejenih amorfnih obmocij. Nastanek kristalini¢ne strukture povzrocijo
poravnane prostorske razporeditve polarnih amidnih skupin, ki omogoc€ajo visoko
stopnjo nastanka vodikovih vezi. Kristalinicha obmocja prispevajo k togosti, trdnosti,
kemijski odpornosti, odpornosti proti lezenju, temperaturni stabilnosti in elektriCnim
lastnostim. Amorfna obmocja prispevajo lastnostim, kot sta odpornost proti udarcem
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in velikemu raztezku. Substituti, ki se veZejo na verigo, lahko oteZijo proces poravnave
verig, kar vodi do zmanjSanja stopnje kristalini¢nosti v materialu [2].

Mocne vodikove vezi med verigami in kristalnimi strukturami pripomorejo k visokem
taliSCu in ohranjanju togosti nad temperaturami steklastega prehoda (Tg). Ta u€inek se
Se poveca, e so dodane ojacitve, kot so steklena vlakna. Z ve€anjem dolzine alifatske
verige med amidnimi vezmi se temperatura taliSCa PA66 niza. Znacilna lastnost
poliamida 66 je, da absorbira velike koliCine vode. Ta lastnost je povezana s
polarnostjo amidnih skupin, na katere se koordinirajo molekule vode. Absorpcija vode
je obi¢ajno prisotna v amorfnih delih polimera, kjer plastificira material, prekine
polimerne vodikove vezi in naredi material bolj prozen ter povec€a zilavost. Hkrati se
tudi zniza temperatura steklastega prehoda. Slika 1 ponazarja strukturno formulo PA66
[2].

Slika 1: Strukturna formula PA66

Kristalinicna struktura poliamidov zagotavlja visoko trdnost, medtem ko amorfna
struktura prispeva k dobri zilavosti. Na mehanske lastnosti poliamida vplivajo vrsta
poliamida, molekulska masa, vsebnost vlage, temperatura in prisotnost dodatkov.
Natezna trdnost in togost se povecujeta z ve€anjem gostote amidnih skupin in stopnje
kristalininosti, udarna trdnost ter raztezek pa se manjSata. Vec€anje molekulske mase
prispeva k ve€anju udarne trdnosti in hkrati ne vpliva na spremembo natezne trdnosti.
Pri poveCanju vlaznosti se poliamidu pove€a udarna trdnost zaradi vse vecje
plastifikacije. Z veCanjem temperature se strizni modul v PAG6 s steklenimi vlakni
manjsa, medtem ko udarna zilavost s temperaturo enakomerno narasca. Lastnosti, kot
sta togost in trdnost, se lahko znatno povecCata z dodajanjem ojaCevalnega sredstva
polimeru. To se Se posebno odraza z dodatkom steklenih ali ogljikovih vlaken. Polnilo
ali ojacitev povzro€i, da material odpove na krhek in ne na zilav nacin. Mehanske
lastnosti se lahko spremenijo tudi z dodatkom plastifikatorjev, ki imajo podoben ucinek
na poliamid kot voda. Plastifikatorji pove€ajo proznost, zilavost in udarno trdnost.
Lastnosti poliamidov so v vecini termoplasti¢énih mas odvisne tudi od ¢asa. Med
predelavo v kalupih prihaja do deformacij, saj se te s€asoma povecujejo. SCasoma se
povecuje raztezek, medtem ko se napetost sprosca. Ojacitev poliamida s steklenimi
vlakni znatno izboljSa lastnosti lezenja. Poliamidi so dobro odporni proti dinami¢nemu
utrujanju, zato so uporabni pri cikli€nih obremenitvah. Velik vpliv na to imajo frekvenca
in oblika nihanja frekvence, vlaga, temperatura in prisotnost zarez. Tudi tukaj steklena
vlakna znatno pripomorejo k izbolj§anju $tevila ciklov, ki jih material lahko zdrzi. Se
dve lastnosti, kjer ima poliamid prednost pred drugimi polimeri, sta odpornost proti
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obrabi in nizek koeficient trenja. Z dodatkom ojacitvenih viaken se PA66 pogosto
uporablja v gibljivin delih, kjer je potrebno nizko trenje med materiali [2].

2.1.2 Polnila

Polnila ali ojaCitve v kompozitnih materialih so kljucnega pomena za optimizacijo
mehanskih lastnosti polimernih kompozitov. Glede na predvideno uporabo kompozitov
se lahko polimeri ojacajo z delci in vlakni.

Glavni razlogi za dodajanje ojacitvenega polnila termoplasti¢ni matrici so [8]:

- zmanjsanje stroskov,

- izboljSanje togosti in dimenzijske stabilnosti pri nizkih in visokih temperaturah ter
odpornosti proti udarcem,

- izboljSanje odpornosti proti obrabi in praskam in

- zmanjsanje absorpcije vode ali sprememba prepustnosti za plin.

V vecini primerov te pozitivhe uCinke spremljajo tudi nekateri negativni ucinki, kot so
zmanjSanje natezne trdnosti, raztezka pri pretrgu in izguba opti¢ne prosojnosti [8].

Steklena vilakna

Steklena vlakna so najpogosteje uporablijena ojacCitvena vlakna za kompozite s
polimerno matrico.

To so materiali, izdelani iz iziemno tankih steklenih vlaken, ki so amorfni materiali s
kratkotrajno mrezno strukturo in nimajo znacilne mikrostrukture. Mehanske lastnosti,
ki jih doloCata predvsem sestava in povrSinska obdelava, so izotropne. Obstaja vec
skupin stekel, na primer silicijeva, oksinitridna, fosfatna in halogenidna stekla, vendar
so z vidika kompozitne tehnologije trenutno najpogostejsa silicijeva stekla. Vlakna so
izdelana s tehniko segrevanja in vleCenja v drobna vlakna, ki pa je znana ze tisoCletja.
Dve vrsti steklenih vlaken, ki se obiCajno uporabljata v industriji z vlakni ojaCane
plastike, sta E-steklo in S-steklo. Tretja vrsta, znana kot C-steklo, se uporablja v
kemicnih aplikacijah, ki zahtevajo vecjo korozijsko odpornost na kisline. E-steklo ima
najnizjo ceno med vsemi komercialno dostopnimi vlakni za ojacCitev, kar je razlog za
njegovo Siroko uporabo v industriji. S-steklo, ki je bilo prvotno razvito za komponente
letal in ohi$ja izstrelkov, ima najviSjo natezno trdnost med vsemi uporabljenimi vlakni,
vendar je zaradi razlike v sestavi in visjih proizvodnih stroSkov drazje od E-stekla [3,
9.

Steklena vlakna se proizvajajo v razlicnih oblikah, ki so prilagojena razlicnim
uporabam. Neprekinjena vlakna so osnova, ki se navijejo na kolute in so primerni za
oblikovanje ali za predhodno impregnacijo s smolo. Sesekljana vlakna, narezana na
razlicne dolzine, se uporabljajo za brizganje ali za izdelavo podlog za ro¢no
laminiranje, ki zagotavljajo ve€smerno trdnost. Zmleta vlakna se zmeljejo na kratke
dolzine, ki se uporabljajo kot polnila za plastiko. Poleg tega se vlakna tkejo v tkanine,
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ki se zaradi svoje trdnosti, odvisne od nacina tkanja, uporabljajo v razli¢nih aplikacijah

9.

Glavne prednosti steklenih vlaken so nizka cena, visoka natezna trdnost, kemijska
odpornost in odlicne izolacijske lastnosti. Slabosti steklenih vlaken so razmeroma
nizek natezni modul, visoka gostota, razmeroma nizka odpornost proti utrujanju,
obcutljivost na obrabo med predelavo in visoka trdota. Visoka trdota steklenih vliaken
povzro€a vecjo obrabo orodij za oblikovanje in rezanje. Povpre¢na natezna trdnost
sveze pripravljenih steklenih viaken lahko presega 3,45 GPa, vendar se zaradi
povrsinskih posSkodb, ki nastanejo zaradi abrazije med procesom, obiajno zmanjsa
na vrednost 1,72-2,07 GPa. Natezna trdnost steklenih vlaken se zmanj$a tudi v
prisotnosti vode ali pri dolgotrajnih obremenitvah. Medtem ko je natezna trdnost
odvisna od celovitosti povrSine vlaken, je upogibna trdnost odvisna od premera
steklenega vlakna. Steklena vlakna so ustrezna zaradi velikega razmerja med povrsino
in maso. V snopih vlaken z ujetim zrakom so tudi odli¢ni toplotni izolatorji. Steklena
vlakna izboljSajo lastnosti termoplasti¢nih polimerov, kot sta poliamid in polipropilen,
ter zagotavljajo visoko trdnost, togost in odpornost proti udarcem, zato so idealna za
uporabo v avtomobilski industriji in gospodinjstvu [3, 9].

Reciklirani duroplast

Z nastankom sinteti¢nih polimerov se je zacela tudi potreba po dodatku polnil. Prvotno
je bila uporaba polnil glavni razlog za zniZzanje cene konénega izdelka, medtem ko jih
danes uporabljamo predvsem za izboljSanje lastnosti. IzboljSajo lahko mehanske,
termicne, predelovalne lastnosti in zmanjSajo obrabo ter trenje.

Duroplasti¢ni kompozitni materiali s poliestrsko matrico, ki so polnjeni s steklenimi
vlakni, so tipiCni predstavniki aplikacij v avtomobilski industriji, v beli tehniki, v
pomorstvu, v elektrotehniki in v infrastrukturi. Pri duroplasti¢nih kompozitih pride do
ireverzibilne reakcije zamrezZenja. Kovalentno so vezani med polimernimi verigami in
jih ni mogoCe ponovno oblikovati v primerjavi s termoplasticnimi polimeri, ki jih je
mogoce zlahka pretaliti in ponovno oblikovati. Duroplasti¢ni material je tog in krhek ter
se ga z viSanjem temperature ne da spremeniti. Uporaba toplote po strjevanju le
razgradi zamrezeno polimerno matrico in je ne stali tako, kot je to mogoCe pri
termoplasticnih matricah. To je tudi razlog, da so moznosti recikliranja duroplastic¢nih
kompozitov ob koncu Zivljenjske dobe omejene. Se vseeno je moznost ponovne
uporabe duroplasti€nih kompozitov, kot je na primer sezig, s Cimer pridobimo energijo,
vendar je ta okolju neprijazen postopek. Tudi postopek pirolize nam omogoca lo€iti
vlakna ali polnila od polimerne matrice s termi¢no razgradnjo, pri Cemer se ojacitvena
vlakna, kot so steklena ali ogljikova, lahko ponovno uporabijo v novih kompozitnih
materialih. Enostavnejsi nacin je, da odpadni duroplasti¢ni kompozit zmeljemo in ga
uporabimo kot polnilo z nizko ceno v novem kompozitu [5, 10].

Poliestrski kompoziti in njihovi izdelki se proizvajajo na vec razli€nih naCinov. Katera
metoda predelave kompozita je izbrana, ni odvisno samo od oblike izdelka, ampak tudi
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od Zelenega deleza polnila. Brizganje se uporablja pri masovni proizvodniji poliestrskih
kompozitov s kratkimi steklenimi vlakni. Strizne sile, ki nastanejo v brizgalni enoti,
posSkodujejo steklena vilakna in jih tako skraj$ajo. Razsute oblikovalne mase (BMC)
predelujemo s postopkom brizganja, kjer se doda 12-25 vol.% steklenih vlaken skupaj
s 50 ut.% frakcije polnila. Tako pridobimo avtomobilske dele in ostale potroSniSke
izdelke. Oblikovanje s stiskanjem je postopek predelave pod visokim tlakom, kjer je
gibanje vlaken omejeno. Konéni deli so preprostejsi in vegji. Cas cikla je dalj$i; medtem
se vlakna manj poskodujejo in posledi¢no je dolZina vlaken daljSa. Tudi vsebnost
vlaken je vecja; doda se 15-60 vol.% steklenih viaken. Tretji pogost postopek
predelave poliestrskin kompozitov je laminacija. Pri obdelavi laminatov se uporabljajo
neprekinjena vlakna, ki so usmerjena v doloCenih smereh, da ustrezajo zahtevam
obremenitve. Poliestrski kompoziti so idealni za visoko zmogljive aplikacije, pri katerih
so potrebne zahtevane odlicne mehanske lastnosti [10, 11].

Z mehanskim recikliranjem duroplasti¢nih kompozitov, ki je preprosta in ekonomicna
metoda, lahko zmanjSamo koli€ino odpadkov in jih ponovno uporabimo kot praskasto
polnilo ali ojaCitev, tako v novih termoplasticnih kompozitih kot tudi v asfaltu in
cementu. Zbiranju in sortiranju odpadkov, ki nista preprosta in hitra postopka, sledi
drobljenje in preobdelava odpadkov, kjer se odpadne komponente zmanjSajo na
manjSe kose. Nato se z uporabo visoko vrtljivega mlina pridobi fini prah. Ta prah sestoji
iz polimerov, vlaken in polnil, katerih velikost sega od majhnih vlaknatih materialov
dolzine 10 mm do drobnih delcev, velikih manj kot 50 mikronov. Vlaknati izdelek je
bogat z vlakni in se uporablja kot ojacitev, prah pa je bogat z matrico in se pogosto
uporablja kot polnilo. Mehansko recikliranje ima veliko prednosti in ne onesnazuje
ozracja v primerjavi z drugimi tehnikami recikliranja. Je postopek, ki je na voljo v
industrijskem merilu, vendar pridobljena polnila $e vedno niso tako ekonomsko
konkuren¢na obiCajnim, kot so na primer kalcijevi karbonati in silikati. Uporaba
reciklata v vlogi primarnega polnila in ojacitve v novem kompozitu, lahko privede do
sploSnega trenda zmanjSevanja trdnosti kompozita z ve€anjem vsebnosti reciklata.
Gre predvsem za posledico slabe adhezije med reciklatom in novim matrinim
materialom [12, 13].

Razlicne postopke recikliranja odpadnih duroplasti¢nih kompozitov lahko ponazorimo
z diagramom, kot je prikazan na sliki 2.
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Slika 2: Razlicni postopki recikliranja odpadnih duroplasticnih kompozitov [14]

Dodatki

Pogosto je potrebno polimerni mesanici med postopkom kompavdiranja in ekstruzije
dodati dodatke oziroma aditive. Dodatki sodelujejo kot klju€ne komponente pri
proizvodnji kompozita; delujejo kot pomo¢ pri predelavi in zagotavljajo dolgoro¢no
delovanje koncnih izdelkov. Vecina dodatkov ima nizko molekulsko maso in obi¢ajno
niso kemi¢no vezani na polimerno mrezo. Zato so lahko dodatki nevarni za ljudi in
okolje [15].

Med dodatke, ki se najpogosteje dodajajo polimernim meSanicam, Stejemo:

- sredstva za povecCanje adhezije,
- drsna sredstva,

- antistaticna sredstva,

- sredstva proti zamegljevanju,

- sredstva za bistrenje,

- kompatibilizatorje,

- nukleacijska sredstva,

- modifikatorje zilavosti in

- sredstva za odbijanje vode.

Dodatki se v polimerno meSanico dodajajo v zelo majhnih koli€inah. Odmerki obi¢ajno
znasajo med 0,1 do 1 %. Taksne koliine doziranja zahtevajo zelo natan¢ne zaCetne
mase in natan¢ne dozirne sisteme. Dodatki lahko tvorijo aglomerate in agregate, zato
jih je potrebno ucinkovito vmesati v meSanico, da dosezemo dobro distribucijo in dobro
porazdeljeno disperzno stanje [16].

2.1.3 Kompatibilizatorji

Kombiniranje razlicnih polimerov je pogosto priroCna pot za razvoj novih polimernih
materialov, ki zdruzujejo odli¢ne lastnosti v primerjavi z razvojem novih monomerov ali
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z razvojem novih polimerizacijskin poti kot osnove za povsem nove polimerne
materiale. MeSanje oziroma kombiniranje polimerov poteka v predelovalnih strojih, kot
so dvopolzni ekstruderji, vendar polimeri z razliCnimi strukturami niso vedno
termodinami¢no mesljivi in zato ne morejo tvoriti homogenih mesanic. Polimer z visjo
koncentracijo bo tvoril kontinuirno fazo, medtem ko bo polimer z nizjo koncentracijo
dispergiran v kontinuirni matrici. Posledica tega je slab medmolekularni oprijem med
kontinuirno in dispergirano fazo, kar privede do slabsSih mehanskih lastnosti meSanice
[17].

Kompatibilizatorji, ki so bistveni pri predelavi polimernih meSanic, so
makromolekularne vrste, ki spodbudijo medfazno delovanje v heterogenih polimernih
mes$anicah. Kompatibilizatoji modificirajo polimerne medpovrsine tako, da zmanj$ajo
medfazno napetost v talini, stabilizirajo disperzno fazo, povecajo adhezijo na faznih
mejah in zmanjSajo loCevanje faz v trdnem stanju. Univerzalni kompatibilizatoji ne
obstajajo, tako da je potrebno kompatibilizatorje prilagoditi polimerom, ki jih Zzelimo
zdruziti. Sestavljeni so iz dveh delov; vsak del je zdruzljiv z drugim polimerom, ki ga
Zzelimo zmesSati. Lahko so reaktivni in tvorijo kovalentne vezi s funkcionalnimi
skupinami polimerov ali nereaktivni in se obi€ajno mesajo z eno od sestavin mesanice.
Tipi€ni primeri reaktivnih kompatibilizatorjev so cepljeni poliolefi z maleinskim
anhidridom ali akrilno kislino ali glicidilmetakrilatni kopolimeri. Tipi¢ni predstavniki
nereaktivnin kompatibilizatorjev so kopolimeri etilen-akrilestra ali blok kopolimeri
stiren-butadien-stiren ali stiren-izopren. Za ucinkovito meSanje je pogosto potrebno
dodati vsaj 5-odstotno koncentracijo kompatibilizatorja. Ne smemo pozabiti, da
mehanske lastnosti medsebojno vplivajo druga na drugo. Uporaba kompatibilizatorjev
lahko izboljSa udarno trdnost, pri Cemer se lahko zmanjSata fleksibilnost in togost.
Danes imajo klju¢no vlogo pri recikliranju in izboljSanju lastnosti polimernih mesanic,
zlasti za embalazne materiale, kot so polietilen (PE), polipropilen (PP) in
polietilentereftalat (PET), ki prevladujejo na trgu recikliranja [17 — 19].

Stiren maleinski anhidrid (SMA)

V kompozitnih meSanicah poliamidov lahko kot kompatibilizator SMA, ki ima funkcijo
izboljSave njihovih mehanskih in morfoloskih lastnosti.

SMA je sintetiCni kopolimer, sestavljen iz monomerov stirena in malein anhidrida.
Polarni maleinski anhidrid prispeva k togosti, toplotni stabilnosti in kemijski reaktivnosti,
medtem ko nepolarni stiren omogoc€a enostavno obdelavo in pove€anje molekulske
mase. Na voljo obstaja ve¢ vrst SMA kopolimerov, ki jih izberemo glede na uporabo.
Obstajajo SMA z nizko molekulsko maso, vendar se v inzenirski plastiki obi¢ajno
uporabljajo taksni z visoko molekulsko maso, ki povecajo udarno Zilavost v kombinaciji
s steklenimi vlakni. Kopolimer odlikuje obdelovalnost, visoka toplotna odpornost in
togost pri visoki temperaturi. Njegova temperatura obdelave presega 300 °C in je
odli¢no modifikacijsko sredstvo in kompatibilizator za termoplaste in polimerne zlitine.
Polarni del malein anhidrida se veZe na povrSine polarnih dodatkov oziroma ojaceval
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in odpravi pomanjkljivost nizke povrsSinske energije. Temperatura steklastega prehoda
stiren maleinskega anhidrida se giblje med 130-160 °C. SMA se pogosto uporablja v
mes$anicah ali kompozitih, kjer interakcija ali reakcija maleinskega anhidrida zagotavlja
Zelene medfazne ucinke. Seveda so koncne lastnosti in ucinkovitost kompozita
odvisne od koli¢ine dodanega kompatibilizatorja. Poleg tega ima SMA dve funkcionalni
skupini, karbonilno skupino in eter, ki se lahko veZeta s funkcionalno skupino
mascobnih kislin [20 — 23].

2.2 Vpliv kompatibilizatorjev na lastnosti kompozitov

Kompatibilizatorji bistveno izbolj$ajo lastnosti mesSanic, kot je pove€anje natezne in
udarne trdnosti, zaradi Cesar so kljucnega pomena pri sodobnem recikliranju in
inZenirstvu materialov. Stiren-maleinski anhidrid (SMA) lahko pomembno vpliva na
lastnosti, kompozitnih meSanic PA66. V kompozitnih meSanicah SMA deluje kot
kompatibilizator, ki izboljSa njihove mehanske in morfoloske lastnosti. Zdruzljivost SMA
in njegova interakcija s polimerno matrico se razlikuje glede na njegovo vsebnost in
razmerje v mesanici.

Raziskan je bil vpliv vsebnosti SMA in razmerja komponent mesanice na podlagi termo
mehanskih in morfolo$kih lastnosti meSanic PA66 in Poli(2,6-dimetil-1,4-fenil eter)
(PPE). Izdelani sta bili dve razli¢ni razmerji mesanic, ki so jim bili dodane razli¢ne
koncentracije SMA kompatibilizatorja (2,5 - 15 ut.%). Za pridobitev informacij o
specifiCnih interakcijah, kot je meSanje dveh ali ve¢ komponent, so pogosto
uporabljene metode, kot so diferen¢na dinamiCna kalorimetrija (DSC), dinamina
mehanska analiza (DMA) in elektronska mikroskopija. DSC krivulje so pokazale
sposobnost meSanja komponent. Vrednosti steklastega prehoda (Tg) Cistega PPE in
SMA so bile 213,9 °C in 117,5 °C. MeSanica PPE/SMA je pokazala zdruzen signal Tqg
pri 185,8 °C, kar kaze na meSanje teh dveh komponent. Ker se SMA pri
trokomponentnih me$anicah najprej zmeSa s PA66, je priCakovana drugacCna
interakcija s tretjo komponento. Uc&inkovitost meSanja trokomponentne mesanice je
mogocCe raziskati z DMA meritvijo. Rezultati DMA analize meSanice so pokazali, da
koncentracija kompatibilizatorja vpliva na Tg komponent. Visja je koncentracija SMA,
veCja je interakcija SMA s komponentami, kar privede do znizanja Tg PPE
komponente. Strizni reoloski poskusi so pokazali razlicno obnasSanje obeh razmerij
mesanice. MeSanica komponent z nizjim delezem PAG6 je pokazala vecjo viskoznost
zaradi veCje vsebnosti PPE. Dodatek 15 ut.% SMA je povzrocil linearno odvisnost
strizne viskoznosti od frekvence, kar kaze na trdno obna$anje zaradi ucinka
zamrezenja SMA kompatibilizatorja. Analiza morfologije materiala je bila raziskana z
uporabo transmisijske elektronske mikroskope (TEM), kjer so bile posnete fotografije
obeh mes$anic brez dodanega SMA in z dodanim SMA kompatibilizatorjem v razli¢nih
koncentracijah. Pri obeh meSanicah PAG66/PPE, se formirajo PPE domene, ki se
sorazmerno vec€ajo z veCanjem koncentracije dodanega SMA kompatibilizatorja. Pri
mesSanici z visjim delezem PPE se pri 10 in 15 ut.% dodanega SMA domene med seboj
zdruzijo in jim ni mogocCe izmeriti velikost. Analiza je pokazala, da SMA kompatibilizator
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vpliva na morfologijo meSanice. Mehanske lastnosti meSanic so obravnavane na
podlagi njihovega odziva pri nateznem preizkusu. Pri obeh razmerjih meSanice so bile
vrednosti Youngovega modula primerljive, vendar je pri mesanici z vi§jim deleZzem
PAG6 vrednost nekolika visja, saj ima PAG66 visji modul od PPE. Podoben trend je
opazen tudi pri natezni trdnosti. Pri meSanici, bogatejSi s PAGG, je bilo opaziti rahlo
izboljSanje natezne trdnosti s SMA, pri Cemer se je natezna trdnost povecala najveC
za 7,7 % pri dodatku 10 ut.% SMA. Pri meSanici, bogatejSi s PPE, je bilo izboljSanje
obCutnejSe, saj se je pri dodatku 15 ut.% SMA natezna trdnost povecala za 28,8 %.
Pri tej koncentraciji, je bila natezna trdnost tudi najviSja. SMA kompatibilizator je
izboljSal tudi raztezek pri pretrgu. Ta se je pri mesanici, bogatejSi s PPE povecal za
88,9 % pri dodatku 15 ut.% SMA kompatibilizatorja. Po pretrgu vzorcev so bile posnete
lomne povrSine z vrsti€nim elektronskim mikroskopom (SEM). Bilo je mogoce opaziti
raztegovanje PPE komponente in deformacije matrice, kar je posledica dobre
medfazne vezave s pomocjo SMA kompatibilizatorja [6].

Prisotnost kompatibilizatorja torej povzroCi opazno izboljSanje nateznih lastnosti, pri
Cemer so vrednosti raztezek pri pretrgu, natezna trdnost in Youngov modul najvecje
pri najvecji koncentraciji SMA (15 ut.%). Vsebnost SMA kompatibilizatorja vpliva na
morfologijo kompozita, pri ¢emer so opazne spremembe v velikosti, obliki in
razporejenosti komponent v kompozitu.

2.3 Mehansko recikliranje kompozitov

Kompozitni materiali v primerjavi z obi€ajnimi materiali zagotavljajo boljSe lastnosti.
Imajo razmeroma viSjo cenovno vrednost in se uporabljajo kot inZenirski materiali v
aplikacijah z dolgo Zivljenjsko dobo. Prav zaradi daljSega Zzivljenjskega cikla je
potrebno presojati moznosti ob koncu Zivljenjske dobe drugace kot pri osnovnih
materialih, ki se uporabljajo v ogromnih koli€inah.

Recikliranje je najbolj raziskana reSitev za trajnostno ravnanje s kompozitnimi izdelki
po njihovi uporabi. ObstojeCe tehnologije in metode recikliranja se delijo na tri glavne
vrste [5]:

- mehansko recikliranje,
- termicno recikliranje in
- kemiéno recikliranje.

Mehansko recikliranje obicajno vkljuCuje eno ali ve€ stopenj zmanjSevanja velikosti
odpadkov z namenom pridobitve manjSih delcev zelene dimenzije, sestavljenih iz
mesSanih vlaken in smole. Cilj mehanskega recikliranja je neposredna ponovna
uporaba pridobljene frakcije v novih formulacijah kompozitnih materialov. Da se
olajSajo nadaljnje stopnje predelave, se lahko materialni tok na izhodu postopka
recikliranja preseje in razdeli v dve ali ve€ frakcij z nadzorovanimi znacilnostmi. Prah,
ki je ostanek drobljenja kompozitov, se lahko uporabi kot polnilo in ojacitev novih
recikliranih kompozitov. Ceprav prah kot polnilo omogo&a dobre fizikalne in kemijske
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lastnosti, je stroSek uporabe obi¢ajno visji v primerjavi z alternativnimi praskastimi
frakcijami, kot sta kalcijev karbonat ali silicijev dioksid. Poleg tega je pri vecini aplikacij
mogoce dodati do 10 masnih odstotkov deleza kompozitnih praskov. To je posledica
povec€anja viskoznosti pri predelavi. Zaradi teh tezav se danes vecina prahu seZiga in
tako se pridobiva energija [5].

Postopek recikliranja se zaCne z zbiranjem odpadkov. Ko so ti zbrani, jih je potrebno
razvrstiti, zmanjSati njihovo velikost, nadalje lociti in pripraviti v uporaben material. V
zacetni fazi granulacije se velike kose odpadkov razdrobi na manj$e kose, in sicer
velike od 25 do 50 mm. Ti kosi se naprej zmeljejo Se v manjSe delce velikosti od 3 do
10 mm. Pri granulaciji se uporablja sistem rotacijskega rezanja. S pomocjo zranega
razvrSCevalnika se odstrani etikete in druge ostanke. Kljuéne znacilnosti opreme za
granulacijo so mehanska stabilnost, hitra menjava rezil, enostavno ¢is€enje in visoka
zmogljivost. Granuliranje plasti¢nih kompozitov na osnovi vlaken lahko povzroci
mehanske poskodbe vlaken, pri &emer so kraj$a vlakna manj prizadeta. Studija je na
primer pokazala znatno zmanjSanje dolzine vlaken po vec ciklih recikliranja, kar je
povzrocilo zmanjSanje mehanskih lastnosti. Odpadki gredo skozi napravo za CiSCenje,
kjer se odstranijo ostanki lepila in umazanij ter se istoCasno presejejo. Sortiranje
polimernih delcev vklju€uje vec tehnologij, pri ¢emer vsaka izkori§¢a razli¢ne lastnosti
materialov. Med najbolj pogosto uporabljene Stejemo flotacijsko sortiranje, sortiranje s
pomocjo hidrociklona, elektrostaticno sortiranje in infrardeCe opticno sortiranje. Ko
odpadni material zberemo, zmanjSamo, ocistimo in razvrstimo, ga lahko ponovno
uporabimo kot dragocen vir za izdelavo novih izdelkov. Pred uporabo ali prodajo
odpadnega materiala se ta lahko preoblikuje, vendar to zvisa ceno materiala. Ce
Zelimo odpadni material meSati s primarno zmesjo ali ga uporabiti kot dodatek za
izboljSanje lastnosti, je preoblikovanje obvezno. Odpadni material preoblikujemo z
ekstruzijo in s tem ga oblikujemo v granulat, ki ga lahko kasneje uporabimo v postopku
brizganja [24].

2.4 Vpliv mehanskega recikliranja na lastnosti materiala

Pri postopku mehanskega recikliranja pride do lomljenja vlaken in termo mehanske
degradacije polimerne matrice zaradi izpostavljenosti mletju, visokim temperaturam in
striznim silam, kar povzro€i poslabSanje nekaterih mehanskih lastnosti ter manjSo
trajnost koncnih kompozitov. Pomembno je razumeti obnasanje z vlakni ojaCenih
termoplasti¢nih materialov med postopki recikliranja, razkriti vpliv postopkov predelave
na lastnosti kompozitov ter doseci ucinkovito recikliranje in ponovno uporabo teh
kompozitov.

Avtorji ¢lanka [4] so Zeleli raziskati u€inkovito moznost ponovne uporabe odpadkov, ki
nastanejo med postopkom brizganja PA66, ojatanega s 30 ut.% kratkih steklenih
vlaken (PA66 GF30). Pri osemkratni obdelavi materiala je bilo ugotovljeno, da so se
povpreCna dolzina vlaken, natezna trdnost in udarna trdnost zmanjsale za 57 %, 31 %
oziroma 39 %. lzvedene so bile Studije na preskusnih vzorcih, pridobljenih z
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dodajanjem mehansko recikliranih 35 ut.% granulata PA66, ojatenega s steklenimi
vlakni (GF), primarnemu kompozitu PA66 GF30. Ugotovili so, da sta se tako elasti¢ni
modul kot natezna trdnost zmanjSala z ve€anjem vsebnosti recikliranega materiala,
medtem ko se je raztezek pri pretrgu povecal. Z analizo TGA so pokazali, da Stevilo
ciklov recikliranja in vsebnost recikliranega materiala v kompozitu nista bistveno
vplivala na toplotno stabilnost kompozita PA66 GF30. Vkljucitev recikliranih materialov
v primarni kompozit je povzroC€ilo rahlo zmanjSanje stopnje kristaliniCnosti ter
temperature taliS¢, neodvisno od Stevila ciklov recikliranja in vsebnosti recikliranih
materialov. Pri vzorcu, Kjer je bilo uporabljeno 25 ut.% recikliranega materiala, so se
zmanjSali natezna trdnost, elasticni modul in udarna Zilavost, medtem ko sta se
raztezek pri pretrgu in indeks te€enja taline (MFI) povecala.

2.5 Predelava kompozitov

Mehanske lastnosti kompozita so v veliki meri povezane z moznostjo prenosa
obremenitve na stiku med matrico in ojaCitvenimi vlakni. Gre za adhezijo med matrico
in vlakni, ki se poveca s povrsinsko obdelavo vlaken. Dobro adhezijo lahko dosezemo
z uporabo kompatibilizatorjev. Pomembna sta tudi razporejenost vlaken v matrici in
delez vlaken, ki jih zagotovimo z ustreznim kompavdiranjem. Kompavdiranje s
termoplasticno matrico in brizganje veljata za zelo primerni metodi predelave
recikliranih kompozitov.

2.5.1 Kompavdiranje

S postopkom meSanja razlicnih polimerov z dodatki in polnili se pripravi nove vrste
plastike. Ta postopek imenujemo kompavdiranje. Cilj kompavdiranja je priprava zmesi
z Zelenimi lastnostmi, ki jo kasneje uporabimo pri brizganju. Srce procesa za izdelavo
zmesi je ekstruder, v katerem se granulat tali, zmeSa z dodatki in ponovno granulira.
Slika 3 predstavlja shemo dvopolznega ekstruderja z opisom funkcionalnih obmogcij, ki
se uporablja v postopku kompavdiranja. Vklju€itev dodatkov poteka po taljenju
granulata, pri ¢emer proces mesanja poteka v talini. V vecini primerov je potrebno
delce dobro razprsiti in natanéno porazdeliti (distributivno mesanje). Distributivho
mesSanje poteka v talini zaradi zelo zapletene strukture toka taline v ekstruderju. Veliko
vlogo pri tem imata pre¢no in vzdolzno meSanje. Dvopolzni ekstruderji lahko dobro
disperzno mesajo ter tako razdelijo tako trdne snovi kot manjSe kapljice. Disperzno
meSanje trdnih dodatkov je zelo dobro pri veliki strizni napetosti. V nizjem
temperaturnem obmocju taline je viskoznost vecja, medtem ko je uCinek dispergiranja
boljsi. Pri disperznem mesSanju je mozen nastanek aglomeratov; njihov premer je
odvisen od strizne napetosti ter Casa zadrzevanja. Za cepitev njih je potrebno doseci
dolo€eno minimalno strizno napetost, saj je cepitev aglomeratov kljub daljSanju Casa
mes$anja nemogoca. Cepljenje trdnih dodatkov je odvisno od viskoznosti taline, ki je
posledicno odvisna od vrste polimera. Poliamidi imajo v obmocju taline nizjo viskoznost
kot na primer akrilonitril butadien stiren (ABS); posledi¢no je razprsSitev pri ABS teZzja.
Trdne snovi se zaradi polza zdrobijo pred fazo taljenja, kjer so izpostavljene
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napetostim, kot so tlak, trenje, strig in rezanje. Polimere in dodatke je mogoce
predhodno zmesati, s Cimer se porabi manj energije ter zmanjSa Stevilo doziran;.
Komponente je mozno dodajati v Casu celotne dolZine ekstruderja, zato obstajajo
razli¢ni koncepti doziranja zaradi razli¢nih u€inkov mesanja. Granulat in dodatke lahko
doziramo na zacCetku ekstruderja ali dodajamo granulat na zaCetku in dodatke kasneje.
Delno kristaliniéni materiali, med katere sodi tudi PA66, imajo ozZje vendar izrazito
obmocje pretakanja taline. Ta ostra meja ponazarja taljenje kristaliniCne faze polimera.
Pomembno je, da v €asu procesa poskusamo prepreciti toplotni razpad termoplasticne
matrice. S pove€anjem €asa zadrzevanja in s pove€anjem temperature se povecujejo
nezelene stranske reakcije, kot sta razgradnja ter porumenelost. Vec€je poSkodbe
materiala povzroc€i tudi stik zmesi s kisikom pri visjih temperaturah [16].

Vakuumsko

Dovajanje materialov Razplinjevanje razplinjevanje

l Povratni transport Povratni transport

Mes$anica

Stransko dovajanje polnil

Obmocje
transporta

Obmogje
taljenja

Obmocje Obmotje Obmodje Obmocje Povecanje

Obmocje dovajanja e i i S i .
mesanja | razplinjevanja |homogenizacije| razplinjevanja tlaka

Slika 3: Shema dvopolznega ekstruderja z opisom funkcionalnih obmocij [16]

Ekstruzija taline poteka po principu zakona modi, ki temelji na Arrheniusovi enacbi. Ta
opisuje, da je viskoznost odvisna od temperature. S to enacbo si lahko pomagamo tudi
pri razumevanju striznega toka taline PA66 s steklenimi vlakni. Pri procesu
ekstrudiranja je potrebno izbrati ustrezne parametre, kot sta temperatura oblikovanja
in hitrost polza, saj pomembno vplivata na ravnovesje toka taline. V ¢asu procesa je
Zelena tudi hitra kristalizacija polimera. Nastavitev temperature predelave na
temperaturo taljenja (263 °C) PAG66 zagotavlja nemoten pretok skozi Sobo, izboljSano
ravnovesje pretoka in hkrati omogoca hitro kristalizacijo na izhodu esktruderja [25].

2.5.2 Brizganje

Po postopku kompavdiranja imamo pripravljen novo nastali granulat, ki ga lahko
predelamo v Zeleno obliko. Eden izmed najbolj primernih postopkov za predelavo
termoplasticnih kompozitov je brizganje. Poleg termoplastov se pri predelavi lahko
uporabi tudi duroplaste, kot sta poliester in vinil ester.
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Brizganje je visokotlacni cikli€ni postopek oblikovanja izdelkov v masovnih koli€inah.
Omogoca kratke Case ciklov izdelave pri iziemno nizkih stroSkih z moznostjo visoke
avtomatizacije. Brizgalni stroj, ki je prikazan na sliki 4 deluje tako, da ustvari tlak na
votlino kalupa in jo napolni s talino, ki se nato strdi in ustvari kon¢ni izdelek. Celoten
postopek brizganja je sestavljen iz treh stopenj: polnjenje, naknadno polnjenje in
hlajenje z odpiranjem orodja. Pomembne prednosti brizganja plastike so sposobnost
hitrega oblikovanja zapletenih oblik in velikosti, enostavna zdruzljivost z drugimi
materiali ter tehnikami in natan¢nost ter preciznost izdelkov. Brizganje in ekstruzija sta
si med seboj zelo podobna proizvodna postopka, vendar se z brizganjem ustvarja
izdelke z vbrizgavanjem staljene plastike v orodje, ohlajanjem in izmetavanjem trdnega
kosa, kar je idealno za zapletene, nelinearne kose. Pri ekstruziji gre za iztiskanje
neprekinjene, linearne dvo- ali tridimenzionalne oblike s potiskanjem taline skozi Sobo.
Kljub tem razlikam ostajajo zakonitosti taline ter toka znotraj polza pri obeh metodah
enake. Brizganje je primeren postopek za predelavo termoplasti¢nih materialov, ki
vsebujejo steklena vlakna. Dolzina vlaken je po obdelavi materiala manjSa od 5 mm,
saj strizne sile pri brizganju poskodujejo vlakna in zmanjSajo njihovo skupno dolzino.
V Studijah so analizirali u€inke brizganja polimera PA s 35 % steklenih vlaken, kjer je
bila zaCetna dolzina 338 um. Z brizganjem se je dolzina vlaken zmanjSala na 278 um,
kar kaze 18-odstotno zmanjSanje. Nadaljnja predelava v obliki ponovno zmletega
materiala je Se naprej krajSala vlakna, pri ¢emer je bila povpreéna dolzina 100 %
ponovno zmletega materiala 213 ym, kar kaze 37-odstotno zmanjSanje. ZmanjSanje
dolzine vlaken je privedlo do poslabSanja mehanskih lastnosti, vkljuéno z nizjimi
vrednostmi modula pri nateznih preskusih [10, 24].
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Slika 4: Shema brizgalnega stroja [26]
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Vpliv brizganja na stopnjo kristaliniénosti kompozitov

Slabost brizganja je, da je to hiter proces, saj so cikli ¢im krajsi. To privede od hitrih
postopkov ohlajanja taline znotraj orodne votline. S hitrostjo ohlajanja in gradientom
ohlajanja lahko nadziramo kristalinicnost poliamidnega materiala. Vecja stopnja
kristaliniCnosti se doseZe ob pocCasnejSem ohlajanju. Kristalinicna obmocja, ki so
razporejena v morfoloSki strukturi kompozita, vplivajo na lastnosti kompozita.
Kristalinicha obmocja so razporejena v polikristalinicne agregate, imenovane sferulite.
Lastnosti poliamidnih  kompozitov se izboljSujejo z ve€anjem homogenosti in
natancnosti sferulitnih struktur v celotnem materialu. Poliamid s homogeno in natanéno
kristalinicno strukturo lahko dobimo z dodajanjem drobnih in dobro razdeljenih trdnih
delcev ter ojaCevalnih polnil, ki delujejo kot kristalizacijska jedra. Glede na podatke,
pridobljene s tehniko DSC, se je dokazalo povecCanje kinetike kristalizacije matrice
PAG6 z dodanimi steklenimi vlakni. Steklena vlakna so lahko razlog za nastanek vec
kristalov. Z namenom poznavanja kinetike kristalizacije v Sirokem temperaturnem
obmocCju je bila izvedena izotermna kristalizacija z metodo ultra hitra diferenCna
dinami¢na kalorimetrija (Flash DSC). Preuceni so bili vplivi molske mase, aditiva in
velikosti vzorca Flash DSC na kinetiko kristalizacije. Da je zmogljivost hitrosti ohlajanja
diferenéne dinami¢ne kalorimetrije reprezentativna za prenos toplote pri procesih, kot
je brizganje, je potrebno uporabiti metodo Flash DSC. Z njo doseZzemo visoko hitrost
ohlajanja, ki prepreci kristalizacijo med ohlajanjem. Rezultate o kinetiki kristalizacije
lahko uporabimo za napovedovanje prenosa toplote in razvoja kristalizacije med
postopkom izdelave kompozitov na osnovi PA66 [27, 28].

2.6 Tehnike karakterizacij lastnosti kompozitov

V naslednjih podpoglavjih so opisane tehnike, ki so uporabljene v magistrskem delu.

2.6.1 Diferenéna dinami¢na kalorimetrija (DSC, OIT, Temperaturno modulirana
DSC meritev (TOPEM), Flash)

DSC meri toplotni tok v vzorec in iz vzorca ter referenCnega materiala ob spreminjanju
njune temperature. To se lahko zgodi, ko vzorec segrevamo, ohlajamo ali ga drzimo
pri konstantni temperaturi. Meritev, podana v milivatih, odraza energijo, ki jo vzorec
absorbira ali sprosti. Z DSC metodo lahko prepoznamo endotermne in eksotermne
reakcije, izraCunamo povrSino pod vrhovi, ki oznacCujejo prehodne in reakcijske
entalpije, doloCimo temperature, ki so povezane z dolo€enimi vrhovi ali drugimi
toplotnimi spremembami in izmerimo specificno toplotno kapaciteto [29].

Priprava vzorcev je izredno pomembna za doseganje optimalnih kakovostnih meritev.
Pri uporabi standardnega diferenCnega dinami¢nega kalorimetra, kot je DSC 3+
proizvajalca Mettler Toledo, vzorce apliciramo v merilne loncke, ki ne smejo biti
kontaminirani. Izbiramo lahko med razli¢nimi vrstami in razli¢nimi velikostmi lonckov.
Ustrezno jih izberemo glede na vzorec in koli€ino vzorca. Loncke lahko tudi hermeti¢no
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zapremo s pokrovékom. Med uporabo odprtih lon¢kov ali lon¢kov s pokrovcki, ki so
preluknjani, je vzorec izpostavljen atmosferi merilne celice, zato je pomembno, s
katerim plinom prepihujemo merilno celico (slika 5). Najpogosteje uporabljamo dusik,
saj je inerten plin v temperaturnem obmocju do 600 °C. Veliko meritev se izvaja v
zracni atmosferi, saj vecina vzorcev ne reagira s kisikom v zraku v obmocju 100-200
°C. Kisik se uporablja za analize, s katerimi preuCujemo oksidativno obnaSanje
vzorcev. Na voljo sta Se helij in argon, ki sta inertna in imata visjo toplotno prevodnost
kot dusik [29].

Pokrov pecice g pal

L |
Vzoréni lonéek Referencni loncek
Vmesnik

Srebrna plosca
L X N z > _—
Prec¢isCevalniplin H H— — 33—
. Temperaturni
Pecica senzor
Dovod plina i /—\ Grelec
FRSS5 Signalne Zice
Prikljucek za hlajenje

Slika 5: Merilna celica DSC s FRS5 senzorjem [29]

Za razlago uc€inkov meritev so mnogokrat potrebne izkuSnje s toplotno analizo in
poznavanje moznih reakcij v vzorcu. V veliko pomo€ nam je lahko merjenje krivulje
ohlajanja takoj po prvem segrevanju, ki mu nato sledi ponovno segrevanje. Razlike,
ugotovljene med prvim in drugim segrevanjem, pogosto ponujajo informacije, Ki
pomagajo pri interpretaciji rezultatov. Med prvim segrevanjem vzorca in naslednjim
izotermnim segmentom vzorcu pobrisemo termi¢no zgodovino vzorca. To pomeni, da
pri amorfnih polimerih izbriSemo tipicno amorfno strukturo, medtem ko pri delno
kristalinicnih polimerih poleg amorfne strukture izbriSemo tudi tipi€no kristalini€éno
strukturo oziroma sferulite. Te strukture lahko ponovno tvorimo z ohlajanjem vzorcev.
Odstotek tvorjene kristaliniCne strukture ter njihove temperature taliS¢ lahko
nadzorujemo s hitrostjo ohlajanja. Na sploSno prvo segrevanje poda informacije o
predelavi vzorca, medtem ko drugo segrevanje poda informacije o materialu vzorca
[29].

Dolocitev oksidacijskega indukcijskega ¢asa (OIT)

Z namenom pridobitve informacij o termi¢ni stabilnosti kompozita pri predelavi ter
napovedi obstojnosti kompozita lahko opravimo meritev doloCitve oksidacijskega
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indukcijskega ¢asa (OIT). DSC OIT je standardna metoda, ki se uporablja za dolo¢anje
toplotne stabilnosti organskih materialov in u€inkovitosti antioksidantov. Meritev se
opravi z uporabo DSC 3+ instrumenta proizvajalca Mettler Toledo v izotermi¢nem
nacinu, obi¢ajno pri temperaturi predelave polimera. OIT je Cas, ki je potreben za
zacCetek oksidacije, zaznane kot zaCetek eksotermnega ali endotermnega odmika od
bazne krivulje in ga je mogod&e povezati s stabilnostjo materiala. Cas se zaéne meriti
od trenutka preklopa iz inertnega plina na kisik. Za dosledne OIT meritve mora meritev
trajati vsaj 5 minut. Ce je meritev kraj$a, je priporoéljivo zmanjsati temperaturo za 10
°C. Ce meritev traja ve& kot 1 uro, je potrebno poveéati temperaturo za 10 °C.
Pomembna je Cisto€a aluminijastega loncka, saj pripomore k bolj natancnim
rezultatom. S preluknjanim pokrovékom preprecimo kopicenje oksidacijskih produktov
znotraj lon€ka. Meritve OIT se rutinsko uporabljajo v industriji za oceno stabilizacije
materialov [29].

Temperaturno modulirana DSC meritev (TOPEM)

Pri polimernih materialih pogostokrat pride do prekrivanja reverzibilnih efektov z
ireverzibilnimi. Med reverzibilne efekte spadajo steklast prehod, taljenje in
kristalizacija. Razpad in izhlapevanje sta predstavnika ireverzibilnega efekta. V
primeru prekrivanja je primerno narediti temperaturno modulirano DSC meritev
(TOPEM), ki omogoc€a merjenje steklastega prehoda v frekvenéno odvisnem nacinu.
TOPEM meritev je mogoce opraviti z Mettler Toledo DSC 3+ instrumentom in dodatno
programsko opremo TOPEM. Poleg tega nam tehnika omogocCa tudi meritev
sprememb specificne toplotne kapacitete. TOPEM meritev poteka na podlagi
stohasticne modulacije temperature, ki je v idealnem primeru sestavljena iz nakljucjih
stopenjskih povec€anj in zmanjSanj temperature v Casovni enoti. Ustvarjajo se tako
imenovani impulzi, ki vsebujejo veliko razlicnih frekvenc. S pomocjo impulzov je
mogocCe pridobiti kvazistatiCne in dinami¢ne specificne toplotne kapacitete, pri zelo
nizkih hitrostih segrevanja, kot je 1 °C/min [30].

Flash DSC

Zaradi vse kompleksnejSih sodobnih materialov in posledicno oteZenih optimizacij
proizvodnih procesov je pri karakterizaciji materialov nastala potreba po hitrih Casih
segrevanja in ohlajanja, ki jih konvencionalni DSC instrumenti ne dosezejo. Danes je
to preprosto mogoce izvesti s pomocjo Flash DSC 2+ instrumenta proizvajalca Mettler
Toledo, ki omogoc€a temperaturno segrevanje do 2.400.000 °C/min in hlajenje do
240.000 °C/min. Te visoke hitrosti segrevanja in ohlajanja so potrebne za preuevanje
materialov, kot so polimeri, zlitine, stekla, ki tvorijo nanostrukture in metastabilne faze.
Flash DSC nam daje mozZnost priprave vzorcev z dolo¢enimi strukturami, podobnim
tistim, ki nastanejo med hitrim ohlajanjem v procesih brizganja. Zato je primerna
metoda za preucCevanje kinetike kristalizacije in natancne analize lastnosti materialov.
Pri meritvah je potrebno, da ima vzorec dober stik s senzorjem, majhno toplotno
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kapaciteto, veliko prostornino, s katero se iznicijo povrsinski uc€inki, in hkrati mora biti
dovolj tanek, da so notranji temperaturni gradienti ¢im manjsi [31].

Vzorce, ki jih apliciramo na membrano UFS 1 senzorja, so zelo majhni in jih s prostim
oCesom ne vidimo. Za laZjo aplikacijo vzorca si pomagamo z mikroskopom, ki je
sestavni del instrumenta. Casovna konstanta signala UFS 1 senzorja je kraj$a od ene
milisekunde, kar omogoCa doseganje zelo visokih hitrosti segrevanja in hlajenja.
Senzor UFS 1 je mikroCip, vgrajen na kerami¢no podlago in je sestavljen iz dveh
lo€enih kalorimetrov. Obmocje, namenjeno vstavljanju vzorcev, ima premer 0,5 mm in
je prevleCeno z aluminijem. Prednosti senzorja so robustnost, enostavno vstavljanje
vzorca, moznost merjenja pri razmeroma nizkih hitrostih skeniranja in moznost
merjenja razmeroma velikih nehomogenih vzorcev. Slika 6 ponazarja shematski prikaz
UFS 1 senzorja [31].

Kerami¢na
plosca

Silicijev
okvir

= ] | ——
N ? ! J
Termocleni \

Povezovalna Aluminijeva plosca Dielektri¢ni
Zica Hladno vezje Toplo vezje = obmocje vzorca Upornik sloji

Slika 6: Shematski prikaz UFS 1 senzorja [31]

2.6.2 Termogravimetricna analiza (TGA)

Kadar merimo maso vzorca kot funkcijo temperature vzorca ali kot funkcijo ¢asa pri
izotermnih pogojih, govorimo o termogravimetricni analizi (TGA). Instrument, ki se
uporablja za take meritve, se imenuje termogravimetricni analizator TGA, kot je
TGA/DSC 3+ proizvajalca Mettler Toledo. Rezultate TGA meritev predstavljamo s TGA
krivuljo, na kateri je masa prikazana v odvisnosti od temperature ali ¢asa. Dodatno
prikazemo tudi DTG krivuljo, ki je prvi odvod TGA krivulje in prikazuje hitrost
spreminjanja mase. Ta prikaze hitrost spreminjanja mase in nam je v pomoc¢ pri
evaluaciji rezultatov. TGA krivuljo po navadi vidimo v stopnicasti obliki, kar pomeni, da
je med analizo prisSlo do spremembe mase vzorca. Masa pada, a lahko tudi naraste,
kar je lahko posledica [32]:

- izhlapevanje hlapnih komponent, desorpcija ali adsorpcija plinov, vlage in drugih
hlapnih snovi,

- oksidacija vzorca v zraku ali kisiku,

- oksidativna razgradnja organskih snovi vzorca v zraku ali kisiku,
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- toplotna razgradnja vzorca v inertni atmosferi z nastankom plinastih produktov
(piroliza),

- heterogene kemijske reakcije vzorca,

- sprememba magnetnih lastnosti feromagnetnih materialov vzorca s spremembo
temperature.

TGA instrument ima vgrajeno kompenzacijsko tehtnico, pri kateri ostane polozaj
vzorca v pecCi popolnoma enak kljub masnim izgubam. Tehtnica ima dobro lo€ljivost in
zmogljivost ter je med delovanjem zascitena s plinom pred ucinki toplotnega sevanja
in korozivnih razgradnih produktov. Med meritvami pride do sprememb gostote plina
zaradi spremembe temperature v pecici. Ce krivulja nima popravkov, se zdi, da masa
vzorca med segrevanjem narasd€a. To tezavo obidemo tako, da posnamemo meritev
brez vzorca pri enaki pogojih meritve in nato odstejemo krivulji med seboj. Alternativno
lahko uporabimo tudi korekcijo zaradi vzgona (ang. buoyancy correction), ki
avtomatsko odsSteje TGA krivuljo s pomocCjo matematiCne funkcije. Moderne
termotehtnice so pogosto opremljene tako, da lahko belezijo SDTA signal isto€asno z
termogravimetricno meritvijo. Tako lahko poleg spremembe mase spremljamo tudi
toplotne ucinke, ki jih ne spremlja sprememba mase. Poleg tega lahko instrument TGA
uporabimo v kombinaciji z drugimi analitskimi metodami, kot sta na primer FTIR in
masna spektrometrija. S TGA/FTIR metodo lahko to¢no dolo¢imo komponente, ki so
nastale pri razgradnji. S TGA/MS lahko zaznamo pline, ki so IR-neaktivni, kot sta kisik
in dusik [32, 33].

2.6.3 Natezni testi

Natezni preskusi so temeljnega pomena pri izbiri materialov za inzenirske aplikacije,
saj zagotavljajo kakovost z merjenjem nateznih lastnosti, vkljuCenih v specifikacije
materialov. Ti preskusi so kljuénega pomena tudi pri razvoju novih materialov in
postopkov, saj omogocajo primerjave in napovedi obnasanja materialov pri razli¢nih
oblikah obremenitev, ki presegajo enoosno napetost.

Za natezne preizkuse se uporabljajo vzorci tipi¢nih oblik, ki so lahko glede na standard
preizkusa razli¢nih dimenzij. Vsem dimenzijam je skupno to, da je povrSina merilnega
dela vzorca manjSa od povrSine preostalega dela vzorca. S tem sta deformacija in zlom
lokalizirani na tem obmocju. Testne vzorce lahko na razlicne nacCine vpenjamo v
trgalne stroje. NajpogostejSi so univerzalni trgalni stroji, ki preizkuSajo materiale pri
raztezanju, stiskanju ali upogibanju. Njihova glavna naloga je ustvariti krivuljo napetosti
in deformacije oziroma raztezka. Trgalni stroji so lahko elektromehanski ali hidravli¢ni.
Glavna razlika je v na€inu delovanja obremenitve. Med raztezanjem vpetega vzorca
se natezna sila zabelezZi kot funkcija pove€anja dolZine merilnega dela vzorca. Kot
rezultat se podajo diagrami natezne napetosti v odvisnosti od nateznega raztezka.
Nominalna napetost je definirana kot razmerje med silo in zaCetno povrsino preseka
vzorca, medtem Ko je relativni raztezek definiran kot razmerje med spremembo dolzine
in zaCetne dolzine vzorca. Za vecino materialov je zaCetni del krivulje linearen. Naklon

22



Fakulteta za tehnologijo polimerov Magistrsko delo

tega linearnega obmocja se imenuje modul elasti¢nosti ali Youngov modul, ki je merilo
togosti materiala. Vedji kot je modul, manjsa je elasticna deformacija, ki nastane pri
uporabi dolo¢ene napetosti. Ko napetost naraste dovolj visoko in obnasanje krivulje ni
vecC linearno, smo v podroCju plastiCne deformacije. Pri plasti¢ni deformaciji se po
odstranitvi napetosti vzorec ne povrne v prvotno obliko. Natezna trdnost ali mejna
trdnost je opredeljena kot najviSja vrednost inZenirske napetosti. Vrednost natezne
trdnosti iz krivulje razberemo kot vrh krivulje. Pri zilavih materialih natezna trdnost
ustreza tocki, v kateri se deformacija za¢ne lokalizirati in tvori vrat, medtem ko se man;
Zilavi materiali pretrgajo pred tvorbo vratu [34].

2.6.4 Upogibni testi

Z upogibnim preizkusom ugotavljamo, kako se material obnasa, ko je izpostavljen
upogibnim silam. Pri poskusu je vzorec postavljen kot nosilec, ki je podprt v dveh
toCkah. Tretja toCka predstavlja obremenitev, ki je pri toCkovnem upogibnem preizkusu
obic¢ajno na sredini vzorca. Glavni namen upogibnih preizkusov je izmeriti lastnosti, kot
so maksimalna upogibna trdnost, upogibni E modul, upogibni raztezek pri maksimalni
upogibni trdnosti in upogibni raztezek pri porusitvi vzorca. Lastnosti so kljuéne
predvsem za materiale, ki se uporabljajo v aplikacijah, v katerih bodo izpostavljeni
upogibnim obremenitvam. Preskus je primeren za Sirok spekter polimernih materialov,
vklju€no s termoplasti¢nimi in duroplastiCnimi polimeri ter z vlakni ojaCenimi kompoziti.
Standard ISO 178 dolo¢a ve€ sprejemljivih velikosti in oblik teh vzorcev, odvisno od
lastnosti materiala in Zelenega rezultata preskusSanja. Poleg tega je mogoce uporabiti
razlicne preskusne hitrosti, kar prispeva k prilagoditvi metode razlicnim materialom in
pogojem. Standard opredeljuje dve preskusni metodi. Metoda A vklju€uje enakomerno
hitrost deformacije med celotnim preskusom, medtem ko metoda B uporablja razlicne
hitrosti deformacije v Casu preskusa. To pripomore k podrobnejSi analizi odziva
materiala na razli¢ne pogoje obremenitve [34, 35].

2.6.5 Dinami¢éna mehanska analiza (DMA)

Dinami¢na mehanska analiza nam poda informacije o mehanskih lastnostih
viskoelasticnih materialov v odvisnosti od Casa, temperature in frekvence. Med
meritvijo je vzorec podvrzen periodicni mehanski obremenitvi. Sinusno nihanje
povzro€i deformacijo z enako periodo. Analize opravljamo z dinami¢nim mehanskim
analizatorjem DMA, na primer z DMA 1 ali DMA/SDTA 1+ proizvajalca Mettler Toledo,
ki ima sposobnost merjenja amplitudo sile, amplitudo premika in fazno razliko med
signalom sile ter signalom smeri premikanja. Meritve se opravljajo znotraj
napetostnega linearnega obmocdja, kjer velja Hookov zakon. Oscilacijska napetost, ki
deluje na vzorec, povzroéi ustrezno oscilacijsko deformacijo. Ce vzorec ni popolnoma
elastiCen, pride do zaostanka med izmerjeno deformacijo in uporabljeno deformacijo,
kar imenujemo fazni kot oziroma fazna razlika (8). Razmerje med najvecjo napetostjo
(amplituda napetosti) in najve€jo deformacijo (amplituda deformacije) predstavlja
kompleksni modul (M*). Ta je sestavljen iz fazne komponente M', ki ga imenujemo
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dinami¢ni E modul (ang. storage modulus) in iz fazne komponente M", ki ga imenujemo
modul izgub (ang. loss modulus). Razmerje med njima (M"/ M') predstavlja faktor izgub
tan &. Visoka vrednost tan & pomeni, da ima material viskozno obnasanje, medtem ko
nizka vrednost pomeni, da je material bolj elastiCen. Z DMA tehniko je mogocCe dolociti
Stevilne razlicne mehanske lastnosti materialov. DolocCiti je mogoc€e viskoelasticne
lastnosti materialov, temperature, ki oznacujejo viskoelastiCen odziv materiala,
duSenje materiala, temperaturo steklastega prehoda, zamrezZevanje polimerov in
mehansko obnasanje materialov v odvisnosti od frekvence. Z DMA instrumentom
lahko vzorce merimo v razli¢nih nacinih merjenja. Vsak nacin ima svoje specifiCne
lastnosti in omejitve ter zahteva svoj nacin priprave vzorcev; s tem se spreminja
dimenzija, kar privede do razli¢nih rezultatov modula. Na primer, strizni nacin je idealen
za dolo€anije striznega modula mehkih vzorcev z moduli od 0,1 kPa do 5 GPa, medtem
ko je tritoCkovni upogibni nacin primeren za meritev vzorcev z visokim modulom, kot
so z vlakni ojaceni polimeri, kovine in keramika z razponom modulov od 100 kPa do
1000 GPa. Slika 7 prikazuje razlicne naCine vpenjanja vzorcev pri DMA meritvah [36].

1 171 1
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Slika 7: Razli¢ni naCini vpenjanja vzorcev pri DMA meritvah. 1: strizni nacin,
2: tritockovni upogib, 3: dvojna prizema, 4: enojna prizema, 5: natezanje ali stiskanje
[36].

2.6.6 Termomehanska analiza (TMA)

Termomehanska analiza (TMA) obsega merjenje dimenzijskih sprememb vzorca v
odvisnosti od temperature, medtem ko je podvrzen doloCeni mehanski obremenitvi.
Instrument, ki se uporablja za takSne meritve, se imenuje termomehanski analizator
TMA. S tehniko TMA se lahko vzorcu doloCi toplotne ucinke in njihove temperature,
obseg deformacije vzorca ter koeficient toplotnega raztezka. V. TMA nacdinu z
dinami€no obremenitvijo je mogoCe izmeriti tudi Youngov modul vzorca. V
nadaljevanju je opisan instrument TMA/SDTA 2+ proizvajalca Mettler Toledo [37].

Nosilec vzorca TMA in sonda sta izdelana iz kvarénega stekla ali aluminijeva oksida z
namenom uporabe pri visokih temperaturah. Obmocje delovanja kvarCnega stekla je
do 1100 °C; za viSje temperature se uporablja nosilec aluminijevega oksida. Nosilec
vzorca je opremljen s termoc€lenom, ki neposredno meri temperaturo vzorca in signal
SDTA med meritvijo. Drug termoclen je nameScen v pecici in nadzoruje temperaturni
program. Obmocje delovanja sile, ki jo imamo na voljo pri TMA meritvi, znasa od 0 do
1 N. Meritve se vecinoma izvajajo v pogojih brez pretoka plina. Kadar merimo
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korozivne razgradljive vzorce, je potrebno uporabiti zas€itni plin (dusik), saj s tem
zascCitimo pomembne sestavne dele instrumenta. S TMA instrumentom lahko
opravljamo meritve v razliCnih nacinih merjenja. Kateri nacin merjenja je najbolj
optimalen, je odvisno od oblike vzorca, lastnosti vzorca in zelenih informacij. Nacini
merjenja vkljuCujejo stiskanje ali dilatometrijo, penetracijo, tritoCkovni upogib,
raztezanje in posebne nacine, kot sta nabrekanje in volumenska ekspanzija. Slika 8
prikazuje razlicne naCine merjenja vzorcev s TMA instrumentom [37].
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Slika 8: Razli¢ni nacini merjenja vzorcev s TMA instrumentom. Stiskanje ali

dilatometrija (A), penetracija (B), raztezanje filma in vlaken (C), upogibanje (D),
nabrekanje (E) in volumenska ekspanzija (F) [37]

2.6.7 Udarna in zarezna udarna zilavost

Z udarnim preizkusom je mogocCe ugotoviti, kako se bo vzorec znanega materiala
odzval na nenadno obremenitev. S preizkusom je mogocCe oceniti zilavost, krhkost,
obCutljivost na zareze in udarno trdnost inZenirskih materialov pri visoko hitrostnih
obremenitvah. Vzorci meritev udarne Zilavosti vsebujejo zareze v obliki ¢rke V, v obliki
¢rke U ali v obliki klju€avnice. Udarno preskusanje najpogosteje vklju€uje konfiguracije
vzorcev po Charpyju in Izodu. Metodi se med seboj razlikujeta po usmerjenosti vzorca,
poloZaju zareze in udarne toCke. Pri Charpy metodi je vzorec postavljen vodoravno z
zarezo na nasprotni strani toCke udarca, medtem ko je pri Izod metodi vzorec
postavljen navpic¢no z zarezo na strani udarca [38].

Charpyjev udarni preskus velja za enega najpogosteje uporabljenih preskusov za hitro
oceno relativne Zilavosti materiala. Z njim izmerimo energijo, ki jo absorbira standardni
vzorec z zarezami med lomljenjem pod udarno obremenitvijo. Po standardu ISO 179
so dimenzije vzorca 80 mm (dolzina), 10 mm (Sirina) in 4 mm (debelina), pri ¢emer je
na daljSi stranici izvedena zareza v primeru vzorca za doloCevanje zarezne udarne
Zilavosti. Pri preskusu kladivo, ki je pritrjeno na nihajni rocici, udari na nasprotno stran
zareze in s tem pridobimo energijo, ki se absorbira v vzorec. Na vpliv zilavosti materiala
vplivajo nizke temperature in visoke hitrosti deformacij. 1Izodov udarni test je podoben
Charpyjevemu udarnemu testu in se uporablja za testiranje materialov pri nizkih
temperaturah. Vzorci so lahko obdelani tudi z ve€ zarezami in imajo dimenzijo 70 mm,
15 mm in 3 mm. Klju€na je navpi¢na postavitev vzorca z zarezo, obrnjeno na stran
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udarca s kladivom. Udarna trdnost se dolo€i na podlagi izgube energije nihala, ki se
doloc€i s spremembo viSine nihala. Pri polimernih kompozitih udarne lastnosti materiala
dolo€ajo uporabljena vlakna, interlaminarna adhezija in medfazna adhezija [38].

2.6.8 Merjene dolzine steklenih viaken v termoplasti¢nih kompozitih

Na voljo je nekaj nedestruktivnih analitskinh metod, ki se uporabljajo za pregled povrsin
kompozitov po zlomu ali posSkodbi. V letalski industriji se za analizo poSkodovanih
podrocCij uporabljata ultrazvok ter rentgenska radiografija, vendar lahko pokazeta le
obseg poskodb v kompozitu ne pa tudi vpliva na mikrostrukturo. Opti¢nha mikroskopija
velja za neprecenljivo metodo, ki vklju€uje popoln pregled poskodb in ravnino povrsine
kompozita. Poleg tega je z opti€no mikroskopijo mogocCe zelo ucinkovito dolociti
deformacije matrice in morfologijo loma ter povrsinske interakcije med matrico in viakni
na mestih loma. Mnogokrat se neposredna uporaba vrstiCne elektronske mikroskopije
izkaze za napacno, saj se spregleda podrobnosti, ki jih je mogoCe ugotoviti le s
tehnikami opticne mikroskopije. Natancna meritev dolZine vlaken poteka po ustaljenem
postopku v veC korakih. Prvotno se v preiskovanem kompozitnem materialu izbere
obmocje interesa. Nato se izolirajo vlakna iz polimerne matrice s postopkom kalcinacije
ali s pomocjo topil. Ko so vlakna izolirana, se razprsijo po vidnem polju na objektnem
stekelcu. S pomocjo svetlobnega mikroskopa se lahko posnamejo slike, ki se jih nato
shrani v raCunalniSkem programu ter doloci dolZine vliaken [39, 40].
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3 EKSPERIMENTALNI DEL

Poglavje vsebuje natanen opis postopka priprave vzorcev in uporabljenih materialov
ter opis metod karakterizacij.

3.1 Uporabljeni materiali

3.1.1 Polimerna matrica — recikliran poliamid 66 (PA66)

Polimerno matrico v novonastalem kompozitu predstavlja recikliran poliamid 66, Ki
vsebuje 15 % steklenih vlaken (PA66 GF15). Uporaba Ze recikliranega PAG6 s
steklenimi vlakni v kompozitu lahko povzrocCi poslabsanje mehanskih lastnosti, kot sta
trdnost in togost. Vsebuje lahko necistoCe in dodatke, ki lahko vplivajo na proces
predelave in s tem pogojenimi lastnostmi. Recikliran PA66 GF15 v novonastalem
kompozitu nastopa kot matrica in predstavlja vecinski masni delez pripravljenih
vzorcev.

3.1.2 Ojacevalo 1 — mlevec poliestrskega kompozita

V postopku kompavdiranja smo vzorcem dodali mlevec poliestrskega duroplasta, ki
vsebuje steklena vlakna kot ojacevalo. OjaCevalo 1 smo v tabelah poimenovali s
TECHNOL2-FTPOG. Mlevec je priskrbelo podjetje Technol, ki se ukvarja s proizvodnjo
izdelkov iz armiranega poliestra za panogo, kjer je potrebna visoka stopnja kemi¢ne
odpornosti. Dobavljeni mlevec smo v laboratoriju FTPO presejali in kot ojacevalo 1
uporabili frakcijo velikosti pod 125 um. Dodani mlevec deluje kot nukleacijsko jedro in
s tem pripomore k zviSanju stopnje kristalini€nosti termoplasticnega kompozita na
osnovi PA66 matrice.

3.1.3 Ojacevalo 2 — duroplasti¢ni odpad vetrnih elektrarn

Za dodatno ojacitev kompozita smo pri kompavdiranju dodali duroplasti¢ni odpad
lopatic vetrnih elektrarn. Odpadni duroplast sestavlja epoksi smola z dodanimi
steklenimi vlakni. V tabelah lahko ojacevalo 2 najdemo pod imenom FIBER1-POLIMI3-
RIV2-RIV3. Ze veé let je epoksi smola glavni gradnik vetrnic za namen vetrnih
elektrarn, vendar se danasnji trend premika v smer uporabe termoplasti¢nih
materialov. ZaskrbljujoCa je teZzavnost recikliranja epoksidnih smol, saj jih ni mogoce
tako zlahka pretaliti kot termoplaste, saj med polimerizacijo tvorijo trajne navzkrizne
vezi. Zato nam je bilo v izziv uporabiti ¢im vecjo koli€ino odpadnega duroplasta v
novonastalih recikliranih kompozitih, kjer smo nekaterim vzorcem pri postopku
kompavdiranja dodali 30 ut.% zmletega epoksidnega duroplasta [41].
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3.1.4 Dodatek 1 — kompatibilizator

Prvi dodatek v kompozitu predstavlja kompatibilizator Kuramiron U TU-S5265
proizvajalca kemikalij in materialov Kuraray. Kompatibilizator je kopolimer, ki je
sestavljen iz poliuretana in hidrogeriranega stiren-dienskega polimera. Dodatek
kompatibilizatorja izboljSa lastnosti kompozitnih meSanic na osnovi PAG6, predvsem
njihove mehanske in morfoloSke lastnosti. Vidno izboljSa raztezek pri natezni trdnosti
in upogibni raztezek pri maksimalni upogibni trdnosti. Prav zato je kljuénega pomena
pri sodobnem recikliranju ter inZenirstvu materialov.

3.1.5 Dodatek 2 — drsno sredstvo

Kot drugi dodatek smo uporabili drsno sredstvo Cesa Slip 6103 proizvajalca Avient.
Gre za dodatek na polietilenski osnovi, ki vsebuje visoko koncentracijo drsnega
sredstva. Dodatek lahko deluje kot sredstvo proti sprijemanju, antistati¢cno sredstvo,
plastifikator in sredstvo za poveCanje udarne zilavosti. Med predelavo olajSa pretoCne
lastnosti taline in zmanjSa upor trenja na povrsini kon¢nega izdelka, kar izboljSa videz
in delovanje izdelka. Uporablja se ga lahko z drugimi dodatki, vkljuéno s sredstvi za
loCevanije in toplotnimi stabilizatorji. Obi¢ajno odmerjanje drsnega sredstva je med 0,5-
1,5 % [42].

3.2 Uporabljeni instrumenti

V nadaljevanju so nasteti instrumenti in naprave, ki smo jih uporabili v sklopu
eksperimentalnega dela magistrske naloge:

- mikrogramska analizna tehnica Mettler Toledo MXS5,

- precizna tehtnica KERN EW 4200-2NM,

- analizator vlage Mettler Toledo HX 204,

- suSilna komora Memmert,

- dvopolzni ekstruder LabTech LTE 20-44,

- gravimetricne dozirne enote Movacolor MDS Balance,

- brizgalni stroj Krauss Maffei CX 50-180,

- diferen¢ni dinamicni kalorimeter Mettler Toledo DSC 2,

- diferen¢ni dinamicni kalorimeter Mettler Toledo DSC 5+,

- hitri diferen¢ni dinami¢ni kalorimeter Mettler Toledo Flash DSC 2+,
- trgalni stroj Shimadzu AG-X plus 10 kN,

- dinamiéni mehanski analizator Perkin EImer DMA 8000,

- dinami¢ni mehanski analizator Mettler Toledo DMA 1,

- termomehanski analizator Mettler Toledo TMA/SDTA 2+,

- termogravimetri¢ni analizator Mettler Toledo TGA/DSC 3+,
- naprava za merjenje udarne zilavosti LIYI LY-XJJDS in

- digitalni mikroskop Keyence VHX 7000.
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3.3 Priprava vzorcev

V sklopu eksperimentalnega dela smo pripravili 18 razli¢nih serij vzorcev. Vsaka serija
vzorceyv je bila skrbno pripravljena z ustreznim postopkom priprave vzorcev. Postopek
priprave je zavzemal tehtanje komponent, ekstrudiranje, suSenje granulata in brizganje
vzorcev. Tabela 1 predstavlja pripravljene vzorce in njihovo sestavo z masnimi delezi
posameznih komponent.

Vzorec 822_2024 0144 _00 predstavlja referencni vzorec, saj smo pri pripravi uporabili
samo reciklat PA66. Nato smo pripravili razlicne kombinacije vzorcev z razliCnimi
vsebnostmi komponent. Poliestrski odpad TECHNOL2-FTPO6 je bila edina
komponenta, ki smo jo dodali v dveh razlicnih masnih delezih, 0,1 ut.% in 0,5 ut.%.
Ostale komponente smo dodali v enakih masnih delezih.

Zaradi napake pri doziranju serije vzorca 822 2024 0144_03 smo v tabelo naknadno
dodalivzorec 822_2024_0144_17, kjer smo nehote dozirali duroplasti¢ni odpad vetrnih
elektrarn. Po sestavi komponent je serija vzorca 822 2024 0144 _17 enaka seriji
vzorca 822_2024 0144 _09.

Tabela 1: Predstavitev sestave vzorcev z masnimi delezi

:(I)BLIIE;; TECHNOL2- Cesa slip TU S 5265 Recikliran
RIV2-RIV3 FTPOG6 6103 PAG66
Vzorec
masni deleZ masni deleZ masni deleZ masni deleZ masni deleZ
[%] [%] [%] [%] [%]
822_2024 _0144_00 0 0 0 0 100
822_2024 _0144_01 0 0,1 0 0 99,9
822_2024 0144_02 0 0,5 0 0 99,5
822_2024 _0144_03 0 0,1 0 05 99,4
822_2024 0144 04 0 0,5 0 0,5 99
822_2024 _0144_05 30 0 0 0 70
822_2024 _0144_06 30 0 0 0,5 69,5
822_2024 0144_07 30 0,1 0 0 69,9
822_2024 _0144_08 30 0,5 0 0 69,5
822_2024 0144_09 30 0,1 0 0,5 69,4
822 2024 0144_10 30 0,5 0 05 69
822_2024 0144_11 30 0 1 0 69
822_2024 0144_12 30 0 1 0,5 68,5
822 2024 0144_13 30 0,1 1 0 68,9
822_2024 0144 14 30 0,5 1 0 68,5
822_2024 0144_15 30 0,1 1 05 68,4
822_2024 0144_16 30 0,5 1 0,5 68
822 2024 0144_17 30 0,1 0 05 69,4
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Pred tehtanjem komponent je bilo potrebno PA66 reciklat in TU S 5265
kompatibilizator osuSiti na ustrezen nivo vsebnosti viage. PA66 reciklat smo susili
priblizno 24 ur pri 60 °C s pomocjo susilne komore. Nivo vsebnosti vlage je moral biti
pod 0,2 %, kar smo potrdili z analizatorjem vlage Mettler Toledo HX 204.
Kompatibilizator smo osusili kar z analizatorjem vlage, saj je bila skupna koli€ina
dodanega materiala zelo nizka.

Za vsako serijo posebej smo natan¢no zatehtali komponente in jih med seboj dobro
premesali, da je bila mesanica ¢im bolj homogena. Homogena priprava mesanice je
kljuéni faktor pri postopku kompavdiranja. Pri procesu ekstruzije smo uporabili
dvopolzni ekstruder LabTech LTE 20-44 z gravimetri€nimi dozirnimi enotami MDS
Balance proizvajalca Movacolor. Dozirni sistem ima zmoznost sprotnega doziranja z
0,05 % natanénostjo. Homogeno pripravljeno meSanico smo dozirali v vstopno cono
cilindra polza z uporabo dozirne enote 1. Duroplasti¢ni odpad vetrnih elektrarn
(FIBER1-POLIMI3-RIV2-RIV3) smo dozirali s stranskim dozirnikom z uporabo dozirne
enote 3. S tem smo dodatek dozirali v talino primarne meSanice, kar izboljSa
distribucijo odpada z vlakni v novonastalem granulatu. Dvopolzni ekstruder vsebuje
dva polza premera 20 mm. Obrate polzev smo nastavili na 200 obr./min in obrate
dozirnega sistema na 77,3 obr./min. Tlak v Sobi se je spreminjal glede na serijo vzorca;
vrednost se je gibala med 27 in 97 bari. Po ekstruziji smo novonastali kompozitni
filament vodili skozi vodno kopel in granulirali. Tabela 2 predstavlja temperature
grelcev ekstruderja, ki so bile enako nastavljene za vse serije vzorcev.

Tabela 2: Temperature grelcev cilindra ekstruderja od lijaka do Sobe

Grelec 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11

Temperatura[°C] | 250 | 260 | 265 | 270 | 275 | 275 | 275 | 280 | 280 | 280 | 280

Tabela 3 predstavlja razmerja doziranj serij vzorcev med meSanico komponent z
uporabo dozirne enote 1 in duroplasti¢nim odpadom (FIBER1-POLIMI3-RIV2-RIV3) z
uporabo dozirne enote 3.
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Tabela 3: Razmerje doziranj med dozirno enoto 1 in dozirno enoto 3 za posamezno
serijo vzorcev

Vzorec Dozirna enota 1 [%] | Dozirna enota 3 [%]
822_2024 0144 00 100 0
822 _2024_0144_01 100 0
822_2024_0144_02 100 0
822_2024 0144 03 100 0
822_2024 0144 04 100 0
822 _2024_0144_05 70 30
822_2024 0144 06 70 30
822_2024 0144 07 70 30
822 _2024_0144_08 70 30
822_2024_0144_09 70 30
822_2024 0144_10 70 30
822 2024 _0144_11 70 30
822 2024 _0144_12 70 30
822_2024 0144 13 70 30
822_2024 0144 14 70 30
822 _2024_0144_15 70 30
822 _2024_0144_16 70 30
822_2024 0144 17 70 30

Novo nastali kompozitni granulat smo pred procesom brizganja susili v suSilnih
komorah priblizno 24 ur. Nato smo z analizatorjem vlage preverili stopnjo vlaznosti
granulata, ki je znaSala pod 0,1 %. Za proces brizganja smo uporabili brizgalni stroj
CX 50-180 proizvajalca Krauss Maffei. Vzorce smo brizgali v dvognezdnem orodju, iz
katerega dobimo dva tipa vzorcev. Prvi tip vzorca so epruvete, ki jih uporabimo za
natezne preizkuse in termi¢no karakterizacijo. Drugi tip vzorca je namenjen za
upogibne teste in Charpy preizkuse. Vzorci epruvet za natezni preizkus so bili
nabrizgani v skladu z ISO 527-1:2012 standardom in vzorci za upogibni test v skladu
z 1ISO 178:2011 standardom. Oblika brizganih epruvet za natezni preizkus je bila
skladna s standardom ISO 527 1BA.

Vse serije vzorcev so bile nabrizgane pri enakih pogojih. Hod plastificiranja smo
nastavili na 18 mm z 1 mm dekompresije. Obrate plastificiranja smo nastavili na 60
obr./min. Protitlak plastificiranja je bil 15 barov. ToCka preklopa naknadnega tlaka je
bila 6 mm. Brizgali smo s hitrostjo 50 mm/s, kjer sta bila zadnja 2 mm brizgana s 20
mm/s. Uporabili smo gradientni naknadni tlak: 300 barov za 2 sekundi, 600 barov za 9
sekund in 100 barov za 1 sekundo. Orodje smo ohlajali s temperaturo temperiranja, ki
je bila nastavljena na 80 °C s ¢asom hlajenja 10 s. Tabela 4 prikazuje temperature
grelcev cilindra brizgalnega stroja.
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Tabela 4: Temperature grelcev cilindra brizgalnega stroja od lijaka do Sobe

Grelec 1 2 3 4 5

Temperatura [°C] | 265 | 270 | 275 | 280 | 280

Vzorce smo takoj po izmetu locCili od dolivka in na gladko stran epruvet zapisali
zaporedno Stevilko brizga. Za vsako serijo vzorcev smo nabrizgali 70 vzorcev.
Nabrizgane vzorce od 46 do 70 smo uporabili za namen mehanske in termi¢ne
karakterizacije.

3.4 Tehnike karakterizacij lastnosti kompozitov

Po pripravi vzorcev smo se sistemati¢no lotili mehanske in termi¢ne karakterizacije
pripravljenih vzorcev. V naslednjih podpoglavjih so opisane uporabljene metode tehnik
karakterizacij lastnosti kompozitov.

3.4.1 Diferenéna dinami¢na kalorimetrija (DSC, OIT, TOPEM, Flash)

Termi¢no karakterizacijo smo opravili v dveh razli¢nih laboratorijih na dveh lokacijah.
Prvi sklop meritev smo opravili v laboratoriju za termi€no karakterizacijo na Fakulteti
za tehnologijo polimerov; drugi sklop meritev smo opravili v laboratoriju MSG MatChar
v podjetju Mettler Toledo.

Diferenéna dinamiéna kalorimetrija (DSC)

Prvi sklop DSC analiz smo opraviliz DSC 2 proizvajalca Mettler Toledo na Fakulteti za
tehnologijo polimerov (FTPO). Drugi sklop meritev smo opravili z DSC 5+ proizvajalca
Mettler Toledo v podjetju Mettler Toledo.

Vzorce za prvi sklop meritev na FTPO smo pripravili iz vpenjalnega dela epruvet
vzorcev $t. 70. Vzorce, merjene v podjetju Mettler Toledo, smo pripravili iz vzorcev $t.
69. Priprava vzorca je potekala tako, da smo odSCipnili majhen kos€ek vpenjalnega
dela epruvete in v aluminijasti 40 uL lonCek zatehtali maso vzorca, ki je v povprecju
znaS$ala 7,8 mg. LonCek smo pokrili z aluminijastim pokrovékom, ki smo ga predhodno
preluknjali in ga nato s stiskalnico zaprli. Tako pripravljene loncke z vzorci smo postavili
na zeleno pozicijo na robotu za avtomatsko vstavljanje vzorcev.

Pred zaCetkom meritev smo pripravili metodo v STARe (Mettler Toledo) programski
opremi, vnesli ime vzorca in njegovo maso ter navedli pozicijo na robotu za avtomatsko
vstavljanje vzorcev.

Metoda s posamezni segmenti, ki smo jo uporabili pri DSC meritvah, je podana v tabeli
5.
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Tabela 5: DSC metoda

Hitrost Cas .
. . Atmosfera in
Temperaturno | segrevanja/ | izotermnega
Segment o - pretok
obmocje [°C] ohlajanja segmenta [(mimin]
[°C/min] [min]
g, | fzotermni 00 0 1,00 N2 20,0
segment
2, Segrevanje | 0,0 — 290,0 10,00 / N2 20,0
3, | zotermn 290,0 0 5,00 N220,0
segment
4, Ohlajanje: | 290,0 — 0,0 -10,00 / N2 20,0
5, | zotermni 00 0 5,00 N2 20,0
segment
6. Segrevanje | 0,0 — 290,0 10,00 / N2 20,0
7. | lzotermni 290,0 0 5,00 N2 20,0
segment
8. Ohlajanje: | 290,0 — 0,0 -10,00 / N2 20,0

Po uspesno konCanih DSC meritvah vzorcev smo v STARe programski opremi
evalvirali rezultate in jih izvozili v PDF obliki.

Dolocitev oksidacijskega indukcijskega ¢asa (OIT)

Prvi sklop meritev vzorcev smo na FTPO opravili z DSC 2 instrumentom, medtem ko
smo drugi sklop meritev v podjetju Mettler Toledo opravili z DSC 5+ instrumentom.

Vzorce za prvi sklop meritev na FTPO smo pripravili iz vpenjalnega dela epruvet
vzorcev $t. 70. Vzorce, merjene v podjetju Mettler Toledo, smo pripravili iz vzorcev $t.
69. Za dolocCitev oksidacijskega indukcijskega €asa vzorcev smo odSCipnili majhen
koSCek vpenjalnega dela epruvete in ga zatehtali v aluminijasti 40 pL lonCek s
povprecno maso 7,5 mg. Pripravljene lonCke z vzorci smo postavili na zeleno mesto
na robotu za avtomatsko vstavljanje vzorcev.

Pred zaCetkom meritev smo pripravili OIT metodo v STARe programski opremi, vnesli
ime vzorca in njegovo maso ter navedli pozicijo na robotu za avtomatsko vstavljanje
vzorcev.

Tabela 6 predstavlja metodo s posamezni segmenti, ki smo jo uporabili pri OIT
meritvah.

33



Fakulteta za tehnologijo polimerov

Magistrsko delo

Tabela 6: DSC OIT metoda

Hitrost Cas .
. . Atmosfera in
Temperaturno | segrevanja/ | izotermnega
Segment o - pretok
obmocje [°C] ohlajanja segmenta [(mimin]
[°C/min] [min]
g, | fzotermni 50,0 0 3,00 N2 50,0
segment
2, Segrevanje | 50,0 — 290,0 20,00 / N2 50,0
3, | zotermn 290,0 0 3,00 N2 50,0
segment
4 | lzotermn 290,0 0 150,00 0,500
segment
5. Ohlajanje: | 290,0 — 50,0 -20,00 / 0250,0

Po zaklju€enih OIT meritvah vzorcev smo v STARe programski opremi evalvirali
rezultate in jih izvozili v PDF obliki.

Temperaturno modulirana DSC meritev (TOPEM)

Prvi sklop meritev vzorcev smo na FTPO opravili z DSC 2 instrumentom, medtem ko
smo drugi sklop meritev v podjetju Mettler Toledo opravili z DSC 5+ instrumentom.

Vzorce za prvi sklop meritev na FTPO smo pripravili iz merilnega dela epruvet vzorcev
8t. 61. Vzorce merjene v podjetju Mettler Toledo smo pripravili iz vzorcev §t. 60.
Epruveto smo prerezali na merilnem delu epruvete tik ob odtisu izmetaca in tako
izrezali tanjSi prerez merilnega dela epruvete. Prerez smo narezali Se na manjsi del
tako, da smo dobili Zeleno maso vzorca. Pri temperaturno modulirani DSC meritvi
vzorcev smo vzorec zatehtali v aluminijasti 40 yL loncek. Na FTPO smo pripravili
vzorce s povprecno maso 3,0 mg, medtem ko smo v podjetju Mettler Toledo vzorce s
povpre¢no maso 11,7 mg. LonCek smo pokrili z aluminijastim pokrovékom, ki smo ga
predhodno preluknjali in ga nato s stiskalnico zaprli. Pripravljene loncke z vzorci smo
postavili na Zeleno mesto na robotu za avtomatsko vstavljanje vzorcev.

Metoda s posamezni segmenti, ki smo jo uporabili pri TOPEM meritvah, je prikazana
v tabeli 7.

Tabela 7: DSC TOPEM metoda

Hitrost Cas .
. . Atmosfera in
Temperaturno | segrevanja/ | izotermnega
Segment v o - pretok
obmogje [°C] ohlajanja segmenta [mimin]
[°C/min] [min]
g, | fotermni 00 0 1,00 N2 20,0
segment
2. Segrevanje | 0,0 — 300,0 1,00 / N2 20,0

Po zaklju¢enih TOPEM meritvah vzorcev smo v STARe programski opremi evalvirali
rezultate in jih izvozili v PDF obliki.
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Flash DSC

Flash DSC meritve vzorcev smo izvedli v podjetju Mettler Toledo s Flash DSC 2+
proizvajalca Mettler Toledo.

Pred pripravo vzorca je bilo potrebno opraviti predhodno kondicioniranje in korekcijo
UFS1 senzorjev. S tem senzor ponastavimo na ustrezno temperaturo podpore
senzorja (Tss), ki predstavlja izhodiSEno temperaturo vseh nadaljnjih meritev. V nasem
primeru je bila Tss nastavljena na -20 °C.

Pri pripravi vzorca smo uporabili vpenjalni del epruvete vzorcev st. 69. Vpenjalni del
epruvete smo postavili na Cisto objektno stekelce in s skalpelom brusili po
prelomlijenem delu vzorca tako, da smo na objektnem stekelcu zbrali fin prah vzorca.
Objektno stekelce smo postavili pod mikroskop, ki je sestavni del instrumenta in s
pomocjo njega poiskali primerno velik del vzorca. Ker je povrSina senzorja za
nanasanje vzorca velika le 0,5 mm, mora biti velikost vzorca enaka premeru tankega
lasa za apliciranje vzorca. Z uporabo tankega lasu smo vzorec iz stekelca prenesli na
senzor. Ko smo vzorec uspeSno aplicirali na senzor, smo lahko na istem senzorju
opravili ve€ razli¢nih meritev.

V sklopu Flash DSC meritev smo pripravili tri razlicne metode v STARe (Mettler
Toledo) programski opremi. Prva metoda je vsebovala ve¢ segmentov z razli¢nimi
hitrosti hlajenja pri isti hitrosti segrevanja skozi celotho metodo. Na podlagi prve
metode smo lahko dolocili drugo metodo, ki je ravno nasprotna, ohlajanje pri isti stopnji
hlajenja pri razlicnih hitrostih segrevanja. Tretja metoda je vsebovala ve€ izotermnih
segmentov pri razli€nih temperaturah. Pred meritvijo smo na podporo senzorja vstavili
ustrezen senzor z vzorcem in instrument ohladili na Tss. Ko je bila temperatura
dosezena, smo v STARe programski opremi vnesliime vzorca, izbrali ustrezno Stevilko
senzorja in metodo ter zagnali meritev.

Prva Flash DSC metoda z razli¢nimi hitrostmi ohlajanja je predstavljena v tabeli 8.
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Tabela 8: Prva Flash DSC metoda z razli¢nimi hitrostmi ohlajanja

0od0°Cdo310°C
1000 °C/s
0,10spri0°Cin310°C
-10.000 °Cfs, -7.500 °C /s, -5.000 °C /s, -4.500 °C /s,
-4.000 °C /s, -3.500 °C /s, -3.000 °C /s, -2.500 °C /s,
-2.000 °C /s, -1.500 °C /s, -1.000 °C /s, -750 °C /s,
-500 C /s, -250 °C /s, -100 °C /s, -75 °C /s,
-50°C/s,-25°C/s,-10°C /s
0 ml/min
5 ml/min (N2)

Temperaturno obmocje
Hitrost segrevanja
Izotermni segmenti

Hitrost ohlajanja

Atmosfera metode
Prepihovanje celice

Druga Flash DSC metoda z razli¢nimi hitrostmi segrevanja je predstavljena v tabeli 9.

Tabela 9: Druga Flash DSC metoda z razlicnimi hitrostmi segrevanja

0od0°Cdo310°C
10.000 °C/s, 9.500 °C/s, 9.000 °C/s, 8.500 °Cl/s,
8.000 °C/s, 7.500 °C/s, 7.000 °C/s, 6.500 °C/s,
6.000 °C/s, 5.500 °C/s, 5.000 °C/s, 4.500 °C/s,
4.000 °C/s, 3.500 °C/s, 3.000 °C/s, 2.500 °C/s,
2.000 °C/s, 1.500 °C/s, 1.000 °C/s, 750 °Cls,
500 °Cls, 250 °C/s, 100 °C/s, 75 °Cls,
50 °C/s, 25 °C/s, 10 °C/s
0,10spri0°Cin310°C

Temperaturno obmocje

Hitrost segrevanja

Izotermni segmenti

Hitrost ohlajanja -5.000 °C/s
Atmosfera metode 0 ml/min
Prepihovanje celice 5 ml/min (N2)

Tretja Flash DSC metoda z ve€ izotermnimi segmenti pri razlicnih temperaturah je
predstavljena v tabeli 10.

Tabela 10: Tretja Flash DSC metoda z vec izotermnimi segmenti pri razlicnih
temperaturah

od 0 °C do 310 °C
5.000 °C/s
105 pri 200 °C, 10 s pri 190 °C, 10 s pri 180 °C,
10 s pri 170 °C, 10 s pri 160 °C, 10 s pri 150 °C,

Temperaturno obmodje
Hitrost segrevanja

Izotermni segment 10's pri 140 °C, 10's pri 130 °C, 10's pri 120 °C,
10 s pri 110 °C, 10 s pri 100 °C
Hitrost ohlajanja -10.000 °C/s
Atmosfera metode 0 ml/min
Prepihovanje celice 5 ml/min (N2)

Po zaklju€enih Flash DSC meritvah vzorcev smo v STARe programski opremi
evalvirali rezultate in jih izvozili v PDF obliki.
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3.4.2 Termogravimetricna analiza (TGA)

Meritve termogravimetri€ne analize smo opravili v dveh razli¢nih laboratorijih na dveh
lokacijah. Prvi sklop meritev smo opravili na FTPO z uporabo TGA/DSC 3+ SF z sDTA
senzorjem proizvajalca Mettler Toledo. TGA instrument ni vseboval robota za
avtomatsko vstavljanje vzorcev. Drugi sklop meritev smo opravili v podjetju Mettler
Toledo z uporabo TGA/DSC 3+ LF z DTA senzorjem proizvajalca Mettler Toledo.
Instrument je vseboval robota za avtomatsko vstavljanje vzorcev.

Vzorce za prvi sklop meritev na FTPO smo pripravili iz vpenjalnega dela epruvet
vzorcev $t. 70. Vzorce, merjene v podjetju Mettler Toledo, smo pripravili iz vzorcev $t.
69. Priprava je potekala tako, da smo ods€ipnili majhen koS¢ek vpenjalnega dela
epruvete in v aluminijasti 40 L lonCek zatehtali maso vzorca, ki je v povprecju znasala
7,0 mg. Meritve smo opravljali z odprtimi lonCki brez pokrov¢ka. Pri meritvah z
instrumentom brez robota smo lonCke z vzorci zatehtali na instrumentu pred
posamezno meritvijo. Pri instrumentu z robotom smo vzorce pred meritvami zatehtali
s pomocjo tehtnice in nato vstavili na Zeleno mesto na pladenj robota za avtomatsko
vstavljanje vzorcev.

Tabela 11 predstavlja TGA metodo s posameznimi segmenti meritve.

Tabela 11: TGA metoda

Hitrost Cas .
. . Atmosfera in
Temperaturno | segrevanja/ | izotermnega
Segment o - pretok
obmocje [°C] ohlajanja segmenta [(mimin]
[°C/min] [min]
1. Segrevanje | 40,0 — 550,0 10,00 / N2 20,0
g, | lzotermn 550,0 0 20 0220,0
segment

Po zakljuCenih TGA meritvah vzorcev smo v STARe programski opremi evalvirali
rezultate in jih izvozili v PDF obliki.

3.4.3 Natezni testi

V laboratoriju za mehansko karakterizacijo na Fakulteti za tehnologijo polimerov smo
opravili natezne preizkuse vzorcev. Opravili smo jih s Shimadzu AG-X plus 10 kN
trgalnim strojem v skladu z ISO 527 standardom. Merjene epruvete so bile v skladu z
ISO 527 1BA obliko, kjer je bila dimenzija dolzine merilnega dela 50,0 mm, Sirine 4,98
mm in debeline 2,0 mm.

Meritve smo opravili na serijah vzorcev od §t. 64 do &t. 68. Izbranim vzorcem smo pred
vpetjem narisali oznake, ki sluzZijo natannemu opti¢nemu sledenju raztezka merilnega
dela epruvete. Vpenjalna dela epruvete vzorcev smo vpeli v spodnjo in zgornjo Celjust
trgalnega stroja. Poskrbeli smo, da smo vzorec vstavili ¢im bolj vertikalno in da so bile
Celjusti stroja dovolj zategnjene. Pred zaCetkom meritve smo v programski opremi
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TRAPEZIUM X nastavili parametre meritev in nato zagnali meritev. Metoda nateznega
testa je navedena v tabeli 12.

Tabela 12: Metoda nateznega testa

1. segment hitrost raztezanja 1,0 mm/min do 0,4% raztezka
2. segment hitrost raztezanja 50,0 mm/min do porusitve

Po opravljenih meritvah petih vzorcev smo podatke obdelali s programsko opremo
TRAPEZIUM X in izrisali graf krivulj napetosti ter raztezka, ki smo jih izvozili v PDF
obliki.

3.4.4 Upogibni testi

V laboratoriju za mehansko karakterizacijo na Fakulteti za tehnologijo polimerov smo
opravili upogibne preizkuse vzorcev. Opravili smo jih s Shimadzu AG-X plus 10 kN
trgalnim strojem v skladu z ISO 178 standardom. Dimenzije merjenih epruvet so bile v
skladu z ISO 178 standardom, kjer je bila dolzina epruvete 80,0 mm, Sirina 10,0 mm
in debelina 4,0 mm. Razmik med dvotoCkovnima podporama je bil nastavljen na 64
mm.

Upogibne preskuse smo opravili na serijah vzorcev od $t. 56 do st. 60. Vzorce smo na
dvotockovno podporo postavili tako, da so bili odtisi izmetacev obrnjeni navzgor, kjer
je bil del epruvete z ostankom dolivka na levi strani. Potrudili smo se, da so bili vzorci
¢im bolj poravnani in na sredini podpore. Pred zaCetkom meritve smo v programski
opremi TRAPEZIUM X nastavili parametre meritev in nato zagnali meritev. Tabela 13
predstavlja metodo nateznega testa.

Tabela 13: Metoda upogibnega testa

| 1. segment | hitrost upogiba 2,0 mm/min do preloma |

Po opravljenih meritvah petih vzorcev smo podatke obdelali s programsko opremo
TRAPEZIUM X in izrisali graf krivulj napetosti ter raztezka, ki smo jih izvozili v PDF
obliki.

3.4.5 Dinami¢éna mehanska analiza (DMA)

Meritve dinami¢ne mehanske analize smo opravili v dveh razli¢nih laboratorijih na dveh
lokacijah. Prvi sklop meritev smo opravili v laboratoriju za termi¢no karakterizacijo na
Fakulteti za tehnologijo polimerov, kjer smo uporabili DMA 8000 proizvajalca Perkin
Elmer. Drugi sklop meritev smo opravili v podjetju Mettler Toledo z uporabo DMA 1
instrumenta proizvajalca Mettler Toledo.

Za namen dinami¢ne mehanske analize smo uporabili epruvete vzorcev §t. 70 in 69.
Vzorec smo pripravili tako, da smo odrezali oba vpenjalna dela epruvete in uporabili
merilni del epruvete, ki smo ga vpeli v merilno glavo DMA instrumenta. Meritve vzorcev
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smo izvedli v na€inu vpetja z dvojno prizemo (»Dual Cantilever«). Merilni del epruvete
smo obrnili tako, da so bili odtisi izmetaCev usmerjeni proti nam. Vzorec je bil trdno
vpet v treh predelih in se pri segrevanju ni mogel prosto raztezati. Pri vpenjanju smo
uporabili momentni kljug.

Tabela 14 ponazarja pogoje metode, ki smo jih uporabili pri DMA meritvah vzorcev.

Tabela 14: DMA metoda

Nacin vpetja vzorca Dvojna prizema (»Dual Cantilever«)
Dolzina vzorca 30,0 mm
Sirina vzorca 4,97 mm
Debelina vzorca 1,98 mm
Nacin nihanja Enofrekvenéni
Frekvenca nihanja 1Hz
Sila 01N
Nadzor meritve segmenta Nadzor premika
Premik 20 pm
Temperaturno obmodje od 25 °C do 250 °C
Hitrost segrevanja 2 °C/min
Izotermni segmenti 1 min pri 25 °C

Po zakljuenih DMA meritvah vzorcev smo v Pyris in STARe programski opremi
evalvirali rezultate in jih izvozili v PDF obliki.

3.4.6 Termomehanska analiza (TMA)

Meritve termomehanske analize smo opravili v dveh razli¢nih laboratorijih na dveh
lokacijah. Prvi sklop meritev smo opravili v laboratoriju za termi¢no karakterizacijo na
Fakulteti za tehnologijo polimerov, kjer smo uporabili instrument TMA/SDTA 2+
proizvajalca Mettler Toledo. Drugi sklop meritev smo opravili v podjetju Mettler Toledo,
kjer smo prav tako uporabili instrument TMA/SDTA 2+ proizvajalca Mettler Toledo, ki
je bil opremljen s Huber hladilnim sistemom (kriostat) in TMA robotom za avtomatsko
vstavljanje vzorcev.

Pri termomehanski analizi smo vzorce pripravili iz epruvet $t. 61. 1z merilnega dela
epruvete smo odrezali priblizno 5 mm dolg kos, tik ob odtisu izmetac¢a. Na FTPO smo
vzorec ro¢no vstavili na nosilec vzorca, kjer smo predhodno ponastavili Lo, da smo
dobili zacetno debelino vstavljenega vzorca. V podjetju Mettler Toledo smo kos vzorca
vstavili v poseben nosilec vzorca, med nosilni in pokrivalni kvaréni disk ter nato nosilec
vzorca polozili na pladenj za vzorce z oStevilcenim mestom. Tako smo avtomatizirali
TMA meritve, kar je prihranilo ¢as in povecalo toCnost rezultatov.
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Tabela 15 predstavlja TMA metodo s posameznimi segmenti meritve.

Tabela 15: TMA metoda

Hitrost Cas .
. . Atmosfera in
Temperaturno | segrevanja/ | izotermnega
Segment o - pretok
obmocje [°C] ohlajanja segmenta [(mimin]
[°C/min] [min]
1. Segrevanje | 22,0 — 150,0 2,00 N2 20,0 0,025
2, Ohlajanje | 150,0 — 22,0 -10,00 N2 20,0 0,025
3. Segrevanje | 22,0 — 150,0 2,00 N2 20,0 0,025
4, Ohlajanje | 150,0 — 22,0 -10,00 N2 20,0 0,025

Po zakljuCenih TMA meritvah vzorcev smo v STARe programski opremi evalvirali
rezultate in jih izvozili v PDF obliki.

3.4.7 Udarna in zarezna udarna zilavost

Udarno in zarezno zilavost po Charpyju smo preizkusali v laboratoriju za mehansko
karakterizacijo na Fakulteti za tehnologijo polimerov z napravo LY-XJJDS proizvajalca
LIYI. Meritve smo izvedli v skladu s standardom ISO 179.

Za meritve udarne zilavosti brez zareze smo uporabili preizkusance vzorcev od st. 46
do $t. 55, medtem ko smo za meritve udarne Zilavosti z zarezo uporabili preizkuSance
vzorcev od St. 61 do St. 70. Dimenzije preizkuSancev so bile enake, le da so
preizkuSanci za meritve udarne zilavosti z zarezo vsebovali zarezo. Dolzina je bila 80
mm, Sirina 10 mm in debelina 4 mm. Pri preizkusih brez zareze smo uporabili kladivo
z energijo 2 J, medtem ko smo pri preizkusih z zarezo uporabili kladivo z energijo 1 J.
Pri obeh preizkusih je bil razmik med podporama nastavljen na 60 mm. Vzorce brez
zareze smo za preizkus postavili med podpore horizontalno z vecjo povrsino obrnjeno
proti smeri udarca kladiva. Vzorce z zarezo smo postavili med podpore horizontalno z
manjSo povrsino obrnjeno proti smeri udarca kladiva, z zarezo na strani, kjer ni bilo
udarca kladiva. Meritve smo izvedli tako, da smo vzorec postavili med podpore in
pritisnili gumb za sprostitev nihala s kladivom. Postopek smo za vsako serijo vzorcev
ponovili desetkrat. Vrednosti udarne energije oziroma Zilavosti so se izpisovale v
tabelo. Podatke smo nato prepisali v programsko opremo MS Excel, kjer smo jih tudi
statisticno obdelali.

3.4.8 Opticna mikroskopija

Opazovanje vzorcev z opti€no mikroskopijo smo opravili v laboratoriju za termi¢no
karakterizacijo na Fakulteti za tehnologijo polimerov. Vzorce smo opazovali z uporabo
mikroskopa VHX 7000 proizvajalca Keyence. Gre za digitalni mikroskop, ki omogoc¢a
opazovanje vzorcev pri poveCavah od 20-krat do 2000-krat pri visoki locljivosti z
moznostjo visoke globinske ostrine.
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Mikroskop smo uporabili za opazovanje preostankov vzorcev po TGA meritvah in za
opazovanje lomnih povrsin vzorcev po nateznih testih. Po TGA meritvi novonastalega
kompozita so v aluminijastem loncku ostala le steklena vlakna, ki smo jih prenesli na
Cisto objektno stekelce. Objektno stekelce smo postavili na mizico mikroskopa in
opazovali vlakna pri 50-kratni, 200-kratni in 1000-kratni povecavi. Analizo lomnih
povrsin vzorcev po nateznem testu z mikroskopom smo opravili tako, da smo vzorec
vertikalno pod kotom 45° postavili na mizico mikroskopa. Lomne povrsine vzorcev smo
opazovali pri 200-kratni in 1000-kratni povecavi. S pomocjo konzole mikroskopa je bilo
zlahka izbrati obmocje opazovanja in prilagoditi ostrino slike. Med opazovanjem
vzorcev in zajemanjem mikroskopskih slik smo tudi kotirali dolzine in debeline steklenih
vlaken. Kotirali smo do 10 dimenzij, da smo dobili zadostno skupino podatkov za
namen statisticne obdelave. Pri 50-kratnih in 200-kratnih povedavah smo kotirali
dolzine vlaken, medtem ko smo pri 200-kratnih in 1000-kratnih poveCavah kotirali
debeline vlaken. lzvozili smo tudi tabele z rezultati dolzin, ki smo jih nato statisticno
obdelali.
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4 REZULTATIIN DISKUSIJA
4.1 Diferenéna dinamiéna kalorimetrija (DSC, OIT, TOPEM, Flash)

4.1.1 Diferenéna dinami€¢na kalorimetrija (DSC)

DSC meritve vseh vzorcev smo opravili po postopku, ki je opisan v eksperimentalnem
delu. Evalvirali smo posamezne DSC meritve in rezultate predstavili v tabelah.

Za lazjo interpretacijo rezultatov vzorcev smo podrobneje raziskali vzorec
822_2024 0144 _00, ki vsebuje samo matricni material PA66 s 15 ut.% steklenih
vlaken. Ker steklena vlakna vplivajo na naklon bazne linije in otezujejo identifikacijo
nekaterinh toplotnih prehodov, smo izvedli dopolniino DSC meritev vzorca
822 2024 0144 _00. Pri tej meritvi smo v referenCnem loncku uporabili preostanek
steklenih vlaken, pridobljenih po TGA meritvi. Steklena vlakna niso podvrzena
toplotnim prehodom (steklast prehod ali taljenje) v obravnavanem temperaturnem
obmodju. Kljub temu lahko vplivajo na meritve vzorca in povzrocijo popacen toploten
tok. Da bi se temu izognili in pridobili ¢im bolj to¢ne meritve toplotnih prehodov
materiala PA66, smo v referencni lon¢ek dodali priblizno enako maso steklenih viaken,
kot jih vsebuje vzorec. Tako smo odpravili vpliv steklenih vlaken na meritev poliamida
PAG66 in pridobili rezultat, kot da vzorec ne bi vseboval steklenih vlaken. Masa vzorca
822 2024 0144 00 je bila prilagojena tako, da je &im bolj ustrezala masi vzorca,
uporabljenega pri TGA meritvi, saj smo za referen¢ni lonCek uporabili lonek z
ostankom steklenih vlaken istega vzorca (822 2024 0144 00) po TGA meritvi.
Sklepamo lahko, da sta vsebnost in masa vlaken v vzorcu skladni z vsebnostjo in maso
steklenih vlaken v referenCnem lon¢ku po TGA meritvi.

Slika 9 prikazuje evalvacijo DSC meritve vzorca 822_2024 0144 _00, pri kateri je bil
uporabljen referencni lonCek s steklenimi vlakni, pridobljenimi po TGA meritvi istega
kompozita. Modra krivulja (seg. 2) ponazarja prvotno segrevanje vzorca, rdeca krivulja
(seg. 6) drugo segrevanije, ki sledi po ohlajanju vzorca, medtem ko &rna krivulja (seg. 4)
predstavlja krivuljo ohlajanja. Prvotno segrevanje obiajno ni bistveno, saj so
zgodovina vzorca in pogoji ohlajanja neznani. Pri primerjavi modre in rdecCe krivulje
opazimo ocCiten zamik steklastega prehoda. Temperatura steklastega prehoda pri
prvem segrevanju znasa 29,3 °C, medtem ko pri drugem segrevanju doseze 54,1 °C.
Pri prvem segrevanju opazimo tudi evaporacijo vode, ki je najbolj izrazita v obmocju
0od 40 do 80 °C. Voda na kompozit vpliva kot mehcalo, kar povzroCi premik temperature
steklastega prehoda proti nizjim temperaturam, kar potrjujejo tudi ugotovitve Sambale
[43]. PoveCana vsebnost vode znizuje temperaturo steklastega prehoda poliamida, kar
vodi do zmanjSanja togosti in trdnosti materiala ter hkrati povecuje njegovo Zilavost.
Molekule vode se vezejo med molekularne verige poliamida, s ¢imer povecajo prosti
volumen vrzeli in olajSajo premikanje teh verig pri mehanski obremenitvi. Iz krivulj
segrevanja lahko razberemo dva toplotna prehoda. Prvi, ki se pojavi okoli 107 °C,
predstavlja taljenje barvila (»masterbatch«), drugi, ki se pojavi okoli 262 °C, predstavlja
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taljenje PAGG. |z krivulje ohlajanja lahko razberemo dve kristalizaciji, in sicer prvo pri
234 °C, ki predstavlja kristalizacijo PAG6, ter drugo pri 95 °C, ki predstavlja kristalizacijo
barvila.

"exo MT_DSC,_822 2024_0144_00.GF
Method: DSC 0-290°C HCH

Sample: MT_DSC_822_2024_0144_00-GF, 6.4790 mg
dt1.00s
[1]0.0°C, 1.00 min, N2 20.0 mi/min
[210.0..290.0 °C, 10.00 Kimin, N2 20.0 mi/min
[3]290.0 °C, 5.00 min, N2 20.0 ml/min
4] 290.0..0.0 °C, -10.00 K/min, N2 20.0 mi/min
[510.0 °C, 5.00 min, N2 20.0 mi/min
[610.0..290.0 °C, 10.00 Kimin, N2 20.0 mi/min
[71290.0 °C, 5.00 min, N2 20.0 mi/min
Synchronization enabled
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Slika 9: Evalvacija DSC meritve vzorca 822 _2024 0144 00 z referen¢nim lonckom s
steklenimi viakni

DSC meritve vzorcev

Na podoben nacin smo evalvirali vse meritve vzorcev, izvedene tako na FTPO kot v
podjetju Mettler Toledo, pri Cemer evalvacije ne vklju€ujejo krivulje prvega segrevanja
(seg. 2). Pri meritvah smo kot referen¢ni loncek uporabili prazen aluminijasti loncek.
Slike evalvacij DSC meritev vseh vzorcev so vkljuéene v prilogi 1 (slike 32 — 67).
Rezultate evalvacij posameznih vzorcev smo zbrali v tabelah. Tabela 16 in tabela 17
prikazujeta rezultate DSC meritev vzorcev, izmerjenih na FTPO. Tabela 18 in tabela
19 predstavljata rezultate DSC meritev vzorcev, izmerjenih v podjetju Mettler Toledo.
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Tabela 16: Rezultati DSC meritev vzorcev (FTPO)

Seg. 4 - Ohlajanje

Vzorec Te1 AHc 1 Tc2 AHc 2
[°C] [J/g] [°C] [J/g]
822_2024 0144 00 2335 51,6 92,4 04
822_2024 0144 01 232,5 48,6 92,3 0,3
822_2024 0144 02 2329 51,0 93,6 04
822_2024 0144 03 2331 452 91,6 0,5
822_2024 0144 04 233,3 49,8 914 04
822_2024 0144 05 2339 32,7 93,4 0,2
822_2024 0144 06 233,9 40,9 91,6 0,3
822_2024 0144 07 234,0 36,8 93,6 0,3
822_2024 0144 08 233,6 32,5 92,2 04
822_2024 0144 09 233,6 31,9 90,9 0,3
822_2024 0144_10 2339 36,9 91,9 0,3
822_2024 0144_11 233,7 37,0 92,9 0,8
822_2024 0144 _12 2335 33,2 92,4 0,7
822_2024 0144 13 233,3 35,9 92,9 0,7
822_2024 0144 14 233,3 33,7 92,9 0,9
822_2024 0144 15 233,3 33,4 91,6 0,9
822_2024 0144_16 234,0 38,9 92,3 1,1
822_2024 0144 17 233,9 37,7 90,9 0,5

Tabela 17: Rezultati DSC meritev vzorcev (FTPO) (nadaljevanje)

Seg. 6 - Segrevanje

Vzorec Tg1 ACp1 Tm1 AHm 1 Tm2 AHm 2
[°Cl | Dig°C] | [°C] [J/g] [°C] [J/g]
822 2024 0144_00 58,7 0,064 107,6 0,4 261,5 -54,0
822 2024 0144_01 60,7 0,037 106,9 0,4 2621 -52,8
822 2024 _0144_02 54,5 0,043 107,1 0,3 2614 -58,5
822 2024 0144_03 56,8 0,064 107,5 0,4 261,2 -55,1
822 2024 0144_04 57,7 0,052 107,1 0,3 261,2 -55,3
822 2024 0144_05 57,7 0,030 107,1 0,2 260,7 -40,1
822 2024 0144_06 58,0 0,067 106,4 0,3 260,7 -47.8
822 2024 0144_07 58,2 0,043 107,1 0,2 260,2 -50,4
822 2024 0144_08 58,4 0,043 107,8 0,2 260,9 -38,5
822 2024 0144_09 58,0 0,028 107,1 0,3 260,3 -44.6
822 2024 0144_10 57,8 0,055 106,4 0,2 260,3 -44.1
822 2024 0144_11 54,6 0,055 107,0 0,7 260,6 -45,1
822 2024 0144_12 59,8 0,035 106,9 0,8 260,4 41,5
822 2024 0144_13 58,2 0,041 107,1 0,8 260,6 -41,4
822 2024 0144_14 52,4 0,019 107,4 0,7 261,0 -40,6
822 2024 0144_15 57,2 0,035 107,7 0,7 261,0 -40,7
822 2024 0144_16 58,9 0,009 107,0 0,7 260,5 45,9
822 2024 0144_17 62,9 0,039 105,9 0,3 260,5 -44,0

44



Fakulteta za tehnologijo polimerov Magistrsko delo

Tabela 18: Rezultati DSC meritev vzorcev (Mettler Toledo)

Seg. 4 - Ohlajanje

Vzorec Tc1 AHc 1 Tc2 AHc 2
[°C] [J/g] [°C] [J/g]
822_2024 0144 00 2349 60,4 94,2 0,6
822_2024 0144 01 234,7 56,7 94,4 0,5
822_2024 0144 02 2348 53,6 94,1 0,7
822_2024 0144 03 2349 51,8 92,2 0,6
822_2024 0144 04 2348 57,5 92,7 04
822_2024 0144 05 2357 431 94,7 0,3
822_2024 0144 06 2354 50,2 91,9 0,5
822_2024 0144 07 2355 42,2 94,6 04
822_2024 0144 08 235,7 446 94,2 04
822_2024 0144 09 235,5 41,0 92,2 04

822 _2024_0144_10 235,5 41,7 93,1 0,3
822_2024_0144_11 235,8 47,2 94,4 1,0
822 _2024_0144_12 235,2 40,6 93,2 09
822_2024_0144_13 235,3 39,1 94,4 1,2
822 2024_0144_14 2357 40,2 94,6 11
822 2024_0144_15 2357 39,7 94,1 11

822_2024_0144_16 235,5 42,5 93,4 0,9
822 2024_0144_17 235,5 40,9 92,7 0,4

Tabela 19: Rezultati DSC meritev vzorcev (Mettler Toledo) (nadaljevanje)

Seg. 6 - Segrevanje

Vzorec Tg1 ACp1 Tm1 AHm 1 Tm2 AHm 2
[°Cl | Dig°C] | [°C] [J/g] [°C] [J/g]
822 2024 0144_00 59,2 0,072 106,8 0,5 261,7 -60,3
822 2024 0144_01 59,4 0,091 107,0 0,4 261,9 -59,6
822 2024 _0144_02 58,3 0,090 107,1 0,4 262,0 -60,3
822 2024 0144_03 57,1 0,080 107,1 0,4 2621 -59,8
822 2024 0144_04 58,4 0,082 107,3 0,5 262,5 -59,6
822 2024 0144_05 58,2 0,063 106,6 0,3 2614 43,3
822 2024 0144_06 57,2 0,068 106,9 0,4 261,7 -52,5
822 2024 0144_07 57,0 0,044 106,6 0,3 261,5 -46,3
822 2024 0144_08 58,2 0,069 106,6 0,3 261,2 -43,0
822 2024 0144_09 57,4 0,047 106,6 0,4 261,3 -44.2
822 2024 0144_10 57,3 0,058 106,1 0,3 261,4 -44 4
822 2024 0144_11 56,7 0,061 106,4 0,7 261,0 -47,5
822 2024 0144_12 55,0 0,041 107,1 0,8 2614 43,9
822 2024 0144_13 57,7 0,061 106,9 0,9 261,2 -44.7
822 2024 0144_14 54,8 0,040 106,8 0,8 261,0 -45,0
822 2024 0144_15 56,5 0,057 106,8 0,9 260,7 -43,4
822 2024 0144_16 58,1 0,065 107,3 -1,0 2614 -48,2
822 2024 0144_17 58,6 0,059 106,6 0,3 261,2 -44.9
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Kristalizacija PA66

Dodatek duroplasti€nega odpada vetrnih elektrarn (ojaCevalo 2) je izrazito vplival na
kristalizacijo in taljenje novonastalih kompozitov. Po dodatku se je pri vseh vzorcih
zviSala temperatura kristalizacije PA66 (Tc 1) (najveC za 1,5 °C), medtem ko se je
entalpija kristalizacije PA66 (AHc 1), kar je razvidno iz ohlajevalnih krivulj. Entalpija
kristalizacije predstavlja koliCino energije, ki se sprosti med tvorbo kristalinicne faze pri
hlajenju. Na podlagi rezultatov lahko sklepamo, da epoksi duroplast ovira u€inkovito
kristalizacijo PA66, kar zmanjSuje koli€ino nastalih kristalitov in posledi¢no tudi
entalpijo kristalizacije. Najve€je zmanjSanje AHc: 1 smo =zaznali pri vzorcu
822 2024 0144 _05, kjer je bilo dodanih 30 ut.% duroplasti¢nega odpada.

Poliestrski mlevec (ojaCevalo 1) ni zaviral kristalizacije PA66 v enaki meri kot
duroplasti¢ni odpad. Pri vecini vzorcev se je AHc 1 po dodatku poliestrskega mlevca
nekoliko zmanjSala in ponekod celo povecCala. NajveCje poveCanje entalpije
kristalizacije (za 5,7 J/g) smo zaznali pri vzorcu 822_2024_0144_16, ki vsebuje vse
ojaCevalne in dodatne komponente. Tc 1 se je pri polovici vzorcev zmanjSala (najveC
za -1,0 °C) in pri ostali polovici vzorcev povecala (najve¢ za 0,5 °C).

Dodatek kompatibilizatorja ni imel vecjega vpliva na Tc 1. NajveCjo spremembo
temperature smo zabeleZili pri vzorcu 822 2024 0144 16, kjer se je temperatura
poviSala za 0,69 °C. Vecje spremembe so bile opazne pri spremembi AHc 1, kjer smo
zaznali povecanje pri vzorcu 822 2024 0144 06 (kombinacija kompatibilizatorja in
OjaCevala 2) ter pri vzorcu 822 2024 0144 _16 (kombinacija vseh dodatkov in
ojacCeval).

Drsno sredstvo je imelo na Tc 1 podoben vpliv kot kompatibilizator, pri ¢emer smo
najveCje zmanjSanje temperature kristalizacije (-0,7 °C) opazili pri vzorcu
822 2024 0144 _13. Vrednosti AHc 1 so pri ve€ini vzorcev nekoliko povecale, vendar
smo najvecje zmanjSanje (-9,6 J/g) zabelezili pri vzorcu 822 2024 0144 _12.

Taljenje PA66

Dodatek duroplasticnega odpada vetrnih elektrarn je imel izrazit vpliv tudi na taljenje
matrice PAG6. Vrednosti talilne entalpije PA66 (AHm 2) so bile viSje pri vseh vzorcih,
pri Cemer se je AHm 2 v povprecju povecala za 13,5 J/g. NajvecCje poveCanje smo
zaznali pri vzorcu z dodanim vecjim deleZzem poliestrskega mlevca (0,5 ut.%)
(822_2024_0144_08), kjer je bila vrednost viSja za 20,0 J/g. Temperature taliS¢a PA66
(Tm 2) so se po dodatku duroplasticnega odpada vetrnih elektrarn v povprecju znizale
za 0,8 °C. Ker ima ta dodatek vpliv na predhodno kristalizacijo PA66, je priCakovano,
da so talilne entalpije viSje, kar pomeni, da je za taljenje kristalini¢ne strukture potrebno
dovesti manj energije.
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Poliestrski mlevec kaze podoben trend vpliva na taljenje PA66 kot pri kristalizaciji. Pri
vecini vzorcev rahlo pove¢a AHm 2, v povprecju za 1,2 J/g. Njegov vpliv na premik
temperature tali§¢a PA66 (Tm 2) je zanemarljiv.

Dodatek kompatibilizatorja ni bistveno vplival na Tc 1, pri ¢emer smo najvecjo
spremembo temperature zaznali pri vzorcu 822_2024 0144 _16, kjer se je temperatura
poviSala za 0,69 °C. OpaznejSe spremembe so bile zaznane pri AHc 1, kjer je bilo
povec€anje najbolj izrazito pri vzorcu z dodatkom kompatibilizatorja in duroplastiCnega
odpada (822_2024 0144 _06) ter pri vzorcu s kombinacijo vseh dodatkov in ojaCeval
(822_2024_0144_16).

Vpliv kompatibilizatorja na Tm 2 ni bil izrazit, saj smo najvecjo spremembo izmerili pri
vzorcu 822 2024 0144 03, kjer se je temperatura talis€a znizala za 0,9 °C. Prav tako
kompatibilizator v povprecju ni bistveno vplival na AHm 2, saj se je povpre¢na vrednost
vseh vzorcev znizala le za 0,3 J/g. NajveCje znizanje AHm 2 smo opazili pri vzorcu
822_2024 0144 _06, kjer se je vrednost zmanjSala za 9,2 J/g, kar je skladno z rezultati
AHc 1. To nakazuje, da je pri tem vzorcu nastal najvecji delez kristalinicne strukture,
za katerega je bilo potrebno dovesti najveC energije za taljenje.

Dodatek drsnega sredstva ni imel izrazitega vpliva na Tm 2. , saj so se vrednosti v
povprecju znizale le za 0,1 °C. V povprecju je drsno sredstvo rahlo povecalo AHm 2
(za 0,9 J/g), pri Cemer so bila pove€anja opazna pri vzorcih 822 2024 0144 12,
822 2024 0144 13 in 822_2024 0144 15.

Steklasti prehod PA66

Dodatek duroplasticnega odpada vetrnih elektrarn je povzrocCil premike temperatur
vzorcu z dodanim duroplastiénim odpadom v kombinaciji z 0,1 ut.% poliestrskega
mlevca in kompatibilizatorja (822_2024 0144 _17), kjer se je Tg 1 poviSal za 6,1 °C.
Najve€je zmanjSanje Tg 1 smo opazili pri vzorcu 822 2024 0144 07, kjer se je
temperatura znizala za 2,5 °C. Spremembe specificne toplote pri konstantnem tlaku
(ACp 1) so se gibale med 0,009 in 0,092 J/g°C. V vecini primerov je dodatek
duroplasticnega odpada znizal vrednosti ACp 1 novonastalih kompozitov. Najvecje
znizanje ACp 1 smo opazili pri vzorcu z dodanim duroplasti¢nim odpadom in 0,1 ut.%
poliestrskega mlevca (822_2024 0144 _07). Znizana vrednost ACp 1 pomeni, da
novonastali kompozit zahteva manj energije za dvig temperature med segrevanjem,
kar nakazuje omejeno mobilnost polimernih verig. To potrjuje, da epoksi kompozit
deluje kot ojaCevalni material, ki zmanjSuje gibljivost PAG6 v talini. Mozna je tudi fazna
interakcija med epoksi duroplastom in PA66, ki vpliva na toplotno kapaciteto sistema.

Dodatek poliestrskega mlevca je pri vecini vzorcev povecal Tg 1. Najvedji premik proti
vi§jim temperaturam smo zaznali pri vzorcu 822 2024 0144_17 (za 4,9 °C), medtem
ko je najvecje znizanje Tg 1 opaziti pri vzorcu 822_2024 0144_02 (za 4,2 °C). Pri veCini
vzorceyv je poliestrski mlevec zmanjSal ACp 1. NajvecCje zmanjSanje ACp 1 smo zaznali
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pri vzorcu 822 2024 0144 09 (za 0,040 J/g°C), ki vsebuje PA66 GF15, duroplasticni
odpad vetrnih elektrarn, 0,1 ut.% poliestrskega mlevca in kompatibilizator.

Dodatek kompatibilizatorja ne kaze jasnega trenda vpliva na vrednost Tg 1. Najved;ji
premik Tg 1 zaradi dodatka kompatibilizatorja (za 6,4 °C) smo zaznali pri vzorcu
822 2024 _0144_16, ki vsebuje vsa ojaCevala in dodatke. Najvecje povecanje ACy 1
smo opazili pri vzorcu 822_2024 0144 _06 (za 0,038 J/g°C), medtem ko smo najvecje
zmanjsanje zaznali pri vzorcu 822_2024 0144_12 (za 0,021 J/g°C).

Najvedji premik Tq 1 zaradi dodatka drsnega sredstva smo opazili pri vzorcu z dodanim
duroplasti¢nim odpadom in 0,5 ut.% poliestrskega mlevca (822_2024 0144 _14), kjer
se je temperatura znizala za 6,0 °C. V vecini primerov je drsno sredstvo znizalo ACp
1, pri Eemer smo najvecje zmanjSanje izmerili pri vzorcu 822 2024 0144 _16 (za 0,046
J/g°C).

Taljenje in kristalizacija barvila

Temperatura taliS€a barvila (»masterbatcha«) (Tm 1) je pri povprec¢ni temperaturi 106,9
°C, medtem ko je temperatura kristalizacije barvila (Tc 2) pri povprecni temperaturi 92,9
°C.

Dodatek duroplasticnega odpada vetrnih elektrarn je pri vseh vzorcih zmanjsal
entalpijo kristalizacije barvila (AHc 2). Podoben trend je mogoce opaziti tudi pri krivuljah
segrevanja, kjer je ta dodatek povecal talilno entalpijo barvila (AHm 1) pri vseh vzorcih
z dodatkom duroplastiCcnega odpada (ojaCevalo 2). Poleg tega se je temperatura
kristalizacije barvila (Tc 2) pri vzorcih z dodanim duroplasticnim odpadom premaknila
proti vi§jim temperaturam, medtem ko se je temperatura taljenja barvila (Tm 1) v
povprecju premaknila proti nizjim temperaturam.

Dodatek poliestrskega mlevca ne kaze jasnega trenda vpliva na zamik T¢ 2 pri vzorcih;
prav tako ni opaznega enotnega trenda pri premiku Tm 1. AHc 2 se je po dodatku
poliestrskega mlevca (ojacevalo 1) rahlo povecala, kar velja tudi za AHm 1.

Dodatek kompatibilizatorja je pri vseh vzorcih premaknil Tc 2 proti nizjim temperaturam.
Vrednost AHc 2 se je pri polovici vzorcev rahlo zmanj$ala in pri drugi polovici povecala.
Podoben ucinek je bilo mogoce opaziti pri premiku Tm 1, Kjer se je pri polovici vzorcev
temperatura taljenja znizala, pri drugi polovici pa poviSala. Kljub temu je
kompatibilizator pri vseh vzorcih zmanjsal vrednost AHm 1.

Drsno sredstvo je pri vecini vzorcev premaknil Tc 2 proti vi§jim temperaturam in hkrati
povecal AHc 2 pri vseh vzorcih. Podoben trend je bil opazen tudi pri premiku Tm 1, kjer
je dodatek drsnega sredstva pri vecini vzorcev povisal temperaturo talis€a, a hkrati
zmanj$al AHm 1 pri vseh vzorcih.
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Povzetek

Dodatek duroplasticnega odpada vetrnih elektrarn je zvisal Tc 1, vendar zmanjsal
AHc 1, kar kaze na manjSo tvorbo kristalinicne faze PA66. Najvecje zmanjSanje AHc 1
smo opazili pri vzorcu 822_2024 0144 _05. Poliestrski mlevec ni imel tako izrazitega
vpliva na AHc 1 in Tc 1, kot ga je imel duroplasticni odpad. Dodatek kompatibilizatorja
ni bistveno vplival na Tc 1, vendar je povzroCil poveCanje AHc 1 pri doloCenih
kombinacijah dodatkov. Drsno sredstvo je podobno kot kompatibilizator vplivalo na Tc1
z najvecjim zniZzanjem temperature kristalizacije pri vzorcu 822 2024 0144 _13.

Dodatek duroplasti¢nega odpada je povecal AHm 2 pri vseh vzorcih, v povprecju za
13,5 J/g, pri Cemer je bilo najvecje pove€anje opazeno pri vzorcu 822 2024 0144 08.
Temperature taliS¢a PA66 (Tm 2) so se po dodatku duroplastichnega odpada rahlo
znizale. Poliestrski mlevec je prav tako rahlo pove€al AHm 2, medtem ko vpliv na
premik Tm 2 ni bil izrazit. Kompatibilizator ni bistveno vplival na Tm 2 ter AHm 2; najvecje
zmanjsanje temperature taliS¢€a je bilo zaznano pri vzorcu 822_2024 0144 _03. Drsno
sredstvo ni imelo vecjega vpliva na Tm 2, vendar je rahlo povecalo AHm 2 pri nekaterih
vzorcih.

Dodatek duroplastiCnega odpada je povzrocil premike temperatur steklastega prehoda
PAG66 (Tg 1); najvecji premik proti viSji temperaturi je bil opazen pri vzorcu
822 2024 0144_17 (+6,1 °C), medtem ko je bilo najvecje znizanje zaznano pri vzorcu
822 2024 0144_07 (-2,5 °C). Dodatek duroplasticnega odpada je veCinoma znizal
specificno toploto pri konstantnem tlaku (ACp, 1), kar nakazuje manjSo mobilnost
polimernih verig. Poliestrski mlevec je pri vecCini vzorcev povecal Tg 1, najvecje
povec€anje smo opazili pri vzorcu 822 2024 0144 _17 (+4,9 °C). Kompatibilizator in
drsno sredstvo nista pokazala jasnega trenda vpliva na Tg 1, vendar sta ve€inoma
znizala ACp 1.

Temperatura talis¢a barvila (Tm 1) je v povprecju 106,9 °C, medtem ko je temperatura
kristalizacije barvila (Tc 2) v povprecju 92,9 °C. Dodatek duroplasticnega odpada je pri
vseh vzorcih zmanjSal entalpijo kristalizacije barvila (AHc 2) in povecal talilno entalpijo
barvila (AHm 1). Poliestrski mlevec ni pokazal jasnega trenda vpliva na premik Tc 2 ali
Tm 1, medtem ko sta se AHc 2 in AHm 1 rahlo povecCala. Kompatibilizator je vsem
vzorcem premaknil Tc 2 proti nizjim temperaturam ter v vecini primerov zmanjsal
AHm 1. Drsno sredstvo je pri vecini vzorcev premaknilo Tc 2 proti vi§jim temperaturam
in povecalo AHc 2, a hkrati zmanjSalo AHm 1.

4.1.2 Dolocitev oksidacijskega indukcijskega ¢asa (OIT)

Dolocitev oksidacijskega indukcijskega ¢asa (OIT) temelji na vrednosti, kjer se tangenti
izmerjene krivulje sekata (»onset«). Metoda OIT se konfigurira na podlagi temperature
zacCetka oksidacije (OOT), ki jo uporabimo kot izotermno temperaturo za OIT metodo
in je vsaj za 30 °C viSja od temperature taliSCa polimera. Pomembno je, da temperatura
OIT metode ni previsoka in ne dosega temperaturnega obmocja, kjer se za¢ne razpad
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polimera. Metoda OIT je zastavljena ustrezno, e izmerjena OIT vrednost znasa vec
kot 15 min.

V nasem primeru ni bilo mogoc€e dolociti ustreznih OIT vrednosti vzorcev, saj je bila
temperatura metode 290 °C, kar ustreza temperaturi razpada PAG66 v kisikovi
atmosferi. Eksotermna sprememba krivulje se je pojavila takoj po preklopu iz inertne
na kisikovo atmosfero. Slika 10 prikazuje OIT meritev vzorca 822_2024_0144_00. OIT
vrednost tega vzorca je znaSala 0,44 min, kar nakazuje takojsSno reakcijo kompozita s
kisikom. Z nizanjem temperature OIT metode OIT vrednosti ni bilo mogoc¢e povecati,
saj je ta ostala nespremenjena.

"exo MT_DSC_OIT_822 2024 _0144_00

Method: DSC OIT 290 °C 150 min Sample: MT_DSC_OIT_822_2024_0144_00, 7.3050 mg
Released
dt1.00s

[1150.0 °C, 3.00 min, N2 50.0 ml/min

2] 50.0..290.0 °C, 20.00 Kimin, N2 50.0 ml/min

3] 290.0 °C, 3.00 min, N2 50.0 mlimin

[4]290.0 °C, 150.00 min, 02 50.0 mlimin

[51 200.0..50.0 °C, -20.00 Kimin, 02 50.0 mi/min SE————
Synchronizati bled s
yn —
L Sample Holder: Aluminum Standard 40ul e
Material Class: Composite —

0 100 150 200 250 290 290 °C

4 6 8 10 12 14 16 18 20 22 24 26 28 30 32 34 36 38 40 42 44 46 48 50 52 min
DEMO Version STAR® SW 19.00

Slika 10: OIT meritev vzorca 822_2024_0144_00 (Mettler Toledo)

Primerjava rezultatov

Enak odziv v kisikovi atmosferi so pokazali tudi preostali vzorci. Slika 11 prikazuje
evalvacije OIT meritev vseh vzorcev. Vsi vzorci so s kisikom reagirali takoj po preklopu
na kisikovo atmosfero. Vzorci od 822 2024 0144 00 do vkljuéno 822 2024 0144 04,
ki ne vsebujejo duroplasti¢nega odpada vetrnih elektrarn, kazejo podaljSan eksotermni
vrh, ki traja od 20. do 40. minute Vzorci od 822 2024 0144_05 do vklju¢no
822_2024 0144 _17, ki vsebujejo duroplasti¢ni odpad, kazejo krajSi eksotermni vrh, ki
traja od 20. do 30. minute. Pri vzorcih z dodatkom duroplastichega odpada so v
nadaljevanju opazni naklju¢no razporejeni eksotermni vrhovi. Razlog za njihov
nastanek je reakcija epoksi matrice s kisikom, kar lahko povzro€i spremembo mase,
poveCano krhkost, spremembo barve ter prostorninske spremembe, ki vodijo do
razpok. Potrdimo lahko, da dodatek duroplasticnega odpada vetrnih elektrarn vpliva
na potek OIT meritev. Za boljSe razumevanje naklju¢nih eksotermnih vrhov smo izvedlIi
dodatne raziskave vzorca 822_2024 0144_10 s termogravimetricno analizo z mikro
plinsko kromatografijo in masno spektrometrijo (TGA-mikro-GC/MS) ter DSC-
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mikroskopijo. Priloga 2 (slike 68 — 70) vsebuje slike evalvacij OIT meritev vzorcev,
merjenih na FTPO.

exo MT_DSC_OIT_822_2024_0144_00-17_Onsets
Method: DSC OIT 290 °C 150 min
Released MT_DSC_OIT_822_2024_0144_00-17 Onsets
dt1.00s

[1150.0 °C, 3.00 min, N2 50.0 ml/min

2] 50.0..290.0 °C, 20.00 K/min, N2 50.0 mi/min
[3]290.0 °C, 3.00 min, N2 50.0 ml/min

[4] 290.0 °C, 150.00 min, 02 50.0 ml/min
[5]290.0..50.0 °C, -20.00 K/min, 02 50.0 ml/min

Synchronization enabled
‘Sample Holder: Aluminum Standard 40ul
Material Class: Composite \\
\ ™\
e Y - S R
Onset 0.42 min Sample: "_DSC_OIT_822_2024_0144_17,5.7540 mg
Onset 0.42 min Sample: "_DSC_OIT_822_2024_0144_16,7.1350 mg
Onset 0.42 min Sample DSC_OIT_822_2024_0144_15,8.5530 mg
20
mw
Onset 0.42 min Sample: MT_DSC_OIT_822_2024_0144_12, 6.2070 mg
Onset 0.42 min Sample: MT_DSC_OIT_822_2024_0144_11,8.7080 mg
Onset 0.42 min Sample: MT_DSC_OIT_822_2024_0144_07, 8.0060 mg
Onset 0.42 min Sample: MT_DSC_OIT_822_2024_0144_06,7.6240 mg
Onset 0.42 min Sample: MT_DSC_OIT_822_2024_0144_05, 5.0780 mg
Onset 0.42 min Sample: MT_DSC_OIT_822_2024_0144_04, 6.8490 mg
Onset 0.42 min Sample: MT_DSC_OIT_822_2024_0144_03,7.3150 mg
Onset 0.42 min Sample: MT_DSC_OIT_822_2024_0144_02, 7.1550 mg
Onset 0.42 min Sample: MT_DSC_OIT_822_2024_0144_01,7.0910 mg
Onset 0.42 min Sample: MT_DSC_OIT_822_2024_0144_00, 7.3050 mg
50 100 200 290 290 °c
5 10 15 20 25 30 35 40 45 50 55 60 65 70 75 80 85 20 95 100 105 110 115 120 125 130 135 min
DEMO Version

STAR® SW 19.00

Slika 11: OIT meritve vzorcev od 822 2024 0144 _00 do 822 2024 0144 _17
(Mettler Toledo)

Termogravimetricna analiza z mikro plinsko kromatografijo in masno
spektrometrijo (TGA-mikro-GC/MS)

Za boljSe razumevanje poteka oksidacije novonastalega kompozita smo izvedli
dodatne meritve vzorca 822 2024 0144 10 z metodo TGA-mikro-GC/MS
(termogravimetricna analiza z mikro plinsko kromatografijo in masno spektrometrijo).
S TGA instrumentom smo izvedli razgradnjo vzorca po enaki metodi kot pri OIT meritvi
ter nato z mikro plinsko kromatografijo analizirali novonastale pline. Ta pristop nam je
omogocil natanCneje razumevanje procesa oksidacije, ki se pojavi ob preklopu na
kisikovo atmosfero.

Slika 12 prikazuje evalvacijo meritve vzorca 822_2024 0144 10 z metodo TGA-mikro-
GC/MS, iz katere so razvidne TGA krivulja in emisijska profila mikro GC/MS. Na
podlagi TGA krivulje opazimo zmanjSanje mase ob preklopu na kisikovo atmosfero (pri
17 minutah), kar nakazuje zaCetek razgradnje kompozita oziroma poliamida. IstoCasno
opazimo povecanje COz, ki je znacCilen koprodukt pri razgradnji polimerov. Pomembno
je omeniti, da razgradnja poteka v manjSih koli¢inah. Opazno je tudi poveCanje
emisijskega profila vode (H20), kar lahko pripiSemo spro$€anju vezane vode iz
poliamida.

Metoda TGA-mikro-GC/MS je tako potrdila, da pri oksidaciji novonastalega kompozita
pride do razgradnje poliamida in ne do kemijske vezave kisika na poliamid, kot smo
prvotno priCakovali.
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"exo MT_TGA_MicroGC/MS_OIT_822_2024_0144_00

Sample: TGA_MicroGC/MS_OIT_822_2024_0144_00, 23.2850 mg Method: TGA-MicroGCMS_OIT_check_290C_150min
mg | TGAcurve Not released
Compensate for buoyancy
dt1.00s

2.2 Step 1.2059% [1]50.0 °C, 3.00 min, N2 40.0 mlimin
0.3018 mg 21 50.0..290.0 °C, 20.00 Kimin, N2 40.0 mi/min
[3]290.0 °C, 3.00 min, N2 40.0 miimin
. [41290.0 °C, 150.00 min, 02 40.0 mi/min
o L Step; 40239 % Synchronization enabled
0.9373mg

N2 | 02
224 _—

50 100 200 290: 290 °C

0 5 10 15 ;20 25 30 35 40 45 50 55 60 65 70 75 8 8 90 95 100 105 110 115 120 125 130 135 140 145 150 155 160 min

Micro GC/MS emission profile curves

1000

H
__J\ co2
d

r T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T
0 5 10 15 :20 25 30 35 40 45 50 55 60 65 70 75 80 8 90 95 100 105 110 115 120 125 130 135 140 145 150 155 160 min
DEMO Version STAR® SW 19.00

Slika 12: Evalvacija TGA-mikro-GC/MS meritve vzorca 822 2024 0144 10

DSC-mikroskopija

Dopolnilno smo izvedli meritev DSC z opti€no mikroskopijo, saj so nas zanimali
nakljuéno razporejeni eksotermni vrhovi, opazeni pri evalvaciji vzorca
822 2024 0144 _10 (slika 13). DSC mikroskopija je obi€ajna DSC tehnika, ki ima v
merilno celico usmerjeno optiko mikroskopa z namesceno digitalno kamero. Kamera
je povezana z raCunalnikom, opremljenim s programsko opremo, ki omogoca
zajemanje in vrednotenje slik. Programska oprema omogoca prikaz temperature ali
Casa v primeru izotermnih meritev [44].

Slika 14 prikazuje mikroskopske slike vzorca 822 2024 0144_10, zajete med OIT
meritvijo ob razlicnih Casih. Prva slika prikazuje vzorec, ki je med segrevanjem v
duSikovi atmosferi spremenil obliko iz kockaste v kroglasto. Po preklopu na kisikovo
atmosfero vzorec reagira s kisikom, kar povzroci zmanjSanje njegove povrsine in
volumna (druga slika). Opazili smo tudi spremembo povrsine iz gladke v hrapavo.
Tretja slika prikazuje stanje po pojavu prvih naklju¢nih eksotermnih vrhov, pri emer
se iz vzorca izlije talina, kar spremeni stik vzorca z aluminijastim lon¢kom, kar se na
DSC krivulji odrazi kot eksotermni efekt. Predvidevamo, da talina predstavlja produkt
oksidacije epoksi kompozita, ki je bil uporabljen kot ojacitev v novonastalem
kompozitu. Zaradi oksidacije se zmanjSa viskoznost epoksi kompozita in spremeni se
povrSinska energija opne vzorca. S€asoma opno poci, kar omogoci stik epoksi taline
z aluminijastim lon¢kom in povzro€i eksotermni vrh na DSC krivulji. Na zadniji, Cetrti
sliki je vidna razpoka vzorca, kar DSC ponovno zazna kot eksotermno spremembo.
Predvidevamo, da se ob tem sprostijo hlapni oksidacijski produkti epoksi kompozita.
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exo MT_DSC_OIT_822_2024_0144_10
'\Rﬂ;:'::a 350 OIT 290 °C 150 min Sample: MT_DSC_OIT_822_2024_0144_10, 7.6220 mg
dt1.00s

[1]50.0 °C, 3.00 min, N2 50.0 mlimin
2] 50.0..290.0 °C, 20.00 K/min, N2 50.0 ml/min
[3]290.0 °C, 3.00 min, N2 50.0 mi/min

[4]290.0 °C, 150.00 min, 02 50.0 mUmin

5 290.0..50.0 °C, -20.00 Kimin, 02 50.0 mi/min
Synchronization enabled

Material Class: Composite

Sample Holder: Aluminum Standard 40ul

mw Onset 0.42 min Onset  40.67 min Onset  75.90 min Onset 91.29 min Onset 113.46 min
50 100 200 290 290 200 °C
0 10 20 30 40 50 60 70 80 90 100 110 120 130 140 150 160 170 min
STAR® SW 19.00

DEMO Version

Slika 13: OIT meritev vzorca 822 _2024_0144_10 (Mettler Toledo)

Temperatura: 290.0 °C Cas:30min31s

Temperatura: 290.0 °C Cas: 17 min 11s

Tmm 1 mm

Temperatura: 290.0 °C Cas: 1h47min36s  Temperatura: 290.0 °C Cas: 2h16min11s

1mm 1 mm

Slika 14: OIT meritev vzorca 822 _2024 0144 10 z DSC-mikroskopijo.
1.: sprememba v Casu segrevanja v duSikovi atmosferi iz kockaste v kroglasto obliko.
2.: reakcija vzorca s kisikom — zmanjSanje povrsine in volumna. 3.: izlitje taline.
4.: razpoka vzorca

Uporaba DSC-mikroskopije je omogocila lazjo interpretacijo neznanih eksotermnih
sprememb vzorca, ki se pojavljajo pri vzorcih, ki vsebujejo duroplasti¢ni odpad vetrnih
elektrarn.
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4.1.3 Temperaturno modulirana DSC meritev (TOPEM)

Temperaturno modulirana DSC meritev je odlicna metoda za doloCanje specificne
toplotne kapacitete (Cp) materiala v doloenem temperaturnem obmocju. Metoda nam
zagotavlja kljuéne informacije o toplotnem obnaSanju materiala, ki so posredno
povezane s porabo energije, potrebno za toplotno obdelavo materiala med
proizvodnjo.

Vzorce smo izmerili po postopku, ki je opisan v eksperimentalnem delu. Pri metodi
smo izbrali ustrezne parametre TOPEM meritve, kot sta obdobje in amplituda
osciliranja temperature. Pridobljene krivulje smo evalvirali z modulom za obdelavo
podatkov TOPEM. Izbrali smo temperaturno obmocje in tabelirali C, vrednosti v
izbranem obmocju. Osredotocali smo se na Cp vrednosti iz temperaturnih obmocij, kjer
ni prislo do toplotnih prehodov materiala (20-30 °C, 140-170 °C, 270-280 °C). Za laZjo
primerjavo podatkov smo izraCunali srednjo vrednost iz istega temperaturnega
podrocja ter jih vkljucili v tabelo. Tabela 20 vsebuje Cp vrednosti vzorcev, izmerjenih
na FTPO, medtem ko tabela 21 vsebuje Cp vrednosti vzorcev, izmerjenih v podjetju
Mettler Toledo. Priloga 3 (slike 71 — 106) vsebuje slike evalvacij TOPEM meritev vseh
vzorcev.

Tabela 20: Srednje vrednosti specificne toplotne kapacitete (Cp) vzorcev v izbranih
temperaturnih obmodjih (FTPQO)

TETE;':;;’;M 20-30°C | 140-170 °C | 270-280 °C
c c c

Vaoree pgee | wgret | Bgrey
822_2024_0144_00 228 3,52 301
822_2024_0144_01 2,39 3,62 4,03
822_2024_0144_02 2,07 341 3,82
822_2024_0144_03 162 258 2,91
822_2024_0144_04 2,14 361 4,34
822_2024_0144_05 155 270 3,55
822_2024_0144_06 174 2,88 3,44
822_2024_0144_07 235 347 4,07
822_2024_0144_08 283 3,99 442
822_2024_0144_09 190 201 3,23
822_2024_0144_10 354 4,95 5,49
822_2024_0144_11 2,37 3,53 3,96
822_2024_0144_12 244 3,36 3,56
822_2024_0144_13 156 214 2,07
822_2024_0144_14 193 3,03 3,26
822_2024_0144_15 188 279 3,01
822_2024_0144_16 144 229 247
822_2024_0144_17 2,08 3,07 3,45
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Tabela 21: Srednje vrednosti specificne toplotne kapacitete (Cp) vzorcev v izbranih
temperaturnih obmodjih (Mettler Toledo)

Te'::;r:é;‘;m 20-30°C | 140-170 °C | 270-280 °C
c c c

Vaoree pgee | Wgret | pgreey
822_2024_0144_00 144 217 2,26
822_2024_0144_01 144 217 2.26
822_2024_0144_02 143 215 225
822_2024_0144_03 141 210 2.24
822 2024_0144_04 1,40 214 226
822_2024_0144_05 124 185 195
822_2024_0144_06 1,38 204 217
822_2024_0144_07 128 189 199
822_2024_0144_08 128 187 194
822_2024_0144_09 123 185 195
822_2024_0144_10 126 186 199
822_2024_0144 11 1,22 184 196
822_2024_0144_12 129 192 2,02
822 2024_0144 13 133 195 2,06
822 2024_0144_14 126 186 196
822_2024_0144_15 121 178 188
822 2024_0144 16 132 194 2,06
822 2024 0144 17 129 189 2,00

Dodatek duroplasticnega odpada vetrnih elektrarn (ojagevalo 2) je povzroc€il povec€anje
vrednosti Cp vrednosti v vseh treh temperaturnih obmodjih pri vzorcih
822 2024 0144 08, 822 2024 0144 _09, 822 2024 0144 _10, in
822 2024 0144 17. Nasprotno so pri vzorcih 822 2024 0144 05 in
822 2024 _0144_07 Cp vrednosti po dodatku duroplasticnega odpada upadle.

Dodatek poliestrskega mlevca (ojaCevalo 1) je pri vzorcih 822 2024 0144 01,
822 2024 0144 _07,822_2024_0144 08 in 822_2024 0144 10 povecal vrednosti Cp
v vseh treh temperaturnih obmocjih. Pri vzorcu 822 2024 0144 _17 je povecCanje
opazno le v temperaturnih obmocjih 20-30 °C in 140-170 °C. Pri ostalih vzorcih je
dodatek OjaCevala 1 zmanjSal vrednosti Cp, pri ¢emer smo najve€je zmanjSanje
zaznali pri vzorcu 822 2024 0144 13 v temperaturnem obmocju 270-280 °C.

Kompatibilizator je povzrocil pove€anje Cp vrednosti v vseh temperaturnih obmogdjih pri
vzorcih 822 2024 0144 06, 822 2024 0144 10 in 822_2024 0144 15. Pri vzorcu
822 _2024_0144_04 smo povecanje Cp zaznali le v temperaturnih obmocjih 20-30 °C
in 140-170 °C.

Dodatek drsnega sredstva je povzroCil poveCanje Cp vrednosti v vseh treh
temperaturnih obmocjih pri vzorcu 822 2024 0144_11, medtem ko je pri vzorcu
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822 2024 0144 _12 poveclanje opazno le v temperaturnih obmocjih 20-30 °C in 140-
170 °C. Pri ostalih vzorcih so se vrednosti Cp zmanj3ale.

Pri primerjavi rezultatov meritev vzorcev opazimo naras€anje vrednosti Cp z
narasCanjem temperature, kar je znacilno za trdne snovi. V povprecju imajo vzorci, Ki
ne vsebujejo duroplastitnega odpada vetrnih elektrarn (od 822_2024 0144_00 do
vkljucno 822_2024_0144_04) viSje vrednosti Cp v vseh treh temperaturnih obmocjih v
primerjavi z vzorci, ki vsebujejo dodatek OjaCevala 2. Ta ugotovitev je skladna s
pricakovaniji, saj vecji delez vlaken pomeni manjsi delez termoplasta, kar zahteva
man;jSi vloZzek energije med procesi brizganja in ekstrudiranja takSnih kompozitov.
Primerjava vpliva razlicnih dodatkov na Cp je pokazala, da ima poliestrski mlevec
najvedji vpliv tako na povecanje kot na zmanjSanje vrednosti Cp.

Za oceno ustreznosti rezultatov smo izmerjene vrednosti Cp primerjali s podatki iz
literature. Rezultati Cp iz ¢lanka [45], kjer so izmerjene vrednosti za PA66 pri 27 °C
znasale 1,47 J/g-°C, so primerljive z izmerjenimi Cp vrednostmi referenCnega vzorca
822 2024 _0144_00 v temperaturnem obmocju 20-30 °C.

4.1.4 Flash DSC

Opravili smo Flash DSC meritve na treh vzorcih, kjer smo raziskovali vpliv razli¢nih
hitrosti segrevanja in ohlajanja. Izbrali smo vzorce 822 2024 0144 00,
822 2024 0144 02 in 822_2024 0144 _16, s katerimi smo lahko primerjali razliko
med Cistim kompozitom, kompozitom, ki ima dodano nukleacijsko sredstvo (poliestrski
reciklat), in vzorec, ki vsebuje vsa ojaCevala in dodatke. Cilj je bil ugotoviti razlike med
vzorci in vpliv dodatka poliestrskega reciklata na kristalizacijo poliamida. Prav tako nas
je zanimal vpliv vseh dodatkov in ojaeval na fizikalne lastnosti kompozita.

Metoda z razliénimi hitrostmi ohlajanja

Prvotno smo opravili meritve vzorcev s prvo metodo, ki je opisana v eksperimentalnem
delu, pri Eemer smo uporabili SirSe obmocje razli¢nih hitrosti ohlajanj ob enaki hitrosti
segrevanja. S tako zastavljeno metodo lahko ugotovimo vpliv hitrosti ohlajanja na
fizikalne spremembe materiala oziroma morfologijo. Z interpretacijo krivulj ohlajanja
pridobimo informacije o kristalizaciji materiala, kot so stopnja kristaliniCnosti, pomik
temperature kristalizacijskega vrha in hitrost ohlajanja, pri kateri material veC ne
kristalizira. Vse, kar se zgodi z materialom med ohlajanjem, vpliva na naslenji segment
segrevanja. To se kaze kot pomik temperature in sprememba viSine stopnje
steklastega prehoda, pomik temperature in sprememba entalpije hladne kristalizacije
med segrevanjem ter sprememba temperature taljenja kristalinicne faze materiala. Ker
lahko z meritvijo Flash DSC dosezZzemo zelo visoke hitrosti segrevanja in ohlajanja, so
te spremembe zelo izrazite, kar nam doprinese k boljSemu razumevanju materiala.

Meritev prvega vzorca 822 2024 0144 _00 nam je razkrila zanimive rezultate, Ki
opisujejo karakteristike novonastalega kompozita. Slika 15 prikazuje evalvacijo
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meritve vzorca 822 2024 0144 _00. Pri analizi krivulj ohlajanja opazamo ocitno
zniZzevanje temperature kristalizacijskega vrha z naras¢ajoCo hitrostjo ohlajanja. S
poveCano hitrostjo ohlajanja naras€a tudi pojav, imenovan »superhlajenje«
(»Supercooling«), kar ponazarja smer puscice. »Supercooling« je termin, ki oznacuje
razdaljo med vrhom in zacetkom vrha (»Onset«). ManjSa kot je ta razdalja, hitreje
poteka rast kristalov v termoplastu. Z naras€anjem hitrosti ohlajanja se zmanjSuje tudi
stopnja kristaliniCnosti, kar opazimo kot zmanjSevanje eksotermnega vrha, ki pri
ohlajanju s hitrostjo -5000 °C/s prakticno ni ve¢ viden. Kriticno hitrost ohlajanja
definiramo kot hitrost, pri kateri material ne more vec€ kristalizirati, torej postane tako
visoka, da material ni ve€ podvrzen nastanku kristaliniéne faze. Na podlagi te meritve
smo doloCili, da je kriti€na hitrost ohlajanja -5000 °C/s. Kriti€no hitrost -5000 °C/s smo
uporabili kot hitrost ohlajanja v drugi metodi Flash DSC, ki je opisana v
eksperimentalnem delu.

“exo MT_FlashDSC_822 2024_0144_00_Different_cooling
Sample: MT_FlashDSC_822_2024_0144_00

Method Name: 822_2024_0144_FlashDSC 2+_Different_cooling w/ more cooling rates 0..310°C_UFS1
Sample Holder: MultiSTAR UFS1 (450)
Material Class: Composite - _

-3000 Kis

1000 Kis

v U T URBEEa T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T d
0 10 20 30 40 50 60 70 80 920 100 110 120 130 140 150 160 170 180 190 200 210 220 230 240 250 260 270 280 290 300 °C
DEMO Version STAR® SW 19.00

Slika 15: Evalvacija Flash DSC meritve vzorca 822 2024 _0144_00 pri razlicnih
hitrostih ohlajanja (zgornje krivulje) in sledeci segmenti segrevanja (zdruzene
spodnje krivulje)

Na podlagi evalvacije vzorca 822_2024 0144_00 lahko interpretiramo, da pri nizjih
hitrostih ohlajanja ve€ina materiala kristalizira, kar na krivuljah segrevanja kaze na
zmanjsanje razlike toplotne kapacitete steklastega prehoda. Opazimo tudi zmanjSanje
hladne kristalizacije, ki se kaze kot eksotermni efekt v obmocju od 130 °C do 170 °C
na krivuljah segrevanja. Do hladne kristalizacije materiala med segrevanjem je prislo,
ker material ni imel na voljo dovolj asa za popolno kristalizacijo pri predhodnem
ohlajanju. Hladno kristalizacijo sprozi zviSana mobilnost polimernih verig z viSanjem
temperature, ki omogocCi prehod molekul iz neurejenega oziroma amorfnega stanja v
urejeno oziroma kristalinic¢no strukturo — s tem se zniza tudi prosta energija sistema.

Celovitost kristalizacije med ohlajanjem materiala se kaze tudi s povrsino vrha taljenja,
ki jo pridobimo z integriranjem krivulje segrevanja. Vecja kot je povrsina, bolj celovita
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je bila kristalizacija v €asu ohlajanja. Tako lahko ocenimo, da je bila kristalizacija
najvecja pri hitrostih ohlajanja -10 °C/s in -25 °C/s.

Ce primerjamo evalvacije vzorcev 822 2024 0144 00, 822 2024 0144 02 (slika 16)
in 822_2024_0144_16 (slika 17), opazimo bistvene razlike v kristalizaciji in pri katerih
hitrostih ohlajanja se ta Se pojavlja. Pri vzorcu 822_2024_0144_02 je kristalizacija Se
oCitno vidna pri ohlajanju s hitrostjo -4500 °C/s, medtem ko je pri vzorcih
822 2024 0144 _00 in 822_2024_0144_16 komaj vidna pri ohlajanju s hitrostjo -3500
°Cls. Z drugimi besedami lahko povzamemo, da »superhlajenje« izgine prej pri vzorcih
822 2024 _0144_00 in 822_2024_0144_16.

"exo MT_FlashDSC_822_2024_0144_02_Different_cooling

Sample: MT_FlashDSC_822_2024_0144_02

Method Name: 822_2024_0144_FlashDSC 2+_Different_cooling w/ more cooling rates 0..310°C_UFS1 -5000 Kis
Sample Holder: MultiSTAR UFS1 (450)
Material Class: Composite
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Slika 16: Evalvacija Flash DSC meritve vzorca 822 _2024_0144_02 pri razlicnih
hitrostih ohlajanja

"exo MT_FlashDSC_822_2024_0144_16_Different cooling

Sample: MT_FlashDSC_822_2024_0144_16

Method Name: 822_2024_0144_FlashDSC 2+_Different_cooling w/ more cooling rates 0..310°C_UFS1 -5000 Kis
Sample Holder: MultiSTAR UFS1 (450)
Material Class: Composite
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-3000Kis
 2500Ks
-2000 Kis

500K

1000 Kis
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DEMO Version STAR® SW 19.00

Slika 17: Evalvacija Flash DSC meritve vzorca 822 _2024_0144_16 pri razlicnih
hitrostih ohlajanja
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Glede na dobljene rezultate lahko povzamemo, da dodatek 0,5 ut.% poliestrskega
mlevca v matrico PA66 (822_2024 0144 _02) bistveno vpliva na kinetiko kristalizacije
in prispeva k rasti kristalini¢ne faze tudi pri visjih hitrostih ohlajanja. Ta ucinek je
opazen tudi pri vzorcu 822_2024 0144 _16, vendar dodatek duroplasticnega odpada
vetrnih elektrarn, kompatibilizatorja in drsnega sredstva rahlo zavira kristalizacija.

Primerjava izbranih krivulj

Slika 18 prikazuje nekatere evalvirane krivulje vzorca 822_2024_0144_00, pridobljene
s prvo metodo. Te krivulje omogocajo boljSo predstavitev prej opisanih ucinkov in
korelacij med krivuljami ohlajanja in sledeCimi krivuljami segrevanja. Za lazjo
interpretacijo so komplementarne krivulje obarvane z enakimi barvami. Pri ohlajanju s
hitrostjo -5000 °C/s je opaziti zelo nizko stopnjo kristalizacije, kar na pripadajo i krivulji
segrevanja povzroCi izrazito visoko stopnjo hladne kristalizacije. Nasproten pojav
opazamo pri po€asnejsih hitrostih ohlajanja in njihovimi komplementarnimi krivuljami
segrevanja. Ker je stopnja kristalizacije najnizja pri -5000 °C/s, je stopnica steklastega
prehoda na komplementarni krivulji segrevanja najviSja. Po predhodno opisanem
trendu kristalizacije se viSina steklastega prehoda zmanjSuje z naras€anjem stopnje
kristalizacije. Vidna je tudi sprememba temperature steklastega prehoda in hladne
kristalizacije med posameznimi krivuljami segrevanja. Na podlagi teh opazanj lahko
povzamemo, da pocasnej$a hitrost ohlajanja omogoca vedji delez kristalini¢ne faze,
kar prispeva k vecji obstojnosti materiala.

exo MT_FlashDSC_822 2024_0144_00_Different cooling_Extreme_curves

Sample: MT_FlashDSC_822_2024_0144_00

Seg. 16: -5000 Kis

Method Name: 822_2024_0144_FlashDSC 2+_Different_cooling w/ more cooling rates 0..310°C_UFS1

Sample Holder: MultiSTAR UFS1 (450)
Material Class: Composite
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Slika 18: Evalvacija izbranih krivulj Flash DSC meritve vzorca 822 2024 _0144_00 pri
razlicnih hitrostih ohlajanja

Pri  primerjavi evalvacij izbranih  krivulj  vzorcev 822 2024 0144 00,
822 2024 _0144 02 (slika 19) in 822_2024 0144_16 (slika 20) opazimo podoben
trend obnasSanja materialov. Najbolj o€itne so velike spremembe povrSin vrhov pri
vzorcu 822 2024 0144 _02. Temperature vrhov kristalizacije na krivuljah ohlajanja so
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pri vzorcu 822 2024 0144 02 pomaknjene proti visjim temperaturam in povrSine
vrhov so vecje v primerjavi z vzorcem 822 2024 0144 _00. Podobno opazamo tudi pri
primerjavi vzorcev 822 2024 0144 16 in 822_2024 0144 00, le da so razlike manj
izrazite. To lahko pripiSemo efektu nukleacije, ki ga povzro€i dodatek recikliranega
poliestra k poliamidu. Sklepamo lahko, da dodatek steklenih vlaken pove€a ucCinek
kristalizacije, saj spodbujajo nukleacijo, kar potrjujejo ugotovitve Frihija [27].

"exo MT_FlashDSC_822 2024_0144_02_Different_cooling curves

Sample: MT_FlashDSC_822_2024_0144_02
Method Name: 822_2024_0144_FlashDSC 2+ _Different_cooling w/ more cooling rates 0..310°C_UFS1

Sample Holder: MultiSTAR UFS1 (450)
Material Class: Composite
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Slika 19: Evalvacija izbranih krivulj Flash DSC meritve vzorca 822_2024_0144_02 pri
razlicnih hitrostih ohlajanja

exo MT_FlashDSC_822 2024_0144_16_Different_cooling_curves

Sample: MT_FlashDSC_822_2024_0144_16

Crystallization
Integral  24.79¢-06 mJ Seg. 16:-5000 Kis
Peak  146.98°C

Method Name: 822_2024_0144_FlashDSC 2+_Different_cooling w/ more cooling rates 0..310°C_UFS1
Sample Holder: MultiSTAR UFST (450)
Material Class: Composite
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Slika 20: Evalvacija izbranih krivulj Flash DSC meritve vzorca 822 2024 _0144_16 pri
razlicnih hitrostih ohlajanja
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Metoda z razliénimi hitrostmi segrevanja

Na podlagi kriti€ne hitrosti ohlajanja vzorca 822 2024 0144 00, doloCene s prvo
metodo, ki znasa -5000 °C/s, smo to hitrost ohlajanja uporabili tudi v drugi metodi,
skupaj z razlicnimi hitrostmi segrevanja pri ponavljajoCi se hitrosti ohlajanja. S tem smo
zagotovili, da med ohlajanjem ni prislo do kristalizacije vzorca oziroma da je bila ta ¢im
manjSa. S tako zastavljeno metodo lahko primerjamo spremembe vzorca, ki so
posledica izkljucno vpliva razlicnih hitrosti segrevanja.

Evalvacija vzorca 822 2024 0144 00 (slika 21) prikazuje, kako se temperatura
steklastega prehoda premika proti vi§jim temperaturam z naras€anjem hitrosti
segrevanja vzorca. Podoben odziv opazimo tudi pri hladni kristalizaciji, le da je premik
temperature Se izrazitejSi. Z velanjem hitrosti segrevanja hladna kristalizacija
postopoma izginja in se pri krivulji 4500 °C/s zdruzi s taljenjem. Temperatura taljenja
vzorca se z veCanjem hitrosti segrevanja najprej zmanjSuje; pri krivulji 1500 °C/s se
trend spremeni in temperatura taljenja zaCne ponovno narascati z ve€anjem hitrosti
segrevanja. Ce vzorec segrejemo zelo hitro, taljenja kristalini¢ne faze materiala ve¢ ne
opazimo. To nam omogoci interpretacijo obnaSanja vzorca kot popolnoma amorfni
material. Ce vzorec segrevamo prepogasi, ima dovolj &asa da kristalizira, medtem ko
pri prehitrem segrevanju tvori le amorfno obliko.

"exo MT_FlashDSC_822 2024_0144_00_Different_heating

Sample: MT_FlashDSC_822_2024_0144_00

Method Name: 822_2024_0144_FlashDSC 2+_Different_heating_wimore heat rates_0..310°C_UFS1
Sample Holder: MultiSTAR UFS1 (450)
Material Class: Composite

Cold crystallization

0 10 20 30 40 50 60 70 80 90 100 110 120 130 140 150 160 170 180 190 200 210 220 230 240 250 260 270 280 290 300 °C
DEMO Version STAR® SW 19.00

Slika 21: Evalvacija Flash DSC meritve vzorca 822 _2024_0144_00 pri razlicnih
hitrostih segrevanja

Pri primerjavi krivulj vzorcev 822_2024_0144_00, 822_2024_0144_02 (slika 22) in
822 2024 0144 16 (slika 23) je mogocCe opaziti, da vsi vzorci kaZzejo podoben trend
obnasanja. Najvecje razlike se pojavijo pri premiku temperatur hladne kristalizacije in
taljenja glede na hitrost segrevanja. Pri vzorcu 822 2024 0144 02 so temperature
hladne kristalizacije pomaknjene proti nizjim vrednostim v primerjavi z vzorcema
822 2024 _0144_16 in 822_2024 0144 _00. Poleg tega opazimo, da se temperatura
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taliS€a pri vzorcu 822 2024 0144 _02 manj izrazito spreminja s hitrostjo segrevanja
kot pri preostalih dveh vzorcih.

"exo MT_FlashDSC_822 2024_0144_02_Different_heating

Sample: MT_FlashDSC_822_2024_0144_02

Method Name: 822_2024_0144_FlashDSC 2+_Different_heating_wimore heat rates2_0.310°C_UFS1
Sample Holder: MultiSTAR UFS1 (450)
Material Class: Composite

Cold crystallization
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Slika 22: Evalvacija Flash DSC meritve vzorca 822 2024 _0144_02 pri razlicnih
hitrostih segrevanja

"exo MT_FlashDSC_822 2024_0144_16_Different_heating

Sample: MT_FlashDSC_822_2024_0144_16

Method Name: 822_2024_0144_FlashDSC 2+_Different_heating_wimore heat rates2_0..310°C_UFS1
Sample Holder: MultiSTAR UFS1 (450)
Material Class: Composite
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Slika 23: Evalvacija Flash DSC meritve vzorca 822 _2024_0144_16 pri razlicnih
hitrostih segrevanja

Na podlagi rezultatov lahko povzamemo, da vzorca 822 2024 0144 02 in
822 2024 0144 16 zaradi dodatka poliestrskega mlevca kljub predhodnemu hitremu
ohlajanju Se vedno kristalizirata med pocCasnejSim segrevanjem. Kot smo Zze omenili,
dodatek poliestrskega mlevca ocitno izboljSa nastanek kristalinicne faze PAG6. Pri
vzorcu 822 2024 0144 _16, ki poleg poliestrskega mlevca vsebuje tudi duroplasticni
odpad, kompatibilizator in drsno sredstvo, je opazen izrazitejSi prevoj krivulje v
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obmocju Tg PA66. To nakazuje, da ojaCevalo in dodatki vplivajo na povecCanje
amorfnega deleza v primerjavi z vzorcem 822 2024 0144 _02.

Metoda z izotermnimi segmenti pri razliénih temperaturah

V tretiem sklopu meritev vzorcev smo raziskovali odziv kristalizacije materiala pri
izotermnih segmentih z razlicnimi temperaturami. Metoda je zastavljena tako, da pred
vsakim izotermnim segmentom izvedemo zelo hiter segment segrevanja, ki izbrise
termi¢no zgodovina materiala in prepreCi hladno kristalizacijo. Sledi 10-sekundni
segment pri konstantni temperaturi, med katerim material v doloCenem trenutku
kristalizira. Hitrost kristalizacije posameznega vzorca dolo¢imo s primerjavo ¢asov
kristalizacijskih vrhov v izotermnih segmentih. Po izotermnem segmentu smo vzorce
ohlajali s hitrostjo -10.000 °C/s, da bi preprecili dodatne spremembe materiala, kot je
nadaljnja kristalizacija.

Prvo izotermno temperaturo (200 °C) smo izbrali na podlagi obi¢ajnih DSC meritev
vzorca 822_2024 0144 _00, saj predstavlja temperaturo tik pred zaCetkom taljenja. Z
izotermnimi segmenti v temperaturnem obmocju od 200 °C do 100 °C smo pridobili
koristne rezultate, ki jasno prikazujejo Case kristalizacije pri razlicnih temperaturah Na
podlagi teh rezultatov lahko grafiCno prikazemo odvisnost Casa kristalizacije od
temperature. Poleg Casov kristalizacij lahko interpretiramo tudi krivulje segrevanja, ki
ponazarjajo tip kristalizacije.

Slika 24 prikazuje evalvacijo vzorca 822 2024 0144 00 z doloCenimi €asi vrhov
kristalizacij pri razlicnih izotermnih segmentih. Opazna je ustrezna razporeditev Casov
vrhov kristalizacije; €as se krajSa z znizanjem izotermne temperature od 200 °C proti
160 °C in nato povecuje z znizanjem od 160 °C proti 100 °C. Na nekaterih krivuljah
segrevanja je mogocCe opaziti dvojne vrhove taljenja kristalini¢nih faz, ki so nastali v
Casu izotermnega segmenta. Pri vi§jih izotermnih temperaturah smo ustvarili eno vrsto
kristalov (kar se kaZze z enim vrhom taljenja), medtem ko sta se pri priblizno 180 °C
zaceli tvoriti dve vrsti kristalov (zaznamo dva vrha taljenja). Z nadaljnjim zniZzanjem
izotermne temperature se vrhova taljenja obeh vrst kristalov vedno bolj oddaljujeta.
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"exo MT_FlashDSC_822_ 2024_0144_00_isothermal

Method Name: 822_2024_0144_FlashDSC 2+_Iso_200..100C_10sec_1kHz Sample: MT_FlashDSC_822_2024_0144_00

Sample Holder: MultiSTAR UFS1 (450)
Material Class: Composite
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DEMO Version STAR® SW 19.00

Slika 24: Evalvacija Flash DSC meritve vzorca 822 _2024_0144_00 pri razlicnih
izotermnih segmentih

Tabela 22 prikazuje <&ase vrhov kristalizacij vzorcev 822 2024 0144 00,
822_2024 _0144_02 (slika 25) in 822_2024_0144_16 (slika 26) pri posameznih
izotermnih temperaturah. Mogoce je opaziti znatno krajSe €ase vrhov kristalizacije pri
vzorcu 822 2024 0144 02 v primerjavi z ostalima vzorcema. Krajsi ¢asi kristalizacij
so posledica dodatka recikliranega poliestra, ki deluje kot nukleacijsko sredstvo in
pospesuje proces kristalizacije kompozita. Opaziti je mogoc€e, da so Casi kristalizacij
vzorca 822_2024 0144 _16 pri temperaturah 200 °C in 190 °C daljSi kot Casi
kristalizacij vzorca 822 2024 0144 _00, Ceprav vzorec 822 2024 0144 16 tudi
vsebuje nukleacijsko sredstvo. Pri izotermni temperaturi 180 °C sta vrednosti enaki,
nato pa kristalizacija pri vzorcu 822 2024 0144 _16 poteka hitreje v obmocju
izotermnih temperatur od 170 °C do 100 °C, kar je bilo tudi pricakovano. Rezultate
primerjav Casov vrhov kristalizacij med vzorci po navadi predstavimo tudi z grafom
odvisnosti Casa vrha kristalizacije od temperature, ki je prikazan na sliki 27.

64



Fakulteta za tehnologijo polimerov Magistrsko delo

MT_FlashDSC_822_ 2024_0144_02_isothermal

“exo
Sample: MT_FlashDSC_822_2024_0144_02
Method Name: 822_2024_0144_FlashDSC 2+_Iso_200.100C_10sec_1kHz -
‘Sample Holder: MultiSTAR UFS1 (450)
Material Class: Composite
2 B Melting
mwW Seg. after 200°C ISO
5000 Kis
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1 6 5‘0 160 1&0 260 250 360 3;0 °c
mw Peak 78.00e-03 s 200°C
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Peak 27980&-073 s . 170°C
Peak 27.00e-03 s 160 °C
Peak 29.00e-03 s 150 °C
Peak 34.00e-03s 140°C
_ jak 44.00e-03 s 130°C
Peak 0.12s 110 °C
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Slika 26: Evalvacija Flash DSC meritve vzorca 822 2024 0144 _16 pri razli¢nih
izotermnih segmentih
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Tabela 22: Casi vrhov kristalizacij pri razliénih izotermnih temperaturah

822 2024_0144_00 822 2024 0144_02 822 2024 _0144_16
Temperatura [°C] Cas[s] Cas [s] Cas [s]
200 0,177 7,80E-02 0,22
190 9,00E-02 4,60E-02 0,11
180 5,90E-02 3,30E-02 5,90E-02
170 4,70E-02 2,90E-02 4,50E-02
160 4,30E-02 2,70E-02 3,90E-02
150 4,60E-02 2,90E-02 4,00E-02
140 5,40E-02 3,40E-02 4,60E-02
130 7,60E-02 4,40E-02 6,00E-02
120 0,12 6,70E-02 9,90E-02
110 0,26 0,12 0,18
100 0,61 0,3 0,39

Odvisnost ¢asa kristalizacije od temperature
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Slika 27: Graf odvisnosti ¢asa vrha kristalizacije od temperature

4.2 Termogravimetricna analiza (TGA)

Razpad vzorcev smo analizirali s termogravimetricno analizo (TGA) po postopku,
opisanem v eksperimentalnem delu. Opazovali smo spremembo mase vzorce z
narasCanjem temperature in s prehodom iz inertne v oksidativho atmosfero. Tako smo
izvedli veCstopenjski proces razgradnje in doloCili termi€no stabilnost ter deleze
nekaterih komponent novonastalega kompozita. Tabela 23 prikazuje rezultate TGA
meritev, izvedenih na FTPO, medtem ko tabela 24 prikazuje rezultate TGA meritev,
izvedenih v podjetju Mettler Toledo. Priloga 4 (slike 107 — 142) vsebuje slike evalvacij
TGA meritev vseh vzorcev.
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Tabela 23: Rezultati termogravimetricne analize (TGA) vzorcev (FTPO)

.. Celokupni
Vzorec Eva?;r]acl ja Ta [°C] Raz[f/oa]d 1 Te [°C] Raz[f/oa]d 2 ra[z;;\ d Os;%?ek
0
822_2024 0144 00 2,1 456,1 82,2 559,8 4,0 88,3 1,7
822 2024 _0144_01 1,7 455,9 81,4 559,1 3,6 86,6 13,4
822_2024 0144 02 15 439,1 82,1 561,4 2,6 86,2 13,8
822 _2024_0144_03 1,6 428,7 82,3 561,2 1,7 85,6 14,4
822_2024 0144 04 1,7 412,9 79,0 563,4 4,0 84,6 15,4
822_2024 0144 05 1,8 408,0 64,7 560,8 2,7 69,2 30,8
822 _2024_0144_06 1,7 399,6 70,6 563,6 3,7 76,1 239
822_2024 0144 07 1,6 406,5 65,9 564,7 2,3 69,8 30,2
822 _2024_0144_08 1,6 405,9 65,5 561,1 1,9 69,1 30,9
822_2024 0144 09 1,4 4049 66,4 565,3 1,9 69,7 30,3
822 2024 _0144_10 1,8 406,7 67,2 560,5 1,9 70,9 29,1
822 2024 _0144_11 1,8 412,0 69,0 559,3 24 73,2 26,8
822_2024 0144 _12 1,7 409,3 64,8 569,8 3.9 70,4 29,6
8222024 _0144_13 1,8 4071 66,6 563,8 2,1 70,6 294
822_2024 0144 14 2,0 408,1 67,0 561,3 1,9 70,9 29,1
822 _2024_0144_15 1,8 406,4 66,0 563,3 1,8 69,5 30,5
822_2024 0144 16 1,6 406,4 69,2 560,6 1,9 72,7 27,3
822_2024 0144 17 15 4124 66,1 563,6 28 70,4 29,6

Tabela 24: Rezultati termogravimetricne analize (TGA) vzorcev (Mettler Toledo)

.. Celokupni
Vzorec Eva?;'r]acua T [°C] Raz[f/oa]d 1 Te [°C] Raz[f/oa]d 2 ra[z;;\ d Os;%?ek
0
822_2024 0144 00 1,3 452,6 79,7 551,7 4,2 85,2 14,8
822 2024 _0144_01 11 438,7 80,0 553,2 38 84,9 15,1
822_2024 0144 02 1,3 435,8 80,1 552,4 3,6 85,0 15,0
822_2024 0144 03 1,4 442,0 79,4 552,7 41 84,9 15,1
822 _2024_0144_04 14 4131 78,5 552,9 39 83,8 16,2
822_2024 0144 05 1,2 405,3 63,0 552,2 43 68,5 31,5
822 _2024_0144_06 14 396,4 69,9 551,8 4,3 75,5 245
822_2024 0144 07 1,2 409,4 63,6 553,0 45 69,2 30,8
822 _2024_0144_08 11 408,8 62,4 553,0 45 68,0 32,0
822 2024 0144_09 1,2 409,1 63,5 552,6 4,2 68,9 31,1
822_2024 0144_10 1,3 4111 63,9 552,4 45 69,6 30,4
822 2024 _0144_11 1,3 410,2 67,2 551,3 35 72,0 28,0
822_2024 0144 12 1,0 426,3 64,9 550,4 3,2 69,1 30,9
8222024 _0144_13 11 408,1 64,4 552,2 39 69,4 30,6
822_2024 0144 14 1,2 4111 65,1 552,0 35 69,8 30,3
822_2024 0144 15 1,1 408,4 63,5 551,9 3.9 68,5 31,5
822 _2024_0144_16 1,2 413,6 66,3 552,1 45 71,9 28,1
822_2024 0144 17 1,3 410,9 63,8 552,4 47 69,8 30,2
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Razpad vzorcev je pri vseh vzorcih potekal po podobnem trendu. Na zacetku, v
temperaturnem obmocdju do priblizno 240 °C, med meritvami pride do manjSe izgube
mase vzorca zaradi izhlapevanja vode in hlapnih spojin. Prvi razpad kompozita, ki
predstavlja najvecji padec mase, poteka pod dusSikom, kar kaZze na razgradnjo
organskega materiala. Drugi razpad kompozita nastopi, ko je vzorec pri 550 °C
izpostavljen kisiku, kar kaze na izgorevanje preostalega ogljika. Koncni ostanek po
razgradnji sestavljajo termic¢no stabilne anorganske snovi, ki v nasem primeru
predstavljajo steklena viakna.

Pri primerjavi rezultatov vzorcev opazimo, da je delez evaporacije med vzorci
podoben, pri ¢emer so razlike majhne. Delez prvega razpada (razpad 1) v inertni
atmosferi je vecji pri vzorcih od 822 2024 0144 00 do vklju¢no 822 2024 0144 04
in manjsi pri vzorcih, ki vsebujejo duroplasti¢ni odpad vetrnih elektrarn. Pri vzorcih z
dodatkom duroplasticnega odpada smo izmerili nizjo temperaturo prvega razpada
(Ta1), kar je posledica zgodnejSe degradacije epoksidne matrice. Poleg tega vsebujejo
vecCje koliCine steklenih vlaken, kar prispeva k manjSemu delezu prve degradacije
(razpad 1).

Matrica PA66 se skoraj popolnoma razgradi med prvo degradacijo (razpad 1) in pusti
minimalne ostanke, ki so lahko podvrzeni nadaljnji razgradnji. Referen¢ni vzorec
(822_2024 0144 _00), ki vsebuje le matrico PA66 s steklenimi vlakni, ima najvisjo
temperaturo prve degradacije (Ta1), kar kaze na visoko toplotno stabilnost kompozita.
Med prvim razpadom matrice PA66 nastajajo saje, ki pri drugem razpadu (razpad 2)
reagirajo s kisikom.

Poliestrski mlevec s steklenimi vlakni, drsno sredstvo in kompatibilizator nimajo
pomembnega vpliva na razpad novonastalega kompozita, saj rezultati razpadov
razlicnih vzorcev ne kazejo statisticno znacilnih razlik. Poliestrski mlevec prispeva k
vecCjemu deleZzu steklenih vlaken, kar je vidno iz deleza ostanka, ki se povecuje z
vsebnostjo mlevca.

4.3 Natezni testi

Natezne preizkuse smo izvedli po postopku, ki je podrobneje predstavljen v
eksperimentalnem delu. Izmerjene vrednosti petih meritev posamezne serije vzorcev
smo statistiCno obdelali. Tabela 25 prikazuje rezultate aritmeti¢ne sredine nateznega
E modula (Et), natezne trdnosti (om), raztezka pri natezni trdnosti (em) in raztezka pri
pretrgu (&), izracunanih iz petih meritev vzorcev. V prilogi 5 (slike 143 — 160) so slike
diagramov nateznih testov vseh vzorcev. V naslednjih podpoglavjih so opisane
interpretacije rezultatov za vsako vrednost.
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Tabela 25: Rezultati nateznih preizkusov

Vzorec E: [GPa] om [MPa] &m [%] & [%)]
822 2024 0144_00 4,73 85,1 4,15 4,15
822_2024_0144_01 4,74 85,1 4,55 4,55
822 _2024_0144_02 4,72 88,6 4,84 4,84
822_2024_0144_03 4,04 79,5 4,48 4,48
822 2024_0144_04 4,28 81,9 4,54 4,54
822 2024_0144_05 7,03 90,7 4,78 5,27
822_2024_0144_06 6,21 88,8 4,16 4,16
822 _2024_0144_07 7,20 90,6 4,82 5,35
822_2024_0144_08 7,07 88,5 5,22 5,61
822 2024 _0144_09 7,06 89,5 5,23 5,61
822_2024_0144_10 6,78 86,5 5,34 5,91
822_2024_0144_11 6,72 89,7 4,75 5,16
822 2024 _0144_12 6,89 90,5 4,58 5,04
822_2024_0144_13 6,39 91,1 4,10 4,43
822 2024 0144_14 6,07 90,3 4,26 4,66
822_2024_0144_15 6,39 87,5 4,38 4,82
822 2024_0144_16 5,93 84,6 5,07 572
822 2024 _0144_17 7,18 87,5 4,63 5,15

Natezni E modul (Et)

Izmerjene vrednosti nateznega E modula se gibljejo med 4,04 GPa in 7,20 GPa. Visje
vrednosti smo izmerili pri vzorcih od 822 2024 0144 05 do vklju¢no
822 2024 _0144_17, ki vsebujejo duroplasti¢ni odpad vetrnih elektrarn (epoksi matrica
s steklenimi vlakni), medtem ko so nizje vrednosti znacCilne za vzorce brez ojaCevala
(822_2024 _0144_00 do vkljuéno 822 2024 0144 04). Kombinacija matrice PAG66,
duroplasti¢nega odpada in nizje vsebnosti poliestrskega mlevca (822_2024 0144 _07)
je imela najviSjo izmerjeno vrednost nateznega E modula (7,20 GPa), kar pomeni, da
se vzorec obnasa najbolj togo.

Vsi vzorci, pri katerih vecinski delez sestavlja matrica PA66 s steklenimi vlakni, so imeli
najnizje izmerjene vrednosti nateznega E modula. To lahko pripiSemo manjSemu
delezu steklenih vlaken. Med vzorci z niZjo vsebnostjo steklenih viaken je imel najvisjo
vrednost nateznega modula E vzorec 822 2024 0144_01 (4,74 GPa), ki kot ojaCevalo
vsebuje 0,1 ut.% poliestrskega mlevca brez dodatkov (drsno sredstvo in
kompatibilizator).

Dodatek poliestrskega mlevca v manj$ih koli¢inah (0,1 ut.%) poveca natezni modul E
v primerjavi z dodatkom v vedcjih koli¢inah (0,5 ut.%). Ta trend ne velja le pri vzorcih z
dodatkom duroplastichega odpada in kompatibilizatorja (822_2024 0144 13,
822 2024 _0144_14) ter pri vzorcih z vsemi ojaCevali in dodatki (822_2024 0144 _15,
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822 2024 0144 _16). Dodatek poliestrskega mlevca matrici (822_2024 0144 01 in
822 2024 0144 _02) bistveno ne izboljSa nateznega E modula, saj so vrednosti
podobne kot pri referenénem vzorcu (822_2024 0144 _00).

Pri primerjavi kombinacij vzorcev z dodatkom kompatibilizatorja z enakimi vzorci brez
dodatka kompatibilizatorja opazimo trend znizevanja nateznega E modula. Modul se
pri vzorcu 822 2024 _0144_12 rahlo povecCa (za 0,17 GPa), medtem ko ostane pri
vzorcu 822 2024 0144 _15 nespremenjen.

Drsno sredstvo vpliva na natezni modul E podobno kot kompatibilizator in ga pri vzorcih
z enako sestavo praviloma znizuje. Izjema je vzorec 822 2024 0144 _12, pri katerem
smo zaznali pove€anje modula za 0,68 GPa.

Zaklju€imo lahko, da dodatek duroplasti¢nega odpada vetrnih elektrarn znatno poveca
vrednosti nateznega E modula v novonastalih kompozitih. Vpliv poliestrskega mlevca
je manjsi in ne poveca togosti materiala tako izrazito kot duroplasti¢ni odpad. Dodatka,
kot sta kompatibilizator in drsno sredstvo, imata nasproten ucinek, saj pri vecini
vzorcev zmanjSujeta natezni E modul.

Natezna trdnost (om)

Najnizjo vrednost natezne trdnosti smo izmerili vzorcu 822 2024 0144 03 (79,5
MPa), medtem ko smo najvis§jo natezno trdnost izmerili vzorcu 822 2024 0144 _13
(91,1 MPa). Trend je podoben kot pri izmerjenih vrednostih nateznega E modula, saj
imajo skoraj vsi vzorci, ki vsebujejo duroplasti¢ni odpad vetrnih elektrarn (od
822_2024 0144_05 dalje), viSjo natezno trdnost. Kljub temu je vzorec
822_2024 0144 _16 dosegel niZjo natezno trdnost kot vecina vzorcev brez dodanega
duroplastiCnega odpada. Referen¢ni vzorec 822 2024 0144 00, ki vsebuje samo
PAG6 s steklenimi vlakni, ima vrednost natezne trdnosti nizjo od povprec€ja vseh
izmerjenih vzorcev, ki znasa 87,6 MPa.

Dodatek duroplasti€nega odpada pozitivno vpliva na natezno trdnost, saj smo pri vseh
vzorcih s tem ojaCevalom izmerili vidje vrednosti v primerjavi z enakimi vzorci brez
dodanega ojacevala. Izjema je vzorec 822 2024 0144 08, ki ima kljub dodanemu
duroplastiénemu odpadu nizjo vrednost natezne trdnosti. V povprec€ju imajo vzorci z
dodanim duroplasti¢nim odpadom vetrnih elektrarn visjo natezno trdnost (88,9 MPa)
kot vzorci brez ojacevala (84,0 MPa).

Pri dodatku poliestrskega mlevca k matrici PA66 s steklenimi vlakni se natezna trdnost
poveca le pri ve€jem masnem delezu. Tako se natezna trdnost poveca z 85,1 MPa
(822_2024 _0144_00) na 88,6 MPa (822_2024_0144_02). Pri vzorcih z dodanim
duroplasti€nim odpadom vetrnih elektrarn se je izkazalo, da manjSi delez poliestrskega
mlevca (0,1 ut.%) ugodneje vpliva na natezno trdnost kot vecji delez (0,5 ut.%). Kljub
temu manjsa koli¢ina poliestrskega mlevca izboljSa natezno trdnost le v kombinaciji z
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duroplastiénim odpadom in kompatibilizatorjem (822_2024 0144 09) ali z
duroplasti€nim odpadom in drsnim sredstvom (822_2024 0144 13).

Dodatek kompatibilizatorja v vecini primerjav ni izboljSal natezne trdnosti, razen pri
primerjavi vzorcev 822 2024 _0144_11 in 822_2024_0144_12, kjer je ob prisotnosti
matrice PA66, duroplastiChega odpada in drsnega sredstva kompatibilizator povecal
natezno trdnost za 0,8 MPa.

Drsno sredstvo je bolje vplivalo na povecCanje vrednosti natezne trdnosti kot na
povecCanje nateznega E modula. Povec€anje smo opazili pri treh od Sestih vzorcev.
Izboljalo je lastnosti pri vzorcu 822 2024 0144 12, ki vsebuje kombinacijo
duroplasti€nega odpada in kompatibilizatorja. Prav tako je uspesno povecalo natezno
trdnost pri vzorcu z duroplasti¢nim odpadom in niZjo vsebnostjo poliestrskega mlevca,
saj se je ta poveCala z 90,6 MPa (822 2024 0144 07) na 91,1 MPa
(822_2024 0144 _13). Podoben ucinek je imelo tudi pri kompozitu z duroplasticnim
odpadom, vecjo vsebnostjo poliestrskega mlevca in dodatkom kompatibilizatorja, kjer
se je natezna trdnost poveCala z 88,5 MPa (822_2024 0144_08) na 90,3 MPa
(822_2024 _0144_14).

Raztezek pri natezni trdnosti (€m)

Rezultati raztezka pri natezni trdnosti se gibljejo v obmoc&ju med 4,10 % in 5,34 %, kjer
je povprec¢na vrednost raztezka vzorcev 4,66 %. Dodatek duroplasticnega odpada je
vedno povecal vrednost raztezka pri natezni trdnosti v primerjavi z enakimi vzorci brez
tega dodatka.

Dodatek poliestrskega mlevca v vecjih koli¢inah je povzrocil viSje vrednosti raztezka
pri natezni trdnosti v primerjavi z dodatkom v manjsih koli€inah. Izjema sta vzorca
822 2024 0144_13 in 822_2024 0144 14, kjer so bile vrednosti nizje zaradi
kombinacije duroplasti¢nega odpada vetrnih elektrarn in zdrsnega sredstva.

Dodatek kompatibilizatorja je povecal raztezek pri natezni trdnosti le pri vzorcih, ki so
vsebovali kombinacijo duroplastichega odapada in poliestrskega mlevca
(822_2024 0144 09, 822 2024 0144_10, 822 2024 0144 _15 in
822 2024 _0144_16).

Drsno sredstvo je v vseh primerih znizalo raztezek pri natezni trdnosti, razen pri vzorcu
822_2024 0144 _12, ki je vseboval dodatek duroplasticnega odpada vetrnih elektrarn
in kompatibilizatorja.

Raztezek pri pretrgu (&tb)

Obmocdje izmerjenih vrednosti raztezka pri pretrgu vzorcev se giblje med 4,15 % in
5,91 %. Pri referenCnem vzorcu 822 2024 0144 00 smo izmerili enako vrednost
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raztezka pri pretrgu kot pri natezni trdnosti, in sicer 4,15 %. Ta vrednost je niZja od
povprecne vrednosti raztezka pri pretrgu vseh vzorcev, ki znasa 4,97 %.

Dodatek duroplastiCchega odpada vetrnih elektrarn kaze trend povec€anja raztezka pri
pretrgu pri vseh vzorcih. NajveCjo vrednost raztezka smo izmerili pri vzorcu
822_2024 _0144_10, ki znasa 5,91 %.

Dodatek poliestrskega mlevca v vedji koli€ini (0,5 ut.%) je pri vecCini vzorcev povecal
vrednost raztezka pri pretrgu. Izjema je kombinacija z duroplasti¢nim odpadom in
drsnim sredstvom, kjer je bila vrednost niZja (822_2024 0144_14). Podoben trend
opazamo tudi pri dodatku v manjsi koli€ini (0,1 ut.%), saj je znizal raztezek pri vzorcu
822_2024_0144_13 in tudi pri 822_2024 0144 _15.

Kompatibilizator je povecal vrednost raztezka v kombinaciji z duroplasti¢nim odpadom
in poliestrskim mlevcem (822_2024 0144_09 in 822_2024 0144 _10) ter v kombinaciji
z duroplasticnim odpadom, poliestrskim mlevcem in drsnim sredstvom
(822_2024 0144 _15in 822_2024 0144_16).

Drsno sredstvo je v vecini primerov zmanjSalo raztezek pri pretrgu, razen pri vzorcu
822 2024 _0144_12, Kjer je bila vrednost pove€ana za 0,88 %.

Povzetek nateznih preizkusov

Najvi§je vrednosti so bile izmerjene pri vzorcih z duroplasticnim odpadom vetrnih
elektrarn, medtem ko so imeli vzorci brez ojaeval najnizje vrednosti. Najvisjo vrednost
(7,20 GPa) je imel vzorec s kombinacijo matrice PA66, duroplasticnega odpada in nizje
vsebnosti poliestrskega mlevca (822_2024 0144 _07). Vzorci z veCinskim delezem
matrice PAG6 s steklenimi vlakni so imeli najnizje vrednosti zaradi manjSega deleza
steklenih vlaken. Dodatek poliestrskega mlevca v manjsih koli€¢inah (0,1 ut.%) je bil
bolj ucinkovit pri poveCanju nateznega E modula, vendar to ni veljalo za vse
kombinacije. Kompatibilizator in drsno sredstvo sta v vecini primerov znizala natezni E
modul.

Najvi§ja natezna trdnost (91,1 MPa) je bila izmerjena pri vzorcu 822_2024 0144 _13,
najnizja (79,5 MPa) pa pri 822 2024 0144 03. Veclina vzorcev z duroplastiCnim
odpadom je imela vi§jo natezno trdnost, Ceprav so nekateri vzorci z dodanim
duroplastiénim odpadom (npr. 822 2024 0144 _08) dosegli nizjo vrednost od
pricakovane. Dodatek vecje koli¢ine (0,5 ut.%) poliestrskega mlevca je poviSal natezno
trdnost, z izjemo doloCenih kombinacij z drsnim sredstvom. Kompatibilizator je
vecCinoma negativno vplival na natezno trdnost, razen pri kombinaciji z duroplasti¢nim
odpadom in drsnim sredstvom. Drsno sredstvo je imelo bolj izrazit vpliv na povec€anje
natezne trdnosti kot na natezni E modul.

Vrednosti raztezka pri natezni trdnosti so znasale med 4,10 % in 5,34 %, s povpre¢no
vrednostjo 4,66 %. Dodatek duroplastiCnega odpada je povecal raztezek pri natezni
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trdnosti, prav tako tudi vecja koliina poliestrskega mlevca. Izjema sta vzorca
822 2024 0144 _13in 822_2024 0144 14, Kjer je bil raztezek nizji zaradi kombinacije
s duroplasti¢nim odpadom in drsnim sredstvom. Kompatibilizator je povecal raztezek
le v kombinaciji s poliestrskim mlevcem in duroplasticnim odpadom, medtem ko ga je
drsno sredstvo ve€inoma znizalo.

Raztezek pri pretrgu se je gibal med 4,15 % in 5,91 %. Duroplasti¢ni odpad je povecal
raztezek pri pretrgu pri vseh vzorcih, najvec pri 822_2024_0144_10 (5,91 %). Dodatek
poliestrskega mlevca v ved;ji koli€ini (0,5 ut.%) je povecal vrednost raztezka pri pretrgu
pri vecini vzorcev, razen v kombinaciji z duroplasti¢nim odpadom in drsnim sredstvom
(822_2024 0144 _14). Podoben trend je opazen tudi pri dodatku v man;jsi koli¢ini (0,1
ut.%), saj je znizal raztezek pri 822 2024 0144 _13 in 822 2024 0144 15.
Kompatibilizator je povecal raztezek pri pretrgu le v kombinaciji z duroplastiCnim
odpadom in poliestrskim mlevcem ter v kombinaciji z duroplasticnim odpadom,
poliestrskim mlevcem in drsnim sredstvom. Drsno sredstvo je v vecini primerov
zmanjSalo raztezek pri pretrgu, razen pri vzorcu 822 2024 0144 12, kjer je bila
vrednost povecCana za 0,88 %.

4.4 Upogibni testi

Upogibne preizkuse vzorcev smo izvedli po postopku, opisanem v eksperimentalnem
delu. Izmerjene vrednosti petih vzorcev iz iste serije smo analizirali in statisti¢no
obdelali. Tabela 26 vsebuje rezultate aritmetiCne sredine upogibnega E modula (Es),
maksimalne upogibne trdnosti (om) in upogibnega raztezka pri maksimalni upogibni
trdnosti (efm), izraCunane na podlagi petih vzorcev. V prilogi 6 (slike 161 — 178) so slike
diagramov upogibnih testov vseh vzorcev. V naslednjih podpoglavjih so opisane
interpretacije rezultatov za vsako posamezno vrednost.
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Tabela 26: Rezultati upogibnih preizkusov

Vzorec E:[GPa] | om [MPa] &m [%)
822_2024_0144_00 3,20 114,6 6,92
822 2024 0144_01 3,22 113,6 6,95
822 2024 0144_02 3,30 114,8 6,97
822_2024_0144_03 3,04 107,7 7,09
822_2024_0144_04 3,32 113,4 6,94
822 2024 0144_05 5,11 140,8 5,63
822_2024_0144_06 4,35 134,3 6,40
822_2024_0144_07 4,93 137,8 5,95
822 2024 0144_08 4,95 136,1 5,85
822 2024 0144_09 4,86 1371 6,08
822_2024_0144_10 4,82 136,7 6,11
822 2024 0144_11 4,46 130,8 6,29
822 2024 0144_12 4,81 132,9 5,93
822_2024_0144_13 4,70 1311 5,89
822_2024_0144_14 4,57 131,0 6,06
822 2024 0144_15 4,72 128,9 6,00
822 2024 0144_16 4,33 125,9 6,41
822_2024_0144_17 4,94 139,5 6,05

Upogibni E modul (Ex)

Pri primerjavi rezultatov vzorcev opazimo, da so vrednosti upogibnega E modula ocitno
nizje pri vzorcih, ki ne vsebujejo duroplastiCcnega odpada vetrnih elektrarn (od
822 2024 _0144 00 do vkljuéno 822 2024 0144_04). Vrednosti vseh vzorcev se
gibljejo med 3,04 in 5,11 GPa, pri emer je aritmetiCna sredina 4,31 GPa.

Vzorci z dodatkom duroplasti€nega odpada vetrnih elektrarn imajo bistveno poviSan
upogibni E modul. Najvi§jo vrednost (5,11 GPa) smo izmerili pri vzorcu
822 2024 0144 05, ki vsebuje samo 30 ut.% duroplasticnega odpada (epoksi matrica
s steklenimi vlakni). Visji delez steklenih vlaken torej uCinkovito prispeva k povecanju
modula in posledi¢no k vedji togosti vzorcev.

Dodatek poliestrskega mlevca nekoliko pove€a upogibni E modul v kompozitih s PAG6
matrico, vendar je njegov najvecdji uCinek opazen pri kompozitih s kombinacijo
duroplasti€nega odpada vetrnih elektrarn in kompatibilizatorja (822_2024 0144 09,
822 2024 0144 10 in 822_2024 0144 _17). PovecCanje modula smo zaznali tudi pri
vzorcih, kjer je namesto kompatibilizatorja dodano drsno  sredstvo
(822_2024 0144 13 in 822 2024 0144 _14). V ostalih kombinacijah vzorcev
poliestrski mlevec ne vpliva na povecanje upogibnega E modula.
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Kompatibilizator ne prispeva k poveanju upogibnega E modula, temveC deluje
nasprotno. OcCitnejSe povecCanje modula z dodatkom kompatibilizatorja je bilo zaznano
le pri vzorcu 822 2024 0144 12, ki poleg kompatibilizatorja vsebuje tudi duroplasti¢ni
odpad in drsno sredstvo.

Opazen je trend zniZzevanja upogibnega E modula pri dodajanju drsnega sredstva v
kompozite. Modul je bil povecan le pri vzorcu 822_2024 0144_12, ki je sestavljen iz
PAG6, duroplasticnega odpada vetrnih elektrarn, kompatibilizatorja in drsnega
sredstva.

Maksimalna upogibna trdnost (om)

Maksimalna upogibna trdnost vzorcev se giblie med 107,7 in 140,8 MPa, pri Cemer
povpreCna vrednost znasa 128,17 MPa. Vzorcem brez dodanega duroplastiCnega
odpada (od 822 2024 0144 00 do vkljuéno 822 2024 0144 _04) smo izmerili nizje
vrednosti maksimalne upogibne trdnosti od povprecja. Ta trend je podoben kot pri
rezultatih upogibnega E modula.

Dodatek duroplasticnega odpada vetrnih elektrarn kaze ociten trend povecanja
maksimalne upogibne trdnosti. Najvisjo vrednost (140,80 MPa) smo izmerili pri vzorcu
822 2024 0144 _05, najvecje povelanje trdnosti pa smo zaznali pri primerjavi vzorca
822 2024 0144 _03 z 822 2024 0144 17, kjer se je vrednost povecala za 31,80
MPa.

Poliestrski mlevec v obeh masnih delezih pove€a maksimalno upogibno trdnost
kompozita, kadar je kombiniran z duroplasticnim odpadom in kompatibilizatorjem
(822_2024 0144 _09in 822_2024 _0144_10). V kombinaciji z duroplasticnim odpadom
in drsnim sredstvom (822_2024 0144 _13 in 822_2024_0144_14) se ta lastnost prav
tako izboljSa, vendar v manjSi meri kot pri predhodno omenjeni kombinaciji. Vedji vpliv
na povec€anje upogibne trdnosti ima manjSi masni delez (0,1 ut.%) poliestrskega
mlevca.

Dodatek kompatibilizatorja najbolj prispeva k pove€anju maksimalne upogibne trdnosti
pri vzorcu, ki vsebuje duroplastiCni odpad in drsno sredstvo (822 2024 0144 12).
PovecCanje trdnosti smo zaznali tudi pri vzorcu 822 2024 0144 17, ki vsebuje
duroplasti¢ni odpad in manjSi delez poliestrskega mlevca (0,1 ut.%), ter pri vzorcu
822_2024 0144_10, ki vsebuje duroplasticni odpad in vecji delez poliestrskega
mlevca (0,5 ut.%).

Drsno sredstvo ne prispeva k izboljSanju maksimalne upogibne trdnosti pri nobenem
od vzorcev. Dodatek drsnega sredstva poliamidu 66 v kombinaciji z ojaCevali in
kompatibilizatorjem (822_2024 0144 _16) je znizal upogibno trdnost za 10,8 MPa, kar
predstavlja najvecje znizanje med vsemi vzorci.
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Upogibni raztezek pri maksimalni upogibni trdnosti (gmm)

Aritmeti¢na sredina rezultatov upogibnega raztezka pri maksimalni upogibni trdnosti
zna$a 6,31 %, pri Cemer smo vzorcu 822 2024 0144 05 izmerili najnizjo vrednost
(5,63 %) in vzorcu 822_2024_0144_03 najvisjo vrednost (7,09 %).

Dodatek duroplasticnega odpada vetrnih elektrarn je pri vseh kombinacijah vzorcev
zmanjSal vrednost upogibnega raztezka. Najvecje znizanje (za 1,29 %) smo zaznali
pri vzorcu 822_2024 0144 _05, ki je sestavljen iz matrice PA66 s steklenimi vlakni in
dodatkom duroplastiCnega odpada. ManjSi delez steklenih viaken prispeva k
povec€anju upogibnega raztezka pri pretrgu.

Uporaba poliestrskega mlevca kot ojaCevala lahko vpliva tako na povecanje kot na
zmanjsanje raztezka, pri Cemer ni opazen jasen trend. V nekaterih primerih se raztezek
poveca pri dodatku manjSega deleza, drugic pri ve€jem delezu poliestrskega mlevca.
Najvecje povecCanje vrednosti upogibnega raztezka (za 0,48 %) z dodatkom mlevca
smo zaznali pri vzorcu 822_2024 0144 16, ki poleg matrice PAG6 vsebuje tudi
dodatek duroplasticnega odpada, kompatibilizatorja in drsnega sredstva.

Dodatek kompatibilizatorja je poviSal vrednosti raztezka pri vseh vzorcih, razen pri
822 2024 0144 04, ki vsebuje tudi polietrski mlevec, ter pri vzorcu
822 2024 0144 12, ki poleg duroplasticnega odpada vsebuje tudi drsno sredstvo.

Drsno sredstvo lahko tako poveCa kot zmanjSa upogibni raztezek. Vrednost je
povecalo pri vzorcih 822_2024 0144 _11, 822 2024 0144 _14in 822_2024_0144_16,
medtem ko jo je zmanjSalo pri vzorcih 822_2024 0144_12, 822_2024 0144 _13 in
822_2024 0144_15.

Povzetek upogibnih preizkusov

Vzorci, ki ne vsebujejo duroplastiCnega odpada vetrnih elektrarn, imajo nizje vrednosti
upogibnega E modula. Nasprotno vpliva dodatek duroplasti€énega odpada, ki bistveno
povec€a upogibni E modul, pri Eemer je bila najvisja vrednost (5,11 GPa) izmerjena pri
vzorcu 822 2024 0144 _05. Poliestrski mlevec le delno vpliva na pove€anje modula,
pri ¢emer je najvecji u€inek opazen pri kombinaciji z duroplasticnim odpadom in
kompatibilizatorjem. Kompatibilizator sam po sebi ne pove€a upogibnega E modula; v
nekaterih primerih ga celo zmanjSa, medtem ko drsno sredstvo veCinoma znizuje
upogibni E modul, z izjemo vzorca 822_2024 0144 _12, kjer je bil modul povisan.

Maksimalna upogibna trdnost vzorcev se giblie med 107,70 in 140,80 MPa, s
povprecno vrednostjo 128,17 MPa. Dodatek duroplasticnega odpada povzroci o€itno
povec€anje upogibne trdnosti, pri ¢emer je bila najvecja sprememba, izmerjena pri
vzorcu 822 2024 0144 _17. Poliestrski mlevec povec€a upogibno trdnost, Se posebej
v kombinaciji z duroplasti¢nim odpadom in kompatibilizatorjem. Kompatibilizator
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izboljSa upogibno trdnost le v dolo€enih primerih, medtem ko drsno sredstvo v vecini
primerov upogibno trdnost zmanjsa.

Rezultati upogibnega raztezka se zmanjSajo pri vseh vzorcih, ki se jim doda
duroplasti€ni odpad vetrnih elektrarn. Povzamemo lahko, da vedji delez steklenih
vlaken v novonastalem kompozitu poveCa lastnosti upogibnega E modula in
maksimalne upogibne trdnosti ter zmanjSa upogibni raztezek pri maksimalni upogibni
trdnosti. UCinek poliestrskega mlevca na vzorce ni enoten, saj lahko raztezek poveca
ali zmanjsa, odvisno od deleza in kombinacije materialov. Podoben trend pokaze drsno
sredstvo, ki v nekaterih primerih pove€a upogibni raztezek, a ga v drugih zmanj3a.
Kompatibilizator v vecini vzorcev poveCa vrednosti upogibnega raztezka pri
maksimalni upogibni trdnosti.

4.5 Dinami¢éna mehanska analiza (DMA)

TermodinamiCne lastnosti vzorcev smo izmerili po postopku, opisanem v
eksperimentalnem delu. Izmerjene krivulje dinamicno mehanske analize smo evalvirali
in rezultate predstavili v tabelah. Osredotocili smo se na lastnosti vzorcev, kot so togost
v doloCenem temperaturnem obmocju in temperature steklastih prehodov materialov.
V nasSem primeru smo lastnosti vzorcev primerjali pri temperaturah od 30 °C do
temperature drZzanja oblike (HDT — »Heat Deflection Temperature«), ki se obi¢ajno
dolo¢a v skladu s standardom 1SO 75. Ceprav z DMA instrumentom ni mogo&e
natancno doloc€iti HDT, lahko doloCimo temperaturo, pri kateri se togost materiala
znatno zmanjsa.

V tabeli 27 in tabeli 28 so predstavljeni rezultati meritev vzorcev, opravljenih na FTPO,
medtem ko tabela 29 in tabela 30 prikazujeta rezultate meritev vzorcev, opravljenih v
podjetju Mettler Toledo. Priloga 7 (slike 179 — 214) vsebuje slike evalvacij DMA meritev
vseh vzorcev.
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Tabela 27: Rezultati dinami¢éno mehanske analize (DMA) vzorcev (FTPO)

Dinami€ni E Dinami€ni E Modul izgub E" Modul izgub E"
v modul pri modul pri ri temperaturi: ri temperaturi:
zorec temperaturi: temperaturi: P P 1 ° P '

[°Cl | [GPa] | [°C] | [GPa] | [°C] | [MPa] | [°C] | [GPa]
822 2024 0144_00 30,0 3,234 2374 0,501 42,6 183
822 2024 _0144_01 30,0 3,050 2375 0,500 39,9 183
822 2024 0144_02 30,0 3,376 236,2 0,504 48,6 192
822 2024 _0144_03 30,0 2,958 236,0 0,503 31,2 184
822 2024 _0144_04 30,0 3,272 237,0 0,503 45,8 188 / /
822 2024 0144_05 30,0 4,195 2499 0,509 46,8 241 121,7 0,086
822 2024 _0144_06 30,0 3,835 249,1 0,501 43,2 211 117,2 0,065
822 2024 0144_07 30,0 4,099 2493 0,507 40,9 231 121,4 0,082
822 2024 _0144_08 30,0 4,278 249,9 0,515 40,8 242 121,0 0,087
822 2024 0144_09 30,0 4,296 2498 0,519 40,8 238 115,7 0,085
822 2024 0144_10 30,0 4,174 250,0 0,514 42,0 236 115,0 0,083
822 2024 0144_11 30,0 4,053 2495 0,503 41,6 226 / /
822 2024 0144_12 30,0 4,229 2498 0,518 43,6 236 /
822 2024 0144_13 30,0 4,107 2497 0,519 42,0 228 /
822 2024 0144_14 30,0 4,205 249,6 0,525 44,5 231 /
822 2024 0144_15 30,0 4,415 249,9 0,540 41,1 248 /
/
5

/
/
/
/

822 2024 0144_16 30,0 4,085 249,8 0,508 38,5 236
822 2024 0144_17 30,0 4,203 250,0 0,513 40,2 238 11

O — | —| —| —| —

4 0,082

Tabela 28: Rezultati dinami¢éno mehanske analize (DMA) vzorcev (FTPO)

(nadaljevanje)
Faktor izgub Faktor izgub
v (tan 8) pri (tan o) pri
zorec temperaturi: temperaturi:

°cr | M1 6l | M
822 2024 0144 00 | 59,1 0,093
822 2024 0144_01 58,56 | 0,094
822 2024 014402 | 594 | 0,098
822 2024 014403 | 578 | 0,090
822 2024 0144 04 | 58,7 | 0,096 / /

822 2024 014405 | 573 | 0,087 | 126,1 | 0,064
822 2024 0144 06 | 59,1 0,085 | 120,8 | 0,051
822 2024 0144 07 | 572 | 0,083 | 1259 | 0,061
822 2024 0144 08 | 572 | 0,083 | 1253 | 0,064
822 2024 0144 09 | 58,1 0,081 | 122,0 | 0,061
822 2024 014410 | 578 | 0,083 | 1226 | 0,060
822 2024 0144_11 57,9 | 0,084 | 1239 | 0,057
822 2024 0144_12 | 58,1 0,083 | 1215 | 0,060
822 2024 0144 13 | 57,7 | 0,081 | 1228 | 0,061
822 2024 0144 14 | 57,7 | 0,082 | 1235 | 0,059
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Faktor izgub Faktor izgub
(tan &) pri (tan &) pri
temperaturi: temperaturi:

[°c1 | 1 | rel | [

822 2024 0144 15 | 568 | 0,082 | 1208 | 0,062
822 2024 014416 | 57,3 | 0,083 | 1204 | 0,056
822 2024 0144 17 | 574 | 0081 | 1224 | 0,059

Vzorec

Tabela 29: Rezultati dinami¢no mehanske analize (DMA) vzorcev (Mettler Toledo)

Dinamiéni E Dinamiéni E Modul izgub E" Modul izgub E"
v modul pri modul pri ri temperaturi: ri temperaturi:
zorec temperaturi: temperaturi: P P P P .

[°C] | [GPa] | [°C] | [GPa] | [°C] | [MPa] | [°C] | [GPa]
822 2024 _0144_00 30,0 5,238 246,8 0,545 42,9 294
822 2024 0144_01 30,0 5,111 246,0 0,590 44,7 282
822 2024 _0144_02 30,0 5,098 2471 0,552 50,4 278
822 2024 0144_03 30,0 4,989 2457 0,580 413 273
822 2024 0144_04 30,0 5,141 246,3 0,602 458 285 /
822 2024 _0144_05 30,0 6,341 246,2 0,709 47,8 343 119,5 0,130
822 2024 0144_06 30,0 5,989 246,3 0,703 49,6 313 112,4 0,104
822 2024 _0144_07 30,0 6,631 2458 0,737 48,8 350 119,5 0,129
822 2024 0144_08 30,0 6,917 246,0 0,733 49,5 355 118,9 0,136
822 2024 0144_09 30,0 6,783 245,6 0,767 48,3 349 114,9 0,133
822 2024 0144_10 30,0 6,725 246,2 0,734 44,0 351 114,5 0,127
822 2024 0144_11 30,0 6,458 245,0 0,765 435 345 116,7 0,116
822 2024 0144_12 30,0 6,741 246,1 0,761 42,5 351 111,2 0,132
822 2024 0144_13 30,0 6,767 2457 0,800 474 359 115,4 0,135
822 2024 0144_14 30,0 6,601 245,6 0,774 474 352 116,6 0,128
822 2024 0144_15 30,0 6,677 246,2 0,748 45,1 349 111,2 0,136
822 2024 0144_16 30,0 6,299 2498 0,728 42,5 338 110,4 0,117
822 2024 0144_17 30,0 6,688 2497 0,784 45,0 355 116,1 0,130
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Tabela 30: Rezultati dinami¢no mehanske analize (DMA) vzorcev (Mettler Toledo)

(nadaljevanje)
Faktor izgub Faktor izgub
v (tan &) pri (tan &) pri
zorec temperaturi: temperaturi:

°cl | 1 e | ]
822 2024 0144 00 | 583 | 0,095
822 2024 0144_01 60,6 | 0,094
822 2024 0144 02 | 60,1 0,094
822 2024 0144_03 | 625 | 0,088
822 2024 0144 04 | 604 | 0,092 /
822 2024 0144 05 | 604 | 0,085 | 126,1 | 0,064
822 2024 0144 06 | 61,2 0,083 | 120,8 | 0,052
822 2024 0144 07 | 615 | 0,083 | 1272 | 0,062
822 2024 014408 | 617 | 0,080 | 1259 | 0,065
822 2024 0144 09 | 615 | 0,079 | 1234 | 0,062
822 2024 014410 | 613 | 0,080 | 1232 | 0,060
822 2024 0144_11 628 | 0,081 | 1251 | 0,057
822 2024 0144 12 | 61,1 0,078 | 121,3 | 0,060
822 2024 0144 13 | 614 | 0,080 | 1236 | 0,060
822 2024 0144 14 | 615 | 0,081 | 124,7 | 0,060
822 2024 014415 | 588 | 0,077 | 1194 | 0,062
822 2024 0144 16 | 610 | 0,081 | 121,2 | 0,056
822 2024 0144 17 | 613 | 0,078 | 1236 | 0,059

Dinamiéni E' modul

Iz tabel je razvidno, da imajo vzorci, ki vsebujejo duroplasti¢ni odpad vetrnih elektrarn,
vi§ji dinamicni E' modul pri 30 °C. NajviSjo vrednost dinami¢nega E' modula smo
izmerili pri vzorcu 822_2024 0144 _08, ki znasSa 6,92 GPa, medtem ko smo najnizjo
vrednost izmerili pri vzorcu 822 2024 0144 _03 in znaSa 2,96 GPa. Krivulja
dinami¢nega E' modula pri vzorcih z dodanim duroplasticnim odpadom z naras€anjem
temperature pada pocCasneje v primerjavi z vzorci brez duroplasti¢nega odpada (od
822_2024_0144_00 do vklju¢no 822_2024_0144_04). Krivulja vkljuCuje dva »onseta,
ki predstavljata zaCetek steklastega prehoda kompozita. Vzorci z vi§jim dinami¢nim E'
modulom kazejo dva vrha na krivuljah modula izgub E", pri ¢emer vrhovi ustrezajo
steklastim prehodom komponent. Prvi steklasti prehod je znacilen za PA66, medtem
ko je drugi steklasti prehod pri priblizno 123 °C znacilen za epoksi matrico, ki izvira iz
dodanega duroplastiCnega odpada vetrnih elektrarn.

Najvecjo spremembo dinami¢nega E' modula pri 30 °C zaradi dodatka duroplasti¢nega
odpada smo opazili pri vzorcu v kombinaciji z 0,5 ut.% poliestrskega mlevca
(822_2024 0144 _08), kjer se je modul povecal za 1,82 GPa.
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Poliestrski mlevec je prav tako prispeval k manjSemu pove€anju dinami¢nega E'
modula pri vzorcih 822_2024_0144_08, 822 2024 _0144_09, 822 2024 0144_10,
822_2024_0144_13,822_2024_0144_14in 822_2024 0144_17. ZmanjSanje modula
smo opazili pri dodatku poliestrskega mlevca zgolj matrici PA66 ter v kombinaciji z
vsemi ojacevali in dodatki.

Dodatek kompatibilizatorja je povzro€il manjSe povecanje dinami¢nega E' modula pri
vzorcu z duroplasticnim odpadom in 0,1 ut.% poliestrskega mlevca
(822_2024 0144 _09), pri vzorcu z duroplasticnim odpadom in drsnim sredstvom
(822_2024 0144 12) ter pri vzorcu, ki vsebuje vsa ojaCevala in dodatke
(822_2024 0144 _17).

Drsno sredstvo je v manjSi meri pove€alo modul vzorcu 822 2024 0144 12, Ki
vsebuje dodatek duroplastiCnega odpada in kompatibilizatorja. ManjSe pove€anje smo
opazili tudi pri vzorcu 822_2024 0144_13, ki namesto kompatibilizatorja vsebuje
man;jSi delez poliestrskega mlevca.

Modul izgub E"

Krivulja E" je pri vzorcih brez duroplastiCchega odpada vetrnih elektrarn pokazala vrh
pri povpreéni temperaturi 44 °C, kar nakazuje zaCetek steklastega prehoda PAG6
matrice. Pri vzorcih z dodatkom ojaCevala se pojavi drugi vrh pri temperaturi 117 °C,
ki ponazarja steklasti prehod epoksi matrice. Primerjava vpliva dodatka
duroplastiénega odpada na E" pri nizjih temperaturah (okoli 40 °C) je pokazala
povecanje modula pri vseh vzorcih. Prav tako je bil opazen premik temperature vrhov
krivulje E" proti viSjim vrednostim. Dodatek duroplastichega odpada premakne vrh Tq4
PAG6 proti viSji temperaturi pri vseh vzorcih, medtem ko pri vzorcih
822 2024 0144 _08 in 822_2024 0144 _10 premakne vrh k nizjim temperaturam.
Najvisjo vrednost E" pri Tg PA66 smo izmerili pri vzorcu 822 2024 0144 13, in sicer
359 MPa, medtem ko smo najnizjo vrednost izmerili pri vzorcih 822 2024 0144 _00 in
822 2024 0144 01, kjer znaSa 183 MPa. Najvisji E" pri Tg epoksi matrice smo izmerili
pri vzorcih 822 2024 0144 08 in 822 2024 0144 15, pri Cemer oba merita 136 MPa.
Najnizji E" smo izmerili pri vzorcu 822_2024 0144 06, kjer znasa 65 MPa.

Vpliva dodatka duroplasticnega odpada na E" pri visjih temperaturah ni bilo mogoce
primerjati, saj vzorci do vklju¢no 822_2024 0144 _04 ne vsebujejo epoksi matrice.

Dodatek poliestrskega mlevca minimalno vpliva na spremembo E" pri nizjih
temperaturah. PoveCanje E" je bilo zaznati pri vzorcih 822 2024 0144 08,
822 2024 0144 09, 822 2024 0144 _10, 822 2024 0144 13, 822 2024 0144 14
in 822 2024 0144_17. Premik temperature vrha E" zaradi dodatka poliestrskega
mlevca smo opazili pri vzorcih 822 2024 0144 02, 822 2024 0144 13 in
822 2024 0144 _14. E" se v vi§jem temperaturnem obmocju, Kjer je steklasti prehod
epoksi matrice, poveCa pri vzorcih 822 2024 0144 09, 822 2024 0144 10 in
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822 2024 0144 _17. Vsi trije vzorci vsebujejo kombinacijo duroplasticnega odpada,
poliestrskega mlevca in kompatibilizatorja.

Kompatibilizator nima vecjega vpliva na spremembo E" niti pri nizjih niti pri visjih
temperaturah, saj so spremembe zanemarljive. Kljub temu smo zaznali povecanje E"
pri. vzorcu 2z dodanim duroplastichim odpadom in drsnim sredstvom
(822_2024_0144_12) ter pri vzorcu z dodanim duroplasticnim odpadom in 0,1 ut.%
poliestrskega mlevca (822_2024 0144_17). Pri viSjih temperaturah se je E" povecal
tudi  pri vzorcih 822 2024 0144 09 in 822 2024 0144 _17. Po dodatku
kompatibilizatorja so se temperature vrhov E" v vseh primerih zamaknile proti nizjim
vrednostim.

Drsno sredstvo ima podobno kot kompatibilizator manjsi vpliv na spremembo E".
ManjSe povecanje E" smo zaznali pri 40 °C pri vzorcu z dodatkom duroplastiCnega
odpada in kompatibilizatorja (822_2024_0144_12) ter pri vzorcu, ki vsebuje tudi man;jsi
delez poliestrskega mlevca (822_2024 0144 _15). Pri premiku temperature vrhov ni
bilo opazenega jasnega trenda.

Faktor izgub (tan delta)

Krivulja faktorja izgub pri meritvi prav tako prikazuje dva vrha, ki predstavljata steklasta
prehoda termoplasta in duroplasta, ¢e vzorec vsebuje dodatek duroplastiCnega
odpada vetrnih elektrarn. Najnizjo vrednost faktorja izgub pri Tqg PA66 smo zabeleZili
privzorcu 822 2024 0144 15, ki vsebuje dodatek duroplasti¢nega odpada, poliestrski
mlevec (0,1 ut.%), kompatibilizator in drsno sredstvo, in znasa 0,077. Najvi$jo vrednost
faktorja izgub smo izmerili pri vzorcu 822_2024 0144 _02, ki je sestavljen iz matrice
PAGG6 s steklenimi vlakni in dodatkom poliestrskega mlevca (0,5 ut.%), ter znasa 0,098.
Najnizjo temperaturo steklastega prehoda PAG66 smo izmerili pri vzorcu
822 2024 0144 _15, in sicer 56,8 °C, medtem ko smo najvisjo temperaturo izmerili pri
vzorcu 822 2024 0144 11 (PA66, duroplasti¢ni odpad in drsno sredstvo), ki znasa
822 2024 0144 _08, kjer znasa 0,065. Najnizji faktor izgub smo zabelezili pri vzorcu
822_2024 0144 _06, kjer znasa 0,051.

Dodatek duroplasticnega odpada vetrnih elektrarn ima ociten vpliv na zmanjSanje
faktorja izgub (tan delta) novonastalih kompozitov pri Tq PA66. V povprecju se faktor
izgub zmanjsa za 0,011 pri vseh vzorcih z dodanim duroplasticnim odpadom. Dodatek
prav tako vpliva na premik vrha steklastega prehoda. Najvecji premik proti nizjim
temperaturam smo zabeleZili pri vzorcu 822 2024 0144 08 (za 2,2 °C), medtem ko
smo najveji premik proti viS§jim temperaturam zabeleZili pri vzorcu
822_2024_0144_05 (za 2,1 °C).

Tako kot pri E", kjer se v povprec€ju drugi vrh pojavi pri 117 °C, se z dodatkom
duroplasti€nega odpada pojavi tudi drugi vrh faktorja izgub v temperaturnem obmocju
od 119,4 °C do 127,2 °C. Temperatura vrha je odvisna od sestave vzorca. Najvisjo
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vrednost faktorja izgub smo zabelezili pri vzorcu 822 2024 0144 _08 (PAG66,
duroplasti¢ni odpad in poliestrski mlevec (0,5 ut.%)), kjer znasa 0,065, medtem ko smo
najnizjo vrednost izmerili pri vzorcu 822_2024 0144 06 (PA66, duroplasti¢ni odpad in
kompatibilizator). Najnizjo temperaturo vrha (119,4 °C) smo zabelezili pri vzorcu
822 _2024_0144_15, najvisjo (127,2 °C) pa pri vzorcu 822 2024 0144 _07.

Dodatek poliestrskega mlevca ima bistveno man;jsi vpliv na spremembo faktorja izgub,
ki opisuje toplotne prehode PA66. Najvecje povecanje faktorja izgub zaradi dodatka
poliestrskega mlevca smo zaznali pri vzorcu 822 2024 0144 02 (+0,005), najvecje
zmanjsSanje pa pri vzorcu 822 2024 0144 08 (-0,005). Najvecji premik temperature
proti nizjim vrednostim (za 1,3 °C) smo izmerili pri vzorcu 822_2024 0144 _10, najved;ji
premik proti vi§jim temperaturam (za 2,4 °C) pa pri vzorcu 822_2024 0144 _01.

Dodatek poliestrskega mlevca je imel izrazitejSi vpliv na pove€anje faktorja izgub v
vis§jem temperaturnem obmocju, kar je bilo Se posebej o€itno pri vzorcu
822_2024 0144 _09 (+0,010). Pri vzorcu 822 2024 _0144_17 smo zabelezili najved;ji
premik temperature vrha steklastega prehoda epoksi matrice proti visjim vrednostim
(+2,8 °C). Z dodatkom poliestrskega mlevca se opazi trend povecCevanja faktorja izgub
pri Tg epoksi matrice.

Kompatibilizator ima manjsi vpliv na spremembo faktorja izgub pri Tq PAG6 v primerjavi
z duroplastiénim odpadom. NajveCjo spremembo smo zaznali pri vzorcu
822 2024 0144 _03, kjer se je po dodatku kompatibilizatorja faktor izgub zmanj3al za
0,006. Najvecji premik temperature Tgq PA66 smo izmerili pri vzorcu
822 2024 _0144_15, kjer se je temperatura znizala za 2,6 °C.

Med vsemi dodatki in ojaCevali je imel kompatibilizator najmoc€nejsi vpliv na faktor izgub
pri Tg epoksi matrice pri vzorcu 822 2024 _0144_06, kjer je povzroCil zmanjSanje
faktorja izgub za 0,013. Prav tako smo pri tem vzorcu zaznali najvecjo spremembo Tg
epoksi matrice, saj se je temperatura znizala za 5,3 °C.

Dodatek drsnega sredstva je pri vecini vzorcev povzroc€il zmanjSanje faktorja izgub pri
temperaturi steklastega prehoda PA66. Najvecje zmanjSanje faktorja izgub pri T PA66
smo zaznali pri vzorcu 822_2024_0144_12 (-0,005), medtem ko smo najvecje znizanje
temperature Tg PA66 zaznali pri vzorcu 822_2024 0144_15 (-2,8 °C).

V vi§jem temperaturnem obmocju dodatek drsnega sredstva ni pokazal jasnega trenda
sprememb faktorja izgub. Pri vzorcu 822_2024 0144 _11 se je faktor izgub zmanjsal
za 0,007, medtem ko se je pri vzorcu 822_2024 0144 _12 povecal za 0,009. Najved;ji
premik temperature vrha Tg epoksi matrice smo zaznali pri vzorcu
822 2024 0144 _15, kjer se je temperatura znizala za 4 °C.
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Povzetek dinamiéne mehanske analize (DMA)

Dodatek duroplastiénega odpada vetrnih elektrarn je pri primerjavi vzorcev z in brez
dodatka povecal dinamicni E' modul pri 30°C pri vseh vzorcih. Pri vzorcih z vi§jim
modulom sta na krivuljah zaznana dva »onseta«, ki ustrezata zaCetkom steklastih
prehodov PAG6 in epoksi matrice. Poliestrski mlevec ve€inoma povec€a dinamicni E'
modul, a lahko v dolo€enih kombinacijah s PA66 in drugimi dodatki povzroc€i njegovo
zmanjSanje. Kompatibilizator ima manjsi vpliv na pove€anje modula, medtem ko drsno
sredstvo le minimalno vpliva na spremembo; v nekaterih primerih prispeva k rahlemu
zviSanju modula.

Pri vzorcih brez duroplasticnega odpada je vrh modula izgub E" zaznan pri nizjih
temperaturah, medtem ko se pri vzorcih z dodatkom epoksi matrice pojavi drugi vrh pri
vi§jih temperaturah. Dodatek duroplastiChnega odpada pove€a modul izgub pri nizjih
temperaturah in premakne Tg PAG66 proti visjim temperaturam, razen v nekaterih
primerih, kjer ga pomakne nizje. Poliestrski mlevec vpliva minimalno, vendar povzroci
rahlo povec€anje modula izgub in premik Tg4 pri dolo€enih vzorcih. Kompatibilizator nima
vecCjega vpliva, vendar lahko povzroCi manjSa povecCanja modula in premike Tg proti
nizjim temperaturam. Drsno sredstvo vpliva v manj$i meri — rahlo pove¢a modul pri
nizkih temperaturah, a pri premikih vrhov ni opazen jasen trend.

Z DMA analizo smo lahko vzorcem priblizno dolocili temperaturo drzanja oblike (HDT),
pri kateri je dinami¢ni E' modul znasal priblizno 0,5 GPa. Opazimo, da smo vzorcem
od 822 2024 0144 00 do vklju¢no 822 2024 0144 04, ki ne vsebujejo
duroplasti€nega odpada vetrnih elektrarn, izmerili HDT pri temperaturi 237 °C. Vsi

fwoes

Dodatek duroplasticnega odpada vpliva na zmanjSanje faktorja izgub in premik
temperature Tg PA66. Z dodatkom se pri vi§jih temperaturah pojavi Tq epoksi matrice.
Poliestrski mlevec ima man;jsi vpliv na faktor izgub pri Tq PA66, medtem ko lahko
povisa faktor izgub pri Tg epoksi matrice. Kompatibilizator ima minimalen vpliv na faktor
izgub, vendar v nekaterih primerih prispeva k njegovemu zmanj$anju ter premiku
temperature Tg epoksi matrice proti niZjim vrednostim. Drsno sredstvo ve€inoma
povzroCi manjSe zmanjSanje faktorja izgub pri Tq PA66, medtem ko pri viSjih
temperaturah ni jasnega trenda sprememb.

Zaklju€imo lahko, da dodatek duroplasticnega kompozita prispeva k vecji togosti
novonastalega kompozita pri temperaturi 30 °C in doloCeni frekvenci, kar je skladno z
rezultati nateznih in upogibnih preizkusov. Ta modifikacija izboljSuje novonastali
kompozit in prispeva k boljSim viskoelasti€nim lastnostim pri sobni temperaturi.
Vrednosti E" pri temperaturi Tg¢ PAG66 so vi§je pri vzorcih, ki ne vsebujejo dodatka
duroplasticnega odpada vetrnih elektrarn. Razlog visanja E" so lahko slabe
medpovrsinske interakcije med termoplasticno matrico in duroplasticnim odpadom
vetrnih elektrarn. Vzorec z najnizjim faktorjem izgub pri Tg PAG66 je
822_2024 0144_15, kar pomeni da vzorec kaze bolj elasticne lastnosti in sprosca
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man;j toplote v okolico. Material je bolj tog in kaZe vecjo strukturno stabilnost ter manjse
duSenje vibracij. Ravno obratne lastnosti kaze vzorec 822 2024 0144 02, ki ima
najvisji izmerjen faktor izgub. Ta kaze vecje sprosCanje toplote, kar pomeni da lazje
sprejme vibracije. Je tudi bolj odporen proti utrujanju, a hkrati manj tog.

Tabela 31 prikazuje primerjavo povprecnih vrednosti Tg (faktor izgub (tan d 1))
vzorcev, izmerjenih z DMA, s povpre¢nimi vrednostmi Tg 1, izmerjenimi z DSC, pri
Cemer je razlika izrazena v odstotkih. Opazimo, da so vrednosti Tgq, izmerjene z DMA,
pri vecini vzorcev viSje kot vrednosti Ty, izmerjene z DSC, saj so razlike v vecini
primerov pozitivne. Pozitivne razlike v povprecju znasajo 3,8 % in se gibljejo v obmocju
od 1,2 do 10,0 %. Pri vzorcih 822 2024 0144 00, 822 2024 0144 _01 in
822 2024 0144 17 so vrednosti Tg, izmerjene z DMA, nizje od vrednosti Tg,
izmerjenih z DSC. Te razlike se gibljejo med -2,4 % in -0,5 %, s povprec¢no razliko -1,2
%. Vrednosti Tg, izmerjene z DMA, so veCinoma visje, saj DMA meri mehanski odziv,
ki je odvisen od frekvence in odraza ¢asovno odvisen proces relaksacije, medtem ko
DSC meri spremembo toplotne kapacitete vzorca brez zunanje mehanske
obremenitve.

Tabela 31: Primerjava povprecnih Tg vrednosti, izmerjenih z DMA in DSC

Tq(DMA) | T4(DSC) | Razlika

Vzorec C] °C] [%]
822_2024 _0144_00 58,7 58,9 0,5
822 2024 0144_01 59,6 60,1 0,8
822_2024 0144_02 59,8 56,4 56
822 2024 0144_03 60,2 56,9 54
822_2024 0144 04 59,6 58,1 25
822 2024 0144_05 58,8 57,9 1,5
822 2024 0144_06 60,1 57,6 42
822_2024 _0144_07 59,3 57,6 29
822 2024 0144_08 59,5 58,3 2,0
822_2024 0144_09 59,8 57,7 3,6
822 2024 0144_10 59,5 57,6 3,3
822_2024 0144_11 60,4 55,7 7.8
822_2024 0144_12 59,6 57,4 3,6
822 2024 0144_13 59,5 57,9 2,7
822_2024 0144 14 59,6 53,6 10,0
822 2024 0144_15 57,8 56,9 1,6
822_2024 0144_16 59,2 58,5 1,2
822 2024 0144_17 59,4 60,8 2,4

Med seboj lahko primerjamo module vzorcev, izmerjene z DMA, nateznimi in
upogibnimi preizkusi (slika 28). Opazimo, da so razlicne tehnike podale skladne
rezultate. Pri vecCini vzorcev je vrednost E' (FTPO) nizja od nateznega in upogibnega
E modula. Razlika med rezultati je izrazitejSa pri vzorcih od 822_2024 0144_05 do
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vkljuéno 822 2024 0144 13, pri Cemer v to skupino spada tudi vzorec
822 2024 0144 _17. Vrednosti E' (Mettler Toledo) so bile viSje od vseh izmerjenih
vrednosti upogibnega E modula, vendar ta trend ne velja pri primerjavi z nateznim E
modulom. E' (Mettler Toledo) je bil pri vzorcih od 822_2024_0144_05 do vkljuéno
822 2024 _0144_12 ter pri vzorcu 822_2024_0144_17 nizji od nateznega E modula.
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Slika 28: Primerjava E', nateznega E modula in upogibnega E modula vzorcev

4.6 Termomehanska analiza (TMA)

Opravili smo meritve termomehanske analize vzorcev po postopku, opisanem v
eksperimentalnem delu. 1zmerjene krivulje smo evalvirali in rezultate predstavili v
tabelah. Osredotodili smo se na vrednosti koeficienta temperaturnega raztezka (a) v
temperaturnem obmocju 30-50 °C, pri temperaturi steklastega prehoda in v 100—
120 °C ter na primerjavo temperatur steklastin prehodov. Tabela 32 predstavija
rezultate termomehanske analize vzorcev, izmerjenih na FTPO, medtem ko tabela 33
prikazuje rezultate termomehanske analize vzorcev, izmerjenih v podjetju Mettler
Toledo. Za lazjo predstavo in primerjavo rezultatov smo pripravili tudi grafe primerjave
koeficientov temperaturnega raztezka pri razlicnih temperaturnih obmocgjih. Priloga 8
(slike 215 — 250) vsebuje slike evalvacij TMA meritev vseh vzorcev.
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a a
Vzorec Tg [°C] (30-50°C) | (100 - 120°C)
[ppm/°C] [ppm/°C]
822_2024_0144_00 56,6 124 235
822_2024_0144_01 61,9 139 281
822_2024_0144_02 61,8 128 289
8222024 0144_03 60,1 128 239
822_2024_0144_04 66,9 116 270
822_2024_0144_05 59,9 110 197
822_2024_0144_06 59,7 88 198
822_2024_0144_07 60,1 105 194
822_2024_0144_08 58,6 112 215
822_2024_0144_09 59,1 108 207
822_2024_0144_10 58,8 103 192
822_2024_0144_11 60,2 133 241
822_2024_0144_12 58,2 132 244
8222024 0144 13 59,0 108 220
822_2024_0144_14 58,6 121 215
8222024 0144_15 53,8 114 190
8222024 0144_16 58,0 117 211
822_2024_0144_17 54,6 118 211

a a
Vzorec Tg [°C] (30 -50°C) | (100 - 120°C)
[ppm/°C] [ppm/°C]
822_2024_0144_00 63,7 129 243
822_2024_0144_01 67,0 121 230
822_2024_0144_02 65,1 122 218
822_2024_0144_03 67,5 123 218
822_2024_0144_04 63,1 128 226
822_2024_0144_05 60,1 109 191
8222024 _0144_06 59,9 121 210
822_2024_0144_07 58,6 104 184
822_2024_0144_08 62,0 108 184
822_2024_0144_09 54,8 114 194
822_2024_0144_10 61,2 105 185
822_2024_0144_11 62,8 112 188
822_2024_0144_12 57,2 109 188
822_2024_0144_13 63,3 114 194
8222024 0144_14 66,6 119 204
822_2024_0144_15 65,2 121 197
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Tabela 32: Rezultati termomehanske analize (TMA) vzorcev (FTPO)

Tabela 33: Rezultati termomehanske analize (TMA) vzorcev (Mettler Toledo)
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(o} o
Vzorec T [°C] (30-50°C) | (100 - 120°C)
[ppm/°C] [pPpm/°C]
822 2024 0144 16 63,3 107 192
822 2024 0144 17 63,3 111 192

Pri primerjavi temperatur steklastega prehoda (T4) med vzorci opazamo nekoliko visje
vrednosti Tg pri vzorcih, ki ne vsebujejo dodanega duroplastiCcnega odpada vetrnih
elektrarn (od 822 2024 0144_00 do vkljuéno 822 2024 0144_04). Dodatek
duroplastitnega odpada je pri vseh vzorcih znizal Tg, pri ¢emer smo najvecje
zmanjSanje zaznali pri vzorcu 822 2024 0144 09. Prav tako je dodatek vplival na
zmanjSanje koeficienta temperaturnega raztezka (a), ki se je z dodatkom ojacCevala
znizal pri vseh vzorcih v obeh temperaturnih obmocjih. Najvecje zmanjSanje a (v
povpreCju za -67 ppm/°C) smo opazili pri vzorcu 822_2024 0144_07, ki poleg
duroplasti€nega odpada vsebuje manjsi delez poliestrskega mlevca.

Dodatek poliestrskega mlevca v vecji koli€ini (0,5 ut.%) je pri vseh vzorcih premaknil
Tg proti viSjim temperaturam, v povprecju za 1,6 °C, medtem ko je dodatek v manjsih
koli¢inah (0,1 ut.%) podal razli¢ne premike Tg. Najvedji premik Tg smo opazili pri vzorcu
822 2024 0144 _01, kjer se je temperatura povec€ala za povprecno 4,3 °C. Dodatek
poliestrskega mlevca ni pokazal jasnega trenda sprememb a v temperaturnem
obmocju od 30 do 50 °C. Vrednosti a so se v povpre€ju povecale pri vzorcih
822 2024 0144 01, 822 2024 0144 08, 822 2024 _0144_09 in
822_2024 _0144_17. Podoben trend je opazen tudi v viSjem temperaturnem obmocju
od 100 do 120 °C, kjer so se vrednosti a povecale pri vzorcih 822 2024 0144 01,
822 2024 0144 02 in 822 2024 0144 08.

Kompatibilizator je pri vecini vzorcev znizal Tg, medtem ko jo je pri vzorcu
822 2024 0144 _04 pomaknil proti visjim temperaturam. Najvecjo spremembo smo
opazili pri vzorcu 822_2024 _0144_12, kjer se je Tg v povprecju zmanjsal za 3,8 °C. V
temperaturnem obmocju od 30 do 50 °C je dodatek kompatibilizatorja povzrocil
poveCanje a pri vzorcih 822 2024 0144 09, 822 2024 0144 15 in
822 2024 0144_17. NajveCja sprememba a je bila opazena pri vzorcu
822_2024 0144 _17, kjer se je vrednost v povprecju povecala za 10 ppm/°C. Ta vzorec
poleg kompatibilizatorja vsebuje tudi duroplasti¢ni odpad in poliestrski mlevec (0,1
ut.%). V temperaturnem obmocju od 100 do 120 °C je pri vzorcih 822_2024 0144 _06,
822 2024 0144 09, 822 2024 0144 12 in 822 _2024 0144 17 prav tako priSlo do
povec€anja a. Najvecjo spremembo smo zaznali pri vzorcu 822_2024 0144 _03, kjer se
je vrednost a v povprec€ju zmanjSala za 27 ppm/°C.

fwoa

v povprecju za 1,8 °C. Izjema je bil vzorec 822_2024 0144_12, pri katerem se je Tg
znizal za 2,1 °C. Ta vzorec vsebuje PA66, duroplasticni odpad, kompatibilizator in
drsno sredstvo. Dodatek drsnega sredstva je pri vseh vzorcih v temperaturnem
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obmocju od 30 do 50 °C povecal vrednosti a. Najve€je poveCanje smo opazili pri
vzorcu 822 2024 0144 12, kjer se je a povecal za 16 ppm/°C. Podoben trend smo
zaznali v temperaturnem obmocju od 100 do 120 °C, kjer se je a pri vseh vzorcih
povecal, razen pri vzorcu 822_2024 0144 _15, kjer se je vrednost znizala za 7 ppm/°C.
Najvecje pove€anje a smo zaznali pri vzorcu 822_2024 0144 _11, kjer se je vrednost
povecala za 21 ppm/°C.

Koeficient temperaturnega raztezka opisuje obcutljivost materiala na temperaturne
spremembe, kar vpliva na njegovo mehansko stabilnost, zanesljivost in zmogljivost v
razli¢nih aplikacijah. Na podlagi rezultatov lahko povzamemo, da duroplasti¢ni odpad
vetrnih elektrarn med vsemi ojacevali in dodatki najbolj vpliva na spremembo a, saj se
je v vseh temperaturnih obmocdjih izrazito zmanjsal. To potrjuje, da ojacitev z vlakni
znatno zmanjSa toplotno raztezanje in povec€a dimenzijsko stabilnost materiala.

Drsno sredstvo prav tako pomembno vpliva na a, saj je pri vseh vzorcih povzrocilo
njegovo povecanje. To pomeni, da drsno sredstvo poveca toplotno raztezanje, kar
zmanjSuje dimenzijsko stabilnost kompozita. Poliestrski mlevec in kompatibilizator
imata manjsi vpliv na spremembe vrednosti a.

4.7 Udarna in zarezna udarna zilavost

Udarno in zarezno udarno Zzilavost smo izmerili po postopku, predstavljenem v
eksperimentalnem delu. lzmerjene vrednosti, pridobljene iz 10 preizkuSancev vsake
serije vzorcev, smo statisticno obdelali in rezultate predstavili v tabeli. Tabela 34
prikazuje rezultate aritmeticne sredine in standardne odklone udarne Zzilavosti ter
zarezne udarne Zilavosti vzorcev.

Tabela 34: Rezultati udarne in zarezne udarne Zzilavosti

Vzorec Udarna zilavost Standardni Zarezna udarna Standardni
[kd/m?] odklon [kd/m?] | Zilavost [kJ/m?] | odklon [kd/m?]
822_2024 0144 00 30,1 3,85 7,3 0,82
822 2024 0144 01 30,5 3,10 6,5 0,87
822_2024 _0144_02 31,2 2,03 6,7 1,09
822_2024 0144 _03 289 4,34 71 1,00
822_2024_0144_04 28,2 3,16 6,5 0,99
822_2024 _0144_05 27,1 3,99 6,2 0,74
822_2024 _0144_06 23,3 2,93 ni vzorca ni vzorca
822 2024 0144 _07 291 2,98 6,3 0,56
822_2024 _0144_08 27,2 3,15 53 0,55
822_2024 _0144_09 21,7 2,34 56 0,69
822_2024 0144 _10 28,6 2,75 5,6 0,94
822_2024 0144_11 29,7 2,36 59 0,78
822 2024 0144_12 29,0 1,22 58 0,34
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Vzorec Udarna zilavost Standardni Zarezna udarna Standardni
[kd/m?] odklon [kd/m?] | Zilavost [kJ/m?] | odklon [kd/m?]
822 2024 0144_13 28,2 1,88 56 0,58
822_2024_0144_14 275 3,10 55 0,51
822 2024 0144_15 31,1 2,46 6,1 0,78
822 2024 0144_16 29,5 4,33 6,3 0,53
822 2024 0144 17 25,2 3,31 5,6 0,60

Udarna zilavost

Serije vzorcev so pokazale rezultate udarne Zilavosti v razponu od 23,3 do 31,2 kJ/m?,
z aritmeti¢no sredino pri 28,4 kJ/m?2. VVzorcem, ki ne vsebujejo duroplastitnega odpada
vetrnih elektrarn (od 822 2024 0144 00 do vkljuéno 822 2024 _0144_04) smo
izmerili vi§je vrednosti kot vzorcem z dodatkom ojaCevala. Opazimo trend, ki kaZe viSje
vrednosti udarne zilavosti pri vzorcih z visjim delezem poliamida 66. ViSja vrednost
udarne Zilavosti nakazuje material, ki je bolj odporen proti krhkim lomom in je bolj Zilav.
Dodatek duroplasti€nega odpada je minimalno povecal vrednost udarne Zilavosti le pri
vzorcu 822 2024 0144 10 (za 0,4 kJ/m?), ki vsebuje vedji delez poliestrskega mlevca
ter dodatek kompatibilizatorja.

Dodatek poliestrskega mlevca izboljSa udarno Zilavost kompozita, saj se vrednost
vecCinoma poveca. Izjema sta vzorca 822_2024 0144 13 in 822_2024 0144 _14, pri
katerih dodatek mlevca v kombinaciji z duroplasticnim odpadom in drsnim sredstom
povzro€i zmanjSanje udarne Zilavosti. Trend, da bi vedji ali manjSi delez mlevca vedno
vplival na poveCanje udarne Zzilavosti, ni opazen. NajviSjo vrednost udarne Zzilavosti
(31,2 kd/m?) smo izmerili pri vzorcu, sestavljenem iz matrice PA66 s steklenimi vlakni
in 0,5 ut.% poliestrskega mlevca.

Kompatibilizator je izboljSal udarno zZilavost le pri treh vzorcih, in sicer pri vzorcu z
duroplasti€nim odpadom in poliestrskim mlevcem (822_2024 0144 _10) ter pri vzorcih
z duroplasticnim odpadom, poliestrskim mlevcem in drsnim sredstvom
(822_2024 0144 _15in 822_2024 _0144_16). NajveCje povecanje udarne zilavosti, za
2,9 kd/m2, smo izmerili pri vzorcu 822_2024 0144 _15.

Pri primerjavi vzorcev brez drsnega sredstva in z njim je veCina vzorcev s tem
dodatkom dosegla viSjo udarno Zilavost. Izjema je vzorec 822 2024 0144 13, pri
katerem je dodatek drsnega sredstva zniZal vrednost udarne Zilavosti za 0,9 kJ/m?2.

Zarezna udarna zilavost

Vzorcem brez dodanega duroplasticnega odpada vetrnih elektrarn (od
822_2024_0144_00 do vkljuéno 822_2024_0144_04) smo izmerili vi§jo aritmeti¢no
sredino rezultatov, ki je znasala 6,8 kJ/m2. Ti vzorci bolje absorbirajo energijo in se
uprejo lomu, kar pomeni, da so bolj Zilavi kot vzorci z dodanim duroplasticnim
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odpadom, pri katerih je aritmeti¢na sredina znasala 5,8 kJ/m?. Najvi$jo zarezno udarno
zilavost smo izmerili pri referenénem vzorcu (822_2024 0144 _00), ki ne vsebuje
nobenega ojaCevala ali dodatka, in sicer znasa 7,3 kJ/m?. Dodatek duroplasti¢nega
odpada je pri vseh vzorcih zmanjSal zarezno udarno zilavost.

Poliestrski mlevec je prispeval k zviSanju zarezne udarne Zzilavosti pri vzorcih, ki so
vsebovali kombinacijo vseh ojaCeval in dodatkov (822 2024 0144_16 in
822_2024 _0144_15) ter pri vzorcu 822_2024 0144 07, kjer je bila dodana manjSa
koliCina mlevca in duroplastitnega odpada. Pri pripravi serije vzorcev
822 2024 0144 06 za preizkuse zarezne udarne Zzilavosti nam je zmanjkalo
granulata, zato vzorcev ni bilo mogoc€e izmeriti. Posledi€no ne moremo primerjati
rezultatov vzorcev 822_2024_0144_09 822 2024 0144_10in 822_2024_0144_17.

Ucinkovitost kompatibilizatorja pri pove€anju zarezne udarne Zilavosti ni sledila trendu.
PoveCanje zarezne udarne Zzilavosti smo opazili pri vzorcih 822_2024 0144 _03,
822_2024 0144_10, 822_2024 _0144_15 in 822_2024_0144_16, medtem ko so bile
vrednosti nizje pri vzorcih 822 2024 0144 04, 822 2024 0144_09,
822_2024 0144_12 in 822 2024 0144 _17. Vzorca 822 2024 _0144_06 ni bilo
mogocCe primerjati, saj serije vzorcev ni bilo mogoce izmeriti.

Vzorcem 822 2024 0144 14,822 2024 0144 _15in 822_2024 0144 _16 smo zaradi
dodatka drsnega sredstva izmerili vi§jo zarezno udarno Zilavost. Vzorcema
822 2024 0144 _11in 822_2024 0144 13 smo po dodatku drsnega sredstva izmerili
nizjo vrednost. Ponovno rezultata vzorca 822_2024_0144_12 ni mogocCe primerjati, saj
manjkajo rezultati meritev vzorca 822_2024 0144 _06.

Povzetek preizkusov udarne zilavosti in zarezne udarne zilavosti

Vzorci brez dodatka duroplasticnega odpada iz vetrnih elektrarn so imeli visje vrednosti
udarne Zilavosti v primerjavi s tistimi, ki so ga vsebovali. Opazen je trend, da visji delez
poliamida 66 povecuje udarno zilavost, kar pomeni vecjo odpornost proti krhkim
lomom. Dodatek duroplasticnega odpada je minimalno izboljSal udarno Zilavost le pri
vzorcu, ki je vseboval vedji delez poliestrskega mlevca in kompatibilizatorja. Poliestrski
mlevec je v vecini primerov izboljSal udarno Zilavost, razen kadar je bil prisoten tudi
duroplasti¢ni odpad, in je kompatibilizator ni. Najvisjo vrednost udarne Zilavosti, 31,2
kJ/m? je imel vzorec, sestavljen iz matrice PA66 s steklenimi viakni in 0,5 ut.%
poliestrskega mlevca. Kompatibilizator je izboljSal udarno Zzilavost le pri nekaterih
vzorcih, medtem ko je drsno sredstvo vecini vzorcev povecalo udarno Zilavost.

Zarezna udarna zilavost je bila v primerjavi z vzorci, ki so ga vsebovali, vija pri vzorcih
brez duroplastiCnega odpada. Najvisjo vrednost zarezne udarne Zilavosti (7,3 kJ/m?)
je imel referen¢ni vzorec brez dodatkov, medtem ko je duroplasticni odpad znizal
vrednost pri vseh vzorcih. To pomeni, da so vzorci brez duroplasti€¢nega odpada bolje
absorbirali energijo in so bili bolj odporni proti lomu. Poliestrski mlevec je v nekaterih
primerih povecal zarezno udarno Zilavost, zlasti kadar je bil dodan le matrici ali kadar
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je bil prisoten skupaj z drugimi ojacevali in dodatki. U€inkovitost kompatibilizatorja pri
pove€anju zarezne udarne Zilavosti ni sledila jasnemu trendu. Pri vzorcih, ki so
vsebovali drsno sredstvo, smo pri vzorcih ve€inoma izmerili vi§jo zarezno udarno
Zilavost. Nekaj rezultatov med seboj ni bilo mogoce primerjati, saj manjkajo podatki o
meritvah serije vzorca 822_2024 0144 _06.

4.8 Opticéna mikroskopija

Z opticno mikroskopijo smo po termogravimetricni analizi (TGA) izmerili dolzine in
Sirine steklenih vlaken vzorcev ter opazovali lomne povrSine vzorcev po nateznem
preizkusu, kot je opisano v eksperimentalnem delu.

4.8.1 Dolzina in Sirina vlaken vzorcev

Izmerili smo dolzine in Sirine vlaken vseh vzorcev pri razli¢nih povecavah in izracunali
aritmeti¢no sredino, standardni odmik, minimalno ter maksimalno vrednost (tabela 35,
tabela 36, tabela 37, tabela 38).

StatistiCni rezultati meritev debeln in dolzin vlaken zagotavljajo vpogled v vpliv razli¢nih
sestav komponent na porazdelitev vlaken v matrici PA66 novonastalega kompozita. 1z
rezultatov lahko razberemo, da referenCni vzorec (822_2024 0144_00) vsebuje
manjSo povprecno debelino vlaken in razmeroma majhen standardni odklon, kar kaze
na enakomerno porazdeljena steklena vlakna v matrici PA66. Pri vzorcih z dodatkom
duroplasti€nega odpada vetrnih elektrarn (od 822 2024 0144 05 dalje) se je opazno
povecala povpre€na debelina in variabilnost steklenih vlaken. Ta vlakna so vecja in
raznolikih velikosti, kar bi lahko povec€alo ojaCitev kompozita. Podobno je vkljuCitev
mlevca poliestra s steklenimi vlakni povzroCila rahlo poveCanje debeline ter
variabilnosti vlaken, vendar je vpliv manj izrazit v primerjavi z dodatkom
duroplasti¢nega odpada. Vlakna na osnovi poliestra so lahko bolje integrirana v matrici
PAG66 in ohranjajo bolj enakomerno porazdelitev. Dodatek kompatibilizatorja in
drsnega sredstva ni vplival na dolzino in debelino vliaken.
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Tabela 35: Statisti¢ni izracuni meritev dolzin steklenih vlaken vzorcev po
termogravimetricni analizi (TGA) pri 50-kratni povecavi

Vzorec Aritmeti¢na Standardni Min. Maks.
sredina [um] odklon [am] [am] [am]
822_2024 _0144_00 273 147 110 573
822 2024 0144_01 262 105 104 404
822_2024 0144_02 260 83 142 410
822 2024 0144_03 257 127 96 474
822 2024 0144_04 285 113 133 475
822_2024 0144_05 320 110 168 502
822 2024 0144_06 358 112 127 513
822_2024 _0144_07 298 126 120 542
822 2024 0144_08 285 90 161 407
822_2024 0144_09 294 100 110 465
822_2024 0144_10 345 118 158 491
822 2024 0144_11 352 143 118 580
822_2024 0144_12 334 179 56 602
822 2024 0144_13 334 159 87 552
822_2024 0144 14 379 196 107 702
822 2024 0144_15 364 163 68 633
822 2024 0144_16 356 215 90 852
822_2024 0144_17 354 166 76 71

Tabela 36: Statisti¢ni izracuni meritev dolzin steklenih vlaken vzorcev po
termogravimetricni analizi (TGA) pri 200-kratni povecavi

Vzorec Aritmetina Standardni Min. Maks.
sredina [um] odklon [pm] [um] [Mm]
822_2024 _0144_00 232 115 102 403
822_2024 0144_01 173 60 76 277
822_2024 _0144_02 194 78 63 329
822_2024 0144_03 230 120 45 515
822_2024 0144 04 266 114 79 449
822_2024 0144_05 251 100 120 395
822_2024 0144_06 237 70 147 356
822_2024 _0144_07 195 109 93 427
822_2024 0144_08 257 71 118 326
822_2024 _0144_09 205 75 73 317
822_2024 0144_10 239 87 83 405
822 2024 0144_11 224 112 59 405
822 2024 0144_12 220 101 75 384
822_2024 0144_13 226 130 58 405
822_2024 0144_14 269 154 58 587
822_2024 0144_15 245 143 55 503
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Vzorec Aritmeti¢na Standardni Min. Maks.
sredina [um] odklon [pm] [um] [Mm]
822 2024 0144_16 233 109 42 396
822 2024 _0144_17 213 94 65 342

Tabela 37: Statisti¢ni izracuni meritev Sirin steklenih viaken vzorcev po
termogravimetricni analizi (TGA) pri 200-kratni povecavi

Vzorec Aritmetina Standardni Min. Maks.
sredina [um] odklon [pm] [um] [Mm]
822_2024 _0144_00 13 1 11 15
822_2024 _0144_01 13 1 11 16
822_2024 0144_02 14 1 12 16
822_2024 _0144_03 14 1 13 16
822_2024 0144 04 13 1 12 15
822_2024 _0144_05 17 6 11 28
822_2024 0144_06 14 1 12 15
822_2024 0144_07 13 1 12 15
822_2024 _0144_08 14 2 12 17
822_2024 0144_09 13 2 11 16
822 2024 0144_10 16 5 12 25
822_2024 0144_11 17 5 12 27
822 2024 0144_12 16 6 11 27
822 2024 0144_13 17 5 12 28
822_2024 0144 14 18 7 10 29
822 2024 0144_15 16 7 29
822_2024 0144_16 16 7 30
822 2024 0144_17 15 5 24

Tabela 38: Statisti¢ni izracuni meritev Sirin steklenih vliaken vzorcev po
termogravimetricni analizi (TGA) pri 1000-kratni povecavi

Vzorec Aritmeti¢na Standardni Min. Maks.

sredina [um] odklon [am] [am] [am]
822_2024 _0144_00 10 2 8 14
822 2024 0144_01 10 1 9 12
822_2024 0144_02 10 1 9 12
822_2024 0144_03 10 1 9 12
822 2024 0144_04 11 1 8 12
822_2024 0144_05 12 2 9 15
822 2024 0144_06 11 3 9 17
822_2024 0144_07 1 2 8 15
822 2024 0144_08 10 2 8 14
822 2024 0144_09 10 3 8 17
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Vzorec Aritmetina Standardni Min. Maks.

sredina [um] odklon [pm] [um] [Mm]
822_2024 0144_10 13 5 9 27
822 2024 0144_11 16 6 10 31
822_2024 0144_12 12 3 8 18
822 2024 0144_13 14 5 9 24
822_2024 0144 14 15 6 8 27
822 2024 0144_15 13 5 9 23
822 2024 0144_16 16 8 9 29
822_2024 0144_17 15 8 9 29

4.8.2 Analiza lomnih povrsin po nateznem preizkusu

Z opti€no mikroskopijo smo opazovali lomne povrSine vzorcev po nateznem preizkusu
ter jih posneli pri 200-kratni povecCavi. Nato smo pri 1000-kratni povecavi izmerili
dolzine in Sirine steklenih vlaken.

V nadaljevanju so prikazani posnetki lomnih povrSin Stirih vzorcev z razliCnimi
sestavami po nateznem preizkusu (slika 29). Pri primerjavi vzorcev opazimo, da slika
levo zgoraj, ki prikazuje lom referentnega vzorca 822 2024 0144 00, vsebuje
najmanj steklenih vlaken (okoli 15 ut. %), medtem ko ostali vzorci vsebujejo oCitno veg;ji
delez steklenih vlaken. Na sliki zgoraj desno (822_2024 0144 _05) so vidna Stevilna
steklena vlakna, kar je posledica dodatka duroplasticnega odpada vetrnih elektrarn.
Ta vlakna so na doloCenih mestih nakljuéno orientirana. Na sliki spodaj levo, ki
prikazuje vzorec 822 2024 0144 _08 z dodanim poliestrskim mlevcem, ni mogoce
opaziti daljSih vlaken, kar nakazuje dobro kompavdiranje in posledi¢no dober oprijem
vlaken v matrici. Spodaj desno je prikazana Ilomna povrSina vzorca
822 2024 0144 _11, ki vsebuje drsno sredstvo. Ta vzorec kaze $e bolj homogeno
porazdelitev vlaken v primerjavi z vzorcem 822 2024 0144 08, kar je posledica
ucinkovitega kompavdiranja.
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Slika 29: Lomne povrSine vzorcev po nateznih preizkusih pri 200-kratni povecavi
(zgoraj levo: 822 2024 0144 _00; zgoraj desno: 822 2024 _0144_05; spodaj levo:
822 2024 0144 _08; spodaj desno: 822 2024 0144 _11)

Slika 30 prikazuje posnetke lomnih povrsin Stirih vzorcev z razlinimi sestavami po
nateznem preizkusu pri 1000-kratni povecavi. Pri vzorcu 822 2024 0144 _00 so vidna
daljSa Cista steklena vlakna, ki so nakljuéno razporejena v matrici PAG66 in niso
usmerjena v isto smer. Dodatek duroplastiénega odpada vetrnih elektrarn je vplival na
viSanje raznolikosti premerov steklenih vlaken, kar je razvidno pri vzorcu
822 2024 0144 05, kjer je mogocCe opaziti tudi debelejSa vlakna. Podoben vpliv je
opazen pri vzorcih 822_2024 _0144_08 in 822_2024 0144_11, ki prav tako vsebujeta
duroplasti¢ni odpad. Pri vzorcu 822 2024 0144 _08 je vidna enotna usmerjenost
vlaken, medtem ko je ta pri vzorcu 822_2024 0144 _11 Se bol;j izrazita.
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Slika 30: Lomne povrSine vzorcev po nateznih preizkusih pri 1000-kratni povecavi
(zgoraj levo: 822 2024 0144 _00; zgoraj desno: 822 2024 _0144_05; spodaj levo:
822 2024 0144 _08; spodaj desno: 822 2024 0144 _11)

Dodatek poliestrskega mlevca tudi vpliva na viSanje raznolikosti premerov steklenih
vlaken. To prikazuje slika 31, na kateri je prikazana lomna povrSina vzorca
822 2024 0144 02 pri 1000-kratni povecavi.
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Slika 31: Lomna povrSina vzorca 822 _2024_0144_02 pri 1000-kratni povecavi

Pri zajemu slik pri 1000-kratni poveCavi smo izmerili dolzine in Sirine vidnega dela
steklenih vlaken. Tabela 39 prikazuje izmerjene vrednosti skupaj z rezultati statisticne
obdelave podatkov. Sirina ni vkljuena v statistiéno obdelavo podatkov, saj smo
izmerili samo eno vrednost.
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Tabela 39: Statisti¢ni izracuni meritev steklenih vlaken vzorcev lomnih povrsin po
nateznem preizkusu pri 1000-kratni povecavi

Vzorec Dolzina | Dolzina | Dolzina | Sirina 5|::it;1a oztn(:ik Min. Maks.
1[pm] | 2[pm] | 3[um] | [pm] wml | [um] [Hm] [pm]
822 2024 0144_00 42 76 55 9 58 17 42 76
822 2024 0144_01 75 68 116 14 86 26 68 116
822 2024 0144_02 64 143 44 11 84 53 44 143
822 2024 0144_03 64 45 64 12 58 1 45 64
822 2024 0144_04 56 63 23 12 47 21 23 63
822 2024 0144_05 68 56 79 10 67 1 56 79
822_2024_0144_06 66 88 33 10 62 28 33 88
822 2024 0144_07 101 34 23 17 53 43 23 101
822 2024 0144_08 64 87 39 11 63 24 39 87
822 2024 0144_09 59 39 92 15 63 27 39 92
822 2024 0144_10 62 55 26 26 48 19 26 62
822 2024 0144_11 68 22 41 18 44 23 22 68
822 2024 0144_12 85 48 52 15 62 20 48 85
822 2024 0144_13 111 71 15 14 66 48 15 11
822 2024 0144_14 86 120 84 13 97 20 84 120
822 2024 0144_15 80 73 30 9 61 27 30 80
822 2024 0144_16 85 61 57 18 68 15 o7 85
822 2024 0144_17 104 32 44 13 60 38 32 104
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5 SKLEP

Ozavescenost o prekomerni proizvodniji sintetiCnih polimernih kompozitov je kljuénega
pomena, saj spodbuja iskanje nafinov za zmanjSanje njihovega vpliva na okolje.
Resitve je treba iskati predvsem pri optimizaciji recikliranja polimerov in kompozitov,
kjer obstaja moznost ponovne uporabe odsluzenih izdelkov. Na voljo so razlicni
pristopi k recikliranju kompozitov, ki smo jih obravnavali v tem delu, pri ¢emer se kot
najaktualnejsi in okoljsko ter ekonomsko najugodnejSi postopek izkazuje mehansko
recikliranje.

V okviru magistrskega dela smo se osredotocili na mehansko recikliranje kompozitov,
natanCneje poliamida 66 s steklenimi vlakni, ki smo mu dodajali frakcije
duroplasti€nega odpada vetrnih elektrarn in poliestrskega mlevca, ter dodatke, kot sta
kompatibilizator in drsno sredstvo. Cilj raziskave je bil ustvariti stoodstotno reciklirani
kompozit, ki bi bil primeren za uporabo v zahtevnih okoljih. TakS§en kompozit mora
odrazati odlicne mehanske lastnosti, kot sta visoka togost in trdnost, ter je hkrati
odporen na utrujanje. UspesSno smo naredili osemnajst razli¢nih serij testnih vzorcev,
ki smo jim izmerili mehanske in termicne lastnosti. V Casu karakterizacije vzorcev smo
se sooCili z razlicnimi izzivi, saj je bilo nekatere metode potrebno prilagoditi ali
optimizirati. Rezultate meritev lastnosti smo nato interpretirali in med seboj primerjali
razli¢ne serije vzorcev.

Z nateznimi in upogibnimi preizkusi smo ugotovili, da dodatek duroplasti¢nega odpada
vetrnih elektrarn znatno povefa togost kompozita, kar se odraza v poviSanih
vrednostih nateznega in upogibnega E modula. Prav tako smo opazili poveCanje
dinamiCnega E' modula pri nizjih temperaturah pri meritvah dinamicne mehanske
analize (DMA). IzboljSava togosti je posledica povecCane koli€ine steklenih viaken in
njihove dobre adhezije v matrico, kar smo potrdili z opticno mikroskopijo.
Termomehanska analiza (TMA) je pokazala zmanjSanje koeficienta temperaturnega
raztezka v celotnem temperaturnem obmocju meritev, kar povecuje dimenzijsko
stabilnost kompozita. Duroplasticni odpad v kombinaciji s kompatibilizatorjem
zmanjsSuje zilavost vzorcev, kar so pokazali rezultati raztezka pri pretrgu, upogibnega
raztezka ter faktorja izgub. Na podlagi teh ugotovitev smo potrdili hipotezo 1:
»Dodajanje duroplasticnega odpada v reciklirano matrico PA66 z dodatkom
ustreznega kompatibilizatorja bo vplivalo na zniZzanje zilavosti in viSanje togosti
kompozita.« Prav tako je dodatek duroplastichega odpada prispeval k izboljSanju
natezne in upogibne trdnosti vzorcev, kar potrjuje hipotezo 2: »Dodajanje
duroplasticnega odpada v reciklirano matrico PA66 z dodatkom ustreznega
kompatibilizatorja bo vplivalo na znizanje zilavosti in visanje trdnosti kompozita.«

Poleg duroplasti¢nega odpada smo vzorcem v man;jsih koli¢inah (0,1 ut.% in 0,5 ut.%)
dodali poliestrski mlevec ter raziskovali njegov vpliv na mehanske lastnosti in
kristalizacijo kompozita. Zaradi dodatka v manjsih koli€inah mlevec ni imel drastiCnega
vpliva na mehanske lastnosti, a kljub temu je dodatek v manjSi koli€ini (0,1 ut.%)
prispeval k boljSim rezultatom natezne in upogibne trdnosti v primerjavi z vecjo koli¢ino
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(0,5 ut.%). V nekaterih kombinacijah z drugimi dodatki je mlevec povzrocil zniZzanje
togosti vzorcev, kar se je odrazilo v zmanjSanju dinami¢nega E' modula. Predvidevali
smo, da bo dodatek mlevca izboljSal kristalizacijo vzorcev, kar smo potrdili z meritvami
DSC in Flash DSC. KrajSi Casi kristalizacije poliamida 66 in vecji delez kristaliniCne
faze potrjujejo hitrejSo in uCinkovitejSo kristalizacijo, s ¢imer smo potrdili hipotezo 3:
»Dodajanje najmanjSih frakcij duroplasticnega odpada (poliestrskega mlevca) v
reciklirano matrico PA66 vpliva na visjo stopnjo kristalinicnosti kompozita.«

Kompatibilizator je izboljSal medpovrsinsko zdruZljivost, vendar je pokazal negativen
vpliv . na mehanske lastnosti, zlasti na natezno trdnost in togost. IzboljSano
kompavdiranje smo potrdili z mikroskopsko analizo lomnih povrSin vzorcev. Drsno
sredstvo je prav tako imelo meSan vpliv na lastnosti kompozitov, saj je znizalo toplotno
raztezanje, natezno in upogibno trdnost, a kljub temu izboljSalo disperzijo vlaken po
matrici.
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Tq4 - temperatura steklastega prehoda (°C)
ut. % - utezni odstotek (%)

bar - enota tlaka

um - mikrometer (1076 m)

°C - stopinja Celzija

M* - kompleksni modul

M’ - dinamicni E modul (storage modulus)
M" - modul izgub (loss modulus)

tan o - faktor izgub

N - Newton (enota sile)

obr./min - obrati na minuto

J/g - jouli na gram

J/g°C - jouli na gram na stopinjo Celzija

T. - temperatura kristalizacije

AH. - entalpija kristalizacije

AC,, - specifiCna toplota pri konstantnem tlaku
Tm - temperatura talis¢a

AHp - entalpija taljenja

Cp - specificna toplotna kapaciteta

% - odstotek

°C/s - stopinje Celzija na sekundo

ppm/°C - delcev na milijon na stopinjo Celzija
GPa - gigapaskal

MPa - megapascal

kJ/m? - kilodzuli na kvadratni meter

a - koeficient temperaturnega raztezka

Tss - temperatura podpore senzorja pri Flash DSC
N - duSik (uporabljen v analizah)

O; - kisik (uporabljen v analizah)
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SEZNAM UPORABLJENIH KRATIC

FTPO - Fakulteta za tehnologijo polimerov

PAG66 - poliamid 66

DSC - diferen¢na dinami¢na kalorimetrija

MFI - indeks teCenja taline

GF - steklena vlakna

SMA - stiren maleinski anhidrid

PPE - poli(2,6-dimetil-1,4-fenil eter)

TGA - termogravimetricna analiza

DMA - dinami¢na mehanska analiza

TMA - termomehanska analiza

OIT - oksidacijski indukcijski ¢as

TOPEM - temperaturno modulirana DSC meritev

Flash DSC - ultrahitra diferencna dinami¢na kalorimetrija
SDTA - enotna diferen¢na termi¢na analiza

ISO 178 - standard za upogibne teste

ISO 179 - standard za Charpy preskus udarne Zilavosti

ISO 527 - standard za natezne preizkuse

ISO 527 1BA - oblika vzorca za natezni preizkus

PAG66 GF15 - recikliran poliamid 66 s 15 ut.% steklenih vlaken
UFS1 - senzor pri Flash DSC

OOT - temperatura zaCetka oksidacije

TGA-mikro-GC/MS - termogravimetricna analiza z mikro plinsko kromatografijo in
masno spektrometrijo

GC/MS - plinska kromatografija in masna spektrometrija

HDT - temperatura drZzanja oblike (Heat Deflection Temperature)
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PRILOGE

Priloga 1: Diferenéna dinamiéna kalorimetrija (DSC)

"exo FTPO_DSC_822 2024 0144 00

Sample: DSC_822_2024_0144_00, 20.1740 mg
Method: DSC 0-290°C 2x

Released Sample Holder: Aluminum Standard 40ul
dt1.00s Material Class: Composite
[1]0.0 °C, 1.00 min, N2 20.0 mi/min
]0.0..290.0 °C, 10.00 Kimin, N2 20.0 mUmin
[:1 2000°C, 5.00 ey 2 200 i
14]290. Kimin, N2 20.0 miimin
6] o5 °C,5.00 mln. N220.0 mimin
Kimin, N2 20.0 mU/min

2 n, N2 20.
{61290.0.0.0 G, 10.00 Kimin, N2 20.0 mimin
Synchronization enabled T
intogral 104122 mJ
e normaiized 5161 Jg*+1
e g W Peak 23351 °C
omalzed o Jg" 1
Peak 0
Glass Transition e ———— o= i
Midpoint ASTM, EC ~ 58.73°C o — =
Delta cp ASTM, IEC  63.980¢-03 Jg*-1KA-1 Vel P ] j I P+
normalized -0.37 Jg-1 :
Peak 107.58 °C Melting
Integral 108847 mJ
normalized -53.95 Jg*-1 I
ak 26152°C
i
\

0 .10 ) 20 ' 30. 40 .50 60 ' 70 80 920 100 110 120 130 140 150 160 170 180 190 200 210 220 230 240 250 260 270 280 °C
DEMO Version STAR® SW 19.00

Slika 32: DSC 822_2024_0144_00 (FTPO)

“exo FTPO_DSC 822 2024 0144 _01
i DG 029096 2% Sample: DSC_822_2024_0144_01, 14.5420 mg Sample Holder: Aluminum Standard 40ul
Released
E100e Material Class: Composite

[1]0.0°C, 1.00 min, N2 20.0 mifmin
[2]0.0..290.0 °C, 10.00 Kimin, N2 20.0 miimin
5.00 min, N2 20.0 miimin

°C, -10.00 Kimin, N2 20.0 mmin
.0 °C, 5.00 min, N2 20.0 miimin

6] 0.0..260.0 °C, 10.00 Kimin, N2 20.0 milimin
[r1290.0°c, 5 00 min, N2 20.0 mlimin

[8]290.0.0.0 °C, -10.00 Kimin, N2 20.0 mi/min
Synchronization enabled
Crystalization
Crystaliization Integral  706.48 mJ
Integral 497 mJ normalized  48.58 Jg*-1
normalized 034 Jg-1 Peak 23254°C
o 9231
Glass Transition e e S Seg:6
Midpoint ASTM, IEC .69 °C . TITTTTT
Delta cp ASTM, IEC  36.694e.03 Jgh-1KA-1 mf;'g""agl L“JUDMHMML” \
normalized  -0.35 Jgh-1 ﬂ:l"g",'f\ ara
Peak 106.85 e
b e normalized -52.80 Jg-1
Peak 26210°C

0 10 20 30 40 50 60 70 80 90 100 110 120 130 140 150 160 170 180 190 200 210 220 230 240 250 260 270 280 °C
DEMO Version STAR® SW 19.00

Slika 33: DSC 822_2024_0144_01 (FTPO)
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Fakulteta za tehnologijo po

limerov

Magistrsko delo

FTPO_DSC 822 2024 0144 02

Sample: DSC_822_2024_0144_02, 8.3320 mg
Method: DSC 0-290°C 2x Sample Holder: Aluminum Standard 40ul
Released Material Class: Composite
dt1.00s
1]0.0 °C, 1.00 min, N2 20.0 mimin
2] 0.0.290.0 °C, 10.00 K/min, N2 20.0 mi/min
3] 290.0 °C, 5.00 min, N2 20.0 mlimin
290.0.0.0 °C, -10.00 Kimin, N2 20.0 mlimin
5] 0.0 °C, 5.00 min, N2 20.0 mimin
0.0.280.0 °C, 10.00 Kimin, N2 20.0 mUmin
[71290.0 °C, 5.00 min, N2 20.0 mi/mi
290.0.0.0 °C, -10.00 Kimin, N2 20.0 mlimin
Synchronization enabled Crystallization
Integral 42476 mJ
Crystallization normalized  50.98 Jg*-1
Integral 342mJ Peak 23287°C
normalized  0.41 Jg*1 Seg: 4
Peak 3.60 °
Seg.
Glass Transition Melting 1] ‘ H
Midpoint ASTM, IEC  54.49 °C Integral 228mJ Melting
Delta cp ASTM, [EC ~ 42.7126-03 Jg*-1KA-1 normalized -0.27 Jg*-1 b 48720mJ
Peal 107.086°C normalized -58.47 Jg*-1
Peak 261.35°C \
o 10 20 30 40 50 60 70 80 920 100 110 120 130 140 150 160 170 180 190 200 210 220 230 240 250 260 270 280 °C
DENO Version STAR' SW 19.00
fexo FTPO_DSC 822 2024 0144 03
Method: DSC 0-290°C 2x Sample: DSC_622:2024 0144 0354450 mg Sample Holder: Aluminum Standard 40ul
Released Material Class: Composite
dt 1.
1] 0.0 °C, 1.00 min, N2 20.0 mimin
(2] 0.0.290.0 °C, 10.00 Kimin, N2 20.0 mlfmin
[31290.0 °C, 5.00 min, N2 20.0 mi/min
290.0..0.0 °C, -10.00 Kimin, N2 20.0 mlfmin
5] 0.0 °C, 5.00 min, N2 20.0 mimin
(61 0.0..290.0 °C, 10.00 Kimin, N2 20.0 mlimin
[7]290.0 °C, 5.00 min, N2 20.0 miimin
290.0..0.0 °C, -10.00 Kimin, N2 20.0 mlimin
Synchronization enabled
Crystallization
Integral 246.06 mJ
Crystallization normalized 4519 Jg*-1 Seg:4
Integral 290mJ Peak 233.42°
1 normalized 053 Jg*-1
Wgr-1 Peak 91.55°C
= M Seg:6
Glass Tran: T e == 13 [ \
Midpoint ASTM, [EC 56,84 °C Melting |
Delta cp ASTM, IEC ~ 63.890e-03 Jg*-1KA-1 Integral 201 mJ Maltng i
normalized  -0.37 Jg*-1 Integral -300.04 mJ
Peak 261.24°C
0 10 20 30 40 50 60 70 80 920 100 110 120 130 140 150 160 170 180 190 200 210 220 230 240 250 260 270 280 °C
DENO Version

STAR® SW 19.00

Slika 35: DSC 822 _2024_0144_03 (FTPO)

exo

FTPO_DSC_822 2024 0144 04

Method: DSC 0-290°C 2x

Released

dt1.00s

1]0.0 °C, 1.00 min, N2 20.0 mlimin

2] 0.0..290.0 °C, 10.00 K/min, N2 20.0 miimin

3] 290.0 °C, 5.00 min, N2 20.0 mUmin
290.0..0.0 °C, 10.00 Kimin, N2 20.0 mi/min

Sample: DSC_822_2024_0144_04, 8.4770 mg

Sample Holder: Aluminum Standard 40ul
Material Class: Composite

5] 0.0 °C, 5.00 min, N2 20.0 mi/min
6] 0.0.290.0 °C, 10.00 K/min, N2 20.0 mi/min
[7]290.0 °C, 5.00 min, N2 20.0 miimin
90.0.0.0 °C, -10.00 Kimin, N2 20.0 miimin
Synchronization enabled
Crystallization
Integral 42172 my
Crystallization normalized  49.75 Jg*-1
Integral 333mJ Peak 23334°C
normalized  0.39 Jg*-1 s
Peak 91.44 Bad
1
Wgh-1
Glass Transition H ¥ — e e i Seg: 6
Midpoint ASTM, EC  57. yosny i .Ammdmmlm I I
Delta cp ASTM, IEC  51.920e-03 Jg-1K"-1 Intagral 4 s
normalized  -0.34 JgA-1 eltis
Peak 107.05°C Integral 468.79 mJ I
nommalized -55.30 Jgh-1 Il
Peak 261.18°C |
|
0 10 20 30 40 50 60 70 80 90 100 110 120 130 140 150 160 170 180 190 200 210 220 230 240 250 260 270 280 °C
DENO Version

STAR® SW 19.00

Slika 36: DSC 822 _2024_0144_04 (FTPO)
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Fakulteta za tehnologijo polimerov Magistrsko delo

exo FTPO_DSC 822 2024 0144 05

ol DR TR Sample: DSC_822_2024_0144_05, 7.9900 mg

Released Sample Holder: Aluminum Standard 40ul
dt1.00s Material Class: Composite

[1] 00'0,1 .00 min, N2 20.0 ml/min

10.00 K/min, N2 20.0 mU/min

[1] zsnn-c 5.00 mi

\ N2 20.0 miimin
, 10,00 Kimin, N2 20.0 mUmin
on ‘min, N2 20.0 mlimin

°C, 10.00 Kimin, N2 20.0 mlimin
290.0 C. 5.00 min, N2 20.0 ml/min

°C, -10.00 Kimin, N2 20.0 mUmin
Synchronization enabled

Crystallization
Integral 261.52mJ
normalized 3273 Jg*-1
Crymmzanon Peak 23391°C
Integral
normalized o zn Jg" al
Peal

1
WgsT]|

Seg: 6

Glass Transition

Midpoint ASTM, IEC  57.69 °C Melti —t
Delta cp ASTM, IEC  29.695e-03 JgA-1KA-1 In::g"r‘agl 80 mJ dﬂ[ﬂmﬂmﬂ =3 \
-320.20 mJ

A

normalized  -0.23 Jg*-1 Melting
eak 107.09°C Integral
normalized  -40.07 Jg-1

260.68 °C [

o 10 20 30 40 50 60 70 80 920 100 110 120 130 140 150 160 170 180 190 200 210 220 230 240 250 260 270 280 °C
DEMO Version STAR® SW 19.00

Slika 37: DSC 822 _2024_0144_05 (FTPO)

"exo FTPO_DSC_822 2024 0144 06

Sample: DSC_822_2024_0144_06, 6.2420 mg P —

C 0-290°C 2x Sample Holder: Aluminum Standard 40ul

10.0 °C, 1.00 min, N2 20.0 mlimin

2]0.0..290.0 °C, 10.00 K/min, N2 20.0 mlimin

3] 290.0 °C, 5.00 min, N2 20.0 mUmin
290.0.0.0 °C, -10.00 Kimin, N2 20.0 mi/min

5] 0.0 °C, 5.00 min, N2 20.0 ml/min
6] 0.0..290.0 °C, 10.00 K/min, N2 20.0 mlimin
[7 2 20.0 mimin

0 Kimin, N2 20.0 miimin

Synchronization enabled A sl
Crystallization normalized  40.91 Jg*-1
Integral 2.00 mJ Peak 23391°C Se
normalized  0.32 Jg*1 t
Peak 91.57°C
1 /%
Wghstt
Glass Transition = e S S E
Midpoint ASTM, [EC  58.00 °C v S——————
Delta cp ASTM, IEC  67.297e-03 Jg*-1KA-1 0
Integral A73md _
normalized  0.28 Jg*-1 Melting
106,43 C Integral -298.06 mJ
normalized  -47.75 Jgh-1 I
Peal 260.69 °C

0 10 20. 30. 40 50 60 70 80 920 100 110 120 130 140 150 160 170 180 190 200 210 220 230 240 250 260 270 280 °C
DEMO Version STAR® SW 19.00

Slika 38: DSC 822 _2024_0144_06 (FTPO)

exo FTPO_DSC_822 2024 0144 07

Method: DSC 0-290°C 2x Sample: DSC_822_2024_0144_07, 6.1650 mg Sample Holder: N..m.m.msmd.,u 40ul
Material Class: Composi

dt1.00s

[1]0.0 °C, 1.00 min, N2 20.0 mlimin

[210.0.290.0 °C, 10.00 Kimin, N2 20.0 mi/min

[:1 290.0 °C, 5.00 min, N2 20.0 miimin
[4]290.0..0.0 °C, 10.00 K/min, N2 20.0 ml/min
O] n o °C, 5.00 min, N2 20.
90. N2 20.0 mimin
ful zsu n °C,5. .00 min, N2 20.0 miimin Crystallization
8129 ,-10.00 K/min, N2 20.0 mijmin Integral 227.40mJ
Synchmnltanon enabled Crystaliization normalized  36.84 Jg*-1

Integral 1.86mJ Peak 23404°C
normalized  0.30 Jgr-1

-
Wgh1

Glass Transition

Midpoint ASTM, EC 5824 °C Melting e . .
Delta cp ASTM, IEC ~ 43.345¢-03 Jgr-1KA-1 Yo p— “—Mﬂﬂﬂﬂ m ‘
normalized -0.21 Jg*-1
. Melting
Peak 107.08°C Integral 310.91 mJ
normalized  -50.43 Jg-1
Peak 26019 °C

o 10 20 30 40 50 60 70 80 920 100 110 120 130 140 150 160 170 180 190 200 210 220 230 240 250 260 270 280 °C
DEMO Version STAR® SW 19.00

Slika 39: DSC 822 _2024_0144_07 (FTPO)
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Fakulteta za tehnologijo polimerov

Magistrsko delo

FTPO_DSC 822 2024 0144 08

Released
dt1.00s
1]0.0 °C, 1.00 min, N2 20.0 mlimin
0.0..290.0 °C, 10.00 K/min, N2 20.0 mlimin
3]290.0 °C, 5.00 min, N2 20.0 mUimin
290.0.0.0 °C, -10.00 Kimin, N2 20.0 ml/min
5] 0.0 °C, 5.00 min, N2 20.0 ml/min

Synchronization enabled Integral 332mJ
normalized  0.36 Jg*-1
9223°C

290.0.0.0 °C, 10.00 Kimin, N2 20.0 mlimin Crystallization normalized  32.4¢
Peak 33,

Method: DSC 0.290°C 2% Sample: DSC_822_2024_0144_08, 9.1670 mg

0.0..290.0 °C, 10.00 K/min, N2 20.0 mlimin Crystallization
[7] 290.0 °C, 5.00 min, N2 20.0 mi/min Integral

297.71 mJ

8
59

1
Jgh-1

e

|

1
wgh-1

e e
e ==
Glass Transition Melting
Midpoint ASTM, IEC  58.40 °C Integral -149mJ
Delta cp ASTM, IEC ~ 43.233e-03 Jg*-1K*-1 normalized -0.16 Jg*-1
Peak 107.77°C

Melting

o)

Integral

Peak

-353.02mJ

normalized  -38.51 Jgr-1
260

60.85 °C

‘Sample Holder: Aluminum Standard 40ul
Material Class: Composite

Seg:6
—t ==n

o 10 20 30 40 50 60 70 80 920 100 110 120 130 140 150 160 170

180 190

200

210

220

230 240 250 260 270 280 °C

DEMO Version

STAR® SW 19.00

Slika 40: DSC 822 _2024_0144_08 (FTPO)

"exo FTPO_DSC_822 2024 0144 09

Sample: DSC_822_2024_0144_09, 5.6420 mg

Method: DSC 0-290°C 2x
Released
dt1.00s
1]0.0 °C, 1.00 min, N2 20.0 mi/min
2] 0.0..290.0 °C, 10.00 Kimin, N2 20.0 mi/min
(3] 290.0 °C, 5.00 min, N2 20.0 ml/min
290.0.0.0 °C, -10.00 Kimin, N2 20.0 ml/min
5] 0.0 °C, 5.00 min, N2 20.0 mlimin
0.0..290.0 °C, 10.00 Kimin, N2 20.0 ml/min
[7] 290.0 °C, 5.00 min, N2 20.0 mi/min

290.0.0.0 °C, -10.00 K/min, N2 20.0 ml/min

1
wgh-1

Crystallization
Synchronization enabled Inzsgml 180.01 mJ
normalized  31.91 Jg*-1
Crystallization Peak 233.63°C
Integral 1.48mJ
normalized 0.26 Jg-1
Peak 90.88 °C

Material Class: Composite
Sample Holder: Aluminum Standard 40ul

e~ -
Glass Transition We—sesseagee—a \
Midpoint ASTM, IEC  57.97 °C Melting 3 I Il [
Dolta cp ASTM, IEC  27.7020.03 Jg*-1KA-1 Integral  -1.70mJ o
normalized 0.30 Jg*-1 Melting :
Peak 107.12°C Integral 25140 mJ
normalized -44.56 Jg-1
260.29°C
|
i
0 10 20 30 40 50 60 70 80 920 100 110 120 130 140 150 160 170 180 190 200 210 220 230 240 250 260 270 280 °C
DEMO Version STAR-SW 19.00
rexo0 FTPO_DSC,_822 2024_0144_10
g::.::e:sc 0-290°C 2x Sample: DSC_822_2024_0144_10, 7.9630 mg Sample Holder: Aluminum Standard 40ul
t1.00s Material Class: Composite
110.0 °C, 1.00 min, N2 20.0 milmin
2600 °C, 10.00 Kimin, N2 20.0 mi/min
(3] 290.0 °C, 5.00 min, N2 20.0 mUmin
9 ,-10.00 Kimin, N2 20.0 mi/min
Y min, N2 20.0 mi
6] 0.0.290.0 °C, 10.00 Kimin, N2 20.0 mijmin
(7] 290.0 °C, 5.00 min, N2 20.0 m/min
8] 290.0..0.0 °C, ~10.00 Kimin, N2 20.0 milmin
Crystallization
Integral 293.89 mJ
Crystallization normalized  36.91 Jg*-1
Integral 255 mJ Peak 93°C
normalized 032 Jg*-1
Peal 91.91°
1 /,/
Wgh-4-
Glass Transition L A Seg: 6
Midpoint ASTM, IEC 5784 °C Melting ¥ i =¥
Delta cp ASTM, IEC  54.736¢-03 Jg*-1KA-1 Integral 4.84mJ Melting [ ‘
normalized -0.23 Jg*-1 Integral -351.41 mJ a
Peak 106.43 °C normalized  44.13 Jgr-1
Peak 260.34°C
o 10 20 30 40 50 60 70 80 920 100 110 120 130 140 150 160 170 180 190 200 210 220 230 240 250 260 270 280 °C
DEMO Version

STAR® SW 19.00

Slika 42: DSC 822_2024_0144_10 (FTPO)
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Fakulteta za tehnologijo polimerov

Magistrsko delo

"exo FTPO_DSC. 622 2024 0144 11
Method: DSC 0:290°C 2x Sample: DSC_822_2024_0144_11, 6.5790 mg ‘Sample Holder: Aluminum Standard 40ul
Released Material Class: Composite
t1.00s
100 °C, 1.00 min, N2 20.0 mUmin
C, 10.00 Kimin, N2 20.0 milmin
31 zso 0°C, 5.00 min, N2 20.0 mlimin
C, -10.00 Kimin, N2 20.0 mimin
510.0°C, 5.00 i, N2 20 miin
(6]0.0..250.0 °C, 10.00 Kimin, N2 20.0 mimin
[7]290.0 °C, 5.00 min, N2 20.0 mi/min
8] 290. ,-10.00 Kimin, N2 20.0 mimin
Synchronization enabled
Crystaliization
Integral 24347 mJ
Crystallization normalized  36.96 Jg*-1 seg:d
Integral 520 mJ Peak 23371°C 2
pomalized | D10 gt
Peak 928
1
Wgh-1
\
. S — Seg: 6
. ==
——— o N M ==T
Glass Transition Melting ¥ | Ilm V’
Midpoint ASTM, [EC 5460 °C Integral 487 mJ c
Delta cp ASTM, IEC ~ 54.790e-03 Jg*-1K"-1 normalized -0.74 Jg-1 Natting
Peak 106.95 °C Integral 296.56 mJ Il
normalized 45.08 Jg*-1
Peak 260.59°C
i
o 10 20 30 40 50 60 70 80 920 100 110 120 130 140 150 160 170 180 190 200 210 220 230 240 250 260 270 280 °C
DEMO Version STAR SW 19.00
rexo FTPO_DSC 822 2024 0144 12
Method: DSC 0-290°C 2x Sample: DSC_822_2024_0144_12, 5.9330 mg
‘Sample Holder: Aluminum Standard 40ul
Material Class: Composite
1.00 min, N2 20.0 mi/min
2]0.0.290.0 °C, 10.00 Kimin, N2 20.0 milmin
[3]290.0 °C, 5.00 min, N2 20.0 miimin
41290.0.0.0 °C, ~10.00 Kimin, N2 20.0 mlimin
51 0.0 °C, 5.00 min, N2 20.0 mimi
6] 0.0..290.0 °C, 10.00 Kimin, N2 20.0 mlmin
[71290.0 °C, 5.00 min, N2 20.0 milmin
[8]290.0.0.0 °C, ~10.00 Kimin, N2 20.0 mlimin
Synchronization enabled Crystallization
Integral 196.85 mJ
Crystallization normalized ~ 33.18 Jg*-1
Integral 389mJ Peak 233.50°C
normalized 0,66 Jg*-1
Peak 9240°C
, ,///M
Wt
e S
Glass Transition S S Se
Midpoint ASTM, IEC  59.82 °C Melting “‘““DIUHM\ [ E—
Delta cp ASTM, IEC  35.2790-03 Jg*-1KA-1 integral 487mJ Melting 4 ‘
normalized -0.82 Jg1 Integral 246.32mJ |
el 106.94°C normalized  -41.52 JgA-1 I
peak 260.42°C
0 10 20 30 40 50 60 70 80 920 100 110 120 130 140 150 160 170 180 190 200 210 220 230 240 250 260 270 280 °C
DEMO Version STAR-SW 19.00
rexo0 FTPO_DSC_822 2024 0144 13
:.gl(:::‘;:sc 0-290°C 2x. Sample: DSC_822_2024_0144_13, 6.4250 mg ‘Sample Holder: Aluminum Standard 40ul
1005 Material Class: Composite
110.0 °C, 1.00 min, N2 20.0 mifmin
210,290 °C, 10.00 Kinin, N2 200 i
3] 290.0 °C, 5.00 min, N2 20.0 m
290.0.0 %, 10,60 Kimin, 2 20.0 mifmin
5100 °C 500 mi, N2 200 miimin
10.00 Kimin, N2 20.0 mijmin
5.00 min, N2 20.0 mi/min
10,00 Kimin, N2 20.0 miimin
Crystallization
Integral 230.91 mJ
Crystalezaton normalized ~ 35.94 Jg*-1 o—
al Peak 23334°C
emmalizad 069 34
Peak 9289°C
1
Wgh-1
T Seg: 6
B e —
Glass Transition e . R
Midpoint ASTM, [EC 5821 °C Melting ‘“ﬂmﬂ[ﬂ] ‘
Delta cp ASTM, IEC  40.866e-03 JgA-1KA-1 Integral 545m,
normalized -0.80 Jg*-1 Melting
Peal 107.12°C Integral 26620 mJ
normalized  41.43 Jg*-1 I
ak 260.61°C
0 10 20 30 40 50 60 70 8 90 100 110 120 130 140 150 160 170 180 190 200 210 220 230 240 250 260 270 280 °C
DEMO Version

STAR® SW 19.00

Slika 45: DSC 822_2024_0144_13 (FTPO)
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Fakulteta za tehnologijo polimerov

Magistrsko delo

“ex0 FTPO_DSC 822 2024 0144 14
Sample: DSC_822_2024_0144_14,9.1420 i
Method: DSC 0-290°C 2x P T ma kit Stancard 40
Released
dt1.00s
1] 0.0 °C, 1.00 min, N2 20.0 mimin
2] 0.0.290.0 °C, 10.00 Kimin, N2 20.0 mimin
3] 290. ‘min, N2 200 mlimin
290.0.0.0 °C, -10. in, N2 20.0 milmin
5] 0.0 °C, 5.00 min, N2 20.0 mifmin
0.0.290.0 °C, 10.00 Kimin, N2 20.0 mimin
[7]290.0 °C, 5.00 min, N2 20.0 mi/min
90.0.0.0 °C, -10.00 Kimin, N2 20.0 mi/min
Synchronization enabled
Crystallization
Integral 307.63 mJ
Crystallization normalized  33.65 Jg*-1 Seg: 4
S i Peak 233.26°C
normalized  0.87 Jg*-1
1 Peak 9290°C
Wgh-1
Glass Transition T —————— Seg:6
Midpoint ASTM, [EC  52.43 °C X S I i —\
Delta cp ASTM, IEC  19.112e-03 Jg*-1KA-1 Meiting Melting il J [ )
Sl ey Integral 37082 mJ
poak P normalized  -40.56 Jg*-1
! Peak 261.04°C
|
0 10 20 30 40 50 60 70 80 920 100 110 120 130 140 150 160 170 180 190 200 210 220 230 240 250 260 270 280 °C
DENO Version STAR' SW 19.00
fexo FTPO_DSC 822 2024 0144 15
Method: DSC 0-290°C 2x Sample: DSC_822_2024_0144_15, 9.4390 mg Sample Hoder: A Standard 40u
Released imple Holder: Aluminum Standard 40ul
@t1.00s Material Class: Composite
110.0 °C, 1.00 min, N2 20.0 mlimin
2] 0.0.290.0 °C, 10.00 Kimin, N2 20.0 mlimin
3] 290.0 °C, 5.00 min, N2 20.0 mlimin
4] 290.0.0.0 °C, -10.00 Kimin, N2 20.0 mi/min
5] 0.0 °C, 5.00 min, N2 20.0 miimin
6] 0.0.290.0 °C, 10.00 Kimin, N2 20.0 mlimin
7] 290.0 °C, 5.00 min, N2 20.0 mlfmin
8] 290.0.0.0 °C, -10.00 K/min, N2 20.0 mi/min
Synchronization enabled c’y’g';':'““"" —
§ normalized  33.38 Jg*-1
Crystallization Peak 23331°C
Integral 818 mJ
normalized  0.87 Jg*-1
Peak 91.59°C
a1
Wghi
—
Glass Transition K Seg: 6
Midpoint ASTM, EEC  57.24 °C Melting i . =
Delta cp ASTM, IEC ~ 35.443¢-03 Jg*-1KA-1 Integral 641 md Vet | [ 4 e
normalized -0.68 Jg*-1 Imeeg"r‘agl R |
- e normalized 40,68 Jg-1
Peak 26095°C
|
0 10 20 30 40 50 60 70 80 920 100 110 120 130 140 150 160 170 180 190 200 210 220 230 240 250 260 270 280 °C
DENO Version STAR' SW 19.00

Slika 47: DSC 822_2024_0144_15 (FTPO)

exo

FTPO_DSC_822 2024 0144_16

Method: DSC 0-290°C 2x
Released
dt1.00s
1]0.0 °C, 1.00 min, N2 20.0 ml/min
2] 0.0..290.0 °C, 10.00 K/min, N2 20.0 mlimin
3] 200.0 °C, 5.00 min, N2 20.0 miimin
90.0..0.0 °C, -10.00 Kimin, N2 20.0 mUmin
5] 0.0 °C, 5.00 min, N2 20.0 ml/min
0.0..290.0 °C, 10.00 K/min, N2 20.0 ml/min
[7]290.0 °C, 5.00 min, N2 20.0 miimin
290.0.0.0 °C, 10.00 K/min, N2 20.0 mi/min

Sample: DSC_822_2024_0144_16, 10.2550 mg

Sample Holder: Aluminum Standard 40ul
Material Class: Composite

Synchronization enabled
Crystallization
. ntegral 39875 mJ
Crystallestio normalized ~ 38.88 Jg*-1
Integral 1164 mJ oy 233950 4
normalized 113 JgA-1 - Sog:
Peak 2.29°C
Glass Transition Melting o T ==
Midpoint ASTM, IEC  58.87 °C Integral 7.63mJ Molti H
Delta cp ASTM, IEC ~ 9.141e-03 Jg"-1KA-1 normalized -0.74 Jg*-1 Integral -470.18 mJ
Poak 107.08°C normalized -45.85 Jgi-1
260.51°C
0 10 20 30 40 50 60 70 80 90 100 110 120 130 140 150 160 170 180 190 200 210 220 230 240 250 260 270 280 °C
DENO Version

STAR® SW 19.00

Slika 48: DSC 822_2024_0144_16 (FTPO)
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Fakulteta za tehnologijo polimerov

Magistrsko delo

“ex0 FTPO_DSC 822 2024 0144 17
Method: DSC 0-290°C 2x Sample: DSC_822_2024_0144_17, 9.8710 mg ‘Sample Holder: Aluminum Standard 40ul
i Material Class: Composite
dt1.00s
1] 0.0 °C, 1.00 min, N2 20.0 miimin
2] 0.0.290.0 °C, 10.00 Kimin, N2 20.0 mimin
3] 290.0 °C, 5.00 min, N2 20.0 mUimin
290.0..0.0 °C, -10.00 Kimin, N2 20.0 miimin
5] 0.0 °C, 5.00 min, N2 20.0 mlimin
6] 0.0..290.0 °C, 10.00 Kimin, N2 20.0 mimin
[7]290.0 °C, 5.00 min, N2 20.0 milmin Goati
0.0 °C, -10.00 Kimin, N2 20.0 miimin Ob2iHzation
e Batior bl Integral 37251 mJ
Syn & normalized  37.74 Jg*-1
rystallization otk 233.90°C
Inte .90 mJ eal - Seg:d
normalized  0.50 JgA-1 9
Peak 9094
1_////
Wgh-1
\
[ ===
—
Glass Transition b
Midpoint ASTM, [EC 62,92 °C B e y Seg: 6
Delta cp ASTM, IEC ~ 38.648e-03 Jg*-1KA-1 Metting = ‘ﬂmﬂlﬁ'ﬂﬂx]mm ‘ —
Integral 280 mJ Melting
normalized -0.28 Jg*-1 Integral 43423 mJ I
Peak 105.88 °C normalized -43.99 Jg-1
260.52°C { |
o 10 20 30 40 50 60 70 80 920 100 110 120 130 140 150 160 170 180 190 200 210 220 230 240 250 260 270 280 °C
DENO Version STAR' SW 19.00
fexo MT_DSC 822 2024 0144 00
Method: DSC 0-290°C 2x Sample: MT_DSC_822_2024_0144_00, 6.2800 mg ‘Sample Holder: Aluminum Standard 40ul
Released Material Class: Composite
dt1.00s
[1]0.0°C, 1.00 min, N2 20.0 mmin
[210.0.290.0 °C, 10.00 Kimin, N2 20.0 mi/min
[3]290.0 °C, 5.00 min, N2 20.0 miimin
[41290.0.0.0 °C, -10.00 Kimin, N2 20.0 ml/min
151 0.0 °C, 5.00 min, N2 20.0 mimin
[6]0.0.290.0 °C, 10.00 Kimin, N2 20.0 mi/min
90.0 °C, 5.00 min, N2 20.0 ml/min
.0.0.0 °C, -10.00 Kimin, N2 20.0 mlimin
Synchronization enabled
Crystallization
Integral 379.07 mJ
ﬁz‘“"m""" normalized  60.36 Jg™-1
gral 3.57mJ o porpey
normalized 057 Jg*-1 o <
2 Peal 94.22 %
wed|
\
N— et @
H—————
¥ —— I "
Glass Transition 3 i 4
Midpoint ASTM, [EC  59.16 °C Melting
Delta cp ASTM, IEC  72.458e-03 Jg*-1KA-1 Integral -2.88 mJ Melting
nomalized .46 Jg-1 Integral 37883 mJ
Peak 106.77°C normalized  -60.32 Jgt-1
Peak 261.66°C
10 20 30 40 50 60 70 80 920 100 110 120 130 140 150 160 170 180 190 200 210 220 230 240 250 260 270 280 °C
DENO Version STAR' SW 19.00
o0

MT_DSC_822 2024_0144_01

Method: DSC 0-290°C 2x

Released

dt1.00s

1] 0.0 °C, 1.00 min, N2 20.0 mi/min

2] 0.0..290.0 °C, 10.00 Kimin, N2 20.0 ml/min
3] 290.0 °C, 5.00 min, N2 20.0 ml/min

4] 290.0.0.0 °C, 10.00 Kimin, N2 20.0 mlimin
5] 0.0 °C, 5.00 min, N2 20.0 mi/min

6] 0.0..290.0 °C, 10.00 Kimin, N2 20.0 ml/min
7] 290.0 °C, 5.00 min, N2 20.0 mlfmin

8] 290.0.0.0 °C, -10.00 Kimin, N2 20.0 mlimin
Synchronization enabled

integral

Crystallization
[l

Sample: MT_DSC_822_2024_0144_01, 55400 mg

258mJ
nommalized  0.47 Jg*1
Peak 9438°C

Sample Holder: Aluminum Standard 40ul
Material Class: Composite

Crystallization

Integral 31435 mJ
normalized  56.74 Jg*-1
Peal 23472

Seq. 6
_ ; o

Glass Transition g I =

Midpoint ASTM, [EC  59.42 °C m";‘; S ML“- ‘

Delta cp ASTM, IEC ~ 91.490-03 Jg*-1KA-1 L Melting

normalized  -0.42 Jg*-1 Integral -330.28 mJ
tosassc normalized  -59.62 Jg*-1 ) |
261.85°C \

10 20 30 40 50 60 70 80 90 100 110 120 130 140 150 160 170 180 190 200 210 220 230 240 250 260 270 280 °C

DEMO Version

STAR® SW 19.00

Slika 51: DSC 822 _2024_0144_01 (Mettler Toledo)
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Fakulteta za tehnologijo polimerov

Magistrsko delo

“ex0 MT_DSC 822 2024 0144 02
2:'"“"‘?59 0-290°C 2x Sample: MT_DSC_822_2024_0144_02, 6.6050 mg Sample Holder: Aluminum Standard 40ul
iy Material Class: Composite
1] 0.0 °C, 1.00 min, N2 20.0 mimin
2] 0.0.290.0 °C, 10.00 Kimin, N2 20.0 mlimin
3] 290.0 °C, 5.00 min, N2 20.0 mi/min
290.0.0.0 °C, ~10.00 Kimin, N2 20.0 mlimin
5] 0.0 °C, 5.00 min, N2 20.0 mi/min
6] 0.0..290.0 °C, 10.00 Kimin, N2 20.0 mimin
7] 290.0 °C, 5.00 min, N2 20.0 mi/min
90.0..0.0 °C, -10.00 Kimin, N2 20.0 mi/min
Synchronization enabled
Crystallization
o Integral 35447 mJ
Crystasieation: B normalized  53.62 Jgt-1
Sy Peal 234.77°C
normalized 0.69 Jg*-1
Peak 4.06°C
Seg: 4
Wgn-1 ——/{_/_,b_—}—’/,
L
\
=
Glass Transition N
Midpoint ASTM, [EC  58.30 °C Integral 293mJ Melting
DORIQpANTIVIES. (EIETeuIp AR normalized  -0.44 JgA-1 Integral 398.49 mJ
Peak 107.10°C normalized 6033 JgA-1
Peak 261.99°C
10 20 30 40 50 60 70 80 20 100 110 120 130 140 150 160 170 180 190 200 210 220 230 240 250 260 270 280 °C
DENO Version STAR-SW 19.00
fexo

MT_DSC_822 2024 0144 03

Method: DSC 0-290°C 2x
Released
dt1.00s

00 min, N2 20.0 m
,~10.00 Kimin, N2 20.0 mi/min
min, N2 20.0 mlmin

10.00 Kimin, N2 20.0 mlmin
min, N2 20.0 mUmin

-10.00 K/min, N2 20.0 mi/min
Synchronization enabled

g__’/,_,{_l—«———}——’//”

Sample: MT_DSC_822_2024_0144_03, 7.1290 mg

Crystallization Crystaliization

Integral 439mJ Integral 36911 mJ
normalized  0.62 Jg-1 normalized 51.78 Jg*-1

Peak 92.23 % Peak 23493°C

Sample Holder: Aluminum Standard 40ul
Material Class: Composite

T e — Seg.:6
Glass Transition ; - i ’ m“m ‘ /
Midpoint ASTM, IEC  57.05°C :’:::;'::, ; m:’."g':': P
DeltacpASTM, IEC  80.1746-03 Jg"-1K*-1 normalized  -0.40 Jg*-1 normalized  -59.82 Jg*-1 |
eak 107.09°C 262.14°C b |
10 20 30 40 50 60 70 80 920 100 110 120 130 140 150 160 170 180 190 200 210 220 230 240 250 260 270 280 °C
DEMO Version STAR-SW 19.00
rexo0 MT_DSC_822 2024 0144 04
K ‘Sample Holder: Aluminum Standard 40ul
oo 05020021 Sample: MT_DSC_822_2024_0144_04, 8.4310 mg e e
eleaser
dt1.00s
1100 °C, 1.00 min, N2 20.0 mi/min
2] 0.0..290.0 °C, 10.00 Kimin, N2 20.0 mi/min
3] 290.0 °C, 5.00 min, N2 20.0 mi/min
290.0.0,0 °C, -10.00 Kimin, N2 20.0 mi/min
5 0.0 °C, 5.00 min, N2 20.0 miimin
6] 0.0..290.0 °C, 10.00 K/min, N2 20.0 milmin
[7]290.0 °C, 5.00 min, N2 20.0 miimi
290.0.0.0 °C, 10.00 Kimin, N2 20.0 mi/min
Synchronization enabled
Crystallization
Crystallization integral 484.83 mJ
Integral 327mJ normalized  57.51 Jg*-1
normalized 039 Jgr-1 eak
Peak 9274°C ) Sagee
2 // i
Wgha-
\
M=
Glass Transition Seg.: 6
Midpoint ASTM, EC  58.40 °C - g o e,
Delta cp ASTM, IEC ~ 81.963e-03 Jg"-1KA-1 Meliting N [ M
Integral 416 mJ Melting 4
nommaltesd | 049 Jghct Integral 50282 mJ I
i pog i by normalized -59.64 Jg-1
Peak 262.46 °C
o 10 20 30 40 50 60 70 80 920 100 110 120 130 140 150 160 170 180 190 200 210 220 230 240 250 260 270 280 °C
DEMO Version

STAR® SW 19.00

Slika 54: DSC 822 _2024_0144_04 (Mettler Toledo)
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Fakulteta za tehnologijo polimero

\

Magistrsko delo

“ex0 MT_DSC 822 2024 0144 05
Method: DSC 0-290°C 2x Sample: MT_DSC_822_2024_0144_05, 7.5350 mg ‘Sample Holder: Aluminum Standard 40ul
:l’:f;:‘: Material Class: Composite
[410.0 °C, 1.00 min, N2 20.0 mijmin
21 0.0.290.0 °C, 10.00 Kimin, N2 20.0 miimin

10.
min, N2 20.0 mlimin
10.00 Kimin, N2 20.0 milmin
m 2000°C.500 min, N2 20.0 miimin
81290.0..0.0 °C, ~10.00 Kimin, N2 20.0 miimin ——
Synchronization enabled rystafization
Crystalization Integral 324.80 mJ
tatogral Ja— normalized  43.1 Jg*-1
normalized 032 Jg-1 Peak neepte | |
a 9472
: |||||||||||IIIIIIIIl||||||||"| N
\—/_{Pdw———)/
1
Wgh-1
e e . S

Glass Transition —— Seg: 6

Midpoint ASTM, [EC 5815 °C ¥ T ————

Delta cp ASTM, IEC ~ 62.895€-03 Jg*-1KA-1 Melting el [

Integral 253mJ Melting
normalized  -0.34 Jg*-1 Integral 26.50 mJ
Peak 106,60 °C normalized 4333 Jg-1
6135 °C
o 10 20 30 40 50 60 70 80 920 100 110 120 130 140 150 160 170 180 190 200 210 220 230 240 250 260 270 280 °C

DENO Version STAR' SW 19.00

fexo MT_DSC 822 2024 0144 06
ol 5EE Ve 2 Sample: MT_DSC_822_2024_0144_06, 6.8690 mg Sample Holder: Aluminum Standard 40ul
Released Material Class: Composite
d1.00s
4100°C; 00 iy N2 200 ik

10,00 K. o 200 ity
5120007 0 min, N2 20.0 miimi
290.0.0,0°C, 40.00 Kimin, N2 20.0 mmin
5] 0.0 °C, 5.00 min, N2 20.0 mimin
6] 0.0.290.0 °C, 10.00 Kimin, N2 20.0 mimin
[71290.0 °C, 5.00 min, N2 20.0 mi/min
90.0..0.0 °C, -10.00 Kimin, N2 20.0 mi/min
Synchronization enabled Crystallization
Crystalliz Integral 345.03 mJ
Integral fermeled, 15023 )1
normalized o sn Jg“ - Peak |
Peak
|||||||IIIIIIIIIII|||||||||||| |I..,_
Glass Transition A = Seg.: 6
-
Midpoint ASTM, [EC 5723 °C Melting ¥ T
Delta cp ASTM, IEC ~ 67.580-03 JgA-1KA-1 Integral 276mJ == 4
normalized 040 Jg-1
Peak 106.93°C "
Melting
Integral -360.84 mJ
normalized  -52.53 Jgh-1
26167°C
0 10 20 30 40 50 60 70 80 920 100 110 120 130 140 150 160 170 180 190 200 210 220 230 240 250 260 270 280 °C
DENO Version STAR' SW 19.00

Slika 56:

DSC 822 2024 _0144_06 (Mettler Toledo)

rexo MT_DSC_822 2024 0144 07
. ” Sample: MT_DSC_822_2024_0144_07, 7.7280 mg Sample Holder: Aluminum Standard 40ul
Method: DSC 0-290°C 2x Watosial Gl Compotia
G, 10.00 Kimin, N2 20.0 mifmin
00 min, N2 20.0 mlimin
K N2 20.0 miimin
007, 10,00 Kimin, N2 20.0 miimin
Synchronization enabled Crystallization
Costatzaton Intogral 32598 mJ
ntey 289 mJ normalized  42.18 Jg-1
el Jgr Peak 35.5 |I| |
Peak 9456°C
2 ; e
L//
1
Wgh-1
\
Glass Transition e : Seg: 6
Midpoint ASTM, [EC .00 °C Melting e
Delta cp ASTM, IEC 43.9846.03 Jg™1K~-1 integral  -2.52mJ )
normalized  -0.33 Jg*-1 Melting
ity b sl Integral  -357.66 mJ
normalized  46.28 Jg*-1 |
Peak 26151°C |
o 10 20 30 40 50 60 70 80 920 100 110 120 130 140 150 160 170 180 190 200 210 220 230 240 250 260 270 280 °C
DENO Version STARYSW 19.00

Slika 57: DSC 822 _2024_0144_07 (Mettler Toledo)
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Magistrsko delo

“ex0 MT_DSC 822 2024 0144 08
Method: DSC 0-290°C 2x Sample: MT_DSC_822_2024_0144_08, 7.2560 mg Sample Holder: Aluminum Standard 40ul
Releasad Material Class: Composite
dt1.00s
[110.0°C, 1.00 min, N2 20.0 mi/min
[210.0.290.0 °C, 10.00 Kimin, N2 20.0 miimin
[3]290.0 °C, 5.00 min, N2 20.0 mi/mi
[4]290.0.0.0 °C, -10.00 Kimin, N2 20.0 mlfmin
[510.0 °C, 5.00 min, N2 20.0 mimin
[6]0.0.290.0 °C, 10.00 Kimin, N2 20.0 mi/min
[71290.0 °C, 5.00 min, N2 20.0 miimin
[81290.0.0.0 °C, -10.00 Kimin, N2 20.0 mlfmin Crystalization
Synchronization enabled Crystallization Integral 32335 mJ
Integral 278 m. normalized 4456 Jg-1
normalized  0.38 Jg*-1 Peak 35.66 °C
eal 9422° " '
| e LD
1
Wgh-1
\
!
i W T ;
Glass Transition i == Seg: 6
Midpoint ASTM, IEC 5815 °C = S e e M)
Delta cp ASTM, IEC ~ 69.096e-03 Jg*-1KA-1 Meiting & IMMH ‘ f
Integral 223 mJ Melting U |
fonmalees | -031-4g54 Integral 311.81mJ
Peal 106.60 °C normalized 4297 Jg*-1 I
Peak 261
(’

0 10 20 30 40 50 60 70 80 920 100 110 120 130 140 150 160 170 180 190 200 210 220 230 240 250 260 270 280 °C
DENO Version STAR' SW 19.00
fexo MT_DSC 822 2024 0144 09

Method: DSC 0-280°C 2x Sample: MT_DSC_822_2024_0144_09, 7.4990 mg Sample Holder: Aluminum Standard 40ul
Released Material Class: Composite
@t1.00s
1] 0.0 °C, 1.00 min, N2 20.0 mlimin
2] 0.0.290.0 °C, 10.00 Kimin, N2 20.0 miimin
[31290.0 °C, 5.00 min, N2 20.0 mi/min
290.0.0.0 °C, -10.00 Kimin, N2 20.0 milmin
5] 0.0 °C, 5.00 min, N2 20.0 mlimin
6] 0.0.290.0 °C, 10.00 Kimin, N2 20.0 mimin
7] 290.0 °C, 5.00 min, N2 20.0 mlimin
290.0..0.0 °C, -10.00 Kimin, N2 20.0 mlimin Crystallization
Synchronization enabled Crystallization Integral 307.60 mJ
Integral 61 mJ normalized 41.02 Jgh-1
normalized  0.35 Jg*-1 Paal Bs807C
Peak 9223°C
e —————— S

Glass Transition —— i

Midpoint ASTM, [EC ¢ Melting 1] [‘ V/“!f —

Delta cp ASTM, IEC ~ 47.414e-03 Jg*-1KA-1 intogral 280mJ Melting UI[ | /

normalized 037 Jg*-1 Integral 331.43mJ [
Peak 106.60°C normalized  44.20 JgA-1
Peak 261.34°C |
\
0 10 20 30 40 50 60 70 8 90 100 110 120 130 140 150 160 170 180 190 200 210 220 230 240 250 260 270 280 °C
DENO Version

STAR® SW 19.00

Slika 59: DSC 822_2024_0144_09 (Mettler Toledo)

exo

MT_DSC_822 2024 0144_10

Method: DSC 0-290°C 2x
Released
dt1.00s
1]0.0 °C, 1.00 min, N2 20.0 ml/min
.0..290.0 °C, 10.00 Kimin, N2 20.0 miimin
3] 290.0 °C, 5.00 min, N2 20.0 mlimin
°C, -10.00 Kimin, N2 20.0 mUimin

Sample: MT_DSC_822_2024_0144_10, 6.2630 mg

Sample Holder: Aluminum Standard 40ul
Material Class: Composite

5] 0.0 °C, 5.00 min, N2 20.0 mi/min
0.0.290.0 °C, 10.00 Kimin, N2 20.0 miimin
[71290.0 °C, 5.00 min, N2 20.0 mi/min
290.0.0.0 °C, -10.00 Kimin, N2 20.0 mi/min
izati Crystallization
Crystallization Integral 260.89 mJ
Integral 205mJ normalized  41.66 Jg*-1
normalized  0.33 Jg-1 Peak 235.47°C
Peak .05 °C

Glass Transition 0

Midpoint ASTM, [EC 5729 °C — R 7/

Delta cp ASTM, IEC ~ 57.9646-03 Jg*-1KA-1 o) " Weilng

normalized -0.34 Jg*-1 Integral 27802 mJ
Peak 10611 °C normalized 44,39 Jgh-1
Pea 36°C
o 10 20 30 40 50 60 70 80 920 100 110 120 130 140 150 160 170 180 190 200 210 220 230 240 250 260 270 280 °C
DEMO Version

STAR® SW 19.00

Slika 60: DSC 822 2024 _0144_10 (Mettler Toledo)
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Magistrsko delo

exo

MT_DSC_822 2024 0144_11

Method: DSC 0-290°C 2x

Released

dt1.00's

[1]0.0 °C, 1.00 min, N2 20.0 ml/min
0.0..290.0 °C, 10.00 K/min, N2 20.0 mUmin

3] 290.0 °C, 5.00 min, N2 20.0 mlimin

90.0..0.0 °C, -10.00 Kimin, N2 20.0 mUimin

0.0°C, 5.00 min, N2 20.0 miimin

0.0.290.0 °C, 10.00 Kimin, N2 20.0 mUmin

290.0°C, 5.00 min, N2 20.0 ml/min

290.0..0.0 °C, -10.00 K/min, N2 20.0 mi/min

Sample: MT_DSC_822_2024

5]
6]
7)

Synchronization enabled

_0144_11, 6.6390 mg

‘Sample Holder: Aluminum Standard 40ul
Material Class: Composite

Crystallization

Integral 31341 mJ
nomatzed 472151
Peal 4°C

S .
Midpoint ASTM, [EC  56.74 °C m—— ¥ i m
Dolta cp ASTM IEC 61215603 Jg*-1KA-1 o OO Melting ] H
romalized 74 4dgt1 integral 31527 mJ
Peak as°c normalized  47.49 Jg-1
Peak 261.02°C
|
|
o 10 20 30 40 50 60 70 80 920 100 110 120 130 140 150 160 170 180 190 200 210 220 230 240 250 260 270 280 °C
BENIO Vorsion STAR'SW 19.00

Slika 61: DSC 822 2024 0144 11 (Mettler Toledo)

e MT_DSC 822 2024 0144_12
Method: DSC 0-290°C 2x Sample: MT_DSC_822_2024_0144_12, 6.8850 mg Slmnle‘ Holder: Ahlmlmm, Standard 40ul
Released Material Class: Composite
@1.00s
1] 0.0 °C, 1.00 min, N2 20.0 miimin
[2]0.0..20.0 °C, 10.00 Kimin, N2 20.0 mlfmin
% 5
5} X
0.0.250.0 °C, 10.00 Kimin, N2 20.0 miimin
[71290.0 °C, 5.00 min, N2 20.
290.0..0.0 °C, -10.00 Kimin, N2 20.0 mlimin
Synchronization enabled e
Crystallization Integral 279.60 mJ
Integral 5.99m. omatzed 4061 Jg*1
normalized u uv Jg" -1 Peal 5.16°C
Peak
. 3
e
— =
Glass Transition =t S Seg:6
Midpoint ASTM, [EC 5503 °C Melting I ~
Delta cp ASTM, IEC ~ 40.620e-03 Jg*-1KA-1 integral 580 mJ - IH]HM
normalized  -0.84 Jg*-1 elting
K 107102 Integral -302.33 mJ
normalized  -43.91 Jgh-1
Peak 261.36 °C
0 10 20 30 40 50 60 70 80 920 100 110 120 130 140 150 160 170 180 190 200 210 220 230 240 250 260 270 280 °C
DENO Version

STAR® SW 19.00

Slika 62: DSC 822_2024_0144_12 (Mettler Toledo)

exo

MT_DSC_822 2024 0144_13

Method: DSC 0-290°C 2x
Released
dt1.00s
1]0.0 °C, 1.00 min, N2 20.0 mlimin
0.0..290.0 °C, 10.00 K/min, N2 20.0 ml/min
3] 290.0 °C, 5.00 min, N2 20.0 mUimin
290.0.0.0 °C, 10.00 Kimin, N2 20.0 ml/min
5] 0.0 °C, 5.00 min, N2 20.0 mlimin

0.0..290.0 °C, 10.00 K/min, N2 20.0 mlimin
290.0 °C, 5.00 min, N2 20.0 mi/min
290.0.0.0 °C, 10.00 Kimin, N2 20.0 ml/min

3

Sample: MT_DSC_822_2024_0144_13, 6.3840 mg

Crystallization
Integral 249.54 mJ
Crystallization normalized  39.09 Jg*-1
Integral 746 mJ Peak 23531°C
nomatzed 147 Jgn1
sk Seg:4
3

Sample Holder: Aluminum Standard 40ul
Material Class: Composite

7777\%

———t
Glass Transition —— e .
Midpoint ASTM, EC 57.66°C Melting ¥ W . J
Delta cp ASTM, IEC  60.672e-03 JgA-1KA-1 Integral 550mJ ‘
normalized  -0.86 Jg*-1 Melting
Peak 106.94°C Integral 28552 mJ
normalized  44.72 Jg*-1 I
Peak 26120°C
I
|
o 10 20 30 40 50 60 70 80 920 100 110 120 130 140 150 160 170 180 190 200 210 220 230 240 250 260 270 280 °C
DENO Version

STAR® SW 19.00

Slika 63: DSC 822 2024 _0144_13 (Mettler Toledo)
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Magistrsko delo

exo

MT_DSC_822 2024 0144 14

Method: DSC 0-290°C 2x

Released

dt1.00 s

[110.0 °C, 1.00 min, N2 20.0 mi/min

2]0.0..290.0 °C, 10.00 Kimin, N2 20.0 miimin
] 290.0 °C, 5.00 min, N2 20.0 mi/min

0°C, -10.00 Kimin, N2 20.0 mlimin

‘mlimin
1000 K/min, N2 20.0 mUmin

Sample: MT_DSC_822_2024_0144_14, 6.9180 mg

‘Sample Holder: Aluminum Standard 40ul
Material Class: Composite

.0.0.
Synchronization enabled

Crystallization

Crystallization

Integral 27841 mJ
normalized  40.20 Jg*-1
Peak 23567

B e S Seg.: 6
e T == _J
Glass Transition T ” ‘ I
Midpoint ASTM, [EC  54.80 °C S Melting :
Delta cp ASTM,IEC  39.962¢-03 Jg*-1KA-1 i o Integral 311,61 mJ
normalized  -0.78 Jg*-1 evliriay . AR84 0008
eak 106.77 °C o p0r’c At
I
|
0 10 20 30 40 50 60 70 80 920 100 110 120 130 140 150 160 170 180 190 200 210 220 230 240 250 260 270 280 °C
GENIG Version STAR' SW 1900

Slika 64: DSC 822 2024 0144 14 (Mettler Toledo)

"exo

MT_DSC_822 2024 0144_15

Method: DSC 0-290°C 2x

Released

dt1.00s

[1]0.0 °C, 1.00 min, N2 20.0 ml/min
[2]0.0..290.0 °C, 10.00 Kimin, N2 20.0 mi/min
[3]290.0 °C, 5.00 min, N2 20.0 mlimin
[4]290.0.0.0 °C, -10.00 Kimin, N2 20.0 mlmin

Glass Transition
Midpoint ASTM, IEC

56.54°C

Sample: MT_DSC_822_2024_0144_15, 6.6310 mg

[5] 0.0 °C, 5.00 min, N2 20.0 mi/min
[610.0.290.0 °C, 10.00 Kimin, N2 20.0 mi/min
.0°C, 5.00 min, N2 20.0 miimin
[81290.0.0.0 °C, ~10.00 Kimin, N2 20.0 mimin —
hronization enabled Crystallization Integral 263.10mJ
Integral 0 normalized  39.68 Jgr-1
normalized 1.06 JgA-1 Peak 235.66 °C

Peak 9406°C

Sample Holder: Aluminum Standard 40ul
Material Class: Composite

— ey =
AAKA. B 1]
Delta cp ASTM, IEC  56.531e-03 Jg*-1KA-1 Melting )
normalized -0.87 Jg*-1 Integral +287.69 mJ
Peak 106.77°C normalized  -43.39 Jg*-1 \
Peak 260.69 °C
0 10 20 30 40 50 60 70 80 90 100 110 120 130 140 150 160 170 180 190 200 210 220 230 240 250 260 270 280 °C
DENO Version

Slika 65:

exo MT_DSC_822 2024 0144_16

STAR® SW 19.00

DSC 822 2024_0144_15 (Mettler Toledo)

Sample: MT_DSC_822_2024_0144_16, 6.1390 mg
Method: DSC 0-290°C 2x

Release:

dt1.00s

1] 0.0 °C, 1.00 min, N2 20.0 ml/min

Kimin, N2 20.0 mimin

X ', 5.1 12 20.0 ml/min

290.0..0.0 °C, -10.00 K/min, N2 20.0 mU/min

Sample Holder: Aluminum Standard 40ul
Material Class: Composite

5] 0.0 °C, 5.00 min, N2 20.0 miimin
6] 0.0..290.0 °C, 10.00 Kimin, N2 20.0 miimin
7] 290.0 °C, 5.00 min, N2 20.0 mlimin
290.0.0.0 °C, -10.00 Kimin, N2 20.0 mi/min Crystallization
Synchronization enabled Crystallization Integral 261.08 mJ
Integral 578mJ normalized  42.53 Jgt-1
normalized  0.94 Jg*-1 Peak 23549°C
Peak 93.39°C
4 3
+
Wgh-1

Glass Transition ————— —

Midpoint ASTM, [EC  58. Melti e - .

Deltacp ASTM, IEC ~ 64.917¢-03 Jgh-1KA-1 .me;ﬂ 5.85mJ | UHHL | [

normalized -0.95 Jg*-1 Melting
eak 107.27°C Integral -295.91 mJ
normalized -48.20 Jg-1
Peak 26136°C
0 10 20 30 40 50 60 70 80 90 100 110 120 130 140 150 160 170 180 190 200 210 220 230 240 250 260 270 280 °C
DENO Version

STAR® SW 19.00

Slika 66: DSC 822 2024 _0144_16 (Mettler Toledo)
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"exo MT_DSC_822_2024_0144_17
Method: DSC 0-290°C 2x Sample: MT_DSC_822_2024_0144_17, 6.8210 mg )
Released Sample Holder: Aluminum Standard 40ul
dt1.00s Material Class: Composite
[1] 0.0 °C, 1.00 min, N2 20.0 ml/min
[2] 0.0..290.0 °C, 10.00 K/min, N2 20.0 mU/min

3] 290.0 °C, 5.00 min, N2 20.0 mlimin
90.0..0.0 °C, -10.00 Kimin, N2 20.0 miimin
0.0°C, 5.00 min, N2 20.0 mlimin
90.0 “C, 10.00 Kimin, N2 20.0 miimin
290.0 °C, 5.00 min, N2 20.0 mi/min
90.0..0.0 °C, -10.00 Kimin, N2 20.0 miimin

clclal
B

Synchronization enabled Crystallization
Crystallization Integral 278.85 mJ
Integral 24TmJ normalized  40.88 Jg*-1
normalized 0.36 Jg*-1 Peak 23549°C
Peak 9272°C . it
t
Glass Transition -
Midpoint ASTM, [EC  58.62 °C Melting S
Delta cp ASTM, IEC  58.719e-03 Jg*-1KA-1 Integral 2.34mJ

normalized -44.94 Jgh-1
Peak 261.19°C

" Melting .
normalized 034 Jg*-1
Tt broghi 2 Integral -306.51 mJ H

o 10 20 30 40 50 60 70 80 920 100 110 120 130 140 150 160 170 180 190 200 210 220
DEMO Version

230 240 250 260 270 280 °C

Slika 67: DSC 822 2024 _0144 17 (Mettler Toledo)
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Priloga 2: Dolocitev oksidacijskega indukcijskega ¢asa (OIT)

"exo FTPO_DSC OIT 822 2024 0144 00
Method: DSC OIT 280 °C 150 min Sample: DSC_OIT_822_2024_0144_00, 11.9970 mg
Released
@t1.00s
[1]50.0 °C, 3.00 min, N2 50.0 mlfmin
50.0.290.0 °C, 20.00 Kimin, N2 50.0 mi/min
]290.0 °C, 3.00 min, N2 50.0 miimin
4] 290.0 °C, 150.00 min, 02 50.0 miimin
5] 290.0.50.0 °C, -20.00 Kimin, 02 50.0 mi/min
Synchronization enabled
Sample Holder: Aluminum Standard 40ul
Material Class: Composi
M ——
Onset 031 min
20
mw
50 100 200 290 290 °Cc
0 5 10 15 20 25 30 35 40 45 50 55 60 65 70 75 80 85 90 95 min
DENO Version STAR' SW 19.00
rexo FTPO_DSC OIT 822 2024 0144 0017 Onsets
Method: DSC OIT 290 °C 150 min DSC_OIT_822_2024_0144_00-17 Onsets
Released
dt1.00s
[4150.0 °C, 3.00 min, N2 50.0 mlimin
2] 50.0..290.0 °C, 20.00 Kimin, N2 50.0 mimin
[3]290.0 °C, 3.00 min, N2 50.0 mlimin
[41290.0 °C, 150.00 min, 02 50.0 mi/min
[51290.0.50.0 °C, -20.00 Kimin, 02 50.0 mimin
Synchronization enabled
Sample Holder: Aluminum Standard 40ul
Material Class: Composite
— . e i IR
Onset 042min  Sample: DSC_OIT_822_2024_0144_17,7.1560 mg
Onset 0.34min  Sample: DSC_OIT_822_2024_0144_16,8.3250 mg
Onset 0.36min  Sample: DSC_OIT_822_2024_0144_15, 8.9460 mg
Onset 0.37min  Sample: DSC_OIT_822_2024_0144_12,7.9050 mg
Onset 0.37min  Sample: DSC_OIT_822_2024_0144_11, 54380 mg
Onset 0.37min  Sample: DSC_OIT_822_2024_0144_09,9.0010 mg
Onset 0.38min  Sample: DSC_OIT_822_2024_0144_07,8.1440 mg
Onset 0.39min  Sample: DSC_OIT_822_2024_0144_06, 6.7360 mg
Onset 0.39min  Sample: DSC_OIT_822_2024_0144_05,6.2230 mg
Onset 0.41min  Sample: DSC_OIT_822_2024_0144_04,6.1990 mg
Onset 041min  Sample: DSC_OIT_822_2024_0144_03,6.7170 mg
Onset 0.42min  Sample: DSC_OIT_822_2024_0144_02,6.0700 mg
Onset 0.35min  Sample: DSC_OIT_822_2024_0144_01,8.0600 mg
Onset 0.33min  Sample: DSC_OIT_822_2024_0144_00, 11.9970 mg
0 10 20 30 40 50 60 70 80 90 100 110 120 130 140 150 160 170 min
DEO Version STAR' SW 19.00
rexo FTPO_DSC OIT_822 2024 0144 10
m-::;:sc OIT 290 °C 150 min Sample: DSC_OIT_822_2024_0144_10, 7.0290 mg
dt1.00s
1] 50.0 °C, 3.00 min, N2 50.0 mlfmin
.0.290.0 °C, 20.00 Kimin, N2 50.0 mimin
1290.0 °C, 3.00 min, N2 50.0 miimin
4] 290.0 °C, 150.00 min, 02 50.0 miimin
5] 290.0.50.0 °C, -20.00 K/min, 02 50.0 mlimin
Synchronization enabled
Material Class: Composite
‘Sample Holder: Aluminum Standard 40ul
10 [ —_— E— — S
mw = i — —
Onset 0.38 min Onaet 3248 min Onset  75.08 min Onset 91.42 min Onset 126.53 min
50 100 200 290 290 200 °Cc
0 10 20 30 40 50 60 70 80 90 100 110 120 130 140 150 160 170 min
DEMO Version STAR® SW 19.00

Slika 70: OIT 822_2024_0144_10 (FTPO)
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Priloga 3: Temperaturno modulirana DSC meritev (TOPEM)

"exo DSC TOPEM822_2024 0144 00 12.12.2024 07:21:37

Sample: DSC TOPEM 822_2024_0144_00, 2,7440 mg ‘Sample Holder: Aluminum Standard 40ul
Table Material Class: Composite
Jgr1eea-

2
Jgh-1°Cn-1 1899

799 392
Method: DSC TOPEM 0 - 300 °C 1Kmin-1
Released

0,105

[1]0,0 °C, 1,00 min, TOPEM +/-0,500K, 15 ..

[210,0.300,0 °C, 1,00 K/min, TOPEM omsooms 305, N220,0 my/min
Synchronization enabled

10 2 30 4 50 60 70 80 9 100 110 120 130 140 150 160 170 180 190 200 210 220 230 240 250 260 270 280 290 °C

DEMO Version STAR® SW 17.00

Slika 71: TOPEM 822_2024_0144_00 (FTPO)

"exo DSC TOPEM822_2024 0144 01 12.12.2024 07:26:37

Sample: DSC TOPEM 822_2024_0144_01, 2,7220 mg e Mt Sk
Jgh-19CA-1
2;

5
Jgh-19CA-1

Method: DSC TOPEM 0 - 300 °C 1Kmin-1
Released

s
[1]0,0°C, 1,00 min, TOPEM +/-0,500K, 15...

[2] 0,0.300,0 °C, 1,00 K/min, TOPEM +/-0; 900 K, 15..305,N2 20,0 mi/min
Synchronization enat

10 2 30 4 50 60 70 80 9 100 110 120 130 140 150 160 170 180 190 200 210 220 230 240 250 260 270 280 290 °C
DEMO Version STAR® SW 17.00

Slika 72: TOPEM 822_2024_0144_01 (FTPO)

"exo DSC TOPEM822 2024 0144 02 12.12.2024 07:46:06

Sample: DSC TOPEM 822_2024_0144_02, 2,7890 mg

Sample Holder: Alumlnum Standard 40ul
Material Class: Com

50
Jgh-1°CA-1 71 349

Method: DSC TOPEM 0 - 300 °C 1Kmin-1
Released

)10
] 0,0°C, 1,00 min, TOPEM +/-0,500K, 15 .. 305

[2]0,0.300,0 °C, 1,00 K/min, TOPEM +/-0,500K, 15 .. 30's, N2 20,0 mi/min

Synchronization enabled

10 2 30 4 50 60 70 80 90 100 110 120 130 140 150 160 170 180 190 200 210 220 230 240 250 260 270 280 290 °C

DEMO Version STAR® SW 17.00

Slika 73: TOPEM 822_2024_0144_02 (FTPO)
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DSC TOPEM822_ 2024 0144 03

12.12.2024 07:48:42

°C - Jgh1eCh

10
Jgh-1oCn-1

Sample: DSC TOPEM 822_2024_0144_03, 3,9390 mg

Method: DSC TOPEM 0 - 300 °C 1Kmin-1
leas
at0,10s
[110,0 °C, 1,00 min, TOPEM +/-0,500K, 15 .. 305
0 °C, 1,00 K/min, TOPEM +/-0,500K, 15 .. 30's, N2 20,0 mi/min

2]0,0.300,
Synchronization enabled

Sample Holder: Aluminum Standard 40ul
Materal Class: Composite

110 120 130 140 150 160 170 180 190 200 210 220 230 240

25 260 270 280 290 °C

DEMO Version

Slika 74: TOPEM 822_2024_0144_03 (FTPO)

DSC TOPEM822 2024 0144 04

STAR® SW 17.00

12.12.2024 07:50.28

Table

5
Jgh-10CA-1

BEEEEESEEIEEE385E5888888884
geeegssiegggsassss

2799

Sample: DSC TOPEM 822_2024_0144_04, 3,0640 mg

Method: DSC TOPEM 0 - 300 °C 1Kmin-1
Released

dt0,10s
[1] 0,0°C, 1,00 min, TOPEM +/-0,500K, 15... 305

21 0,0.300,0 °C, 1,00 K/min, TOPEM +/-0,500 K, 15 .. 30'5, N2 20,0 mi/min

Synchronization enabled

Material Class: Composite
Sample Holder: Auminum Standard 40ul

0 10 20

60 70 80 90 100 110 120 130 140 150 160 170 180 190 200 210 220

230 240 250

260 270 280 290 °C

DEMO Version

Slika 75: TOPEM 822_2024_0144_04 (FTPO)

DSC TOPEM822 2024 0144 05

STAR® SW 17.00

12.12.2024 14:29:22

Sample: DSC TOPEM 822_2024_0144_05, 3,8620 mg

100
Jgh-10CA-1

N RN B NR iR EE 883888883
S38888888888888888scss55s8"¢

2800

Method: DSC TOPEM 0 - 300 °C 1Kmin-1
Released

105
[1] 0,0 °C, 1,00 min, TOPEM +/-0500K, 15... 305

2] 0,0.300,0 °C, 1,00 K/min, TOPEM +/-0,500K, 15 .. 30'5, N2 20,0 mi/min
Synchronization enabled

Material Class: Composite:

‘Sample Holder: Aluminum Standard 40ul

90 100

110 120 130 140 150 160 170 180 190 200 210 220 230 240

250 260 270 280 290 °C

DEMO Version

Slika 76: TOPEM 822_2024_0144_05 (FTPO)
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rexo DSC TOPEM822_ 2024 0144 06 13.12.2024 11:03:54
Jgr-1ocn-1
Table Sample: DSC TOPEM 822_2024_0144_06, 3,8170 mg
Jgn19CA-1
16 2000 168
3000 1,80
4000 191 Method: DSCTOPEM 0 - 300 °C 1Krmin-1
5000 2,02 Released
000 212 0,105
14 7000 22 [1]0,0°C, 1,00 min, TOPEM +/-0500K, 15 . 305
m;(‘n 231 [2]0,0..300,0 °C, 1,00 K/min, TOPEM +/-0,500K, 15 .. 305, N2 20,0 ml/min
000 241 Synchronization enabled
10000 249 Material Class: Composite:
11000 261 - Aumi
12 mﬁ 4 ‘Sample Holder: Aluminum Standard 40ul
0 20 30 40 S 60 70 80 90 100 110 120 130 140 150 160 170 180 190 200 210 220 230 240 250 260 270 280 290 °C
DEMO Version STAR® SW 17.00
rexo DSC TOPEM822_2024 0144 07 12.12.2024 07:57:40
Sample: DSC TOPEM 822_2024_0144_07, 3,1660 mg
Table
o gt ‘Sample Holder: Aluminum Standard 40ul
200 230 Material Class: Composite
300 240
00 254
500 264
600 273
00 28
800 28
00 2%
1000 308
1100 3,16
1200 323
1300 329
1400 337
P 1500 343
160, 3,50
Jgn-heat 1700 357
1799 365
1899 373
1999 382
2099 393
2199 408
299 424
299 430
2499 7,10
2584 28,11
2699 405
2799 409
Method: DSC TOPEM 0 - 300 °C 1Kmin-1
[1] 0,0 °C, 1,00 min, TOPEM +/-0,500K, 15.. 30
(2] 0,0.300,0 °C, 1,00 K/min, TOPEM +/-0,500K, 15 .. 30 5, N2 20,0 ml/min
Synchronization enabled
10 20 30 40 50 60 70 80 90 100 110 120 130 140 150 160 170 180 190 200 210 220 230 240 250 260 270 280 290 °C
DEMO Version STAR* SW 17.00
"exo DSC TOPEM822 2024 0144 08 12.12.2024 07:59:25

2
Jgh-10CA-1

Material Gass:

Sample: DSC TOPEM 822_2024_0144_08, 1,9810 mg Sample Holder: Smeosle. Standard 40ul
+ Alumi

Jgr1oea1

Method: DSC TOPEM 0 - 300 °C 1Kmin-1
Released

010s
[110,0 °C, 1,00 min, TOPEM +/-0,500K, 15.. 305
[210,0.300,0 °C, 1,00 K/min, TOPEM +/-0,500 K, 15 .. 30's, N2 20,0 mi/min
Synchronization enat

40 50 60 70 8 9 100 110 120 130 140 150 160 170 180 190 200 210 220 230 240 250 260 270 280 290 °C

DEMO Version

STAR® SW 17.00

Slika 79: TOPEM 822_2024_0144_08 (FTPO)
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DSC TOPEM822 2024 0144 09

12.12.2024 08:00:47

Sample: DSC TOPEM 822_2024_0144_09, 3,3870 mg Materal Gass: Com

posite
Table Sample Holder: Aluminum Standard 40ul

]g" 1oCA1

200
JgA-10CA-1

EN,»,WW“&“S\%W

Memad: DSC TOPEM 0-300 °C 1Kmin-1
Releas

atDlOs
[1)0,0°C, 1,00 min, TOPEM +/-0,500K, 15 ..
[210,0.300,0 °C, 1,00 K/min, TOPEM +/-0sz 15..305, N2 20,0 mi/min

‘Synchronization enabled
10 20 30 40 50 60 70 80 90 100 110 120 130 140 150 160 170 180 190 200 210 220 230 240 250 260 270 280 290 °C

DEMO Version STAR* SW 17.00
o0 DSC TOPEMBZ2 2024 0144 10 12.122024 080211

Table Sample: DSC TOPEM 8222024 0144_10, 1,5610 mg Sampe ke Mnium Spet i

taterial Class: Composite
°C  JgA-1eCA-l
200 349

358
368
378
389
402
413
424
4,40
451
465
4,70
480
4,88
501
510
514
524
2
JgA-19CA-1 Z’jﬁ
555
579
610
723
789
548

549

Method: DSC TOPEM 0 - 300 °C 1Kmin-1
Released

0,105

[1]0,0°C, 1,00 min, TOPEM +/-0,500K, 15.. 305

[2]0,0.300,0 °C, 1,00 K/min, TOPEM +/-0,500 K, 15 .. 30'5, N2 20,0 ml/min
Synchronization enabled

90 100 110 120 130 140 150 160 170 180 190

30 200 210 220 230 240 250 260 270 280 290 °C
DEMO Version STAR* SW 17.00
rexo DSC TOPEM822_2024_0144_11 12.12.2024 08:04:03
Sample: DSC TOPEM 822_2024_0144_11, 2,9850 mg
Method: DSCTOPEM 0 - 300 °C 1Kmin-1
Released
ithe 60,105
bg Rk [1] 0,0 °C, 1,00 min, TOPEM +/-0,500K, 15 ..
200 ;gBl-l - (2] 0,0..300,0 °C, 1,00 K/min, TOPEM +/-0500K 15..30s, N2 20,0 mi/min
o0 e Synchronizaton enabied
% - Material Class: Compos
$;§ §;§‘; ‘Sample Holder: Mummum Standard 40ul
600 277
700 288
80 2%
%00 305
1000 3,18
1100
1200
1299
1399
20 1499
Igh-19CA-L 1599

90 100 110 120 130 140 150 160 170 180 190 200 210 220 230 240 250 260 270 280 290 °C

DEMO Version

STAR® SW 17.00

Slika 82: TOPEM 822_2024_0144_11 (FTPO)
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DSC TOPEM822_ 2024 0144_12 12.12.2024 08:04:32

2
JgA-1°CA-1

Table

Jgr1oCA1

Sample: DSC TOPEM 822_2024_0144_12, 2,2110 mg Sample Holder: Aluminum Standard 40l
posite

Material Class: Com

Method: DSC TOPEM 0 - 300 °C 1Kmin-1
Released

0,10

[1]0,0 °C, 1,00 min, TOPEM +/-0,500K, 15 .. 305
[210,0.300,0 °C, 1,00 K/min, TOPEM +/-0,500 K, 15 .. 30's, N2 20,0 mi/min
Synchronization enabled

10

50 60 70 8 9 100 110 120 130 140 150 160 170 180 190 200 210 220 230 240 250 260 270 280 290 °C

DEMO Version

Slika 83: TOPEM 822_2024_0144_12 (FTPO)

DSC TOPEM822 2024 0144_13 12.12.2024 08:08:00

Table

°C  Jgr-1ocAt
200 154

300 15

400 166

500 168

Sample: DSC TOPEM 822_2024_0144_13, 2,6230 mg

Method: DSC TOPEM 0 - 300 °C 1Kmin-1
Released

0105

[1] 0,0 °C, 1,00 min, TOPEM +/-0,500K, 15 .. 305

[2]0,0.300,0 °C, 1,00 K/min, TOPEM +/-0,500K, 15 .. 305, N2 20,0 m/min
Synchronization enabled

Material Class: it

‘Sample Holder: Aluminum Standard 40ul

50 60 70 8 9 100 110 120 130 140 150 160 170 180 190 200 210 220 230 240 250 260 270 280 290 °C

DEMO Version

Slika 84: TOPEM 822_2024_0144_13 (FTPO)

DSC TOPEM822_2024_0144_14 12.12.2024 08:09:24

[

50
Jgh-1°Ch-1

Table

200 188

Sample: DSC TOPEM 822_2024_0144_14, 3,3980 mg ‘Sample Holder: Aluminum Standard 40ul

Material Class: Composite

Method: DSC TOPEM 0 - 300 °C 1Kmin-1
Released

010s
[1]0,0 °C, 1,00 min, TOPEM +/-0,500K, 15.. 305
[210,0.300,0 °C, 1,00 K/min, TOPEM +/-0,500 K, 15 .. 30's, N2 20,0 mi/min
chronization enabled

50 60 70 8 9 100 110 120 130 140 150 160 170 180 190 200 210 220 230 240 250 260 270 280 290 °C

DEMO Version

STAR® SW 17.00

Slika 85: TOPEM 822_2024_0144_14 (FTPO)
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“exo DSC TOPEM822 2024 0144 15 12.12.2024 08:12:28
Sample: DSC TOPEM 822_2024_0144_15, 3,4530 mg
Method: DSCTOPEM 0 - 300 °C 1Krmin-1
Table Released
o Jgrrecn 0,105
200 182 [1]0,0°C, 1,00 min, TOPEM +/-0,500K, 15 .. 305
300 193 [2]0,0.300,0 °C, 1,00 K/min, TOPEM +/-0,500K, 15 .. 305, N2 20,0 mi/min
400 202 Synchronization enabled
500 210 Sample Holder: Aluminum Standard 40ul
600 219 Materal Class: Composite
00 227
800 236
00 243
1000 253
1100 259
1200 259
1300 266
1400 273
1500 2,76
,gA_lucAl_D,“ 1600 2,79
1700 286
1800 293
1899 297
1999 304
2099 314
2199 323
299 339
2399 367
2499 543
2596 201,60
2699 3,00
2799 302
. s
10 20 30 40 50 60 70 80 90 100 110 120 130 140 150 160 170 180 190 200 210 220 230 240 250 260 270 280 290 °C
DEMO Version STAR® SW 17.00
"exo DSC TOPEM 822 2024 0144 16 12.12.2024 08:13:54
Sample: DSC TOPEM 822_2024_0144_16, 4,2210 mg
Method: DSC TOPEM 0 - 300 °C 1Kmin-1
Released
0,105
Table [1] 0,0°C, 1,00 min, TOPEM +/-0,500K, 15 305
°C g1 210,0.300,0 °C, 1,00 K/min, TOPEM +/-0,500K, 15 .. 305, N2 20,0 m/min
200 Synchronization enabled
300 Materal Class: Composite
400 Sample Holder: Aluminum Standard 40ul

90

100 110 120 130 140 150 160 170 180 190 200 210 220 230 240 250

30 70 8 20 270 280 290 °C
DEMO Version STAR* SW 17.00
Aexo. DSC TOPEM822_2024 0144_17 12.12.2024 08:27:13
Sample: DSC TOPEM 822_2024_0144_17, 2,8290 mg
Method: DSCTOPEM 0 - 300 °C 1Kmin-1
Table Releaced
dt0,10s
°C  Jgh-1eCnl [1] 0,0 °C, 1,00 min, TOPEM +/-0,500K, 15 .. 30's
0 20 [2]0,0.300,0 °C, 1,00 K/min, TOPEM +/-0,500K, 15 .. 30 5, N2 20,0 mi/min
300 213 Synchronization enabled
400 223 Sample Holder: Aluminum Standard 40ul
500 233 Material Gass: Composite:
600 242
700 253
800 260
900 266
1000 2,75
f 1100 284
1200 289
1300 293
1400 302
1500 3,03
100 1600 309
Jgh-1°Ch-1 1700 314
1800 322
1900 331
2000 342
2100 356
2200 3,70
2300 382
2400 424
2499 839
2599 -7844
2700 346
2800 344
10 20 30 40 50 60 70 80 90 100 110 120 130 140 150 160 170 180 190 200 210 220 230 240 250 260 270 280 290 °C

DEMO Version

Slika 88: TOPEM 822_2024_0144_17 (FTPO)
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rex0 MT_DSC_TOPEM 822 2024 0144 00 20.12.2024 16:33:17
Sample: MT_DSC_TOPEM_822_2024_0144_00, 12,1030 mg Sample Holder: Aluminum Standard 40ul
Table Material Class: Composite
C Jgh1ecad
5
Jgh-1°CA-1
—
Method: DSC TOPEM 0 - 300 °C 1Kmin-1
Released
0,10
[1]0,0 °C, 1,00 min, TOPEM +/-0,500 K, 15 .30 s
[2]0,0..300,0 °C, 1,00 K/min, TOPEM +/-0,500 K, 15 .. 30 s, N2 20,0 ml/min
Synchronization enabled
10 20 30 40 50 60 70 80 90 100 110 120 130 140 150 160 170 180 190 200 210 220 230 240 250 260 270 280 290 °C
DEMO Version STAR' SW 1800
rexo MT_DSC_TOPEM 822 2024 0144 01 20.12.2024 16:47:31
Table
C Jgh1ecad Sample: MT_DSC_TOPEM_822_2024_0144_01, 12,5900 mg Sample Holder: Aluminum Standard 40ul
200 139 Material Class: Composite
5
Jgh-1°CA-1
p—
Method: DSC TOPEM 0 - 300 °C 1Kmin-1
Released
dt0,10s
[1]0,0 °C, 1,00 min, TOPEM +/-0,500 K, 15 .30 s
12]0,0..300,0 °C, 1,00 K/min, TOPEM +/-0,500 K, 15 .. 30 s, N2 20,0 ml/min
‘Synchronization enabled
10 20 30 50 60 70 80 90 100 110 120 130 140 150 160 170 180 190 200 210 220 230 240 250 260 270 280 290 °C
DEMO Version STAR SW 1600
rexo MT_DSC_TOPEM_822_2024_0144_02 20.12.2024 16:59:17
Table
€ Jgh1eCha Sample: MT_DSC_TOPEM_822_2024_0144_02, 11,8310 mg Sample Holder: Aluminum Standard 40ul
200 138 Material Class: Composite
300 147
400 1,58
500 166
600 174
700 180
800 186
900 192
100,0 1,99
1100 2,06
1200 2,04
130,0 2,08
1400 2,12
150,0 2,14
1600 2116
1700 2,19
180,0 222
1900 228
2000 235
5| 2100 241
Jgh-1°CA-1 | 2200 2,54
2300 275
2400 306
250,0 4,01
2600 2,01
2700 2,23
280,0 2,20
S
Method: DSC TOPEM 0 - 300 °C 1Kmin-1
Released
m d,ﬂ °C, 1,00 min, TOPEM +/-0,500 K, 15..30 s
210,0.300,0 °C, 1,00 Kimin, TOPEM +0,500 K, 15 .. 30 s, N2 20,0 mifmin
Synchronization enabled
10 20 30 40 50 60 70 80 90 100 110 120 130 140 150 160 170 180 190 200 210 220 230 240 250 260 270 280 290 °C
DEMO Version

Slika 91: TOPEM 822_2024_0144_02 (Mettler Toledo)
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MT_DSC_TOPEM 822 2024 0144 03 20.12.2024 17:09:14

137
145
1,56
1,65
171
177
183
189
197
2,03
199
2,04
2,07
2,09
21
2,13
2,18
221
228
236
248
268
3,06
4,09
297
222
225

5
Jgh-1°CA-

Jgh1°cra

Sample: MT_DSC_TOPEM_822_2024_0144_03, 11,8490 mg Sample Holder: Aumbum Standard 40ul

Material Class: Composi

Method: DSC TOPEM 0 - 300 °C 1Kmin-1
Released

dt0,10s

[110,0 °C, 1,00 min, TOPEM +-0,500 K, 15..30 5

[2]0,0..300,0 °C, 1,00 K/min, TOPEM +/-0,500 K, 15 .. 30 s, N2 20,0 mlimin
Synchronization enabled

10 20

30

50 140 150 160 170 210 220 230 240 250 260 270 280 290 °C

DEMO Version

Slika 92: TOPEM 822_2024_0144_03 (Mettler Toledo)

MT_DSC_TOPEM 822 2024 0144 04 20.122024 17:13:14

2
Jgh-1°CA

Sample: MT_DSC_TOPEM_822_2024_0144_04, 11,2160 mg ‘Sample Holder: Aluminum Standard 40ul

Material Class: Composite

Jgr-1°CA-
135
144
1,55
1,65
171
1,77
183
1,89
1,97
2,03
2,02
2,07
2,10
2,13
2,15
2,18
221
2,26

Method: DSC TOPEM 0 - 300 °C 1Kmin-1
Released

0 min, TOPEM +/-0,500 K, 15..30 s

dt0,10s
[116,0°C, 1,0
[2]0,0..300,0 °C, 1,00 K/min, TOPEM +/-0,500 K, 15 .. 30 s, N2 20,0 mUmin

Synchronization enabled
10 20 30 50 60 70 80 90 100 110 120 130 140 150 160 170 180 190 200 210 220 230 240 250 260 270 280 290 °C
BENO Verson STAR SW 1800
nexo MT_DSC_TOPEM_822 2024 0144_05 20.12.2024 17:3234
Table
< gharcad Sample: MT_DSC_TOPEM_822_2024_0144_05, 12,9800 mg ‘Sample Holder: Aluminum Standard 40ul
200 1,20 Material Class: Composite
300 127
400 1,35
500 1,43
600 148
700 1,53
80,0 1,58
90,0 1,64
100,0 1,70
1100 1,74
1200 1,75
130,0 1,79
1400 182
150,0 1,84
1600 186
1700 1,88
180,0 1,90
1900 195
2 2,00
Jgha1°CAa
Method: DSC TOPEM 0 - 300 °C 1Kmin-1
Released
105
[110,0 °C, 1,00 min, TOPEM +/-0,500 K, 15..30 5.
2] 0,0..300,0 °C, 1,00 K/min, TOPEM +/-0,500 K, 15 .. 30 s, N2 20,0 ml/min
Synchronization enabled
10 20 30 50 60 70 80 90 100 110 120 130 140 150 160 170 180 190 200 210 220 230 240 250 260 270 280 290 °C
DEMO Version

STAR® SW 18.00

Slika 94: TOPEM 822_2024_0144_05 (Mettler Toledo)
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rex0 MT_DSC_TOPEM 822 2024 0144 06 20.12.2024 17:3607
Tabe Sample: MT_DSC_TOPEM_822_2024_0144_06, 12,0730 mg ‘Sample Holder: Aluminum Standard 40ul
zcn,n ‘1‘?‘14'1 e Material Class: Composite
300 142
400 151
500 159
600 165
700 170
800 176
900 182
1000 189
100 194
1200 193
1300 197
1400
1500
160,0

2
Jgr-1°CA1
Method: DSC TOPEM 0 - 300 °C 1Kmin-t
Released
60,10
[1]0,0 °C, 1,00 min, TOPEM +-0,500 K, 15..30 s
210,0.300,0 °C, 1,00 Kimin, TOPEM +10,500 K, 15 .. 30 s, N2 20,0 ml/min
Synchronization enabled
10 20 30 40 50 60 70 80 920 100 110 120 130 140 150 160 170 180 190 200 210 220 230 240 250 260 270 280 290 °C
DEMO Version STAR' SW 1800
rexo MT_DSC_TOPEM 822 2024 0144 07 20.12.2024 17:38:50
Sample: MT_DSC_TOPEM_822_2024_0144_07, 10,6170 mg Sample Holder: Aluminum Standard 40ul
Table Material Class: Composite
T Jghaeera
200 124
300 131
400 1,40
500 147
600 152
700 158
800 1563
900 168
1000 174
1100 178
1200 180
1300 183
1400 186
1500 188
1600 1,90
1700 193
2| 1800 195
A1oCA. 1900 199
i 2000 205
2100 2,1
2200 223
2300 2
0259

2500 3,69
2600 077
2700 198
2800 1,99
Method: DSC TOPEM 0 - 300 °C 1Kmin-1
Released
dt0,10s
[1]10,0 °C, 1,00 min, TOPEM +/-0,500 K, 15 ..30 s
[2]0,0..300,0 °C, 1,00 K/min, TOPEM +/-0,500 K, 15 .. 30 s, N2 20,0 ml/min
Synchronization enabled
10 20 30 50 60 70 80 90 100 110 120 130 140 150 160 170 180 190 200 210 220 230 240 250 260 270 280 290 °C
DEMO Version STAR® SW 18.00
rexo MT_DSC_TOPEM 822 2024_0144 08 20.12.2024 17:46:53
Table Sample: MT_DSC_TOPEM_822_2024_0144_08, 11,3820 mg Samnple Holder: Altminuny Standard 400!
o Jgraeera Material Class: Composite
200 124
132
2
Jgh-1°Ca-

Method: DSC TOPEM 0 - 300 °C 1Kmin-1
Released

[110,0°C, 1,00 min, TOPEM +-0,500 K, 15 .30 s

[2]0,0..300,0 °C, 1,00 K/min, TOPEM +/-0,500 K,
Synchronization enabled

15..30'5,N2 20,0 mlimin

10 20 30 40

200 210 220

230 240 250 260 270 280 290 °C

DEMO Version

STAR® SW 18.00

Slika 97: TOPEM 822_2024_0144_08 (Mettler Toledo)
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rex0 MT_DSC_TOPEM 822 2024 0144 09 20122024 17:48:44
o ‘Sample Holder: Aluminum Standard 40ul
ke Sample: MT_DSC_TOPEM_822_2024_0144_09, 11,5070 mg SIS ok
°Cc Jgh-1°CrA
200 1,19
30,0 127
400 135
500 142
60,0 148
1,53
2
Jgh-1°CA-

Method: DSC TOPEM 0 - 300 °C 1Kmin-1
Released

dt0,10s

[1]0,0 °C, 1,00 min, TOPEM +/-0,500 K, 15..30 s

12]0,0..300,0 °C, 1,00 K/min, TOPEM +/-0,500 K, 15 .. 30 5, N2 20,0 mlimin

Synchronization enabled
10 20 30 40 50 60 70 80 90 100 110 120 130 140 150 160 170 180 190 200 210 220 230 240 250 260 270 280 290 °C
DEMO Verson STAR® SW 1800
rexo MT_DSC_TOPEM_622 2024 0144 10 20.12.2004 17:52:34
Sample: MT_DSC_TOPEM_822_2024_0144_10, 11,9300 mg ‘Sample Holder: Aluminum Standard 40ul

Table Material Class: Composite

°c Jg*-1°CA1

200 122

300 1,29

400 137

50,0 1,45

600 1,50

700 1,55

80,0 160

90,0 166

1000 1,72

1100 1,78

1200 1,77

1300 1,80

1400 1,83

1500 185

160,0 1,87

1700 188

1800 191

2 190,0 1,96

Jgh-1°CA- 2000 201

2100 2,09

2200

230,0

Method: DSC TOPEM 0 - 300 °C 1Kmin-1
Released

[110,0 °C, 1,00 min, TOPEM +-0,500 K, 15..30 5
210,0.300,0 °C, 1,00 Kimin, TOPEM +/0,500 K, 15 .. 30 5, N2 20,0 miimin
Synchronization enabled

10

20 70 80 90 100 110 120 130 140 150 160 170 180 190 200 210 220 230 240 250 260 270 280 290 °C
DEMO Version STAR'SW 18.00
"exo MT_DSC_TOPEM 822 2024_0144_11 20.12.2024 17:54:55

Sample: MT_DSC_TOPEM_822_2024_0144_11, 10,5470 mg Sample Holder: Aluminum Standard 40ul

Table Material Class: Composite

°C o Jghaeera

200 118

300 126

400 134

142

2
Jgh-1°CA-1

Method: DSC TOPEM 0 - 300 °C 1Kmin-1
Released

dt0,10s

[1]0,0 °C, 1,00 min, TOPEM +-0,500 K, 15..30 s

210,0..300,0 °C, 1,00 Kimin, TOPEM +-0,500 K, 15 .. 30 s, N2 20,0 mlfmin
Synchronization enabled

10

220 230 240 250

200 210 260 270 280 290 °C

DEMO Version

STAR® SW 18.00

Slika 100: TOPEM 822_2024_0144_11 (Mettler Toledo)
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"exo MT_DSC_TOPEM 822 2024 0144_12 20.12.2024 17:5847

Sample: MT_DSC_TOPEM_822_2024_0144_12, 11,1680 mg ‘Sample Holder: Aluminum Standard 40ul
Table Material Class: Composite
: Jgr°Cr
125

300 133
400 1,41
500 1,49
600 154
1,60

2
Jgr-1°CA1

Rel

Method: DSC TOPEM 0 - 300 °C 1Kmin-1
d

dto,10s

[410,0 °C, 1,00 min, TOPEM +/-0,500 K, 15 .30 s

[210,0.300,0 °C, 1,00 Kimin, TOPEM +/-0,500 K, 15 .. 30 s, N2 20,0 mi/min
Synchronization enabled

10 20 30 40 50 60 70 80 9 100 110 120 130 140 150 160 170 180 190 200 210 220 230 240 250 260 270 280 290 °C

DEMO Version STAR"SW 18.00

Slika 101: TOPEM 822_2024_0144_12 (Mettler Toledo)

"exo MT_DSC_TOPEM 822 2024 0144 13 20.12.2024 18:03:15

Sample: MT_DSC_TOPEM_822_2024_0144_13, 10,3320 mg R ———

Material Class: Composite

Table
°C - Jghaeha
200 129
300 1,37
400 145
500 153
600 158
700 164
800 1,70
90,0 176
1000 1,85
1100 1,89
1200 1,86
130,0 1,89

192

2
Jgh-1°CA

2400
250,0 3,62
260,0 0,15

2700 205

2800 206
Method: DSC TOPEM 0 - 300 °C 1Kmin-1
Released
dt0,10s

[110,0 °C, 1,00 min, TOPEM +-0,500 K, 15..30 s
210,0..300,0 °C, 1,00 Kimin, TOPEM +/-0,500 K, 15 .. 30 s, N2 20,0 mimin
Synchronization enabled

10 20 30

50 60 70 80 9 100 110 120 130 140 150 160 170 180 190 200 210 220 230 240 250 260 270 280 290 °C

DEMO Version STAR® SW 18.00
rexo MT_DSC_TOPEM 822_2024_0144_14 20.12.2024 18:05:44.
Sample: MT_DSC_TOPEM_822_2024_0144_14, 12,2140 mg Sample Holder: Aluminum Standard 40ul
Material Class: Composite
Table
°Cc Jgh-1°Cra
200 122

2
Jgh-1°CA-1

Method: DSC TOPEM 0 - 300 °C 1Kmin-1
Released

dt0,10s

[1]0,0 °C, 1,00 min, TOPEM +/-0,500 K, 15..30 s

[210,0..300,0 °C, 1,00 Kimin, TOPEM +/-0,500 K, 15 .. 30 s, N2 20,0 ml/min
Synchronization enabled

50 60 70 80 90 100 110 120 130 140 150 160 170 180 190 200 210 220 230 240 250 260 270 280 290 °C

STAR® SW 18.00

10 20 30
DEMO Version

Slika 103: TOPEM 822_2024_0144_14 (Mettler Toledo)
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"exo MT_DSC_TOPEM 822 2024 0144 15 20.12.2024 18:08:04

Sample: MT_DSC_TOPEM_822_2024_0144_15, 10,9520 mg Sample Holder: Aluminum Standard 40ul
Material Class: Composite

Jgr-1°Cr1

200 1,17

300 124

400 1,32

50,0 139

600 144

700 149

80,0 154

1,60
171
1,74
1,68

2
Jgr-1°CA1

2600 168
2700 187
2800 188

Method: DSC TOPEM 0 - 300 °C 1Kmin-1

Released

dt0,10s

[1]0,0 °C, 1,00 min, TOPEM +-0,500 K, 15..30 s

[2]0,0..300,0 °C, 1,00 Kimin, TOPEM +-0,500 K, 15 .. 30 s, N2 20,0 mlimin
Synchronization enabled

10 20 30 40 50 60 70 80 9 100 110 120 130 140 150 160 170 180 190 200 210 220 230 240 250 260 270 280 290 °C

DEMO Version STAR"SW 18.00

Slika 104: TOPEM 822_2024_0144_15 (Mettler Toledo)

"exo MT_DSC_TOPEM 822 2024 0144_16 20.12.2024 18:10:54

Sample: MT_DSC_TOPEM_822_2024_0144_16, 11,6420 mg ‘Sample Holder: Aluminum Standard 40ul
Material Class: Composite

le
Jgr-1°CA1
200 128
300 1,36
400 145
500 153
600 1,58
700 1,63
80,0 1,69
90,0 1,75
1000 184
1100 1,89
1200 184
130,0 1,88
1400 1,91
150,0 1,93
160,0 1,94
1700 1,97
180,0 2,00
190,0 2,04

2
Jgh-1°CA

Method: DSC TOPEM 0 - 300 °C 1Kmin-1
Released

dt0,10s

[110,0 °C, 1,00 min, TOPEM +/-0,500 K, 15 .30 s

210,0..300,0 °C, 1,00 Kimin, TOPEM +-0,500 K, 15 .. 30 s, N2 20,0 mimin
Synchronization enabled

10 20 30

50 60 70 80 9 100 110 120 130 140 150 160 170 180 190 200 210 220 230 240 250 260 270 280 290 °C

DEMO Version STAR® SW 18.00

Slika 105: TOPEM 822_2024_0144_16 (Mettler Toledo)

"exo MT_DSC_TOPEM 822 2024_0144_17 20.12.2024 18:13:41
‘Sample: MT_DSC_TOPEM_822_2024_0144_17, 12,8340 mg Sample Holder: Aluminum Standard 40ul
Material Class: Composite
Table
Jgr°CA
200 125
133

2
Jgh-1°CA-1

Method: DSC TOPEM 0 - 300 °C 1Kmin-1
Released

0,105

[110,0 °C, 1,00 min, TOPEM +-0,500 K, 15 .30 s

210,0.300,0 °C, 1,00 Kimin, TOPEM +/-0,500 K, 15 .. 30 s, N2 20,0 mi/min
Synchronization enabled

50 60 70 80 90 100 110 120 130 140 150 160 170 180 190 200 210 220 230 240 250 260 270 280 290 °C
DEMO Version STAR® SW 18.00

Slika 106: TOPEM 822_2024_0144_17 (Mettler Toledo)

10 20 30

142

Magistrsko delo



Fakulteta za tehnologijo polimerov

Magistrsko delo

Priloga 4: Termogravimetri¢cna analiza (TGA)

"exo FTPO_TGA 822 2024 0144 00
Sample: TGA_822_2024_0144_00, 7.7502 mg
‘Sample Holder: Aluminum Standard 40ul
+ —_ = Material Class: Composite
f
Evaporation
Step -2.0819%
201614 mg
0.1
Decomposition 1/min
50 Stey -88.3055 %
% -6.8438 mg Decomposition - R—
Residue 11.6913 % Step -82.2046 %
0.9061 mg 63710 mg
Peak 456.14°C
100 200 300 400 500 550 °c
30 40 50 60 min
Method: TGA40-550°C N2 +550°C 20 min 02 Al-u loncek 2021
Released
[1]40,0..550,0 °C, 10,00Kimin, N2 20,0 mlimin
[21550,0 °C, 20,00 min, 02 20,0 mi/min Decomposition.
Synchronization enabled step. A%
yne 03113 mg
40 60 80 100 120 140 160 180 200 220 240 260 280 300 320 340 360 380 400 420 440 460 480 500 520 540 550 °C
0 2 4 6 8 10 12 14 16 18 20 22 24 26 28 30 32 34 36 38 40 42 44 46 48 50 52 54 56 58 60 62 64 66 68 min
DENO Version STAR' SW 19.00
rexo FTPO_TGA 822 2024 0144 01
Sample: TGA_822_2024_0144_01, 6.9300 mg
. , ‘Sample Holder: Aluminum Standard 40ul
: * Material Class: Composite
Evaporation ~ —
Step -1.6824 % \\
20.1166 mg
0.1
1/min
Decompasition Peak 559.12°C
. Step  -86.6205% o———
50 -6.0028 mg Step -81.3649 %
% Residue 133763 % -5.6386 mg
0.9270 mg
Peak 455.85°C
100 200 300 400 500 550 °C
0 10 20 30 40 50 60 min
Method: TGA40-550°C N2 +550°C 20 min 02 Al-u loncek 2021
Released
1,005 »
[1140,0..550,0 °C, 10,00K/min, N2 20,0 miimin Decomposition
°C, 20,00 min, 02 20,0 mi/min Step -3.5732%
ization enabled E 02476 mg
) .
40 60 80 100 120 140 160 180 200 220 240 260 280 300 320 340 360 380 400 420 440 460 480 500 520 540 550 °Cc
0 2 4 6 8 10 12 14 16 18 20 22 24 26 28 30 32 34 36 38 40 42 44 46 48 50 52 54 56 58 60 62 64 66 68 min
DEO Version STAR SW 19.00
rexo FTPO_TGA 822 2024 0144 02
Sample: TGA_822_2024_0144_02, 6.7593 mg
Sample Holder: Aluminum Standard 40ul
: L _ Material Class: Composite
i
Evaporation
Step -1.5238%
0.1030 mg _
0.1
Decomposition Decomposition Umin §
50 Step 86,2304 % Sp -E20885% Peak 561.40°C
% 5.8292 mg . 9
Residue  13.7603 %
0.9301 mg
Peak 439.08°C
100 200 300 400 500 550 °C
0 10 20 30 40 50 60 min
Method: TGA40-550°C N2 +550°C 20 min O2 Al-u loncek 2021
Released
dt1,00s
[1]40,0.550,0 °C, 10,00Kimin, N2 20,0 ml/min Decomposition
[21550,0 °C, 20,00 min, 02 20,0 mi/min Step 26297 %
Synchronization enabled .y 01778 mg
I .
40 60 80 100 120 140 160 180 200 220 240 260 280 300 320 340 360 380 400 420 440 460 480 500 520 540 550 °Cc
0 2 4 6 8 10 12 14 16 18 20 22 24 26 28 30 32 34 36 38 40 42 44 46 48 50 52 54 56 58 60 62 64 66 68 min
DEMO Version

Slika 109: TGA 822_2024_0144_02 (FTPO)
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"exo FTPO_TGA 822 2024 0144 03
Sample: TGA_822_2024_0144_03, 7.7577 mg Sannclaoldoe b Siandard 400f
) ‘ Material Class: Composite
T
Evaporation
Step -1.5851%
201230 mg S
—
0.1 Peak 561.24°C
1/min
Decomposition e "
composition
50 Step  -855750% osgicipe 0
% -6.6387 mg -6.3841 mg
Residue  14.4220 %
1.1188 mg
Peak 428.73°C
100 200 300 400 500 550 °C
0 10 20 30 40 50 60 min
Method: TGA40-550°C N2 + 550°C 20 min O2 Alu loncek 2021
Released
dt1,00s Do
[1140,0..550,0 °C, 10,00Kimin, N2 20,0 miimin Step +1.6959 %
2 0,00 min, 02 20,0 mi/min 01316 mg
s .
1
40 60 80 100 120 140 160 180 200 220 240 260 280 300 320 340 360 380 400 420 440 460 480 500 520 540 550 c
0 2 4 6 8 10 12 14 16 18 20 22 24 26 28 30 32 34 36 38 40 42 44 46 48 50 52 54 56 58 60 62 64 66 68 min
BENIO Version STARYSW 19.00
rexo FTPO_TGA 622 2024 0144 04
Sample: TGA_822_2024_0144_04, 6.2787 mg
Sample Holder: Aluminum Standard 40ul
: L Material Class: Composite
| +
Evaporation
Step -1.6620 %
01043 mg
0.05
min
Decomposition "
50 Step  -84.6255% Decomposition
% 5.3134mg siop 783974 %
Residue  15.3703% 4600 mg,
0.9651 mg
Pesk. M1287°C Peak 563.44°C
100 200 300 400 500 550 "
0 10 20 30 40 50 60 min
Method: TGA40-550°C N2 + 550°C 20 min O2 Alu loncek 2021
Released
dt1,00s
[1140,0..550,0 °C, 10,00Kimin, N2 20,0 milmin
[2]550,0 °C, 20,00 min, 02 20,0 mi/min Decomposition
Synchronization enabled | Step -3.9661%
.\1\ 02490 mg
) .
40 60 80 100 120 140 160 180 200 220 240 260 280 300 320 340 360 380 400 420 440 460 480 500 520 540 550 c
0 2 4 6 8 10 12 14 16 18 20 22 24 26 28 30 32 34 36 38 40 42 44 46 48 50 52 54 56 58 60 62 64 66 68 min
BEVIO Version STAR W 19.00
exo FTPO_TGA 822 2024_0144_05
Sample: TGA_822_2024_0144_05, 7.8352 mg ‘Sample Holder: Aluminum Standard 40ul
: Material Class: Composite
—_— =
f
tion
.7901 %
01403 mg
0.05
min
Decomposition - -
9 ompositior
‘r:/s Step ﬁ;gﬁ‘”" Step -64.7206 %
-5.4221 mg 50710 mg Peak 560.78°C
Residue  30.7939 %
24128 mg
Peak 408.03°C
100 200 300 4 500 550 °c
0 10 20 30 40 50 60 min
Method: TGA40-550°C N2 + 550°C 20 min 02 Al-u loncek 2021
Released
dt1,00s
[1140,0..550,0 °C, 10,00Kimin, N2 20,0 mi/min Decomposition
[2] 550,0 °C, 20,00 min, 02 20,0 mi/min Step -2.6913%
Synchronization enabled . 02109 mg
~ .
40 60 80 100 120 140 160 180 200 220 240 260 280 300 320 340 360 380 400 420 440 460 480 500 520 540 550 °c
0 2 4 6 8 10 12 14 16 18 20 22 24 26 28 30 32 34 36 38 40 42 44 46 48 50 52 54 56 58 60 62 64 66 68 min
DEMO Version

STAR® SW 19.00

Slika 112: TGA 822_2024_0144_05 (FTPO)
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"exo FTPO_TGA 822 2024 0144 06
Sample: TGA_822_2024_0144_06, 6.4824 mg
. ,
— P Sample Holder: Aluminum Standard 40ul
. Material Class: Composite
Evaporation
Step -17423%
01129 mg
—_— —
0.05
Decomposition Nmin
50 Step -76.0582 % n
% -4.9304 mg p -70.6220%
o Residue 23.9412% -4.5780 mg
1.5520 mg
Peak 399.63°C Peak 563.64°C
100 200 300 400 500 550 °c
0 10 20 30 40 50 60 min
Method: TGA40-550°C N2 +550°C 20 min 02 Al-u loncek 2021
Released
dt1,00s
1]40,0..550,0 °C, 10,00K/min, N2 20,0 mimin
[2]550,0 °C, 20,00 min, 02 20,0 mlmin Ducompostton’
‘Synchronization enabled o 4 Step -36939%
02395 mg
) .
40 60 80 100 120 140 160 180 200 220 240 260 280 300 320 340 360 380 400 420 440 460 480 500 520 540 550 °c
0 2 4 6 8 10 12 14 16 18 20 22 24 26 28 30 32 34 36 38 40 42 44 46 48 50 52 54 56 58 60 62 64 66 68 min
DEMO Version STAR SW 19.00
rexo FTPO_TGA 822 2024 0144 07
Sample: TGA_822_2024_0144_07, 7.7425 mg
N ) ‘Sample Holder: Aluminum Standard 40ul
. + Material Class: Composite
Evaporation
Step 15686 %
01215 mg N SR S
0.05
1/min
Decomposition
" sop gaross Fo—
% n—_— 30‘2338"9 Step 659012 %
esidue » % -5.1024 mg Peak 564.72°C
23409 mg
Peak 406.46°C
100 200 300 400 500 550 °c
[ 10 20 30 40 50 60 min
Method: TGA40-550°C N2 + 550°C 20 min 02 Al-u loncek 2021
Released
1,005
[1]40,0..550,0 °C, 10,00K/min, N2 20,0 mifmin Decomposition
21 50,0 °C, 20,00 min, O2 20,0 mi/min Step -2.2937%
Synchronization enabled _ 01776 mg
| .
40 60 80 100 120 140 160 180 200 220 240 260 280 300 320 340 360 380 400 420 440 460 480 500 520 540 550 °c
0 2 4 6 8 10 12 14 16 18 20 22 24 26 28 30 32 34 36 38 40 42 44 46 48 50 52 54 56 58 60 62 64 66 68 min
DEMO Version STAR SW 19.00
rexo0 FTPO_TGA 822 2024 0144 08
Sample: TGA_822_2024_0144_08, 6.6636 mg
Sample Holder: Aluminum Standard 40ul
- e = < Material Class: Composite
f
Evaporation
Step -16141%
01076 mg o —
Decomposition s
Step -69.0591 % min
-4.6018 mg o P .
32 Residue 30.9363 % sﬁ"‘z’_sm% Peak 561.09°C
2.0615mg 43650mg
Peak 405.88°C
50 100 150 200 250 300 350 400 450 500 550 °C
0 5 10 15 20 25 30 35 40 45 50 55 60 65 min
Method: TGA40-550°C N2 + 550°C 20 min 02 Al-u loncek 2021
Released
005
[1140,0..550,0 °C, 10,00Kimin, N2 20,0 miimin Decomposition
2] 50,0 °C, 20,00 min, 02 20,0 miimin Step -19401%
Synchronization enabled i 01293 mg
1 .
1
40 60 80 100 120 140 160 180 200 220 240 260 280 300 320 340 360 380 400 420 440 460 480 500 520 540 550 °c
0 2 4 6 8 10 12 14 16 18 20 22 24 26 28 30 32 34 36 38 40 42 44 46 48 50 52 54 56 58 60 62 64 66 68 min
DEMO Version

STAR® SW 19.00

Slika 115: TGA 822_2024_0144_08 (FTPO)
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Fakulteta za tehnologijo polimerov

Magistrsko delo

“ex0 FTPO_TGA 822 2024 0144 09
Sample: TGA_822_2024_0144_09, 9.3435 mg
- —_—— < Sample Holder: Aluminum Standard 40ul
i Material Class: Composite
Evaporation
Step 14269 %
01333 mg
Step -69.7297 % 0.1
-6.5152 mg 1/min
50 Residue  30.2699 % Decomposition Peak 565.28°C
% 2.8283 mg Step -66.4084 %
62049 mg
Peak 404.92°C
50 100 150 200 250 300 350 400 450 500 550 °C
Method: TGA40-550°C N2 +550°C 20 min O2 Al-u loncek 2021 HEREE e ¥ g
Released 0 5 10 15 20 25 30 35 40 45 50 55 60 65 min
1,005
[1]40,0..550,0 °C, 10,00K/min, N2 20,0 mimin »
12]550,0 °C, 20,00 min, 02 20,0 ml/min Decomposition
‘Synchronization enabled Step -1.8943 %
0.4770mg
.y
& §
T
40 60 80 100 120 140 160 180 200 220 240 260 280 300 320 340 360 380 400 420 440 460 480 500 520 540 550 °C
0 2 4 6 8 10 12 14 16 18 20 22 24 26 28 30 32 34 36 38 40 42 44 46 48 50 52 54 56 58 60 62 64 66 68 min
DENO Version STAR' SW 19.00
fexo FTPO_TGA 822 2024 0144 10
Sample: TGA_822_2024_0144_10, 6.5804 mg
Sample Holder: Aluminum Standard 40ul
+ —_— S Material Class: Composite
Evaporation
Step -1.8012% o
01185 mg O
0.1
Decomposition 1/min
Step ~70.8869 %
50 Decomposition o
% X -4.6647 mg Step -67.2073 % Peak 560.48 °C
Residue  29.1099 % 4d225mg
1.9156 mg

Peak 406.70°C

5 100 150 200 250 300 350 400 450 500 550 c
0 5 10 15 20 25 30 35 40 45 50 55 60 65 min
Method: TGA40-550°C N2 +550°C 20 min O2 Al-u loncek 2021
Releasec
005 )
[1140,0.550,0 °C, 10,00Kimin, N2 20,0 miimin 2:,?"'_’::'7':;"%
[21550,0 °C, 20,00 min, 02 20,0 mi/min 01236 mg
Synchronization enabled * “\
‘ .
4 60 80 100 120 140 160 180 200 220 240 260 280 300 320 340 360 380 400 420 440 460 480 500 520 540 550 c
0 2 4 6 8 10 12 14 16 18 20 22 24 26 28 30 32 34 36 38 40 42 44 46 48 50 52 54 56 58 60 62 64 66 68 min
BENG Version STARSW 1800
exo FTPO_TGA 822 2024_0144_11
Sample: TGA_822_2024_0144_11, 8.3347 mg
i L ‘Sample Holder: Aluminum Standard 40ul
R —— . Material Class: Composite
f
Evaporation
Step -1.8102%
01509 mg — — =
0.05
Decomposition Umlny
Step  -73.2165% _—
32 61023 mg Stop 689992 % Peak 550.34°C
Residue  26.7804 % 57508 mg
22321 mg
Peak 412.02°C
100 200 300 400 500 550 c
0 10 20 30 40 50 60 min
Mothod: TGA40-550°C N2 + 550°C 20 min 02 Aku loncek 2021
Released
dt1,00s
[1140,0..550,0 °C, 10,00K/min, N2 20,0 mi/min position
[2] 550,0 °C, 20,00 min, 02 20,0 mi/min Step -2.4071%
Synchronization enabled .. 202006 mg
} .
4 60 80 100 120 140 160 180 200 220 240 260 280 300 320 340 360 380 400 420 440 460 480 500 520 540 550 c
0 2 4 6 8 10 12 14 16 18 20 22 24 26 28 30 32 34 36 38 40 42 44 46 48 50 52 54 56 58 60 62 64 66 68 min

DEMO Version

STAR® SW 19.00

Slika 118: TGA 822_2024_0144_11 (FTPO)
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Fakulteta za tehnologijo polimerov

Magistrsko delo

"exo FTPO_TGA _822_2024_0144_12
Sample: TGA_822_2024_0144_12, 8.0007 mg
Sample Holder: Auminum Standard 40ul
> I Material Class: Composite
R +
t
Evaporation
Step -1.6639 % ———————————h~ eSS S
01331 mg
0.05
1/min
Decomposition
50 Ste 70.3521 % Decompoation
% +5.6286mg P 51863 m
Residue  29.6444 % - 9 Peak 409.27°C
23717 mg
Peak 569.81°C
100 200 300 400 500 550 °c
0 10 20 30 40 50 60 min
Method: TGA40-550°C N2 +550°C 20 min 02 Alu loncek 2021
Released
dt1,00s
[1140,0.550,0 °C, 10,00Kimin, N2 20,0 milmin
[2]550,0 °C, 20,00 min, 02 20,0 ml/min Decomposition
Synchronization enabled Step -3.8652%
0.3092 mg
‘k .
40 60 80 100 120 140 160 180 200 220 240 260 280 300 320 340 360 380 400 420 440 460 480 500 520 540 550 °c
0 2 4 6 8 10 12 14 16 18 20 22 24 26 28 30 32 34 36 38 40 42 44 46 48 50 52 54 56 58 60 62 64 66 68 min
DEMO Version STAR SW 19.00
rexo FTPO_TGA 822 2024 0144 13
Sample: TGA_822_2024_0144_13, 8.6580 mg
‘Sample Holder: Aluminum Standard 40ul
» — Material Class: Composite
f .
Evaporation S
Step -1.8475%
0.1600 mg
0.05
/min
Decomposition £ 563.83°C
50 Step  -70.6392% e,
% -6.1160 mg -5.7704 mg
Residue 29.3572%
25418 mg Peak 407.06°C
100 200 300 400 500 550 °c
[ 10 20 30 40 50 60 min
Method: TGA40-550°C N2 +550°C 20 min 02 Al-u loncek 2021
Released
X Decomposition
[1]40,0..550,0 °C, 10,00K/min, N2 20,0 mi/min Step -2.1435%
21550,0 °C, 20,00 min, 02 20,0 mi/min 01856 mg
Synchronization enabled N
1 .
1
40 60 80 100 120 140 160 180 200 220 240 260 280 300 320 340 360 380 400 420 440 460 480 500 520 540 550 °c
0 2 4 6 8 10 12 14 16 18 20 22 24 26 28 30 32 34 36 38 40 42 44 46 48 50 52 54 56 58 60 62 64 66 68 min
DEMO Version STAR SW 19.00
“exo FTPO_TGA 822 2024 0144_14
Sample: TGA_822_2024_0144_14, 7.0460 mg
. I
\t‘\ s Sample Holder: Aluminum Standard 40ul
Material Class: Composite
Step -1.9756%
0.1392mg
i 0.05
Decomposition .
Step  -70.9266% ’ Umin Peak 561.34°C
50 49975 mg Decompoalion
% . " Step 67.0258%
Residue  29.0698 % L7228mg
2.0483mg
Peak 408.06 °C
550 °c
20 30 40 50 60 min
Method: TGA40-550°C N2 +550°C 20 min O2 Al-u loncek 2021
Released
1,005
[1]40,0..550,0 °C, 10,00K/min, N2 20,0 mlimin D iti
[21550,0 °C, 20,00 min, 02 20,0 mlmin s;‘;"'“?‘”;;;"_/
Synchronization enabled B ade
ynchronization enabies s Pl
X 4
1
40 60 80 100 120 140 160 180 200 220 240 260 280 300 320 340 360 380 400 420 440 460 480 500 520 540 550 °c
0 2 4 6 8 10 12 14 16 18 20 22 24 26 28 30 32 34 36 38 40 42 44 46 48 50 52 54 56 58 60 62 64 66 68 min
DEMO Version

STAR® SW 19.00

Slika 121: TGA 822_2024_0144_14 (FTPO)
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Fakulteta

za tehnologijo polimerov

Magistrsko delo

“ex0 FTPO_TGA 822 2024 014415
Sample: TGA_822_2024_0144_15, 9.3898 mg
. , Sample Holder: Aluminum Standard 40ul
\!\ . Material Class: Composite
Evaporation
Step -1.7564%
01649 mg _ PR S S
Decomposition 1,:"?:
Step -69.5238 % Decomposition Peak 563.25°C
50 -6.5282 mg Step -65.9693 %
% Residue 304740 % 61944 mg
2.8615mg
Poak 406.43°C
100 200 300 400 500 550 °C
0 10 20 30 40 50 60 min
Method: TGA0-550°C N2 +550°C 20 min 02 Alu loncek 2021
Released ’
1008 Decomposition.
[1]40,0.5550,0 °C, 10,00Kimin, N2 20,0 mi/min siop 47980%
[21550,0 °C, 20,00 min, 02 20,0 mimin - 01688 mg
Synchronization enabled }“ 4
40 60 80 100 120 140 160 180 200 220 240 260 280 300 320 340 360 380 400 420 440 460 480 500 520 540 550 °c
0 2 4 6 8 10 12 14 16 18 20 22 24 26 28 30 32 34 36 38 40 42 44 46 48 50 52 54 56 58 60 62 64 66 68 min
DEMO Version STAR' SW 19.00
oo FTPO_TGA 822 2024 0144 16
Sample: TGA_822_2024_0144_16, 6.4459 mg
‘Sample Holder: Aluminum Standard 40ul
+ _— — Material Class: Composite
f
Evaporation S -
Step 1.5683%
01011 mg
0.1
min
o Peak 560.62°C
Decomposition .
50 Step  -72.7229% %
% -4.68' -4.4617 mg
Residue  27.2739 %
1.7581 mg
Peak 406.35°C
50 100 150 200 250 300 350 400 450 500 550 °c
0 5 10 15 20 25 30 35 40 45 50 55 60 65 min
Method: TGA40-550°C N2 +550°C 20 min 02 Al-uloncek 2021
Released
dt1,00
[1]40,0.550,0 °C, 10,00K/min, N2 20,0 mifmin
21550,0 °C, 20,00 min, 02 20,0 mUmin —
Synchronization enabled Stop 49379 %
.y 01249 mg
¥ 4
1
40 60 80 100 120 140 160 180 200 220 240 260 280 300 320 340 360 380 400 420 440 460 480 500 520 540 550 °c
0 2 4 6 8 10 12 14 16 18 20 22 24 26 28 30 32 34 36 38 40 42 44 46 48 50 52 54 56 58 60 62 64 66 68 min
BENO Version STAR' SW19.00
rexo FTPO_TGA 822 2024 0144 17
Sample: TGA_822_2024_0144_17, 9.5813 mg
Sample Holder: Aluminum Standard 40ul
. I — Material Class: Composite
f
Evaporation
Step -1.5206% —_— ————r
01457 mg
0.05
min
50 Decomposition
, Step  -70.4028% Decomposition
% 67455 mg Step -66.1033% Peak 563.64°C
Residue  29.5942 % 63336 mg
2.8355mg
Peak 412.37°C
100 00 300 400 500 550 °C
0 10 20 30 40 50 60 min
Method: TGA40-550°C N2 +550°C 20 min O2 Alu loncek 2021
Released
[1]40,0.550,0 °C, 10,00K/min, N2 20,0 mi/min "
21550,0 °C, 20,00 min, 02 20,0 mimin o
Synchronization enabled e
40 60 80 100 120 140 160 180 200 220 240 260 280 300 320 340 360 380 400 420 440 460 480 500 520 540 550 °c
0 2 4 6 8 10 12 14 16 18 20 22 24 26 28 30 32 34 36 38 40 42 44 46 48 50 52 54 56 58 60 62 64 66 68 min
DEMO Version STAR" SW 19.00

Slika 124: TGA 822_2024_0144_17 (FTPO)
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Fakulteta za tehnologijo polimerov

Magistrsko delo

"exo MT_TGA 822 2024 0144 00
Sample: MT_TGA_822_2024_0144_00, 6.4860 mg Material Class: Composite
Sample Holder: Aluminum Standard 40ul
. .
; ¥
Evaporation
Step -1.3186%
-85.5241e-03 mg
0.1
1/min
50 Decomposition Decomposition Peak 551.69°C
% Step -85.1965 % Step -79.6512%
-5.5258 mg 51662 mg
5 Peak 452,56 °C
Residue 14.8078 %
0.9604 mg 100 200 300 400 500 550 °C
0 10 20 30 40 50 60 min
Method: TGA0-550°C N2 +550°C 20 min 02 Al loncek no_auto_blank Decomposition
Released Step -4.2267%
dt1.00 ’ 02741 mg
[1140.0.550.0 °C, 10.00 Kimin, N2 20.0 mi/min
[21550.0 °C, 20.00 min, 2 20.0 mi/min )
Synchronization enabled .
40 60 80 100 120 140 160 180 200 220 240 260 280 300 320 340 360 380 400 420 440 460 480 500 520 540 550 °Cc
o 2 4 6 8 10 12 14 16 18 20 22 24 26 28 30 32 34 36 38 40 42 44 46 48 50 52 54 56 58 60 62 64 66 68 min
DEMO Version STAR SW 19.00
rexo MT_TGA 822 2024 0144 01
Sample: MT_TGA_822_2024_0144_01, 7.6770 mg
Sample Holder: Aluminum Standard 40ul
. \ , Material Class: Composite
f
Evaporation
Step 11216% _ . ;
-86.1062e-03 mg
0.1
1/min
50 Decomposition composition
% Stey -84.9108 % Step -79.9740%
: " 6.5186 m; 61386 mg Peak 553.21°C
Residue 15.0934 % o
1.1587 mg Peak 43869 °C
100 200 300 400 500 550 °C
30 40 50 60 min
Method: TGA40-550°C N2 +550°C20 min 02 Al-u loncek no_auto_blank
Released
at1.00s
[1]40.0..550.0 °C, 10.00 Kimin, N2 20.0 mlimin Dacompostton
[2] 550.0 °C, 20.00 min, 02 20.0 mi/min i Step -3.8152%
Synchronization enabled 02920 mg
40 60 80 100 120 140 160 180 200 220 240 260 280 300 320 340 360 380 400 420 440 460 480 500 520 540 550 °Cc
0 2 4 6 8 10 12 14 16 18 20 22 24 26 28 30 32 34 36 38 40 42 44 46 48 50 52 54 56 58 60 62 64 66 68 min
DEMO Version STAR SW 19.00
rexo0 MT_TGA 822 2024 0144 02
Sample: MT_TGA_822_2024_0144_02, 7.0710 mg
‘Sample Holder: Auminum Standard 40ul
. L Material Class: Composite
T
Evaporation
Step -12692%
89.7437e-03 mg
0.1
Decomposition N— 1/min
‘r:/s Step 2"“3:2';2 Step -80.0992%
. -5.6638 m Peak 552.36°C
Residue  15.0347 % ° o
1.0631 mg
Peak 435.77°C
100 200 300 400 500 550 °C
0 10 20 30 40 50 60 min
Method: TGA40-550°C N2 +550°C 20 min 02 Al-u loncek no_auto_blank
Released
00
1]40.0..550.0 °C, 10.00 Kimin, N2 20.0 mlimin Decomposition
21550.0 °C, 20.00 min, 02 20.0 mi/min Step. -3.5998 %
Synchronization enabled 4’*{ 0.2545 mg
) .
40 60 80 100 120 140 160 180 200 220 240 260 280 300 320 340 360 380 400 420 440 460 480 500 520 540 550 °Cc
o 2 4 6 8 10 12 14 16 18 20 22 24 26 28 30 32 34 36 38 40 42 44 46 48 50 52 54 56 58 60 62 64 66 68 min
DEMO Version STAR SW 19.00

Slika 127: TGA 822_2024_0144_02 (Mettler Toledo)
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Fakulteta za tehnologijo polimerov

Magistrsko delo

"exo MT_TGA 822 2024 0144 03
Sample: MT_TGA_822_2024_0144_03, 7.0940 mg
Sample Holder: Auminum Standard 40ul
+ : Material Class: Composite
: T
Evaporation
Step -1.3733%
-97.4251e-03 mg
Decomposition 01
50 9 Decomposition i
4 Step -84.9181 % Step -79.4369 % Himin
6.0241mg 56353 mg
Residue 15.0810 %
1.0698 mg
Peak 441.95°C
Peak 55273°C
100 200 300 400 500 550 °c
Method: TGA40-550°C N2 +550°C 20 min O2 Al-u loncek no_auto_blank "
ol 30 40 50 60 min
t1.00s
50.0 °C, 10.00 K/min, N2 20.0 mlimin Decompos
[2]550.0 °C, 20.00 min, 02 20.0 mlimin Step 4.1078%
Synchronization enabled = 02914 mg
) .
40 60 80 100 120 140 160 180 200 220 240 260 280 300 320 340 360 380 400 420 440 460 480 500 520 540 550 °c
0 2 4 6 8 10 12 14 16 18 20 22 24 26 28 30 32 34 36 38 40 42 44 46 48 50 52 54 56 58 60 62 64 66 68 min
DEMO Version STAR SW 19.00
rexo MT_TGA 822 2024 0144 04
Sample: MT_TGA_822_2024_0144_04, 6.6610 mg Sample Holder: Aluminum Standard 40ul
Material Class: Composite
. ,
f 5
Step 13706 %
-91.2935e-03 mg
0.4
50 Decomposition Becomposition /min
% Step 83.7727 % Step -78.5318%
55801 mg 52310mg
Residue 16.2268 %
1.0809 mg
Peak 41306°C Peak 55291°C
100 200 300 40 500 550 °c
[ 10 20 30 40 50 60 min
Method: TGA40-550°C N2 +550°C 20 min 02 Al-u loncek no_auto_blank
Released
dt1.00s Decomposition
[1140.0..550.0 °C, 10.00 Kimin, N2 20.0 ml/min Step -3.8704%
21550.0 °C, 20.00 min, 02 20.0 mi/min * 02578 mg
Synchronization enabled N
40 60 80 100 120 140 160 180 200 220 240 260 280 300 320 340 360 380 400 420 440 460 480 500 520 540 550 °c
0 2 4 6 8 10 12 14 16 18 20 22 24 26 28 30 32 34 36 38 40 42 44 46 48 50 52 54 56 58 60 62 64 66 68 min
DEMO Version STAR SW 19.00

Slika 129

TGA 822_2024_0144_04 (Mettler Toledo)

o0 MT_TGA 822 2024 0144 05
Sample: MT_TGA_822_2024_0144_05, 5.4000 mg
Sample Holder: Aluminum Standard 40ul
. ) Material Class: Composite
: T
Evaporation
Step 1.2434%
-67.1453¢-03 mg
0.1
1/min
50 Decomposition Decomposition
3 Step -68.5313 % Stop 523805 %
-3.7007 mg ma Peak 405.25°C
Residue 31.4675%
1.6992 mg Peak 552.15°C
100 200 300 400 500 550 °C
0 10 20 30 40 50 60 min

Method: TGA40-550°C N2 +550°C 20 min 02 Al-u loncek no_auto_blank

Released

@t1.00s Decomposition

[1]40.0.550.0 °C, 10.00 Kimin, N2 20.0 mimin Step 4.2981%

[21550.0 °C, 20.00 min, 02 20.0 mi/min t 02321 mg

Synchronization enabled

] .
40 60 80 100 120 140 160 180 200 220 240 260 280 300 320 340 360 380 400 420 440 460 480 500 520 540 550 °C
0 2 4 6 8 10 12 14 16 18 20 22 24 26 28 30 32 34 36 38 40 42 44 46 48 50 52 54 56 58 60 62 64 66 68 min
DENO Version STAR® SW 19.00

Slika 130: TGA 822_2024_0144_05 (Mettler Toledo)
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Fakulteta za tehnologijo polimerov

Magistrsko delo

"exo MT_TGA 822 2024 0144 06
Sample: MT_TGA_822_2024_0144_06, 5.4670 mg Sample Holder: Aluminum Standard 40ul
Material Class: Composite
. \
i
Evaporation O R—— o
Step -1.3633% B
-745323e-03 mg
0.1
1/min
50 Decomposition Decomposition
% Step -75.5487 % Step -69.9319 % Peak 396.37°C
41302 mg 38232mg
Residue 24.4504 %
1.3367 mg Peak 551.83°C
100 200 300 400 500 550 °Cc
o 10 20 30 40 50 60 min
Method: TGA40-550°C N2 +550°C 20 min 02 Al-u loncek no_auto_blank
Released
00 "
[1140.0..550.0 °C, 10.00 Kimin, N2 20.0 mlimin ol e
[21550.0 °C, 20.00 min, 02 20.0 mi/min il il
Synchronization enabled 3 : 9
i .
40 60 80 100 120 140 160 180 200 220 240 260 280 300 320 340 360 380 400 420 440 460 480 500 520 540 550 °Cc
o 2 4 6 8 10 12 14 16 18 20 22 24 26 28 30 32 34 36 38 40 42 44 46 48 50 52 54 56 58 60 62 64 66 68 min
DEMO Version STAR SW 19.00
rexo MT_TGA 822 2024 0144 07
Sample: MT_TGA_822_2024_0144_07, 6.8810 mg ‘Sample Holder: Aluminum Standard 40ul
Material Class: Composite
. ,
: o
Evaporation
Step -1.2232% S ::
-84.1693e-03 mg
0.1
1/min
50 Decomposition Docomponkion & Peak 409.35°C
% Step -69.2327 % 43731 mg
47639 mg
Residue  30.7687 % o
Sit72mmg Peak 553.01°C
100 200 300 400 500 550 °c
o 10 20 30 40 50 60 min
Method: TGA40-550°C N2 + 550°C 20 min 02 Al-u loncek no_auto_blank
position
0.0 °C, 10.00 K/min, N2 20.0 mifmin Step 44557 %
Y 00 min, 02 20.0 mi/min - 203066 mg
Synchronization enabled
I .
40 60 80 100 120 140 160 180 200 220 240 260 280 300 320 340 360 380 400 420 440 460 480 500 520 540 550 °Cc
0 2 4 6 8 10 12 14 16 18 20 22 24 26 28 30 32 34 36 38 40 42 44 46 48 50 52 54 56 58 60 62 64 66 68 min
DEMO Version STAR SW 19.00
rexo0 MT_TGA 822 2024 0144 08
Sample: MT_TGA_822_2024_0144_08, 7.0040 mg Sample Holder: Aluminum Standard 40ul
Material Class: Composite
. :
f >
Evaporation
Step 11036 %
-77.2977e-03 mg
0.1
1/min
Decomposition PoTpe—
.’:U Step -68.0090 % Step -62.3800 %
% -4.7634 mg 43691 mg Peak 408.79°C
Residue  31.9929 %
2.2408 mg
Peak 552.95°C
100 200 300 400 500 550 °C
0 10 20 30 40 50 60 min
Method: TGA40-550°C N2 + 550°C 20 min 02 Alu loncek no_auto_blank
Released
at100s
[1]40.0.550.0 °C, 10.00 Kimin, N2 20.0 mi/min »
21550.0 °C, 20.00 min, 02 20.0 m/min 2+ ;ﬁmﬁ;ﬁ; %
Synchronization enabled L 03170mg
! .
40 60 80 100 120 140 160 180 200 220 240 260 280 300 320 340 360 380 400 420 440 460 480 500 520 540 550 °Cc
o 2 4 6 8 10 12 14 16 18 20 22 24 26 28 30 32 34 36 38 40 42 44 46 48 50 52 54 56 58 60 62 64 66 68 min

DEMO Version

STAR® SW 19.00

Slika 133: TGA 822_2024_0144_08 (Mettler Toledo)
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Fakulteta za tehnologijo polimerov

Magistrsko delo

"exo MT_TGA 822 2024 0144 09
Sample: MT_TGA_822_2024_0144_09, 6.1280 mg Sample Holder: Aluminum Standard 40ul
Material Class: Composite
. .
T
Evaporation
Step -1.1896 %
-72.8995¢-03 mg - . o
0.4
9 1/min
Decomposition
Step -68.8573 % Decomposition
50 42196 Step 634502 %
% ; ki) 38882 mg
Residue 31.1456 %
1.9086 mg Peak  409.06°C
Peak 55255°C
100 200 300 400 500 550 °Cc
0 10 20 30 40 50 60 min
Method: TGA40-550°C N2 +550°C 20 min O2 Al-u loncek no_auto_blank
Released
dt1.00s composition
[1]40.0..550.0 °C, 10.00 K/min, N2 20.0 ml/min Step 4.2175%
[21550.0 °C, 20.00 min, 02 20.0 mlimin m 0.2584 mg
Synchronization enabled jk
! .
40 60 80 100 120 140 160 180 200 220 240 260 280 300 320 340 360 380 400 420 440 460 480 500 520 540 550 °c
0 2 4 6 8 10 12 14 16 18 20 22 24 26 28 30 32 34 36 38 40 42 44 46 48 50 52 54 56 58 60 62 64 66 68 min
DEMO Version STAR SW 19.00
rexo MT_TGA 822 2024 0144_10
Sample: MT_TGA_822_2024_0144_10, 5.5230 mg Sample Hotdr: Auminum Standard 40ul
N . Material Class: Composite
f
Evaporation
Step -1.2770%
70.5291e-03 mg.
" 0.4
Decomposition 4
5,/“ Step  -69.6447 % composition dimin
o -3.8465 mg Step -63.9125%
Residue  30.3580 % 35299 mg .
1.6767mg Peak 411.09°C
Peak 552.37°C
100 200 300 400 500 550 °c
0 10 20 30 40 50 60 min
Method: TGA40-550°C N2 +550°C 20 min 02 Al-u loncek no_auto_blank
Released
t1.00s
[1]40.0..550.0 °C, 10.00 K/min, N2 20.0 mi/min Decomposition
[2] 550.0 °C, 20.00 min, 02 20.0 ml/min 4 Step 4.4552%
‘Synchronization enabled -0.2461 mg
|L‘ .
40 60 80 100 120 140 160 180 200 220 240 260 280 300 320 340 360 380 400 420 440 460 480 500 520 540 550 °c
0 2 4 6 8 10 12 14 16 18 20 22 24 26 28 30 32 34 36 38 40 42 44 46 48 50 52 54 56 58 60 62 64 66 68 min
DEMO Version STAR SW 19.00
“exo MT_TGA 822 2024 _0144_11
Sample: MT_TGA_822_2024_0144_11,5.5510 mg ‘Sample Holder: Aluminum Standard 40ul
Material Class: Composite
. L
; T
12504 %
-69.4087¢-03 mg ~— S ri
0.05
min
Decomposition
50 _ o Decomposition
% Step ;2'3;132‘ Step 67.2303%
- mg 37320 mg
Residue 27.9924 %
15539 mg
Peak 410.18°C
Peak 551.28°C
100 200 300 400 500 550 °c
0 10 20 30 40 50 60 min
Method: TGA40-550°C N2 + 550°C 20 min 02 Al-u loncek no_auto_blank
Released
005
[1]40.0..550.0 °C, 10.00 Kimin, N2 20.0 mlimin g::p iy
[2]550.0 °C, 20.00 min, 02 20.0 ml/min -0’1960 mg
Synchronization enabled g
) .
40 60 80 100 120 140 160 180 200 220 240 260 280 300 320 340 360 380 400 420 440 460 480 500 520 540 550 °c
0 2 4 6 8 10 12 14 16 18 20 22 24 26 28 30 32 34 36 38 40 42 44 46 48 50 52 54 56 58 60 62 64 66 68 min
DEMO Version STAR® SW 19.00

Slika 136: TGA 822_2024_0144_11 (Mettler Toledo)
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Fakulteta za tehnologijo polimerov

Magistrsko delo

MT_TGA 822 2024 0144_12

"exo
Sample: MT_TGA_822_2024_0144_12, 42430 mg ‘Sample Holder: Aluminum Standard 40ul
; Material Class: Composite
f ¥
Evaporation
Step -0.9665 %
41010203 mg
Ae
0.05
Decomposition — 1/min
50 Step. £9.1008.% Step 649111 %
% -2.9323 mg 27542 mg
Residue  30.8954 %
1.3109 mg
Peak 42627°C 55037 °C
100 200 300 400 500 550 °c
[ 10 20 30 40 50 60 min
Method: TGA40-550°C N2 + 550°C 20 min 02 Al-u loncek no_auto_blank
ased
. Decomposition
[1]40.0..550.0 °C, 10.00 Kimin, N2 20.0 ml/min Step -3.2322%
[21550.0 °C, 20.00 min, 02 20.0 mi/min - 201371 mg
Synchronization enabled
1 )
40 60 80 100 120 140 160 180 200 220 240 260 280 300 320 340 360 380 400 420 440 460 480 500 520 540 550 °c
0 2 4 6 8 10 12 14 16 18 20 22 24 26 28 30 32 34 36 38 40 42 44 46 48 50 52 54 56 58 60 62 64 66 68 min
DEMO Version STAR SW 19.00
rexo MT_TGA 822 2024 0144_13
Sample: MT_TGA_822_2024_0144_13, 5.7900 mg Sample Holder: Aluminum Standard 40ul
Material Class: Composite
; 5
Evaporation
Step -1.0826 %
-62.6854e-03 mg
0.1
/min
50 Decomposition Decomposition
% Step -69.4142 % Step 3‘7::?%
-4.0191 mg AR
Residue  30.5878 % Peak 408.08°C
17710 mg
Peak 552.16°C
100 200 300 400 500 550 *c
0 10 20 30 40 50 60 min
Method: TGA40-550°C N2 +550°C 20 min 02 Al-u loncek no_auto_blank
Released
at100s Decomposition
[1]40.0..550.0 °C, 10.00 Kimin, N2 20.0 ml/min Step -3.9357%
[2]550.0 °C, 20.00 min, 02 20.0 mlimin + 02279 mg
Synchronization enabled
40 60 80 100 120 140 160 180 200 220 240 260 280 300 320 340 360 380 400 420 440 460 480 500 520 540 550 °c
0 2 4 6 8 10 12 14 16 18 20 22 24 26 28 30 32 34 36 38 40 42 44 46 48 50 52 54 56 58 60 62 64 66 68 min
DEMO Version STAR SW 19.00
“exo MT_TGA 822 2024 0144_14
Sample: MT_TGA_822_2024_0144_14, 5.5460 mg Materil Class: Composite
Sample Holder: Aluminum Standard 40ul
. L
: +
Evaporation
Step 11757 %
-65.2050e-03 mg
0.05
1/min
Decomposition & i
o composition
‘r:/s Step -gsazgga/u Step -65.0934 %
N M mg 36101 mg
Residue  30.2500 %
16777 mg
Peak 41142°C
Peak 552.02°C
0 10 20 30 40 50 60 min
Method: TGA40-550°C N2 +550°C 20 min O2 Al-u loncek no_auto_blank
Released
dt1.00s Decomposition
[4140.0.550.0 °C, 10.00 Kimin, N2 20.0 mi/min Step -3.4811%
[21550.0 °C, 20.00 min, 02 20.0 mi/min , 01931 mg
Synchronization enabled 3
T <
40 60 80 100 120 140 160 180 200 220 240 260 280 300 320 340 360 380 400 420 440 460 480 500 520 540 550 °c
0 2 4 6 8 10 12 14 16 18 20 22 24 26 28 30 32 34 36 38 40 42 44 46 48 50 52 54 56 58 60 62 64 66 68 min
DEMO Version STAR® SW 19.00

Slika 139: TGA 822_2024_0144_14 (Mettler Toledo)
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Fakulteta za tehnologijo polimerov

Magistrsko delo

"exo MT_TGA 822 2024 0144_15
Sample: MT_TGA_822_2024_0144_15, 5.6280 mg Sample Holder: Aluminum Standard 40ul
Material Class: Composite
. \
; o
Evaporation
Step 1.0935% s SRR —
-61.5425¢-03 mg
0.4
Umin
Decomposition
50 Step -68.5042 % Decomposition
% -3.8554 mg Step j’;;}"" Peak 408.41°C
Residue  31.4969 % 5761 mg
17726 mg Peak 551.85°C
100 200 300 400 500 550 °c
0 10 20 30 40 50 60 min
Method: TGA40-550°C N2 + 550°C 20 min 02 Al-u loncek no_auto_blank
g::f:::d Decomposition
[1]40.0..550.0 °C, 10.00 Kimin, N2 20.0 mlimin Stop. j'gﬁ: %
[21550.0 °C, 20.00 min, 02 20.0 mlimin 2178 mg
‘Synchronization enabled ‘L
A .
40 60 80 100 120 140 160 180 200 220 240 260 280 300 320 340 360 380 400 420 440 460 480 500 520 540 550 °c
0 2 4 6 8 10 12 14 16 18 20 22 24 26 28 30 32 34 36 38 40 42 44 46 48 50 52 54 56 58 60 62 64 66 68 min
DEMO Version STAR SW 19.00
rexo MT_TGA 822 2024 0144_16
Sample: MT_TGA_822_2024_0144_16, 4.8960 mg ‘Sample Holder: Aluminum Standard 40ul
Material Class: Composite
0.1
Umin
Decomposition Decomposition
50 Step. 71.9446 % Step -66.3394 % Peak 413.58 °C
% 35224 mg 2480 mg
Residue 28.0568 %
13737 mg
Peak 552.10 °C
100 200 300 400 500 550 °c
0 10 20 30 40 50 60 min
Method: TGA40-550°C N2 +550°C 20 min 02 Al-u loncek no_auto_blank
Released
dt1.00s Decomposition
1]40.0..550.0 °C, 10.00 Kimin, N2 20.0 mlimin Step 44527 %
[2] 550.0 °C, 20.00 min, 02 20.0 ml/min ¢ -0.2180 mg
‘Synchronization enabled ‘L
| .
40 60 80 100 120 140 160 180 200 220 240 260 280 300 320 340 360 380 400 420 440 460 480 500 520 540 550 °c
0 2 4 6 8 10 12 14 16 18 20 22 24 26 28 30 32 34 36 38 40 42 44 46 48 50 52 54 56 58 60 62 64 66 68 min
DEMO Version STAR SW 19.00
“exo MT_TGA 822 2024 0144 _17
Sample: MT_TGA 6222024 0144_17, 5.4320 mg Sample Holder: Aluminum Standard 40ul
L Material Class: Composite
: +
Evaporation
Step -1.3062% R
-70.9506e-03 mg ‘1
0.1
Umin
P Peak 410.91°C
composition
50 Decomposition Step -63.7937 %
% Step -69.7888 % -3.4653 mg
-3.7909 mg
Residue  30.2095 %
1810mg Peak 552.36°C
100 200 300 400 500 550 °c
0 10 20 30 40 50 60 min
Method: TGA40-550°C N2 + 550°C 20 min 02 Al-u loncek no_auto_blank
Released
dt1.00s o
[1]40.0..550.0 °C, 10.00 K/min, N2 20.0 mi/min °°=°'“P°="‘""'
2] 550.0 °C, 20.00 min, 02 20.0 mlfmin sy Step -4.6890%
‘Synchroniz: 0.2547mg
| .
40 60 80 100 120 140 160 180 200 220 240 260 280 300 320 340 360 380 400 420 440 460 480 500 520 540 550 °c
0 2 4 6 8 10 12 14 16 18 20 22 24 26 28 30 32 34 36 38 40 42 44 46 48 50 52 54 56 58 60 62 64 66 68 min
DEMO Version STAR® SW 19.00
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Slika 142: TGA 822_2024_0144_17 (Mettler Toledo)
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Priloga 5: Natezni testi
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Slika 143: Natezni test 822 2024 _0144_00
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Slika 144: Natezni test 822 2024 _0144_01
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Slika 145: Natezni test 822 2024 0144 _02
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Slika 146: Natezni test 822 2024 0144 _03
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Slika 147: Natezni test 822 2024 0144 _04
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Slika 148: Natezni test 822 2024 0144 _05
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Slika 149: Natezni test 822 2024 0144 _06
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Slika 150: Natezni test 822 2024 _0144_07
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Slika 151: Natezni test 822 2024 0144 _08
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Slika 152: Natezni test 822 2024 0144 _09
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Slika 153: Natezni test 822 2024 0144 _10

100

8

Stress(MPa)

0O 06 12 18 24 3 36 42 48 54 6
Strain(%)

Comment

Slika 154: Natezni test 822 2024 0144 _11
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Slika 155: Natezni test 822 2024 0144 _12

100

6.6

7

Stress(MPa)

0O 06 12 18 24 3 36 42 48 54 6
Strain(%)

Comment

Slika 156: Natezni test 822 2024 0144 _13
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Slika 157: Natezni test 822 2024 0144 _14
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Slika 158: Natezni test 822 2024 0144 _15
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Slika 159: Natezni test 822 2024 0144 _16
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Slika 160: Natezni test 822 2024 0144_17
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Fakulteta za tehnologijo polimerov Magistrsko delo

Priloga 6: Upogibni testi
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Slika 161: Upogibni test 822 2024 _0144_00
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Slika 162: Upogibni test 822_2024_0144_01
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Slika 163: Upogibni test 822 2024 0144 02
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Slika 164: Upogibni test 822_2024_0144_03
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Slika 165: Upogibni test 822 2024 _0144_04
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Slika 166: Upogibni test 822 2024 0144 _05
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Slika 167: Upogibni test 822 2024 0144 _06
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Slika 168: Upogibni test 822 2024 _0144_07
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Slika 169: Upogibni test 822 2024 0144 _08
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Slika 170: Upogibni test 822 2024 _0144_09
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Slika 171: Upogibni test 822 2024 0144 _10
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Slika 172: Upogibni test 822 _2024 0144 _11
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Slika 173: Upogibni test 822 2024 0144 _12
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Slika 174: Upogibni test 822 2024 0144 _13
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Slika 175: Upogibni test 822 2024 0144 _14
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Slika 176: Upogibni test 822 2024 0144 _15
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Slika 177: Upogibni test 822 2024 0144 _16
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Slika 178: Upogibni test 822 2024 _0144_17
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Fakulteta za tehnologijo polimerov Magistrsko delo

Priloga 7: Dinamiéna mehanska analiza (DMA)

Filename: D:\Analize\03_Poro..\822_2024_0144_00.dm&d
Operator ID:  Luka Racman Knez
Sample | 822_2024_0144_00
Comment:

DMA_822_2024_0144_00
355249 0,09635

Ay
3,000049
0085
0,080
2500049
0075
- 2000049 0070
€ 2
2 0065 8
3 &
2 150049 k]
0,060
0055
1,000049
237.42°C
5.0111e+008 Pa 0,050
0045
5000048 4258°C
1.8283e+008 Pa
0,040
2 0035
1453048 003331
61 40 60 80 100 120 140 160 180 200 220 240 2499
Temperature (°C)
28.8.2024 7:16:03
1) Hold for 1.0 min at 25.00°C 2)Hea from 25.00°C to 250.00°C at 2.00°C/min
Filename:  D3Analize\03_Poro...\822_2024_0144_01.dmBd

Operator ID:  Luka Racman Knez
Sample ID: 822 2024_0144_01

Comment:
DMA_822 2024 _0144_01
331849 0,09656
58.51°C
0.
3,000e+9 0,090
0,085
250049
0,080
0,075
" 2,000e+9
. 0,070
€ 2
2 0,065 8
§ 1,500e+9 &
0,060
005
1,000e+9
237.48 °C 0,050
008 Pa
5,000e+8 0,045
39.93°C
1.8319e+008 Pa 0,040
o 0,035
-1.344e+8 0,03293
26,61 40 60 80 100 120 140 160 180 200 220 240 2498
Temperature (°C)
28.8.2024 6:29:38
1) Hold for 1.0 min at 25.00°C 2) Heat from 25.00°C to 250.00°C at 2.00°C/min

Slika 180: DMA 822_2024_0144_01 (FTPO)
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Filename: Di\Analize\03_Poro...\822_2024_0144_02.dm8d
Operator ID:  Luka Racman Knez
Sample ID: 822 2024_0144_02

Comment:
DMA_822 2024 0144 02
3,683e+9 0,1008
" 30.00°C 59.41°C
3500049 3376004009 0098
3,00049
2,500e+9
= 2,000e+9 §
{35 g
- 8
] &
= 1500049
1,000e+9
236.20 °C
5.0364+008 Pa
5,000e+8 48.62°C
1.9153¢+008 Pa
0
1518248 0,0328%
25,17 40 60 80 100 120 140 160 180 200 220 240 2498
Temperature (°C)
28.8.2024 6:32:53
1) Hold for 1.0 min at 25.00°C 2) Heat from 25.00°C to 250.00°C at 2.00°C/min
Filename: D:\Analize\03_Poro..\822_2024_0144_03.dm8d
Operator ID:  Luka Racman Knez
Sample ID: 822_2024_0144_03
Comment:
DMA_822_2024_0144_03
3216049 0,09302
s000es0 sraacc oo
0,085
2,500e49 0,080
0,075
+ 2,000e+9
0,070 -
% :
& 0,065 £
g 3
3 3
S 1500049 <
3 5
S 0,080 ~
0,055
1,000e+9
236.00 °C 0,050
5.0330e+008 ffa
5000e+8 0045
31.15°C
1.8401e+008 Pa i
0 0,035
-1,294e+8 + 0,03288
269 40 60 80 100 120 140 160 180 200 220 240 2498
Temperature (°C)
28.8.2024 6:35:20
1) Hold for 1.0 min at 25.00°C 2) Heat from 25.00°C to 250.00°C at 2.00°C/min
Filename: \Analize\03_Poro..\822_2024_0144_04.dm8d
Operator ID:  Luka Racman Knez
Sample ID: 822 2024 0144_04
Comment:
DMA_822_2024_0144_04
3,609e+9 0,0986¢
350049
3,000e+9
2,500e+9
. 2,000e+9 5
I s
. o
] 8
3 £
= 1,500e+9
1,0000+9
237.00 °C
5.0270e+008 P4
5,000e+8 45.79°C
1.8751e+008 Pa
0
-1,476e+8 0,0333¢
255 40 60 80 100 120 140 160 180 200 220 240 2498
Temperature (°C)
28.82024 6:38:13
1) Hold for 1.0 min at 25.00°C 2) Heat from 25.00°C to 250.00°C at 2.00°C/min

Slika 183: DMA 822 2024_0144_04 (FTPO)
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Filename: Di\Analize\03_Poro...\822_2024_0144_05.dm8d
Operator ID:  Luka Racman Knez
Sample ID: 822 2024_0144_05

Comment:
DMA_822_2024_0144_05
4,619e+9 0,0891
57.25°C
0,085
4,000e+9
0,080
3,500e+9
0075
3,000e49
. 0070
g 2500 126,05 °C 0085 &
3 0,064 s
3 &
8 2000049 0080 =
1500e+9 0055
249.90 °C
5.0948+008 Pa
1,0000+9 0050
46.83 °C 0,045
5,0000+8 121.71°C 4
st 2.4088e+008 Pa L
0,040
0
-1.856e+48 0,03657
24,83 40 60 80 100 120 140 160 180 200 220 240 2499
Temperature (°C)
28.8.2024 6:41:11
1) Hold for 1.0 min at 25.00°C 2) Heat from 25.00°C to 250.00°C at 2.00°C/min
Filename: D:\Analize\03_Poro..\822_2024_0144_06.dm8d
Operator ID:  Luka Racman Knez
Sample ID: 822_2024_0144_06
Comment:
DMA_822_2024_0144_06
4077649 008737
309078 59.08 °C 0.085
0.085
3,500e+9 0,080
0075
3,000e+9
0070
" 2500e+9
. 0,065
Z s
& £
2 2,000e+9 3
3 0060 g
g 2
=
1,500e+9 0,055
120.75 °C
0.051
0,050
249.13°C
1000849 5.0130e+008/Pa
0045
5,000e+8 33 2& ° 008 P
1131e+008 Pa 117.24°C
6.4813e400 L
0
-1,633e+8 + 0,03399
286 40 60 80 100 120 140 160 180 200 220 240 2499
Temperature (°C)
28.8.2024 7:27:45
1) Hold for 1.0 min at 25.00°C 2) Heat from 25.00°C to 250.00°C at 2.00°C/min
Filename: \Analize\03_Poro..\822_2024_0144_07.di
Operator ID:  Luka Racman Knez
Sample ID:  822_2024_0144_07
Comment:
DMA_822_2024_0144_07
4,464e+9 0,08526
30.00 °C 57.16 °C
0 0.
4,000e+9 0,080
3,500e+9 0,075
3,000e+9 0,070
- 2500849 9088
< ]
5 5
3 0060 2
3 2,000e+9 e
=
005
1,500e+9
249.32°C 0,050
1,000e+9 5.0702e+008 fa
40.92°C 0448
5000048 23112e+008 Pa 121.38°C
8.1626e+007 Pa
0,040
0
-1,795e+8 0,03594
63 40 60 8 100 120 140 160 180 200 220 240 2498
Temperature (°C)
28.8.2024 6:47:03
1) Hold for 1.0 min at 25.00°C 2) Heat from 25.00°C to 250.00°C at 2.00°C/min

Slika 186: DMA 822_2024_0144_07 (FTPO)
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Filename: DiAnalize\03_Poro...\822_2024_0144_08.dm8d
Operator ID:  Luka Racman Knez
Sample ID: 822 2024_0144_08

Comment:
DMA_822_2024_0144_08
4,702e+9 0,08524
450049 0.00 °C 57.18°C
0.083
0,080
4,000e+9
0,075
350049
0,070
. 3,000e49
. 125.28 °C 0,065
T 2550049 0.064 )
[ =
- 8
] 0,060 §
2 2000049 =
0,055
1,500e+9
249.90 °C 0,050
1,000e+9
40.75°C 0,045
5000048 2.4178+008 Pa 121,00 °C
8.7212¢+007 Pa
0040
0
-1.894e+48 0,03677
2581 40 60 80 100 120 140 160 180 200 220 240 2499
Temperature (°C)
28.8.2024 6:49:52
1) Hold for 1.0 min at 25.00°C 2) Heat from 25.00°C to 250.00°C at 2.00°C/min
Filename: D:\Analize\03_Poro..\822_2024_0144_09.dm8d
Operator ID:  Luka Racman Knez
Sample ID: 822_2024_0144_09
Comment:
DMA_822_2024_0144_09
4702849 0,08335
4.,500e+9
0,080
4,000e49
0075
3,500e+9
0,070
. 3,000e+9
0,065 *
& 25500e+9 =
o o
2 0,060 S
3 &
2 200049 K
0,055
1500e+9
0,050
249.81°C
1,000e+9 00,
4083 °C 0,045
5000048 2.3824e+008 Pa 115.71°C
© 8.5223e+007 Pa
0,040
0
-1,892e+8 + 0,03645
256 40 60 80 100 120 140 160 180 200 220 240 2498
Temperature (°C)
28.8.2024 6:52:19
1) Hold for 1.0 min at 25.00°C 2) Heat from 25.00°C to 250.00°C at 2.00°C/min

Slika 188: DMA 822_2024_0144_09 (FTPO)

Filename: \Analize\03_Poro..\822_2024_0144_1
Operator ID:  Luka Racman Knez

Sample ID: 822 2024_0144_10

Comment:

DMA_822 2024_0144_10
456749 0,08555

30.00 °C
4.1745e+008

4,000e+9 0,080
3500049 o075
3,000e+9 o5
. 0,065
& 2500049 :
a s
= 122,60 °C H
E 0.060 0060 g
E 2,000e+9 b
0,055
1500049
249.96°C 0,050
1000049 5.1411e+008 Pa
42.03°C e
5,000e+8 4 P
o 2358424008 Pa —
8.3073e+007 Pa —
0
-1,834e+8 0,03569
259% 40 60 8 100 120 140 160 180 200 220 240 250
Temperature (“C)
28.8.2024 6:55:28
1) Hold for 1.0 min at 25.00°C 2)Heat from 25.00°C to 250.00°C at 2.00°C/min

Slika 189: DMA 822_2024_0144_10 (FTPO)
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Filename: Di\Analize\03_Poro...\822_2024_0144_11.dm8d
Operator ID:  Luka Racman Knez
Sample ID: 822 2024_0144_11

Comment:
DMA_822 2024 _0144_11
4,461e+9 0,08646
0085
4,000e+9
0,080
3,500e+9
0,075
3,0000+9 0070
- 2500849 0065
g s
E 3
3 2000049 0060 5
=
123.91°C
0.057 6055
1,500e+9
249.50 °C 0,050
1,0006+9 5.0268e-+0!
41.60°C 0045
5000048 2.2599¢+008 Pa
0,040
0
-1.801e+8 0,03547
252 40 60 80 100 120 140 160 180 200 220 240 2499
Temperature (°C)
28.8.2024 7:20:36
1) Hold for 1.0 min at 25.00°C 2) Heat from 25.00°C to 250.00°C at 2.00°C/min
Filename: D:\Analize\03_Poro..\822_2024_0144_12.dm8d
Operator ID:  Luka Racman Knez
Sample ID: 822_2024_0144_12
Comment:
DMA_822_2024_0144_12
4610849 0,08476
30.00°C 58.07 °C
4.2293e+008 0.083
0,080
4,000e49
0075
350049
0,070
3,000e+9
. 0,065
T 2,500e+9 4
< 121,52 °C 3
E 0.060 0,060 S
8 2000649 =
g2
0,055
1)500e+9
0,050
1,000e+9
4363°C 0045
5,000e+8 2.3604+008 Pa
0040
0
-1,848e+8 + 0,03608
257 40 60 80 100 1 140 160 180 200 220 240 2498
Temperature (°C)
28.8.2024 7:00:42
1) Hold for 1.0 min at 25.00°C 2) Heat from 25.00°C to 250.00°C at 2.00°C/min
Filename: \Analize\03_Poro..\822_2024_0144_13.m8d
Operator ID:  Luka Racman Knez
Sample ID: 822 2024 0144_13
Comment:
DMA_822_2024_0144_13
4,481e+9 0,08334
0.00 °C
0,080
4.000e+9
0,075
3,500e+9
0,070
3,000e+9
0,085 *
2 2500849 122,83 °C 2
4 0.061 £
2 0,060 &
3 2,0000+9 k]
=
0,055
1500e+9
0,050
1,000e+9 5.1911e+004 Pa
c 0,045
42,00 *
5.000+8 2.2823¢+008 Pa
0,040
0
-1,785e+8 0,03613
231 40 60 8 100 120 140 160 180 200 220 240 2497
Temperature (°C)
28.82024 7:2347
1) Hold for 1.0 min at 25.00°C 2) Heat from 25.00°C to 250.00°C at 2.00°C/min

Slika 192: DMA 822 2024_0144_13 (FTPO)
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Filename: DiAnalize\03_Poro...\822_2024_0144_14.dm8d
Operator ID:  Luka Racman Knez
Sample ID: 822 2024_0144_14

Comment:
DMA_822_2024_0144_14
4571e+9 0,08412
0,080
4,000e+9
0075
3,500e+9
0,070
3,000e+9
0,065
& 2500849 :
& s
E 23,47 °C ode0 2
3 123.47 ° &
£ 2000010 0059 .
0,055
1500e+9
0,050
24963 °C
1,000e49 5.2479e+00¢ Pa
44.49°C 0,045
5000048 2.3142¢+008 Pa
0,040
0
-1.834e+8 0,03577
265 40 60 80 100 120 140 160 180 200 220 240 2496
Temperature (°C)
28.8.2024 7:05:29
1) Hold for 1.0 min at 25.00°C 2) Heat from 25.00°C to 250.00°C at 2.00°C/min
Filename: D:\Analize\03_Poro..\822_2024_0144_15.dm8d
Operator ID:  Luka Racman Knez
Sample ID: 822_2024_0144_15
Comment:
DMA_822_2024_0144_15
4855049 0,08381
450049 0,080
4,000e+9 0,075
3.500e+9
0,070
* 3,000e+9 X
0,065
Z s
& 120,83 °C s
5 e 0,062 ]
2 0,060
S A
g &
= 2,000e+9
0,085
1500e+9
249,85 °C 0%
1,000e+9 5.4002e+00f Pa
0,045
41.07°C
5,000e+8 2.4789¢+008 Pa
0,040
0
-1,945e+8 + 0,03641
257 40 60 80 100 1 140 160 180 200 220 240 2499
Temperature (°C)
28.8.2024 7:07:45
1) Hold for 1.0 min at 25.00°C 2) Heat from 25.00°C to 250.00°C at 2.00°C/min
Filename: \Analize\03_Poro..\822_2024_0144_16.dm8d
Operator ID:  Luka Racman Knez
Sample ID: 822 2024 0144_16
Comment:
DMA_822_2024_0144_16
4.540e+9 0,08512
4.000e+9 0,080
350049 2078
0,070
3,000e49
0,065 .
2500049 :
< ]
5 5
E 0,060 ©
8 2,000e+9 k]
=
120.41°C
0.056 0,055
1,500e+9
249.80 °C 0050
1,000e+9 5.0796€+008 Pa
0,045
38.47°C
5.000e+8 2.3645¢+008 Pa
0,040
0
-1,843e+8 0,0353
246 40 60 8 100 120 140 160 180 200 220 240 2498
Temperature (°C)
28.82024 7:1023
1) Hold for 1.0 min at 25.00°C 2) Heat from 25.00°C to 250.00°C at 2.00°C/min

Slika 195: DMA 822 2024_0144_16 (FTPO)
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Filename:
Operator ID:
Sample ID:
Comment:

Di\Analize\03_Poro...\822_202:
Luka Racman Knez
822 2024_0144_17

4648049
4,5000+9
30.00 °C
4.2030e+009

4,000e+9
350049
3,0000+9

2,500e+9

Modulus (Pa)

2,000e4+9

1,5000+9

1,0000+9

40.15°C
2.3826e+008 Pa

5,000e+8

0

-1.873e+8
247 40

1) Hold for 1.0 min at 25.00°C

4_0144_17.dm8d

DMA_822_2024_0144_17

57.42°C
0.081

122.41°C
0.059

115.37 °C
8.2241e+007 Pa

0,08306

0,080

0,075

0,070

0,065 -

0,060

Tan Delta -

0,055

0,050

0,045

0,040

100 120

140
Temperature (°C)

2)

0,03585

160 180 200 220 240 2499

28.8.2024 7:13:09

Heat from 25.00°C to 250.00°C at 2.00°C/min

Slika 196: DMA 822_2024_0144_17 (FTPO)

MT_DMA 822 2024_0144_00

Signal Value  5237.69 MPa
at 30.00 Peak 58.27°C
Signal Value  95.11e-03
at 58.27°C

4500

4000

3500

Tan Delta

3000

2500

2000

1500

1000 Peak 4291°C

Signal Value  293.69 MPa
at 91°

Sample: MT_DMA_822_2024_0144_00, Length 30.0000 mm, Width 4.9700 mm, Thickness 1.9800 mm, Geometry factor 43.7413e+03 1/m

E{(Modulus)

Method: DMA_1Hz_20,00um_822_2024_0144 0.095
Not released
[1]25.0.250.0 °C, 2.00 Kimin, Single 1.00 Hz, 20.00 ym 0.090
Synchronization enabled
‘Sample Holder: Dual Cantilever Clamp, Titanium 0.085
Material Class: Composite
0.080
0.075

544.62 MPa
246.79°C

Signal Value
at

g : 5 E"(Modulus) 0.040
0
0.035
-500- T T T T T T T T T T T T | T T T T T T T T T
30 40 50 60 70 80 90 100 110 120 130 140 150 160 170 180 190 200 210 220 230 240 °C
DENO Version STAR' SW19.00
MT_DVA 822 2024 0144 01
MPa Sample: MT_DMA_822_2024_0144_01, Length 30.0000 mm, Width 4.9700 mm, Thickness 1.9800 mm, Geometry factor 43.7413e+03 1/m
55001 signaiVelue 111,31 WPa T 0.095
at 30.00°C Signal Value  93.896-03 Method: DMA_1Hz_20,00um_822_2024_0144
at 3¢ Not released
5000 dt1.00s 0.090
[1125.0..250.0 °C, 2.00 Kimin, Single 1.00 Hz, 20.00 pm
Synchronization enabled
4500 0.085
Material Class: Composite
‘Sample Holder: Dual Cantilever Clamp, Titanium 0.080
4000 X
3500
3000
2500
2000
1500 E'(Modulus) Signal Value  589.99 MPa
at 24596 °C 0.050-
1000 Peak 44.68°C
Signal Value  281.78 MPa
at 4468°C
500
5 p E"(Modulus)
0
0.035
30 40 50 60 70 80 90 100 110 120 130 140 150 160 170 180 190 200 210 220 230 240 °C
DEMO Version STAR' SW19.00

Slika 198: DMA 822_2024_0144_01 (Mettler Toledo)
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MT_DMA 822 2024_0144 02

MPa Sample: MT_DMA_822_2024_0144_02, Length 30.0000 mm, Widith 4.9700 mm, Thickness 1.9800 mm, Geometry factor 43.7413e+03 1/m
Signal Value  5098.06 MPa
5500 at 0.00 ¢ 0.095:
4 Peak  60.10°C
Signal Value 93.93¢-03
. Method: DMA_1Hz_20,00um_822_2024_0144
5000 60.10°C Not released 0.680
t1.00s
[1]25.0..250.0 °C, 2.00 Kimin, Single 1.00 Hz, 20.00 um
4300 Synchronization enabled 0.085
Sample Holder: Dual Cantilever Clamp, Titanium
4000 Material Class: Composite 0.080.
3500
3000
2500
2000
1500 E'(Modulus)
Signal Value  552.14 MPa 0.050
. at 247.13°C
L Stvein. 27730 uPs
50.35°C 0.045:
500
3 E"(Modulus)
0
0.035-
30 40 50 60 70 80 90 100 110 120 130 140 150 160 170 180 190 200 210 220 230 240 °C
DEMO Version STAR SW 19.00
MT_DMA 822 2024 0144 03
MPa Sample: MT_DMA_822_2024_0144_03, Length 30.0000 mm, Width 4.9700 mm, Thickness 1.9800 mm, Geometry factor 43.7413e+03 1/m
35001 o 0.090
A T sk 6288%C Method: DMA_1Hz_20,00um_822_2024_0144
5000 SignalValue  88.09e-03 N“_"'““" o646
t 02535 [1]25.0..250.0 °C, 2.00 K/min, Single 1.00 Hz, 20.00 ym .
Synchronization enabled
4500 Material Class: Composite 0.080
‘Sample Holder: Dual Cantilever Clamp, Titanium
4000
3500
3000
2500
2000
1500 E'(Modulus) Signal Value 58000 MPa 0.050
24573°C
1000
Peak 41.26°C
Signal Value  273.40 MPa
500 at 41.26°C
IS . E"(Modulus)
0
0.035
30 40 50 60 70 80 90 100 110 120 130 140 150 160 170 180 190 200 210 220 230 240 °c
DEWO Version STAR SW 1900
MT_DMA 822 2024 0144 04
MPa Sample: MT_DMA_822_2024_0144_04, Length 30.0000 mm, Width 4.9700 mm, Thickness 1.9800 mm, Geometry factor 43.7413¢+03 1/m
i Peak  60.43°C
55001 Svgna; :/alu- 51410.3_7 MPa Signal G St Method: DMA_1Hz_20,00um_822_2024_0144
il s Not released 0.090
at1.00s
5000 [1]125.0..250.0 °C, 2.00 K/min, Single 1.00 Hz, 20.00 ym
Synchronization enabled 0.085
4500 ‘Sample Holder: Dual Cantilever Clamp, Titanium
Material Class: Composite
4000
3500
3000
2500
2000
1500 E'(Modulus) Signal Value  602.25 MPa
at 24633 °C 0.050
1000 Peak 45.82°C
Signal Value 28494 MPa
a 82°C
500/ 0.040
L 0.035:
30 40 50 60 70 80 90 100 110 120 130 140 150 160 170 180 190 200 210 220 230 240 °C
DEMO Version STAR SW 19.00

Slika 201: DMA 822_2024_0144_04 (Mettler Toledo)
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MT_DMA 822 2024_0144_05

MPa Sample: MT_DMA_822_2024_0144_05, Length 30.0000 mm, Width 4.9700 mm, Thickness 1.9800 mm, Geometry factor 43.7413e+03 1/m
70001 signalValue 634118 MPa e
= at 30.00 SinalvValue 8477603 Method: DMA_1Hz_20,00um_822_2024_0144 0.085
at 6040°C HNotyeleased
[1]125.0.250.0 °C, 2.00 Kimin, Single 1.00 Hz, 20.00 ym
6000 Synchronization enabled 0.080
Sample Holder: Dual Cantilever Clamp, Titanium
Material Class: Composite
5000
Peak 126.10°C
Signal Value  64.29-03
4000 at 12610 °C o
3000
2000
E'(Modulus) Signal Value  709.44 MPa
at 24621°C 0.050
eak 47.81°C
1000 Signal Value  342.79 MPa Peak 119.48°C
at 4781°C Signal Value 12976 MPa
at 119.48 °C
1 E"(Modulus)
0.040:
0
0.035
30 40 50 60 70 80 90 100 110 120 130 140 150 160 170 180 190 200 210 220 230 240 °C
DEMO Version STAR SW 19.00
MT_DMA 822 2024 0144 06
MPa Sample: MT_DMA_822_2024_0144_06, Length 30.0000 mm, Width 4.9700 mm, Thickness 1.9800 mm, Geometry factor 43.7413e+03 1/m
6500 Signal \iue 5365.54 WPa e 0.085
Signal Value ~ 83.32-03 Method: DMA_1Hz_20,00um_822_2024_0144
6000 at 61.47°C Not released
dt1.00s 0.080:
[1125.0..250.0 °C, 2.00 Kimin, Single 1.00 Hz, 20.00 ym
5500 Synchronization enabled
Sample Holder: Dual Cantilever Clamp, Titanium 0075
5000 Material Class: Composite &
4500
4000
Tan Delta
3500
3000
Peak 120.83°C
2500 Signal Value  52.11e-03
at 12083°C 0:055
2000
B Signal Value ~ 703.39 MPa
(Modulus) bl 0.050
1500
Peak 49.56°C
1000 Signal Value 318.80 MPa 0.045,
at 56 ° Peak 112.37°C
560 Signal Value  103.85 MPa
w‘ H2are 0.040
0
0.035:
-500,
30 40 50 60 70 80 90 100 110 120 130 140 150 160 170 180 190 200 210 220 230 240 °c
DEN Version STAR' SW 19.00
MT_DMA 822 2024 0144 07
MPa Sample: MT_DMA_822_2024_0144_07, Length 30.0000 mm, Width 4.9700 mm, Thickness 1.9800 mm, Geometry factor 43.7413e+03 1/m
Peak 61.47°C " 0.085-
7000] signavaiue 663135 MPa e o R A C8 Mt DMA. 12 20,00um_ 622 2024,0144
at 30.00 ° at 41°C e
[1]25.0..250.0 °C, 2.00 Kimin, Single 1.0 Hz, 20.00 ym
0200 0.080
6000 Sample Holder: Dual Cantilever Clamp, Titanium
Material Class: Composite
0.075:
5000
Tan Delta
Peak 127.23°C
4000 Signal Value  62.19-03
at 127.23°C
3000
2000 .
E(Monuim) Signal Value  737.41 MPa 0.050
at 245.82°C
Peak 48.77°C
1000 Signal Value  350.40 MPa Peak 119.49°C
at 48.7; Signal Value  128.72 MPa
E"(Modulus) at 19.49 °C
¥ . 1 0.040
o
.035-
30 40 50 60 70 80 90 100 110 120 130 140 150 160 170 180 190 200 210 220 230 240 °Cc
DEWO Version STAR' SW 19.00

Slika 204: DMA 822_2024_0144_07 (Mettler Toledo)
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MT_DMA 822 2024_0144_08

MPa Sample: MT_DMA_822_2024_0144_08, Length 30.0000 mm, Width 4.9700 mm, Thickness 1.9800 mm, Geometry factor 43.7413e+03 1/m
1 Val 117.26 MP: olaene
e e Signal Value  79.71e-03 Method: DMA_1Hz_20,00um_822_2024_0144 0.080
70001 : a §1.73°¢ Not released
[1]125.0.250.0 °C, 2.00 Kimin, Single 1.00 Hz, 20.00 ym
Synchronization enabled 0.075
Material Class: Composite
6000 ‘Sample Holder: Dual Cantilever Clamp, Titanium
Peak 125.87°C
— TanDelta Signal Value 64.56e-03
af 125.87 °C X
4000
3000
2000 ) Signal Value  732.90 MPa
E'(Modulus) at 246.03°C
0.045
Peak 49.53°C
1000 Signal Value  354.67 MPa Peak 118.87°C
at 53 °( Signal Value  136.31 MPa
at 118.87°C
N E"(Modulus)
9 0035
30 40 50 60 70 80 90 100 110 120 130 140 150 160 170 180 190 200 210 220 230 240 °c
DEMO Version STARY SW 19.00
MT_DMA 822 2024 _0144_09
MPa ‘Sample: MT_DMA_822_2024_0144_09, Length 30.0000 mm, Width 4.9700 mm, Thickness 1.9800 mm, Geometry factor 43.7413e+03 1/m
Peak 6153°C 0.080
_{_ Signal Value 6782.52 MPa Method: DMA_1Hz_20,00um_822_2024_0144
7000 a 30.00°C Somlialis 1910600 Not released
[1125.0.250.0 °C, 2.00 Kimin, Single 1.00 Hz, 20.00 um
Synchronization enabled 0.075
‘Sample Holder: Dual Cantilever Clamp, Titanium
6000 Material Class: Composite
5000
Peak 123.43°C
Tan Delta Signal Value  61.500-03
al 12343°C
4000
3000
2000 0.050
E'(Modulus) Signal Value 76711 MPa
at 24564°C
Peak 48.26°C
1000 Signal Value  348.69 MPa Peak 11492°C Q.08
at 26°C Signal Value  133.37 MPa
it 114.92°C
P . “(Modulus)
e s e e . . 0.040
0
30 40 50 60 70 80 90 100 110 120 130 140 150 160 170 180 190 200 210 220 230 240 °c
DENO Version STAR' SW19.00
MT_DMA 822 2024 0144_10
MPa Sample: MT_DMA_822_2024_0144_10, Length 30.0000 mm, Widith 4.9700 mm, Thickness 1.9800 mm, Geometry factor 43.7413e+03 1/m
Signal Value  6724.65 MPa Peak 61.27°C
700¢ at b Signal Value  80.05e-03 Method: DMA_1Hz_20,00um_822_2024_0144 0.080
af 61.27°C Not released

dt1.00s
[1]25.0..250.0 °C, 2.00 K/min, Single 1.00 Hz, 20.00 ym
Synchronization enabled 0.075-

6000 Sample Holder: Dual Cantilever Clamp, Titanium
Material Class: Composite
5000 Tan Deita
Peak 123.20°C
4000 Signal Value ~ 60.06e-03
123.20°C
0.060
3000
0.055
2000 E'(Modulus) 0.050

Signal Value  734.28 MPa
at

246.16 °C

Peak 44.03°C
Signal Value  350.54 MPa
1403°C Peak 114.46°C
Signal Value 127.37 MPa

at 114.46°C

1000

= % = EiNiil} " p 0.040
0
ovis
30 40 50 60 70 8 9 100 110 120 130 140 150 160 170 180 190 200 210 220 230 240 °C
BENIG Verion STAR SW 1500

Slika 207: DMA 822_2024_0144_10 (Mettler Toledo)
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MT_DMA 822 2024_0144_11

MPa Sample: MT_DMA_822_2024_0144_11, Length 30.0000 mm, Width 4.9700 mm, Thickness 1.9800 mm, Geometry factor 43.7413e+03 1/m
70001 Signalvalue 6458.24 MPa Peak 62.83°C
e at 30.00 * Signal Value  80.83-03 0.080-
a 62.83°C Method: DMA_1Hz_20,00um_822_2024_0144

Not released
.00s
S000 [1125.0..250.0 °C, 2.00 Kimin, Single 1.00 Hz, 20.00 um 0.075-
Synchronization enabled .
Material Class: Composite
Sample Holder: Dual Cantilever Clamp, Titanium
5000
Tan Delta
4000
Peak 125.10°C
Signal Value  57.30e-03 /060
at 12510°C
3000
0.055
2000

0.050

E'(Modulus) Signal Value  764.77 MPa
244.98°C

0.045-

k 4351°C

1000
Signal Value 34459 MPa Peak 116.73°C
at 4351°C Signal Value  116.22 MPa
o t 16.73°C
0
0.035
30 40 50 60 70 80 920 100 110 120 130 140 150 160 170 180 190 200 210 220 230 240 °Cc
DEMO Version STARY SW 19.00
MT_DMA 822 2024 _0144_12
WPs Sample: MT_DMA_822_2024_0144_12, Length 30.0000 mm, Width 4.9700 mm, Thickness 1.9800 mm, Geometry factor 43.7413+03 1/m
5 0.080
Signal Value  6741.07 MPa . Peak: 51.07°C Method: DMA_1Hz_20,00um_822_2024_0144
700 at 30.00 SlgralVale:: (7220803: Not released
« dt1.00s
[1]25.0..250.0 °C, 2.00 Kimin, Single 1.00 Hz, 20.00 ym 0.075
‘Synchronization enabled 4
6000 ‘Sample Holder: Dual Cantilever Clamp, Titanium
Material Class: Composite
5000
T8 Deita Peak 121.33°C
Signal Value  60.27e-03
at 12133°C
4000
.060
3000
2000 0.050
E'(Modulus) Signal Value 76080 MPa
at 246.10°C
Poak 42.45°C
1000 S\gnaL:Ial\ve :Ze“.gz.éwpa B WA
Signal Value 13217 MPa
= E"(Modulus) at 11.19°C
q > 1
0
0.035
30 40 50 60 70 80 90 100 110 120 130 140 150 160 170 180 190 200 210 220 230 240 °c
DEWO Version STAR SW 1900
MT_DMA 822 2024 0144_13
MPa Sample: MT_DMA_822_2024_0144_13, Length 30.0000 mm, Width 4.9700 mm, Thickness 1.9800 mm, Geometry factor 43.7413e+03 1/m
gl o ot s1arc oos0
70007 Signal Value  79.56e-03 Method: DMA_1Hz_20,00um_822_2024_0144
at 61.40°C Not released
[1]25.0..250.0 °C, 2.00 Kimin, Single 1.00 Hz, 20,00 pm 0.075
Synchronization enabled

6000 .
‘Sample Holder: Dual Cantilever Clamp, Titanium
Material Class: Composite
5000
Peak 123.57°C
Tan Delta Signal Value  60.44e-03
4000 at 12357°C
3000
2000 E'(Modulus) Signal Value  799.59 MPa 0.050
at  24568°C
Peak 47.44°C 0.045

1000+ Signal Value 359.40 MPa ”
I PoEs Peak 115.44°C

Signal Value  135.09 MPa

4 . E"(Modulus) at  11s44c
= . SR i G 0.040
0
0.035-
30 40 50 60 70 8 % 10 110 120 130 140 150 160 170 180 190 200 210 220 230 240 °C
BENIG Verion STAR SW 1500

Slika 210: DMA 822_2024_0144_13 (Mettler Toledo)
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MT_DMA 822 2024_0144_14

Signal Value  6600.99 MPa
at 0.00 “

6000

5000

4000

3000

2000

Peak 47.42°C

Sample: MT_DMA_822_2024_0144_14, Length 30.0000 mm, Width 4.9700 mm, Thickness 1.9800 mm, Geometry factor 43.7413e+03 1/m

Peak 6147 °C
Signal Value 807203
at 61.47°C

Tan Delta

Method: DMA_1Hz_20,00um_822_2024_0144
Not released

dt1.00s

[1125.0..250.0 °C, 2.00 Ki/min, Single 1.00 Hz, 20.00 ym
Synchronization enabled

‘Sample Holder: Dual Cantilever Clamp, Titanium
Material Class: Composite

Peak 12470°C

Signal Value  60.14e-03
at 24.70 °C

773.57 MPa
24581°C

E(Modulus) Signal Vatve

0.080

0.075

0.050

1000— Signal Value  351.86 MPa Peak 116.57 °C
at 47.42° Signal Value  128.20 MPa
a 116.57 °C
J e . E"(Modulus) i
. . 0.040
0
30 40 50 60 70 80 90 100 110 120 130 140 150 160 170 180 190 200 210 220 230 240 °C
DEMO Version STARY SW 19.00
MT_DMA 822 2024 _0144_15
MPa Sample: MT_DMA_822_2024_0144_15, Length 30.0000 mm, Width 4.9700 mm, Thickness 1.9800 mm, Geometry factor 43.7413¢+03 1/m
Signal Value  6676.99 MPa Peak 58.77°C
70004 a 30900 Signal Value  77.38¢-03 Method: DMA_1Hz_20,00um_822_2024_0144
at s8.77°C Not released
dt1.00s 0.075
[1]25.0..250.0 °C, 2.00 K/min, Single 1.00 Hz, 20.00 pm
Synchronization enabled

6000

5000

4000

3000

2000

45.07°C

Tan Delta

Material Class: Composite
Sample Holder: Dual Cantilever Clamp, Titanium

Peak 119.43°C
Signal Value ~ 61.74e-03
al 119.43°C

748.47 MPa
46.16 °C

E'(Modulus)

Signal Value
at

0.070

0.050

0.045

1000 Signal Value 309.;4_l|:wpa Peak 111.22°C
- Signal Value 136.25 MPa
2 E"(Modulus) at 11.22°C
R 5 .
0
30 40 50 60 70 80 90 100 110 120 130 140 150 160 170 180 190 200 210 220 230 240 °c
DENO Version STAR' SW 19.00
MT_DMA 822 2024 0144 16
MPa Sample: MT_DMA_822_2024_0144_16, Length 30.0000 mm, Width 4.9700 mm, Thickness 1.9800 mm, Geometry factor 43.7413e+03 1/m
Signal Value  6299.41 MPa Peak 61.03°C
- = 0007 Signal Value  80.72e-03
03 % Method: DMA_1Hz_20,00um_822_2024_0144 0.080
a 1.03°C . '-822_2024.(
Not released
6000 dt1.00s
[1125.0.250.0 °C, 2.00 Kimin, Single 1.00 Hz, 20.00 um
Synchronization enabled 0.075
‘Sample Holder: Dual Cantilever Clamp, Titanium
i Material Class: Composite
Tan Delta
4000
Peak 121.17°C
Signal Value  56.22¢-03
3000 at 2147 °C
0.055-
2000 i
Eioania) Signal Value  728.38 MPa L
a 249.77°C
10047 Peak 42.50°C
Signal Value ~ 337.53 MPa Peak  110.40°C
at 42.50°C Signal Value  116.98 MPa
E = E"(Modulus) at 110.40°C
0
0.035-
30 40 50 60 70 80 90 100 110 120 130 140 150 160 170 180 190 200 210 220 230 240 °Cc
DENO Version STAR' SW 19.00

Slika 213: DMA 822_2024_0144_16 (Mettler Toledo)
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MT_DMA 822 2024_0144_17

MPa Sample: MT_DMA_822_2024_0144_17, Length 30.0000 mm, Width 4.9700 mm, Thickness 1.9800 mm, Geometry factor 43.7413e+03 1/m
. 0.080
70007 Signal Value  6688.41 MPa o DM 20,0000, 522, 20240144
at 30,00 * Peak 61.30°C #1006
Signal Value  78.43¢-03 [1]25.0.250.0 °C, 2.00 Kimin, Single 1.00 Hz, 20.00 pm
at 1.30°C Synchronization enabled 0.075
6000 Material Class: Composite
‘Sample Holder: Dual Cantilever Clamp, Titanium
5000
JanDaiin Peak 123.63°C
Signal Value  59.44e-03
4000 at 123.63°C
.060
3000
2000 0.050
E'(Modulus) Signal Value  784.25 MPa
at 249.70°C
Peak 45.00°C 0.045:
1000 Signal Value  354.98 MPa
45.00°C Peak 116.07°C
1 . E"(Modulus) S Ve, | (2051 e
0
0.035
30 40 50 60 70 80 90 100 110 120 130 140 150 160 170 180 190 200 210 220 230 240 °C
DENO Version

STAR'SW 19.00

Slika 214: DMA 822_2024_0144_17 (Mettler Toledo)
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Priloga 8: Termo mehanska analiza (TMA)

FTPO_TMA 822 2024_0144_00

Sample: TMA_822_2024_0144_00, 2.0894 mm
Method: TMA 22-150 °C 0,025N 2Kmin-1 2x
Released

[1]22.0.:150.0 °C, 2.00 K/min, N2 20.0 mlimin, 0.025 N

[2]150.0.22.0 °C, 10.00 K/min, N2 20.0 mlimin, 0.025 N
[3]22.0..150.0 °C, 2.00 K/min, N2 20.0 mlimin, 0.025 N
[41150.0.22.0 °C, -10.00 K/min, N2 20.0 mi/min, 0.025 N
Synchronization enabled

20
pm

123.60 ppm/K
30.00 °C
50.00 °C Glass Transition

nset 56.64 °C
alpha onset  152.53 ppm/K

Exp. Coeff.
Left Limit
Right Limit

ppm°CA-1

Sample Holder: Probe Ball Point, 3.0 mm, Quartz
Material Class: Composite

235.37 ppmikK
100.00 °C
120.00 °C

50 55 60 65 70 75 80 8 90 95 °C

25 30 35 40 45 50 55 60 65 70 75 80 85 90 95 100

105 110 115 120 125 130 135 140 145 °C

DEMO Version

STAR® SW 19.00

Slika 215: TMA 822_2024_0144_00 (FTPO)

FTPO_TMA 822 2024_0144_01

Sample: TMA_822_2024_0144_01, 2.0474 mm
Method: TMA 22150 °C 0,025N 2Kmin-1 2x Satiple Holdet; Frote 5‘" POl 2.0 i, Qoerte
Released
t1.00s
[1]22.0.150.0 °C, 2.00 Kimin, N2 20.0 mi/min, 0.025 N
21150.0.22.0 °C, -10.00 Kimin, N2 20.0 miimin, 0.
13122.0..150.0 °C, 2.00 K/min, N2 20.0 ml/min, Seg::3
[41150.0.22.0 °C, -10.00 Kimin, N2 20.0 miimi
Synchronization enabled
Exp. Coeff. 28117 ppm/K
LeftLimit  100.00 °C
Right Limit 120.00°C
20
m
u ppm°CA-1
260
240
220
200
Exp. Coeff. 138.80 ppm/K
LeftLimit 3000 °C 180
Right Limit  50.00 °C Ghadfransiion
Onset 6190°C 160
alpha onset ~ 183.69 ppm/K
140+ T T T T T
5 55 60 65 70 75 80 8 90 95 °C
25 30 35 40 45 50 55 60 65 70 75 80 85 90 95 100 105 110 115 120 125 130 135 140 145 °C

Slika 216:

FTPO_TMA 822 2024 0144 02

STAR® SW 19.00

TMA 822_2024_0144_01 (FTPO)

T Sample: TMA_822_2024_0144_02, 2.0749 mm

. N2 20.0 ml/min, 0.025 N
~10.00 K/min, N2 20.0 ml/min, 0.025 N
2.00 K/min, N2 20.0 ml/min, 0.025 N
2 0 °C, ~10.00 K/min, N2 20.0 ml/min, 0.025 N
Synchronization enabled

um

ExpiCodtt 12822 okt
0°C

mgm Limit 5n on °c "
Glass Transition
Onset 61.80°C

alpha onset  185.32 ppmiK

Exp. Coeff.
Left Limit
Right Limit

ppm°CA-1

Sample Holder
Material Class:

robe Ball Point, 3.0 mm, Quartz
omposite

289.47 ppmiK
100.00°C
120.00°C

250

150

50 55 60 65 70 75 80 85 90 95 °C

25 30 35 40 a5 50 55 60 65 70 75 80 85 920 95 100

105 110 115 120 125 130 135 140 145 °C

DEMO Version

STAR® SW 19.00

Slika 217: TMA 822_2024_0144_02 (FTPO)
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FTPO_TMA 822 2024 0144 03

Method: TMA 22-150 °C 0,025N 2Kmin-1 2x Sample: TMA_822_2024_0144_03, 2.0358 mm
Releas. ‘Sample Holder: Probe Ball Point, 3.0 mm, Quartz
dt 1.0 } . Material Class: Composite
[1]22.0..150.0 °C, 2.00 K/min, N2 20.0 mlimin, 0.025 N
2.0 °C, -10.00 Kimin, N2 20.0 mlimin, 0.025 N
0.0 °C, 2.00 Kimin, N2 20.0 ml/min, 0.025 N
[4] 150.0..22.0 °C, -10.00 K/min, N2 20.0 ml/min, 0.025 N Seg:: 3
Synchronization enabled
Exp. Coeff. 23876 ppmiK.
LeftLimit  100.00°C
Right Limit 120,00 °C
20
um
PPMeCA-1
220
200
180
Exp. Coeff. 127.96 ppm/K
LeftLimit  29.95°C » 160
Right Limit  50.00 °C Glass Transition
Onset 60.14°C
alpha onset  161.24 ppmiK 140
50 55 60 65 70 75 80 85 90 95 °C
25 30 35 40 45 50 55 60 65 70 75 80 85 920 95 100 105 110 15 120 125 130 135 140 145 °C
DENO Version

Slika 218: TMA 822_2024_0144_03 (FTPO)

FTPO_TMA 822 2024 0144 04

Sample: TMA_822_2024_0144_04, 2.0584 mm . .
R T Sample Holder: Probe Ball Point, 3.0 mm, Quartz
Released Material Class: Composite
1]22.0.150.0 °C, 2.00 Kimin, N2 20.0 miimin, 0,025 N
[2] 150.0..22.0 °C, -10.00 Kimin, N2 20.0 mi/min, 0.025 N Segi3
3] 22.0.150.0 °C, 2.00 Kimin, N2 20.0 mi/min, 0.025 N &
4] 150.0.22.0 °C, -10.00 Kimin, N2 20.0 mimin, 0.025 N
Synchronization enabled
Exp. Coeff.  270.38 ppm/K
LeftLimit  100.00 °C
Right Limit  120.00 °C
20
um
PpM°CA-1
250
200
Exp. Coeff. 11611 ppm/K
LeftLimit  30.00°C
Right Limit 5000 °C
Glass Transition
Onset 66.89°C
alpha onset  172.16 ppmiK 150
50 55 60 65 70 75 80 8 90 95 °C
25 30 35 40 45 50 55 60 65 70 75 80 85 90 95 100 105 110 115 120 125 130 135 140 145 °C
DENO Version

Slika 219:

FTPO_TMA 822 2024_0144_05

STAR® SW 19.00

TMA 822_2024_0144_04 (FTPO)

Method: TMA 22-150 °C 0,025N 2Kmin-1 2x Sample: TMA_822_2024_0144_05, 2.0589 mm
Released
dt1.00s
1]22.0..150.0 °C, 2.00 Kimin, N2 20.0 mlimin, 0.025 N
.0.22.0 °C, 10.00 Kimin, N2 20.0 m/min, 0.025 N
3] 22.0.:150.0 °C, 2.00 K/min, N2 20.0 mUmin, 0.025 N
0.00 Kimin, N2 20.0 mi/min, 0.025 N
Synchronization enabled

Exp. Coeff.
Left Limit
Right Limit

20
um

197.23 ppmiK
100.00°C
12000°C

‘Sample Holder: Probe Ball Point, 3.0 mm, Quartz
Material Class: Composite

ppm°CA-1
180
160
Exp. Coeff. 109.81 ppm/K 140
LeftLimit  30.00 °C
Right Limit  50.00 °C Glass Transition
nset 59.92°C
alpha onset  142.31 ppmiK 120
50 55 60 65 70 75 80 8 90 95 °C
25 30 35 40 45 50 55 60 65 70 75 80 85 90 95 100 105 110 115 120 125 130 135 140 145 °C
DENO Version

STAR® SW 19.00

Slika 220: TMA 822_2024_0144_05 (FTPO)
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FTPO_TMA 822 2024 0144 06

Method: TMA 22150 °C 0,025N 2Kmin-1 2x Sample: TMA_822_2024_0144_06, 2.1497 mm
Released
[1]22.0.150.0 °C, 2.00 Kimin, N2 20.0 miimin, 0.025 N
[2]150.0.22.0 °C, -10.00 K/min, N2 20.0 mlimin, 0.025 N
.0..150.0 °C, 2.00 Kimin, N2 20.0 mi/min, 0.025 N
[4]150.0.22.0 °C, -10.00 K/min, N2 20.0 ml/min, 0.025 N
Synchronization enabled

Exp. Coeff.
Left Limit
Right Limit

198.16 ppm/K
100.00 °C
120.00 °C

20
pm

ppM°CA-1

Sample Holder: Probe Ball Point, 3.0 mm, Quartz
Material Class: Composite

Seg:3

160
140
Exp. Coeff. 88.03 ppm/K
LeftLimit ~ 30.00°C 120
Right Limit 5000 °C
Glass Transition
Onset 59.72°C 100
alpha onset  117.10 ppm/K
50 55 60 65 70 75 80 8 90 95 °C
25 30 35 40 45 50 55 60 65 70 75 80 85 920 95 100 105 110 15 120 125 130 135 140 145 °C
DEMO Version

STAR® SW 19.00

Slika 221: TMA 822 2024_0144_06 (FTPO)

FTPO_TMA 822 2024_0144_07

Method: TMA 22-150 °C 0,025N 2Kmin-1 2x

Released

dt1.00s

1]22.0.150.0 °C, 2.00 Kimin, N2 20.0 ml/min, 0.025 N
[2] 150.0.22.0 °C, -10.00 Kimin, N2 20.0 ml/min, 0.025 N
3] 22.0.150.0 °C, 2.00 Kimin, N2 20.0 ml/min, 0.025 N
4] 150.0.22.0 °C, -10.00 Kimin, N2 20.0 ml/min, 0.025 N
Synchronization enabled

Sample: TMA_822_2024_0144_07, 2.0247 mm

Exp. Coeff.
Left Limit
Right Limit

193.94 ppmiK
100.00°C
120.00°C

20
pum

Sample Holder: Probe Ball Point, 3.0 mm, Quartz
Material Class: Composite

PPM°CA-1
180
160
Exp. Coeff. 105.22 ppm/K
LeftLimit  30.00°C 140
Right Limit  50.00 °C
Glass Transition
Onset 60.09°C 120
alpha onset  134.57 ppm/K
50 55 60 65 70 75 80 8 90 95 °C
25 30 35 40 45 50 55 60 65 70 75 80 8 90 95 100 105 110 115 120 125 130 135 140 145 °C
DEMO Version STAR-SW 19.00

Slika 222: TMA 822_2024_0144_07 (FTPO)

FTPO_TMA 822 2024 _0144_08
Method: TMA 22150 °C 0,025N 2Kmin-1 2x Sample:TMA622 2024, 014408, 2.0471 mim Sample Holder: Probe Ball Point, 3.0 mm, Quartz
Released Material Class: Composite
dt1.00s
[1] 22.0..150.0 °C, 2.00 K/min, N2 20.0 ml/min,
2] 150.0.22.0 °C, -10.00 Kimin, N2 20.0 mi/min, 0.025 N
[3] 22.0..150.0 °C, 2.00 K/min, N2 20.0 ml/min,
1] 150.0..22.0 °C, -10.00 Kir
Synchronization enabled
Exp. Coeff.  214.73 ppm/K
Left Limit 100.00 °C
Right Limit  120.00 °C
20
pm
ppm°CA-1
180
Exp. Coeff. 111.51 ppm/K 160
Left it 30.00°C
Right Limit  50.00 °C
140
Glass Transition
O 58.56 °C
alpha onset  140.40 ppm/K 120
50 55 60 65 70 75 8 8 90 95 °C
25 30 35 40 45 50 55 60 65 70 75 80 85 90 95 100 105 110 115 120 125 130 135 140 145 °C
DEMO Version

Slika 223: TMA 822_2024_0144_08 (FTPO)

188
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FTPO_TMA 822 2024 0144 09

Method: TMA 22150 °C 0,025N 2Kmin-1 2x

Released

dt1.00s

[1]22.0.150.0 °C, 2.00 K/min, N2 20.0 mi/min, 0.025 N
10.00 K/min, N2 20.0 mi/min, 0.025 N

Sample: TMA_822_2024_0144_09, 2.0231 mm

Sample Holder: Probe Ball Point, 3.0 mm, Quartz
Material Class: Composite

3] 22.0.150.0 °C, 2.00 Kimin, N2 20.0 miimin, 0.025 N
41150 °C, -10.00 Kimin, N2 20.0 mi/min, 0.025 N g
Synchronization enabled
Exp. Coeff.  207.04 ppm/K
LeftLimit 10000 °C
Right Limit 120,00 °C
20
pm
PPM®CA-1
180-
160-
Exp.Coeff. 107.92 ppmiK
LeftLimit ~ 30.00°C
Right Limit  50.00 °C 140
Glass Transition
Onset 59.05°C 36
alpha onset  137.38 ppmiK
50 55 60 65 70 75 80 85 920 95 °C
25 30 35 40 a5 50 55 60 65 70 75 80 85 90 95 100 105 110 115 120 125 130 135 140 145 °Cc
BENIO Vorsion

Slika 224:

STAR® SW 19.00

TMA 822 2024 _0144_09 (FTPO)

FTPO_TMA 822 2024 0144_10
Method: TMA 22-150 °C 0,025N 2Kmin-1 2x Sample: TMA_822_2024_0144_10, 2.0190 mm ‘Sample Holder: Probe Ball Point, 3.0 mm, Quartz
Released Waterial Class: Composite
dt1.00s
[1]22.0..150.0 °C, 2.00 K/imin, N2 20.0 ml/min, 0.025 N
2] 150.0..22.0 °C, -10.00 K/min, N2 20.0 ml/min, 0.025 N
[3]22.0..150.0 °C, 2.00 K/imin, . .025 N Seg.: 3
[4]150.0..22.0 °C, -10.00 K/min, N2 20.0 ml/min, 0.025 N
Synchronization enabled
Exp. Coeff. 192.24 ppm/K
LeftLimit 100,00 °C
Right Limit  120.00 °C
20
pm
ppPM°CA-1
180
160
140
Exp. Coeff. 103.21 ppm/K
Left Limi 30.00 °
RigntLimit: 50,0075 Glass Transition 120
Onset 58.77°C
alpha onset  131.43 ppm/K
50 55 60 65 70 75 80 8 90 95 °C
25 30 35 40 45 50 55 60 65 70 75 80 8 9 95 100 105 110 115 120 125 130 135 140 145 °C
BEVIO Version

STAR® SW 19.00

Slika 225: TMA 822_2024_0144_10 (FTPO)

FTPO_TMA 822 2024_0144_11

Method: TMA 22-150 °C 0,025N 2Kmin-1 2x

Released

dt1.00s

11500 °C, 2.00 Kimin, N2 20.0 mlfmin, 0.025 N
2.0 °C, -10.00 Kimin, N2 20.0 mimin, 0.025 N
3] 22.0.:150.0 °C, 2.00 K/min, N2 20.0 mifmin, 0.025 N
4] 150.0..22.0 °C, ~10.00 Kimin, N2 20.0 mlimin, 0.025 N
Synchronization enabled

20
um

Sample: TMA_822_2024_0144_11, 2.0537 mm

Sample Holder: Probe Ball Point, 3.0 mm, Quartz
Material Class: Composite

Exp. Coeff.
Left Limit
Right Limit

241.26 ppmiK.
100.00°C
12000°C

ppm°CA-1

220
200
Exp. Coeff. 132.56 ppm/K 180
LeftLimit  30.00°C
Right Limit  50.00 °C
Glass Transition 160
Onset 60.16 °C
alpha onset 163.98 ppmiK
140
50 55 60 65 70 75 80 8 90 95 °C
25 30 35 40 45 50 55 60 65 7 75 80 8 90 95 100 105 110 115 120 125 130 135 140 145 °C
DEMO Version

STAR® SW 19.00

Slika 226: TMA 822_2024_0144_11 (FTPO)
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FTPO_TMA 822 2024 0144 12

2.00 K/min, N2 20.0 mi/min, 0.025 N
-10.00 Kimin, N2 20.0 mi/min, 0.025 N
2,00 Kimin, N2 20.0 mi/min, 0.025 N
~10.00 K/min, N2 20.0 mi/min, 0.025 N

Sample: TMA_822_2024_0144_12, 2.0935 mm Sample Holder: Probe Ball Point, 3.0 mm, Quartz
Material Class: Composite

20
pm

Synchronization enabled

Exp. Coeff. 243.58 ppm/K
LeftLimit  100.00 °C
Right Limit 120.00 °C

ppm°CA-1
220
200
Exp. Cooff. 131,81 ppmiK 180
Left Limit 30.00 °C
Right Limit  50.00 °C
Glass Transition 160
Onse 58.17°C
alpha onset  168.79 ppmiK
140 T T T T T T T T T
50 55 60 65 70 75 80 8 90 95 °C
25 3 3 40 45 50 55 60 65 70 75 80 8 9 95 100 105 110 115 120 125 130 135 140 145 °C
DEMO Version

STAR® SW 19.00

Slika 227: TMA 822 2024_0144_12 (FTPO)

FTPO_TMA 822 2024_0144_13

Released
dt1.00 s
1] 22.0..150.0
2]150.0..22.0 °C,

Synchronization enabled

20
pum

Method: TMA 22150 °C 0,025N 2Kmin-1 2x

2.00 Kimin, N2 20.0 mi/min, 0.025 N

0.00 Kimin, N2 20.0 mil/mir
3] 22.0.:150.0 °C, 2.00 K/min, N2 20.0 mlimin, 0.0;
22.0 °C, -10.00 Kimin, N2 20.0 mi/min, 0.025 N

Sample: TMA_822_2024_0144_13, 2.0460 mm

‘Sample Holder: Probe Ball Point, 3.0 mm, Quartz
Material Class: Composite

in, 0.025 N
25N

Exp. Coeff. 219.51 ppm/K
LeftLimit  100.00 °C
Right Limit 120.00 °C

PPM°CA-1

180
Exp. Coeff. 108.20 ppmiK
LeftLimit 3000 °C 160
Right Limit 5000 °C
Glass Transition 140
59.02°C
i 141.65 ppmiK
alpha onset ppm 124
50 55 60 65 70 75 80 8 90 95 °C
25 30 35 40 45 50 55 60 65 70 75 80 85 90 95 100 105 110 15 120 125 130 135 140 145 °C
DENO Version STAR' SW 19.00

Slika 228: TMA 822_2024_0144_13 (FTPO)

FTPO_TMA 822 2024_0144_14

[2] 150.0.

4] 150.0.22.0
Synchro

enabled

20
Hm

Method: TMA 22-150°C 0,025N 2Kmin-1 2x

[1122.0.:150.0 °C, 2.00 Kimin, N2 20.0 mlimin, 0.025 N

“C, -10.00 Kimin, N2 20.0 mlimin, 0.025
150.0 °C, 2.00 Kimin, N2 20.0 mi/min, 0.
,10.00 K/min, N2 20.0 mi/min, 0.025 N

Sample: TMA_822_2024_0144_14, 2.0449 mm Sample Holder: Probe Ball Point, 3.0 mm, Quartz
Material Class: Composite

5N

Exp. Coeff.
Left Limit
Right Limit

215.45 ppm/K
100.00 °C
120.00°C

ppm°CA-1

200
180
Exp. Coeff. 120.70 ppm/K 160
LeftLimit ~ 30.00°C
Right Limit  50.00°C
Glass Tran:
Onset . 140
alpha onset  156.33 ppm/K
50 55 60 65 70 75 80 8 90 95 °C
25 30 35 40 45 50 55 60 65 70 75 80 85 90 95 100 105 110 115 120 125 130 135 140 145 °C
DEMO Version

STAR® SW 19.00

Slika 229: TMA 822_2024_0144_14 (FTPO)
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FTPO_TMA 822 2024 0144 15

Method: TMA 22150 °C 0,025N 2Kmin-1 2x
Released

00s

150.0 °C, 2.00 K/min, N2 20.0 mlimin, 0.025 N
2.0 °C, -10.00 Kimin, N2 20.0 mlimin, 0.025 N

0..450.0 °C, 2.00 Kimin, N2 20.0 mi/min, 0.025 N
0..22.0 °C, -10.00 Kimin, N2 20.0 mimin, 0.025 N

Synchronization enabled

20

Sample: TMA_822_2024_0144_15, 2.0230 mm

Sample Holder: Probe Ball Point, 3.0 mm, Quartz
Material Class: Composite

Exp. Coeff.
Left Limit
Right Limit

190.18 ppm/K
100.00 °C
120.00 °C

ppm°CA-1
180
160
Exp. Coeff. 11417 ppm/K
LeftLi 30.0
Right Limit  50.00°C 140
Glass Transition
Onset 3.82
alpha onset 13587 ppmiK
1201 - .
5 55 60 65 70 75 8 8 90 95 °C
25 30 35 40 45 50 55 60 65 70 75 80 85 920 95 100 105 110 15 120 125 130 135 140 145 °C
DENO Version

Slika 230

STAR® SW 19.00

TMA 822 2024 014415 (FTPO)

FTPO_TMA 822 2024 0144 16
Method: TMA 22-150°°C 0,025N 2Kmin-1 2x Sample: TMA_822_2024_0144_16, 2.0380 mm Sample Holder: Probe Ball Point, 3.0 mm, Quartz
Released Material Class: Composite
dt1.00s
1] 22.0.150.0 °C, 2.00 K/min, N2 20.0 miUmin, 0.025 N
“C,-10.00 Kimin, N2 20.0 mi/min, 0.025 N
.00 Kimin, N2 20.0 mlimin, 0.025 N Seg:3
0.00 Kimin, N2 20.0 miimin, 0.025 N
Synchronization enabled
Exp. Coeff. 211,23 ppm/K
LeftLimit  100.00°C
Right Limit 120,00 °C
20
um
pPM°CA-1
200
180
160
Exp. Coeff. 117.05 ppm/K
LeftLimit  30.00°C
el Glass Transition 140
s 58.00°C
alpha onset  153.61 ppmiK
50 55 60 65 70 75 80 85 90 95 °C
25 30 35 40 45 50 55 60 65 70 75 80 85 90 95 100 105 110 15 120 125 130 135 140 145 °C
DENO Version

STAR® SW 19.00

Slika 231: TMA 822_2024_0144_16 (FTPO)

FTPO_TMA 822 2024_0144_17

Method: TMA 22150 °C 0,025N 2Kmin-1 2x
Released

1]22.0.150.0 °C, 2.00 Kimin, N2 20.0 mlfmin, 0.025 N
[2] 150.0..22.0 °C, -10.00 Kimin, N2 20.0 mlimin, 0.025 N
3] 22.0.150.0 °C, 2.00 Kimin, N2 20.0 mijmin, 0.025 N
[4]1 150.0..22.0 °C, -10.00 Kimin, N2 20.0 mi/min, 0.025 N
Synchronization enabled

20
um

Sample: TMA_822_2024_0144_17, 2.0517 mm

‘Sample Holder: Probe Ball Point, 3.0 mm, Quartz
Material Class: Composite

Exp. Coeff. 21149 ppm/K
LeftLimit ~ 100.00 °C
Right Limit 120.00 °C

ppm°CA-1
200
180
Exp. Coeff. 117.80 ppm/K 160
LeftLimit ~ 30.00°C
Right Limit ~ 50.00 °C
. 140
Glass Transition
Onset 5460 °C
alpha onset 138.09 ppm/K
120 - AR - - T - A mme
50 55 60 65 70 75 8 8 90 95 °C
25 30 35 40 45 50 55 60 65 70 75 80 85 90 95 100 105 110 115 120 125 130 135 140 145 °C
DENO Version

STAR® SW 19.00

Slika 232: TMA 822_2024_0144_17 (FTPO)
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MT_TMA 822 2024_0144_00

Sample: MT_TMA_822_2024_0144_00, 2.0157 mm ‘Sample Holder: Probe Ball Point, 3.0 mm, Quartz
Method: TMA 22-150 °C 0,025N 2Kmin-1 2x Material Class: Composite
Released
Subtract Blank Curve
dt1.00s
0.150.0 °C, 2.00 Kimin, N2 20.0 mi/min, 0.025 N
22,0 °C, -10.00 Kimin, N2 20.0 mlimin, 0.025 N
2,00 Kimin, N2 20.0 milmin, 0.025 N
.0.22.0 °C, 10.00 Kimin, N2 20.0 mifmin, 0.025 N
Synchronization enabled
Exp. Coeff.  243.07 ppmiK
LeftLimit  100.00°C
Right Limit 120,00 °C
20
pm
PPM°CA-1
220
200
Exp. Coeff.  129.09 ppm/K
LoftLimit 3000 °C 180
RightLimit  50.00 °C
Glass Transition 160
o .69°C
I t 17626 ppmiK
alpha onse ppm _
50 55 60 65 70 75 80 85 920 95 °Cc
25 30 35 40 45 50 55 60 65 70 75 80 85 920 95 100 105 110 115 120 125 130 135 140 145 °Cc
0 2 4 6 8 10 12 14 16 18 20 22 24 26 28 30 32 34 36 38 40 42 44 46 48 50 52 54 56 58 60 62 min
DENO Version

STAR' SW 19.00

Slika 233: TMA 822_2024_0144_00 (Mettler Toledo)

MT_TMA 822 2024 0144_01

. . Sample: MT_TMA_822_2024_0144_01, 2.0470 mm
Method: TMA 22-150 °C 0,025N 2Kmin-1 2x - Sample Holder: Probe Ball Point, 3.0 mm, Quartz
Released % . %
S o Bk G Material Class: Composite
1.00s
0.:150.0 °C, 2.00 Kimin, N2 20.0 mi/min, 0.025 N
2] 150.0.22.0 °C, -10.00 Kimin, N2 20.0 miimin, 0.025 N
0.:150.0 °C, 2.00 Kimin, N2 20.0 mi/min, 0.025 N Seg:3
[41150.0..22.0 °C, -10.00 Kimin, N2 20.0 mllmin, 0.025 N
Synchronization enabled
Exp. Coeff. 23010 ppm/K
ftLimit 10000 °C
Right Limit 12000 °C
20
um ——
200
180
160
Exp. Coeff. 12116 ppmiK
LeftLimit 3000 °C Glass Transition
Right Limit ~ 50.00 °C el 66.¢ 140
alpha onset 158.89 ppm/K
120 - - - -
5 55 60 65 70 75 80 8 90 95°C
25 30 35 40 a5 50 55 60 65 70 75 80 85 20 95 100 105 110 115 120 125 130 135 140 145 °C
0 2 4 6 8 10 12 14 16 18 20 22 24 26 28 30 32 34 36 38 40 42 4 46 48 50 52 54 56 58 60 62 min
DEW Version

Slika 234: TMA 822_2024_0144_01 (Mettler Toledo)

MT_TMA 822 2024 0144 02

Sample: MT_TMA_822_2024_0144_02, 2.0123 mm ) .
Method: TMA22450°C 0,025N 2k 2% Sample Holder: Probe Ball Point, 3.0 mm, Quartz
Reloased Material Class: Composite
Subtract Blank Curve
@t100s
[]22.0.:150.0 °C, 2.00 Kimin, N2 20.0 mimin, 0.025 N
21 150.0.22.0 °C, -10.00 Kimin, N2 20.0 mi/min, 0.025 N s
.0.:150.0 °C, 2.00 K/min, N2 20.0 mlimin, 0.025 N i
[41150.0.22.0 °C, -10.00 Kimin, N2 20.0 mimin, 0.025 N
Synchronization enabled
Exp. Coeff.  217.76 ppm/K
Left Li 100,00 °C
Right Limit  120.00 °C
20
um
ppmeCA-1
200
180
Exp. Coeff. 12208 ppm/K
LeftLimit  30.00 °C . 160
Right Limit 50.00 °C Glass Transition
Onset 65.06°C
Ipha onset  163.07 ppm/K
alpha onset pom .
50 60 70 80 920 °C
25 30 35 40 45 50 55 60 65 70 75 80 85 920 95 100 105 110 15 120 125 130 135 140 145 °C
0 2 4 6 8 10 12 14 16 18 20 22 24 26 28 30 32 34 36 38 40 42 44 46 48 50 52 54 56 58 60 62 min
DENO Version

STAR® SW 19.00

Slika 235: TMA 822_2024_0144_02 (Mettler Toledo)
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MT_TMA 822 2024 0144_03

Method: TMA 22150 °C 0,025N 2Kmin-1 2x
Released
Subtract Blank Curve

1.00s

0.150.0 °C, 2.00 K/min, N2 20.0 ml/min, 0.025 N

°C, <10.00 Kimin, N2 20.0 mlimin, 0.025 N
2.00 Kimin, N2 20.0 mi/min, 0.025 N
22.0°C, <10.00 K/min, N2 20.0 mi/min, 0.025 N
ization enabled

Synchror

20
pm

123.47 ppmiK
30.00°C

Right Limit 50.00 °C

25 30 35 40 45 50 55 60

Sample: MT_TMA_822_2024_0144_03, 2.1461 mm
‘Sample Holder: Probe Ball Point, 3.0 mm, Quartz
Material Class: Composite

Exp. Coeff. 217.98 ppm/K
LeftLimit  100.00°C
Right Limit 120.00 °C

ppm°CA-1

200
180
160
Glass Transition
Onset 67.51°C
alpha onset  163.77 ppm/K 140

5 55 60 65 70 75 80 85 90. 95 °C

140 145 °C

DEMO Version

20 22 24 26 28 30 32 34 36 38 40 42 44 46 48 50 52 54 56 ) 58 60

62 min

STAR' SW 19.00

Slika 236: TMA 822_2024_0144_03 (Mettler Toledo)

MT_TMA 822 2024 0144 04

Method: TMA22-150 °C 0,025N 2Kmin-1 2x
Released
Subtract Blank Curve

1.00s

2.00 Kimin, N2 20.0 mi/min, 0.025 N

.0.22.0 °C, ~10.00 Kimin, N2 20.0 mlimin, 0.025 N
0..450.0 °C, 2.00 Kimin, N2 20.0 mi/min, 0.025 N
[41150.0.22.0 °C, -10.00 Kimin, N2 20.0 mi/min, 0.025 N
Synchronization enabled

20

25 30 35 40 a5 50 55 60

220
200
180
Exp. Coeff. 128.47 ppmiK
LeftLimit  30.00°C
Right Limit ~50.00°C Glass Transition 160
nse 63.09 °C
alpha onset  164.11 ppm/K.
140

Sample: MT_TMA_822_2024_0144_04, 2.0261 mm Sample Holder: Probe Ball Point, 3.0 mm, Quartz

Material Class: Composite

Exp. Coeff.
Left Limit
Right Limit

226.15 ppmiK
100.00 °C
120,00 °C

ppM°CA-1

50 55 .ED 65 70 75 80 8 90 95 °C

140 145 °C

DEMO Version

22 24 26 ) 28 30 32 34 36 38 40 42 44 46 48 50 52 54 56 ) 58 60 62 min

STAR® SW 19.00

Slika 237: TMA 822_2024_0144_04 (Mettler Toledo)

MT_TMA 822 2024 0144 05

Method: TMA 22-150 °C 0,025N 2Kmin-1 2x
Released
Subtract Blank Curve

1.00s

[1]22.0..150.0 °C, 2.00 Kimin, N2 20.0 milmin, 0.025 N
.0 °C, ~10.00 K/min, N2 20.0 mi/min, 0.025 N
50.0 °C, 2.00 Kimin, N2 20.0 mUimin, 0.025 N

20
pm

25 30 35 40 45 50 55 60

180
160
Exp. Coeff. 109.21 ppm/K 140
LeftLimit ~ 30.00°C
Right Limit  50.00 °C Glass Transition
Onset 60.07°C
alpha onset 13628 ppmiK 120

Sample: MT_TMA_822_2024_0144_05, 2.0197 mm Sample Holder: Probe Ball Point, 3.0 mm, Quartz

Material Class: Composite

Exp. Coeff.
Left Limit
Right Limit

190.50 ppm/K
100.00 °C
120.00 °C

ppm°CA-1

50 55 60 65 70 75 80 8 90 95 °C

100 105 110 115 120 125 130 135 140 145 °C

DEMO Version

22 24 2‘6 28 30 32 34 36 38 40 42 44 46 48 50 52 54 56 5‘8 ) 60 62 min

STAR® SW 19.00

Slika 238: TMA 822_2024_0144_05 (Mettler Toledo)
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MT_TMA 822 2024_0144_06

Method: TMA 22150 °C 0,025N 2Kmin-1 2x Sample: MT_TMA_822_2024_0144_06, 2.0433 mm Sample Holder: Probe Ball Point, 3.0 mm, Quartz

Material Class: Composite

in,
“C, -10.00 Kimin, N2 20.0 ml/min, 0.025 N
Synchronization enabled

Exp. Coeff. 209.80 ppm/K
LeftLimit  100.00 °C
Right Limit 120.00 °C

20
m PpM°CA-1

200
180
Exp. Coeff. 120.79 ppm/K
LeftLi 0. 160
Right Limit ~50.00 °C Glass Transition
Onset 59.87°C
alpha onset 148.76 ppm/K -

25 30 35 40 45 50 55 60 65 70 75 80 85 920 95 100 105 110 115 120 125 130 135 140 145 °C

0 2 4 6 8 10 12 14 16 18 20 22 24 26 28 30 32 34 36 38 40 42 44 46 48 50 52
DEMO Version

Slika 239: TMA 822_2024_0144_06 (Mettler Toledo)

MT_TMA 822 2024 0144 07

Method: TMA 22150 °C 0,025N 2Kmin-1 2x Sample: MT_TMA_822_2024_0144_07, 1.9832 mm ‘Sample Holder: Probe Ball Point, 3.0 mm, Quartz
Released Material Class: Composite
Subtract Blank Curve

1.00s

1]22.0.150.0 °C, 2.00 K/min, N2 20.0 ml/min, 0.025 N

220 °C, -10.00 Kimin, N2 20.0 mimin, 0.025 N
.0..150.0 °C, 2.00 Kimin, N2 20.0 mi/min, 0.025 N
[41 150.0..22.0 °C, -10.00 Kimin, N2 20.0 mi/min, 0.025 N
Synchronization enabled

Exp. Coeff. 183.64 ppm/K
LeftLimit  100.00 °C
Right Limit 120.00 °C

20
um

Exp. Coeff. 103.66 ppmiK
it 30.00°C

Right Limit ~ 50.00 °C Glass Transition

Onset 58.60°C

alpha onset  129.54 ppm/K

50 55 60 65 70 75 80 8 90 95 °C
25 30 35 40 a5 50 55 60 65 70 75 80 85 20 95 100 105 110 115 120 125 130 135 140 145 °C

0 2 4 6 8 10 12 14 16 18 20 22 24 26 ) 28 30 32 34 36 38 40 42 44 46 48 50 52

54 56 58 60 62 min
DEMO Version

STAR® SW 19.00

Slika 240: TMA 822_2024_0144_07 (Mettler Toledo)

MT_TMA 822 2024 0144 08

Method: TMA 22-150 °C 0,025N 2Kmin-1 2x Sample: MT_TMA_822_2024_0144_08, 2.0206 mm Sample Holder: Probe Ball Point, 3.0 mm, Quartz
Released Material Class: Composite
Subtract Blank Curve

s

[1]22.0.:150.0 °C, 2.00 K/min, N2 20.0 miimin, 0.025 N

.0°C, <10.00 Kimin, N2 20.0 mlimin, 0.025 N
2.00 Kimin, N2 20.0 mi/min, 0.025 N
22.0°C, -10.00 Kimin, N2 20.0 mi/min, 0.025 N
Synchronization enabled

Exp. Coeff. 184.36 ppm/K
LeftLimit  100.00 °C
Right Limit 120.00 °C

20
pm

ppm°CA-1

160
Exp. Coeff. 108.12 ppm/K
Left Limit ~ 30.00 ° B 140
Right Limit  50.00 °C Glass Transition
Onset 6199°C
alpha onset  139.47 ppmiK
120

50 55 60 65 70 75 80 85 90 95 °Cc
25 30 35 40 45 50 55 60 65 70 75 80 85 20 95 100 105 110 115 120 125 130 135 140 145 °C

0 2 4 6 8 10 12 14 16 18 20 22 24 2‘6 28 30 32 34 36 38 40 42 44 46 48 50 52 54 56
DEMO Version

58 60 62 min
STAR® SW 19.00

Slika 241: TMA 822_2024_0144_08 (Mettler Toledo)
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MT_TMA 822 2024_0144_09

Method: TMA 22150 °C 0,025N 2Kmin-1 2x

Sample: MT_TMA_822_2024_0144_09, 2.0829 mm

1] 22.0.150.0 °C, 2.00 Kimin, N2 20.0 m/min, 0.025 N

2.0 °C, -10.00 Kimin, N2 20.0 mi/min, 0.025 N
150.0 °C, 2.00 Kimin, N2 20.0 ml/min, 0.025 N
[4]1 150.0..22.0 °C, -10.00 K/min, N2 20.0 mi/min, 0.025 N
Synchronization enabled

Exp. Coeff.
Left Limit
Right Limit

193.58 ppmiK
100.00°C
12000 °C

20
pm

pPm°CA-1

Sample Holder: Probe Ball Point, 3.0 mm, Quartz
Released Material Class: Composite

Subtract Blank Curve

dt1.00s

180
Exp. Coeff.  113.65 ppm/K 160,
LoftLimit 3000 °C .
Right Limit 50.00 °C 2':;‘ "a""";"‘_n e
alpha onset  125.77 ppm/K 140
120
50 60 70 80 90 °C
25 30 35 40 45 50 55 60 65 70 75 80 85 920 95 100 105 110 115 120 125 130 135 140 145 °Cc
0 2 4 6 8 10 12 14 16 18 20 22 24 26 28 30 32 34 36 38 40 42 44 46 48 50 52 54 56 58 60 62 min
DENO Version

Slika 242: TMA 822_2024_0144_09 (Mettler Toledo)

MT_TMA 822 2024 0144_10

STAR' SW 19.00

Method: TMA 22-150 °C 0,025N 2Kmin-1 2x Sample: MT_TMA_822_2024_0144_10, 2.0158 mm Material Class: Composite

1] 22.0.:150.0 °C, 2.00 Kimin, N2 20.0 miimin, 0.025 N

[2]150.0..22.0 °C, -10.00 Kimin, N2 20.0 mlimin, 0.025 N
.0.150.0 °C, 2.00 Kimin, N2 20.0 mi/min, 0.025 N
°C, -10.00 Kimin, N2 20.0 mlimin, 0.025 N

Exp. Coeff.
Left Limit
Right Limit

185.25 ppm/K
100.00 °C
120.00°C

20
um

ppm°CA-1

Sample Holder: Probe Ball Point, 3.0 mm, Quartz

180
160
Exp. Coeff. 104.73 ppm/K
LeftLimit  30.00 °C
Right Limit ~ 50.00 °C Glass Transition 140
Onset 61.24°C
alpha onset  131.10 ppm/K
120
55 60 65 70 75 80 8 9 95 °C
25 30 35 40 45 50 55 60 65 70 75 80 85 90 95 100 105 110 115 120 125 130 135 140 145 °c
6 2 4 6 8 10 12 14 16 18 20 22 24 26 ) 2‘8 30 32 34 36 38 40 42 44 46 48 50 52 54 56 ) 58 60 62 min
BENIO Veron

Slika 243: TMA 822_2024_0144_10 (Mettler Toledo)

STAR® SW 19.00

MT_TMA 822 2024_0144_11
Method: TMA 22150 °C 0,025N 2Kmin 2x Sample: MT_TMA_822_2024_0144_11,2.0421 mm Sample Holder: Probe Ball Point, 3.0 mm, Quartz
Released Material Class: Composite
Subtract Blank Curve
dt1.00s
[1] 22.0..150.0 °C, 2.00 K/min, N2 20.0 ml/min, 0.025 N
.0 °C, -10.00 K/min, N2 20.0 mi/min, 0.025 N
3] 22.0..150.0 °C, 2.00 K/min, N2 20.0 ml/min, 0.025 N Seg.: 3
[4]150.0..22.0 °C, 10.00 Kimin, N2 20.0 milmin, 0.025 N
Synchronization enabled
Exp. Coeff. 187.92 ppm/K
LeftLimit 100,00 °C
Right Limit  120.00 °C
20
pm
ppm°CA-1
180
160
Exp. Coeff. 111.77 ppm/K
Left Limit 30.00 °C
RightLinit 30000, Glass Transition 140
Onset 6275°C
alpha onset  144.19 ppm/K
120
50 55 60 65 70 75 8 8 90 95 °C
25 3 35 40 45 50 55 60 65 70 75 80 8 9 95 100 105 110 115 120 125 130 135 140 145 °C
0 2 4 6 8 10 12 14 16 18 20 22 24 26 28 30 32 34 36 38 40 42 44 46 48 50 52 54 56 58 60 62 min
GEVIO Version

Slika 244: TMA 822_2024_0144_11 (Mettler Toledo)
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MT_TMA 822 2024 0144_12

Method: TMA 22-150 °C 0,025N 2Kmin-1 2x Sample: MT_TMA_822_2024_0144_12, 2.0223 mm Sample Holder: Probe Ball Point, 3.0 mm, Quartz

Released Material Class: Composite
smmm Blank Curve

1122 150 0°C, 2.00 Kimin, N2 20.0 mi/min, 0.025 N
“C, 10.00 Kimin, N2 20.0 ml/min, 0.025 N
:ﬂ 20 150 n °C,2.00 Kimin, N2 20.0 milmin, 0025 N
,~10.00 Kimin, N2 20.0 mlimin, 0.025 N
Synchror iestion emabled

Exp. Coeff. 188.26 ppm/K
LeftLimit  100.00 °C
Right Limit 120.00 °C

20
pm

ppm°CA-1

160
140
Exp. Coeff. 109.01 ppm/K
LeftLimit  30.00 °C
Right Limit 5000 °C Glass Translion 120
Onset 57.20°C
I et 137.62 ppmiK
alpha ons ppmil 100
40 45 50 55 60 65 70 75 80 °C

25 30 35 40 45 50 55 60 65 70 75 80 85 920 95 100 105 110 115 120 125 130 135

0 2 4 6 8 10 12 14 16 18 20 22 24 26 28 30 32 34 36 38 40 42 44 46 48 50 52 54

56 58 60 62 min
BENO Ve

STAR' SW 19.00

Slika 245: TMA 822_2024_0144_12 (Mettler Toledo)

MT_TMA 822 2024 0144_13

Method: TMA 22-150 °C 0,025N 2Kmin-1 2x Sample: MT_TMA_822_2024_0144_13, 2.0540 mm ;ﬂ;':" I’g‘" Probe Ba" Point, 3.0 mm, Quartz
leased ral Class: Compos

Subtlact Blank Curve

dt1.00

-0-150.0C, 200 Kimin, N2 20.0 mifmin, 0025 N

.0.22.0 °C, 410.00 Kimin, N2 20.0 ml/min, 0.025 N
“C, 2.00 Kimin, N2 20.0 mi/min, 0.025 N
[4]150.0.22.0 °C, -10.00 Kimin, N2 20.0 miimin, 0.025 N
Synchronization enabled

Exp. Coeff. 194.06 ppmK
LeftLimit ~ 100.00 °C
Right Limit 120.00 °C

20
um

ppM°CA-1

200

180

Exp. Coeff. 113.90 ppmiK 160
LeftLimit ~ 30.00 °C

Right Limit 5000 °C
Glass Transition 140
On: 63.29°C

alpha onset 15730 ppm/K

55 60 65 70 75 80 8 90 95 °C
25 30 35 40 a5 50 55 60 65 70 75 80 85 20 95 100 105 110 115 120 125 130 135 140 145 °C

0 2 4 6 8 10 12 14 16 18 20 22 24 26 ) 28 30 32 34 36 38 40 42 44 46 48 50 52 54 56 )
DEMO Version

58 60 62 min
STAR® SW 19.00

Slika 246: TMA 822_2024_0144_13 (Mettler Toledo)

MT_TMA 822 2024 0144_14

Method: TMA 22-150 °C 0,025N 2Kmin-1 2x Sample: MT_TMA_822_2024_0144_14, 2.0283 mm Sample Holder: Probe Ball Point, 3.0 mm, Quartz
Released Material Class: Composite

Subtract Blank Curve

1005

[1]22.0.150.0 °C, 2.00 K/min, N2 20.0 mi/min, 0.025 N
[2] 150.0..22.0 °C, -10.00 Kimin, N2 20.0 mlimin, 0.025 N
3] 22.0..150.0 °C, 2.00 K/min, N2 20.0 mU/min, 0.025 N
[4]150.0..22.0 °C, -10.00 Kimin, N2 20.0 miimin, 0.025 N
Synchronization enabled

Exp. Coeff. 204.43 ppm/K
LeftLimit  100.00 °C
Right Limit 120.00 °C

20
pm

pPm°CA-

200
180
Exp. Coeff. 118.82 ppm/K
Left Limit ~ 30.00°C 160
Right Limit  50.00 °C Glass Transition
o 6657 °C
alpha onset  158.71 ppmiK 140
5 55 60 65 70 75 8 8 90 95 °C
25 30 35 40 45

50 55 60 65 70 75 80 85 20 95 100 105 110 115 120 125 130 135 140 145 °C

0 2 4 6 8 10 12 14 16 18 20 22 24 2‘6 28 30 32 34 36 38 40 42 44 46 48 50 52 54
DEMO Version

56 58 60 62 min
STAR® SW 19.00

Slika 247: TMA 822_2024_0144_14 (Mettler Toledo)
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MT_TMA 822 2024 0144_15

Released

Subtract Blank Curve
dt1.00s

1] 22.
2] 150.0.
3] 22.
[41150.0.
Synchronization enabled

20
pm

Method: TMA 22150 °C 0,025N 2Kmin-1 2x

150.0 °C, 2.00 Kimin, N2 20.0 ml/min, 0.025 N
2.0 °C, -10.00 Kimin, N2 20.0 miimin, 0.025 N
1150.0 °C, 2.00 Ki/min, N2 20.0 mi/min, 0.025 N
2.0 °C, -10.00 Kimin, N2 20.0 mi/min, 0.025 N

Sample: MT_TMA_822_2024_0144_15, 2.0097 mm Sample Holder: Probe Ball Point, 3.0 mm, Quartz

Material Class: Composite

Exp. Coeff.
Left Limit
Right Limit

196.74 ppm/K
100.00°C
12000°C

pPM°CA-1

200
180
Exp. Coeff. 12111 ppm/K
LeftLimit  30.00°C jon 160
Right Limit  50.00°C §5.23°C
I et 139.97 ppmiK
alpha ons¢ ppmi} 140,
120
50 55 60 65 70 75 80 8 90 95 °C
25 30 35 40 45 50 55 60 65 70 75 80 85 920 95 100 105 110 15 120 125 130 135 140 145 °C
0 2 4 6 8 10 12 14 16 18 20 22 24 26 28 30 32 34 36 38 40 42 44 46 48 50 52 54 56 58 60 62 min
DEMO Version STAR' SW 19.00
MT_TMA 822 2024 0144_16
Method: TMA 22-150 °C 0,025N 2Kmin-1 2x Sample: MT_TMA_822_2024_0144_16, 2.0457 mm Sample Holder: Probe Ball Point, 3.0 mm, Quartz
Released Material Class: Composite
Subtract Blank Curve
1.00's
[1]22.0.150.0 °C, 2.00 K/min, N2 20.0 mlimin, 0.025 N
[2]150.0.22.0 °C, -10.00 K/min, N2 20.0 mlimin, 0.025 N
[3]22.0.:150.0 °C, 2.00 K/min, N2 20.0 mimin, 0.025 N Seg:3
°C, -10.00 Kimin, N2 20.0 mlimin, 0.025 N d
ion enabled
Exp. Coeff. 191.69 ppm/K
LeftLimit  100.00 °C
Right Limit 120.00 °C
20
pm

Exp. Coeff.
Left Limit
Right Limit

107.25 ppm/K
30.00 °C
50.00 °C

Glass Transition
nset

63.31°C

G 120
alpha onset 149,00 ppm/K
100 ;
50 55 60 65 70 75 80 85 90 95 °C
25 30 35 40 45 50 55 60 65 70 75 80 85 920 95 100 105 110 15 120 125 130 135 140 145 °C
0 2 4 6 8 10 12 14 16 18 20 22 24 26 28 30 32 34 36 38 40 42 44 46 48 50 52 54 56 58 60 62 min
DEW Version STAR' SW 19.00
MT_TMA 822 2024 0144 17
Methise: TMAZZA50°C 0,026N 20HkA 2% Sample: MT_TMA_822_2024_0144_17, 1.9868 mm Sample Holder: Probe Ball Point, 3.0 mm, Quartz
eleased Material Class: Composite
Subtract Blank Curve
@t1.00s
0°C, 2.00 Kimin, N2 20.0 mi/min, 0.025 N
“C, -10.00 Kimin, N2 20.0 mlimin, 0.025 N
°C, 2.00 Kimin, i Seg:3
Synchronization enabled
Exp. Coeff. 191.84 ppm/K
LeftLimit ~ 100.00°C
Right Limit 120.00°C
20
um
PPMCA-1
180
160
Exp. Coeff.  110.68 ppm/K
LeftLimit  30.00°C
Right Limit ~ 50.00 °C Glass Transition 140
Onset 63.29°C
alpha onset  138.88 ppm/K
120
50 55 60 65 70 75 80 85 90 95 °C
25 30 35 40 45 50 55 60 65 70 75 80 85 920 95 100 105 110 15 120 125 130 135 140 145 °C
0 2 4 6 8 10 12 14 16 18 20 22 24 26 28 30 32 34 36 38 40 42 44 46 48 50 52 54 56 58 60 62 min
DENO Version

STAR® SW 19.00

Slika 250: TMA 822_2024_0144_17 (Mettler Toledo)

197



