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POVZETEK

Vpliv predelovalnih pogojev na lastnosti izdelkov iz industrijskega reciklata

Recikliranje polimernih materialov ima pri proizvodnji polimernih materialov
pomembno vlogo, saj s tem znizamo stroSke proizvodnje in zmanjS8amo koli¢ino
odpadkov. Mehansko lahko recikliramo polimerni material s pomoc€jo
kompavndiranja. V diplomskem delu smo s pomocjo nacrtovanja eksperimentov
ugotavljali, kateri parametri kompavndiranja imajo najvecji vpliv na lastnosti poliamida
6 z vsebnostjo 30 % steklenih viaken (PA6 GF30). Za vplivnhe parametre smo izbrali
temperaturo taline, obrate polzev in dodatek antioksidanta. Izvedli smo
kompavndiranje mlevca PA6 GF30 iz podjetja Polycom na kompavnderju Labtech
LTE 26-48. Karakterizirali smo mehanske in toplotne lastnosti. Pri analizi mehanskih
in toplotnih lastnosti smo izvedli natezni preizkus, upogibni preizkus, preizkus udarne
zilavosti, DSC, DSC TOPEM, TGA, DMA in TMA. Pri analizi TGA smo vzeli ostanek
in izmerili povpre¢no dolzino steklenih viaken s pomocjo mikroskopa. Pri
karakterizaciji smo ugotovili, da je za ohranjanje lastnosti polimernega materiala
najbolj optimalno izbrati srednje vrednosti vplivnih parametrov. Na kompavnderju
smo naredili dvakratno reciklazo PA6 GF30 in s pomocjo karakterizacije ugotovili, da
se mehanske lastnosti pri obeh stopnjah reciklaze poslabsajo glede na osnovni
vzorec. Pri toplotnih lastnostih ni opaziti vecjih sprememb, razen pri temperaturnem
koeficientu dolzinskega raztezka, ki se je znizal s stopnjo predelave. Pri vsaki stopnji
predelave se tudi zmanj8a povprecna dolzina steklenih viaken.

Kljuéne besede:

Kompavndiranje, reciklaza, PA6 GF30, DoE, karakterizacija
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SUMMARY

The influence of processing conditions on the product properties from
industrial recyclate

Recycling polymer material is crucial in producing polymer materials, as it minimises
production costs and waste. Polymer materials are mechanically recycled by
compounding. In this thesis, the compounding parameters impacting the properties of
polyamide 6 with 30% glass fibre content (PA6 GF30) are determined by utilising the
experimental design. The selected influential parameters were melting temperature,
screw speed, and antioxidant additive. The compounding was performed on waste
material PA6 GF30 flakes from the company Polycom on the compounding machine
Labtech LTE26-48, with which we characterised the mechanical and thermal
properties, conducting tensile testing, flexural testing, impact toughness testing,
DSC, DSC TOPEM, TGA, DMA, and TMA. The residue of TGA measurement was
used for measuring average length of glass fibres were analysed with the help of a
microscope. In our characterisation, it was determined that selecting the mean values
of the influential parameters is optimal for preserving the properties of the polymer
material. Performing two cycles of recycling PA6 GF30 on the compounding machine
and through characterisation, we determined that the mechanical properties
significantly deteriorate at both recycling stages compared to the original sample. No
major changes were observed in the thermal properties except for the coefficient of
linear expansion, which decreased in the processing stage and the decreased
average length of glass fibres with each processing stage.

Keywords:

Compounding, recycling, PA6 GF30, DoE, characterization.
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1 UvOD

Recikliranje polimernih materialov se v industriji uveljavlja zaradi potrebe po uporabi
odpadkov in s tem zniZzanju stroSkov izdelka. Cena polimernih materialov raste, zato
se podjetja odlo€ajo za ponovno uporabo dolivkov in izdelkov, ki ne dosegajo zelja
kupcev. Pri predelavi se moramo zavedati, da se lastnosti polimernega materiala pri
ponovni uporabi spremenijo.

Zaradi specifiCne in zahtevne izdelave polimernega izdelka se industrijskemu odpadu
v veliko primerih ne moremo ogniti. Nastali odpad lahko predelamo na razlicne
nacine, vendar ima predelava z mletjem in granuliranjem po kompavndiranju najbolj
optimalni u€inek. Pri predelavi odpada z mletjem je postopek cenejSi in Casovno bolj
ugoden za proizvodnjo, vendar pa se pri tem sreCamo z ve¢ negativnimi ucinki. Prah
in razline velikosti delcev, ki nastanejo med mletjem, ovirajo proces brizganja [1].

Z dodatnim procesom kompavndiranjem se teh tezav reSimo, ob tem pa
pripomoremo k vzpostavitvi kroznega gospodarstva. Hkrati pa se nam ob predelavi
odpadka na kompavnderju pokazejo drugaéni negativni ucinki, kot so mozna
degradacija materiala, skrajSana in drugaCe usmerjena steklena vlakna ter
posledi¢no poslabsanje mehanskih in toplotnih lastnosti [2, 3].

V diplomskem delu zelimo preuciti najbolj optimalne parametre predelave
industrijskega odpada na kompavnderju, preveriti moznost vecCkratne predelave in
proizvedenim izdelkom iz mehansko recikliranega industrijskega odpada dolociti
mehanske in toplotne lastnosti. Pri kompavndiranju stremimo k ohranjanju lastnosti,
ki jih ima originalen material [4].

1.1 Cilji in hipoteze diplomskega dela

1.1.1 Cilji

Glavni cilj diplomske naloge je bil spoznati optimalne parametre predelave in
ugotoviti, kako se spremenijo lastnosti pri enkratni in veckratni predelavi materiala
PA6 GF30.

Sprotni cilji diplomskega dela so bili:

- najti optimalne parametre kompavndiranja, ki imajo majhen vpliv na lastnosti
regranulata (vrtljaji, temperatura, antioksidant, vlaga ...). Nacrtovanje
eksperimentov (DoE) za mlevec in izbira parametrov, ki najmanj poslabsajo
lastnosti materiala pri veCkratni predelavi.

- Spoznati, kako se spremenijo mehanske in toplotne lastnosti ter dolZina steklenih
vlaken pri veckratni predelavi.
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- S karakterizacijskimi metodami dolociti lastnosti materiala (natezni testi, upogibni
testi, DMA, DSC, DSC OIT, DSC TOPEM (ACp), TGA, mikroskopiranje (ostanek
po TGA), TMA ter udarna zilavost in zarezna udarna zZilavost).

1.1.2 Hipoteze

Predpostavili smo, da bomo s pomoc€jo DoE spoznali optimalne parametre
kompavdiranja, pri tem pa imeli spremenjene mehanske lastnosti zaradi degradacije
polimernega materiala in krajSanja steklenih viaken.

1.2 Omejitve

Pri delu smo pri¢akovali tezave pri kompavndiranju materiala, in sicer trganje
filamenta kot posledico nizke viskoznosti termoplasti¢éne matrice.

1.3 Metode diplomskega dela

Metode diplomskega dela so bile, da eksperimentalno doloimo spremembo
mehanskih in toplotnih lastnosti polimernega materiala pri razlicnih parametrih
kompavndiranja in veckratni reciklazi ter preucimo literaturo.
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2 TEORETICNI DEL

2.1 Krozno gospodarstvo

Krozno gospodarstvo temelji na trajnosti izdelkov in zmanjSanju odpadkov, s Cimer
pripomore k ohranjanju in CistejSemu planetu. Eden izmed ciljev kroZnega
gospodarstva je reciklirati ali ponovno uporabiti ¢im veC zavrZzene plastike.
Posledi¢no se podjetja, ki predelujejo polimerne materiale, odloajo za ponovno
uporabo odpadka, imeti Zelijo daljSo Zivljenjsko dobo izdelkov in v proces izdelka
uvajajo reciklirane materiale. KroZzno gospodarstvo skrbi, da se izdelki ponovno
vrnejo v proizvodnjo ali pa se reciklirajo in s tem ne onesnazujejo okolja.

V krozno gospodarstvo so vklju€eni izdelki, industrija, Clovestvo in politika. Na ravni
izdelka Zelimo izboljSati njegovo funkcionalnost, mu podaljSati Zivljenjsko dobo in
poskrbeti, da je izdelek po konc€ani uporabi mozno reciklirati. Na ravni industrije
Zelimo narediti izdelek z dolgo Zivljenjsko dobo, pri tem uporabiti reciklirane materiale
s ponovno uporabo odpadkov ter s tem zmanjSati njihovo koli€ino. Na ravni Clovestva
krozno gospodarstvo vpliva na posameznike, da ne uporabljajo izdelkov za enkratno
uporabo, temve¢ stremijo k ponovni uporabi izdelkov, po konc€ani uporabi pa izdelke
odlozijo v odpadke, katere je mozno reciklirati. Politika z zakoni in ozavesCanjem
skrbi, da se krozno gospodarstvo uveljavlja na ravni drzave [5]. Na sliki 1 je prikazan
proces kroznega gospodarstva.

OSTANKI ODPADKOV )
K DISTRIBUCUA
()
PORABA, PONOVIA
UPORABA,
POPRAVILO

Slika 1: Proces kroZnega gospodarstva [6]

el

KROZNO ALY

GOSPODARSTVO

2.2 Recikliranje

Izdelki iz polimernih materialov so postali nadomestilo izdelkom iz kovine, stekla in
keramike zaradi prihranka pri masi izdelka, lazje predelave in niZje cene izdelka. Ob
tem pa izdelki iz polimernih materialov Se vedno sluZijo istemu namenu uporabe ter
imajo iste ali podobne lastnosti. Problem nastane, ko se izdelek obrabi ali odsluzi
svojo funkcijo. Takrat ga ne moremo ponovno uporabiti, zato se letno zavrze ve¢ kot
10 tiso€ milijonov ton uporabljenih izdelkov. Odlaganje odpadkov na smetisCih se
zaostruje zaradi pomanjkanja prostora. Z recikliranjem lahko poskrbimo za ponovno
uporabo polimernih materialov in zmanjSamo koli¢ino odpadkov na smetiscih [7].

3
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Za recikliranje odpadkov lahko poskrbimo tudi v podjetjih, ki predelujejo polimerne
materiale, ter s tem zmanjSamo koli¢ino odpada in poskrbimo za zmanjSano uporabo
svezih polimernih materialov. Tukaj gre za primarno recikliranje, saj polimer ni
onesnazen ali uporabljen, poznamo njegovo to¢no sestavo in ga lahko naprej
predelujemo pod istimi pogoji. Poudariti pa je treba, da gre za proizvodnjo
termoplastov (PA, POM, PPS, PP ..). Primarno recikliranje poimenujemo tudi
recikliranje v zaprti zanki [7].

Poznamo vec vrst recikliranja:

- kemijsko recikliranje,

- biolosko recikliranje,

- mehansko recikliranje in
- cross-linking.

2.2.1 Kemijsko recikliranje

Pri kemijskem recikliranju s pomocjo kemikalij omogo¢imo razpad polimerne verige
na monomere. Produkte reakcije precistimo in ponovno uporabimo za sintezo
polimernih materialov.

Kemijsko recikliranje PA6 poteka z reakcijo hidrolize in kislinske hidrolize. Zmleti
odpadni polimerni material raztopimo v Sarznem reaktorju pod tlakom 9 barov in na
temperaturi 180 °C v pol ure. Nato v reaktor dodajamo paro s temperaturo 350 °C in
pod tlakom 9 barov. Kot produkt dobimo kaprolaktam, ki ne potrebuje dodatnega
ciScenja.

Skozi staljen PA6 vodimo pregreto paro; kot produkt dobimo aminokaproi¢no kislino,
ki se v kislih pogojih spremeni v kaprolaktam. Reakcija kislinske hidrolize poteka v
kislem obmocju, zato je potrebno dodati kislino. V procesu lahko kot katalizator
uporabljamo organske in anorganske kisline, to so borova, duSikova, mravljicna in
klorovodikova kislina. Raztopino je potrebno nato frakcijsko destilirati v prisotnosti
baze, da dobimo G isti produkt kaprolaktama. Kaprolaktam nato uporabimo kot
monomer Vv reakciji polimerizacije PA6, tako ponovno nastane polimerni material [8].

2.2.2 Mehansko recikliranje

Odpadke in izmet polimernih materialov lahko mehansko recikliramo. Pri mehanskem
recikliranju odpadkov je potrebno poskrbeti za CiS€enje in sortiranje polimernih
materialov glede na osnovno matrico. Pri izmetu poteka mehansko recikliranje v
zaprti zanki, kar pomeni, da se polimerni material ne kontaminira in se Ze v zaCetku
lo€i glede na osnovno polimerno matrico. Mehanska reciklaza se lahko izvaja na dva
nacina. Prvi nacin je mletje v mlinu, drugi pa je mletje in potem kompavndiranje na
dvopolznem ekstruderju [9].
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Pri mletju polimernih materialov nastanejo delci in prah razli¢nih velikosti; le-ti vplivajo
na razlicno taljenje materiala v polzu in posledic¢no lahko pride do napak na izdelkih.

Pri ponovnem kompavndiranju se zmleti polimerni material pregnete med dvema
polZzema. Proces ni obCutljiv na prah ali razlicne velikosti delcev, saj je produkt
kompavndiranja homogena zmes [9].

Cross-linking je mehanska metoda recikliranja na kompavnderju, pri kateri se
ohranijo mehanske lastnosti polimernega materiala. Pri cross-linking metodi se
materialu doda kemijsko sredstvo, ki je termicno aktivho. Pri obdelavi skozi
kompavnder kemijsko sredstvo ustvarja vezi med polimernimi verigami ter s tem
preprecCuje degradacijo materiala [7]. Na sliki 2 je prikaz kraj$anja polimernih verig in
nato cross-linking.

a b

Slika 2: Naklju¢ni razrez verige (a) in cross-linking (b) [10]

2.3 Kompavndiranje

Kompavndiranje je proces, kjer skozi kompavnder vodimo material, pri tem pa se
material stali. Obstaja veC vrst kompavnderjev, najbolj znana sta enopolzni in
dvopolzni ekstruder. Proces kompavndiranja poteka tako, da se v kompavnder
dodaja trden material, ki se v cilindru stali in na koncu vodi skozi Sobo. Filament, ki
izhaja skozi Sobo, vodimo v vodno kopel, kjer se ohladi in strdi. Na koncu vodne
kopeli vodimo filament v granulator, ki nam filament nareze na granule Zeljene
dolzine. Produkt kompavndiranja je polimerni material v granulah [11].

Kompavndiranje lahko uporabimo za razlicne namene, saj lahko s tem postopkom
dodajamo vlakna polimernim matricam, homogeniziramo polimerni material z
barvilom, vodimo reakcijo polimerizacije v polzu, dodajamo dodatke polimernemu
materialu ali pa recikliramo polimerni material [11].

Dvopolzni ekstruder je sestavljen iz dveh polzev, ki se lahko vrtita istosmerno ali
protismerno. Polza sta sestavljena iz razlicnih odsekov, to so:

- vstopni odsek polzev,
- kompresijski odsek in
- iztisni odsek.
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Na vstopnem odseku v vijacnici vstopi trden polimerni material, ki potuje v
kompresijski odsek. V kompresijskem odseku se polimerni material stali in
homogenizira, nato potuje v iztisni odsek [12].

Na sliki 3 so prikazani sestavni deli kompavnderja:

- 8t. 1 prikazuje sklopko,

- 8t. 2 prikazuje lijak,

- &t. 3 prikazuje povrsinsko zascito,
- §t. 4 prikazuje polza,

- §t. 5 prikazuje grelec,

- §t. 6 prikazuje motor,

- &t. 7 prikazuje hladilne cone in

- §t. 8 prikazuje Sobo.

Slika 3: Sestavni deli kompavnderja [13]

2.4 Vpliv antioksidanta

Antioksidanti so sestavljeni iz reaktivnin molekul, ki reagirajo s prostimi radikali v
polimernih materialih, pri tem pa nastanejo stabilni radikali. Z uporabo antioksidantov
prepreCimo nadaljnjo oksidacijo. Polimerni materiali ob izpostavljenosti svetlobi,
visokim temperaturam in mehanski energiji spremenijo mehanske in kemijske
lastnosti. Pod doloCenimi pogoji absorpcija energije v polimeru povzroCi nastanek
radikalov, kateri v prisotnosti kisika tvorijo reakcijo verizne oksidacije [14].

2.5 Polimerni materiali

Polimerni materiali so lahko sinteticne ali naravne snovi, ki so zgrajene iz dolgih
polimernih verig. Polimerne verige pa so sestavljene iz majhnih molekul monomerov.

6
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Naravni polimeri so Skrob, celuloza, proteini, les, naravni kavCuk, naravne smole ...
Uporabljamo jih v vsakdanjem Zivljenju. Sinteti¢ni polimeri so narejeni umetno in so
sintetizirani iz razli€nih monomerov. V naravi jih ne najdemo in nastanejo pri reakciji
polimerizacije, kjer se monomeri povezejo v dolge polimerne verige [15].

Vecinoma poznamo sintetiChe polimerne materiale pod imenom plastika ali plasti¢ni
material; le-ti se zadnjih nekaj desetletij uporabljajo za zamenjavo izdelkov iz kovine,
lesa, papirja in stekla. Polimerni material je na mnogih podrocjih izboljSal lastnosti
uporabe, saj je bolj zilav, ima nizko maso, ni elektricno prevoden, je korozijsko
odporen in se lazje predeluje kot ostali materiali. SintetiCne polimere razdelimo na
termoplaste, elastomere in duroplaste.

Duroplasti so amorfni polimeri, ki se med procesom izdelave izdelka zamrezijo pod
razliCnimi pogoji in pri tem postanejo netopni, se ne talijo ter so togi in trdi. Zaradi
visoke stopnje zamrezenosti jih ne moremo ponovno preoblikovati, saj pri zelo
visokih temperaturah razpadejo. Lahko jih recikliramo mehansko, ostanek uporabimo
v ostalih polimerih kot polnilo, ali jih recikliramo kemijsko, kjer polimere razgradimo
nazaj v monomere. Metodo kemijskega recikliranja uporabimo takrat, ko je cena
monomerov zelo visoka. Predstavniki duroplastov so sinteti€cne smole in pene na
osnovi fenola, formaldehida, se€nine, epoksidov in poliuretana [16].

Elastomeri so znani po izjemnih elasti¢nih lastnostih. So rahlo zamrezeni polimerni
materiali, katere ne moremo reciklirati. Deformacija elastomera je lahko zelo velika,
vendar se povrne v prvotno stanje. Predstavniki elastomerov so gume na osnovi
naravnega in sinteticnega kavc€uka ter termoplastic¢ni elastomeri.

Termoplasti so najpogosteje uporabljeni polimerni materiali. Lahko imajo linearne ali
razvejane polimerne verige. So topni in taljivi, kar pomeni, da jih lahko oblikujemo pri
visokih temperaturah, ko imajo moc¢no znizano viskoznost. lzdelke lahko ponovno
mehansko recikliramo in reciklat uporabimo za ponovno predelavo. Predstavniki
termoplastov so: polivinilklorid, polistiren, polipropilen, polietilen, polimetilmetakrilat,
polikarbonat, poliamid ... Glede na urejenost polimernih verig lo€imo amorfne in
delno kristalinicne termoplaste. Na sliki 4 je levo prikazana struktura verig delno
kristalinicnega termoplasta in desno amorfnega termoplasta [16].

Delno kristalini¢ni Amorfni termoplast
termoplast

Slika 4: Struktura verig delno kristalinicnega in amorfnega termoplasta [17]
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2.5.1 PA6 GF30

Poliamid 6 ali Nylon 6 je alifatski poliamid sestavljen iz linearnih polimernih verig,
katere med seboj povezuje amidna vez (-NHCO-). Sintetiziramo ga iz ciklicnega
kaprolaktama, ki ima v verigi Sest ogljikovih atomov. Po Stevilu ogljikovih atomov v
verigi se imenuje poliamid 6. V inertni atmosferi in prisotnosti vode, ki je iniciator,
segrevamo kaprolaktam 4 do 5 ur. ObroC kaprolaktama se pri rekciji odpre in
polimerizira med seboj v PA6. Na sliki 5 je prikazana ponavljajoCa se enota v
polimerni verigi poliamida 6 [18].

O

H
/N\/\/\/U\

N
n
Slika 5: PonavljajoCa se enota v polimerni verigi PA6 [19]

Poliamid 6 ima visoko temperaturo talis€a okoli 250 °C in temperaturo steklastega
prehoda okoli 70 °C. Odporen je proti obrabi, ima dobre mehanske lastnosti in je
odporen na topila [18].

Poliamid 6 z dodanimi 30 % steklenih vlaken (PA6 GF30) ima velik delez steklenih
vlaken, katere imajo vpliv na mehanske lastnosti. Steklena vlakna izboljSajo natezno
trdnost, vendar poslabsajo raztezek pri pretrgu. Steklena vlakna se med procesom
kompavndiranja lomijo. Na lomljenje mocno vpliva hitrost vrtenja polzev. Med
lomljenjem vlaken se zmanjSuje adhezija med matrico in steklenimi vlakni, ki so po
dolzini modificirana s tetravinilsilansko paro. Pri lomu steklenih vlaken nastanejo
povrSine, ki niso modificirane in posledi€no nimajo dobre adhezije na polimerno
matrico, zato se poslabsa natezna trdnost [20].

Poliamidi so higorskopni materiali, ki vezejo nase vlago. Med vodo in amidnimi
skupinami nastane vodikova vez. Mehanske lastnosti pri poliamidih so odvisne od
vsebnosti vlage, zato je pomembno, da jih pred predelavo ustrezno posusimo, po
procesu brizganja pa ustrezno navlazimo. Med predelavo je material izpostavljen
visokim temperaturam, v primeru da vsebuje preveliko koliCino vlage, polimerne
verige degradirajo [21].
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3 EKSPERIMENTALNI DEL

3.1 Uporabljeni materiali

Uporabili smo mlevec PA6 GF30 iz podjetja Polycom. Material je Ultramid B3HG6
HSP BK23346, proizvajalca BASF. Antioksidant (AT 10) smo kupili pri AMIK ITALIA
S.P.A.

3.2 Pripravavzorcev — DoE

Pri izdelavi DoE smo spreminjali tri parametre, in sicer hitrost vrtljajev polzev v
kompavnderju, temperaturo kompavndiranja in delez antioksidanta. V podjetju
Polycom smo pripravili mletino iz odpadnega materiala PA6 GF30. Nato smo mletino
posusili v suSilcu velikosti 150 L Motan Bins, in sicer 5 ur pri 80 °C, vlaznost
materiala je bila niZja od 0,15 %. Vzorce smo pripravili na kompavnderju Labtech
LTE 26-48, ki ima premer polza 26 mm in razmerje L/D 48:1. Tabela 1 prikazuje
sestavo in parametre pripravljenih vzorcev.

Tabela 1: Sestava in parametri kompavndiranja vzorcev

Vzorec PA6 GF30 AT 10 Vrtljaji polzev Temperatura
(%) (%) kompavndiranja kompavndiranja
(rpm) (°C)
822_2023_0117_01 100,0 0,0 100 230
822_2023_0117_02 99,5 0,5 400 230
822_2023_0117_03 99,5 0,5 100 260
822_2023_0117_04 100,0 0,0 400 260

Temperaturni profili kompavndiranja so prikazani v tabeli 2.

Tabela 2: Temperaturni profili

Temperatura Soba | 11 10 9 8 7 6 5 4 3 2 1
kompavndiranja | (°C) | (°C) | (°C) | (°C) | (°C) | (°C) | (°C) | (°C) | (°C) | (°C) | (°C) | (°C)

(°C)

230 230 | 230 | 230 | 225 | 225 | 225 | 220 | 220 | 220 | 215 | 215 | 215
245 245 | 245 | 245 | 240 | 240 | 240 | 235 | 235 | 235 | 230 | 230 | 230
260 260 | 260 | 260 | 255 | 255 | 255 | 250 | 250 | 250 | 245 | 245 | 245

3.3 Priprava vzorcev z veckratno predelavo

Iz rezultatov analize DoE smo vzeli srednje vrednosti vplivnih parametrov in pripravili
vzorce dvakratne predelave na kompavnderju Labtech LTE 26-48. Za primerjavo
smo vzeli osnovni material PA6 GF30. Parametri in sestava vzorcev so predstavljeni
v tabeli 3.
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Tabela 3: Sestava in parametri kompavndiranja vzorcev

Vzorec PA6 GF30 AT 10 Vrtljaji polzev Temperatura
(%) (%) kompavndiranja kompavndiranja
(rpm) (°C)
822_2023_0117_00 100,0 / / /
822_2023_0117_05 99,7 0,3 250 245
822_2023_0117_06 99,7 0,3 250 245

3.4 Brizganje testnih epruvet za testiranje

Pred izvedbo brizganja smo vzorce susili v suSilcu Motan Bins 150 L, in sicer 5 ur na
80 °C. Vlaznost smo izmerili na METTLER TOLEDO HX204, MOISTURE
ANALYZER, vlaznost materiala je zna$ala 0,05 %.

Brizganje testnih epruvet smo izvedli na brizgalnemu stroju Krauss Maffei CX 50-
180, ki ima premer polza 30 mm. Pri brizganju smo imeli tezavo, saj so epruvete
ostajale na dolivni strani. Spremenili smo nastavitve, tako da se je po koncu
plastificiranja agregat odmaknil 5 mm nazaj. V tabeli 4 so prikazani parametri
brizganja testnih epruvet.

Tabela 4: Parametri brizganja testnih epruvet

Parameter Vrednosti
Temperaturni profil (°C) Soba 4 3 2 1
230 | 225 | 220 | 215 | 210

Tocka plastificiranja (mm) 18
Tocka preklopa na naknadni tlak (mm) 4

Naknadni tlak (bar) 1000
Cas naknadnega tlaka (s) 5
Cas hlajenja (s) 13
Protitlak (bar) 30
Hitrost brizganja (mm/s) 40
Zapiralna sila (kN) 500

Za vsak material smo izvedli 80 ciklov brizganja epruvet. Prvih 60 je bilo brez zareze,
20 pa smo jih naredili z zarezo (oblika skladna z ISO 179 in ISO 527).

3.5 Karakterizacija

3.5.1 Natezni test

Natezni test je mehanska analiza, ki se uporablja za dolo€anje mehanskih lastnosti
materialov. Pri nateznem testu imamo dve celjusti, med katere vpnemo testno
epruveto, ki jo s konstantno in enakomerno hitrostjo obremenjujemo v vzdolzni smeri
do porusitve oz. zloma vzorca. Med tem se merita sila in pomik Celjusti. Pri meritvi se
zaradi narascajocCe sile vzorec najprej elasti¢no deformira, kar pomeni, da se vzorec
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lahko povrne v prvotno stanje. Nato sledi Se plasti¢na deformacija, pri kateri pride do
porusitve materiala in zato deformacija ni vec reverzibilna.

Pri nateznem preizkusu dolo¢imo natezno trdnost (om), natezni E modul (E),
raztezek pri pretrgu (€w) in raztezek pri natezni trdnosti (€m).

Vzorce smo testirali na napravi Shimadzu AG-X plus 10 kN po standardu 1SO 527.
Epruvete so bile Sirine 5 mm in debeline 2 mm. Hitrost testiranja je bila nastavljena
na 1 mm/min do 0,25 % raztezka, nato pa 50 mm/min do pretrga epruvete. Razdalja
med Celjustmi je bila 50 mm. Najprej smo na epruveto narisali 2 vidni Crti, ki sta
merilo za merjenje raztezka. Na vsaki epruveti smo na zaCetku izvedli 3 N
prednapetja. Izmerili smo 5 epruvet vsakega vzorca materiala.

3.5.2 Upogibni test

Upogibni preizkus je mehanska analiza, ki se uporablja za doloCevanje mehanskih
lastnosti. Za preizkus potrebujemo tritoCkovno orodje, v katerega vstavimo
standardni preizkuSanec. Dve podpori sta stacionarni, ena pa na sredini
preizkuSanec obremeni s silo 10 kN. Vzorec enakomerno in s konstantno hitrostjo
obremenimo, dokler ne pride do porusitve ali preloma preizkusanca. Med upogibnim
preizkusom se merita sila in pomik, pri Eemur se najprej vzorec elastiCno deformira,
nato pa plasticno do preloma preizkuSanca.

Pri upogibnem preizkusu dolo¢imo maksimalno upogibno trdnost (om), upogibni
raztezek pri maksimalni upogibni trdnosti (emm), upogibni E modul (Ef) in upogibni
raztezek pri porusitvi (&ss).

Vzorce smo testirali na napravi Shimadzu AG-X plus 10kN skladno s standardom
ISO 178. Vzorci so bili Sirine 10 mm in debeline 4 mm. Razdalje med podporami je
bila 64 mm. Nastavljen pomik hitrosti je bil 2 mm/min.

3.5.3 Preizkus udarne zilavosti (Charpy)

Pri preizkusu udarne zilavosti po Charpyju merimo delo, ki je potrebno za prelom
epruvete. Za preizkus uporabimo standardne preizkusance (ISO 179), ki so lahko
brez zareze ali z zarezo. Epruveto vstavimo med dve podpori, epruveto z zarezo
postavimo tako, da je zareza obrnjena stran od udarnega kladiva. Udarno kladivo
obremenimo z dolo¢eno utezjo primerno za material. Nato ga dvignemo v zacetni
poloZaj (ravnovesna lega) in ga spustimo, da udari v sredino epruvete. Pri tem
epruveta absorbira energijo kladiva in se zlomi. Kladivo se ob prelomu dvigne na
nasprotno stran in dosezZe dolo¢eno viSino. Porabljena energija kladiva se imenuje
udarna zilavost.

Vzorce smo testirali na napravi CHARPY LY-XJJDS skladno s standardom ISO 179.
Testirali smo 10 epruvet vsakega vzorca z zarezo in 10 epruvet vsakega vzorca brez
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zareze. Zavzorce brez zareze je bilo uporabljeno kladivo 5 J, pri vzorcih z zarezo pa
2 J. Epruvete so bile v povprecju debeline 4 mm in Sirine 10 mm. Razmak med
podporama je bil 60 mm.

3.54 DSC

Pri tehniki diferencne dinami¢ne kalorimetrije (DSC) imamo v napravi referencni
vzorec in vzorec, katerega analiziramo. Poznamo dve vrsti naprav za merjenje DSC,
in sicer napravo, ki s kompenzacijo moc€i segrevanja meri razliko v toplotnem toku
med referencno in vzoréno celico, in napravo, ki meri razliko v temperaturi med
celicama pri enaki mocli segrevanja. Vzorec med segrevanjem ali ohlajanjem
absorbira ali oddaja toploto zaradi nastalih sprememb. Pri endotermnih spremembah,
kot sta steklasti prehod in taljenje, zazna znizanje temperature pri enakem toplotnem
toku. Pri eksotermnih spremembah, kot je kristalizacija, pa zazna poviSanje
temperature brez dovajanja toplotnega toka. Preizkus poteka v inertni atmosferi.

Pri DSC meritvi smo dolo ili temperaturo steklastega prehoda (Tg), temperaturo
talis¢a (Tm), temperaturo kristalizacije (Tc), taliino entalpijo (AHm), entalpijo
kristalizacije (AHc) in specificno toploto (Cp) vzorcev.

Vzorce smo testirali na napravi Mettler Toledo DSC 2. Uporabili smo aluminijaste
lonCke velikosti 40 pl, v katere smo natehtali 3-8 mg vzorca na Sstiri decimalke
natancno. Meritev vzorcev je potekala od 0 °C do 260 °C. Najprej se je vzorec
segreval s hitrostjo 10 °C/min do 260 °C, pri 260 °C je sledil izotermni segment 5
min, Ki je zabrisal termi¢no predzgodovino materiala in nato je sledilo ohlajanje do 0
°C s hitrostjo ohlajanja 10 °C/min. Nato so se vsi segmenti ponovili. Testi se izvajajo
v duSikovi atmosferi (20 mL/min).

3.5.5 DSC TOPEM

Temperaturno moduliran DSC (TOPEM) je tehnika DSC meritve, ki omogoca
loCevanje skupnega toplotnega toka. Omogoca nam meritev specificne toplote (Cp)
materiala.

Vzeli smo iste aluminijaste lonCke z vzorci, katere smo uporabili pri DSC. Ti vzorci
imajo izbrisano termi¢no predzgodovino, zato jih ni potrebno ponovno predhodno
segrevati. Najprej vzorec temperiramo 1 min pri 0 °C, nato je potekala meritev od 0
°C do 280 °C s hitrostjo segrevanja 1 K/min. Pri segrevanju sta sinusno variirala
temperatura hitrosti segrevanja (£ 0,5 °C) in nihajni ¢as sinusnega spreminjanja
temperature segrevanja (od 15 s do 30 s).

3.5.6 TGA

TermogravimetriCcna analiza je tehnika analize materiala, kjer merimo spremembo
mase pri segrevanju vzorca s tehtanjem. V temperaturni komori je vzorec v
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kerami¢nem ali aluminijastem lonCku postavljen na tehtnico, temperaturno komoro
prepihujemo z inertnim ali oksidativnim plinom. Z naras€anjem temperature se masa
materiala zmanjSuje. Nastale spremembe doloCimo s pomocjo termograma in izgube
mase. Vzorcu dolo€imo temperaturo razpada, vsebnost vlage ali topil in delez
anorganskih polnil.

Vzorec zatehtamo v aluminijast lon¢ek velikosti 40 ul in ga vstavimo v komoro. Test
izvedemo na napravi Perkin EImer TGA 4000. Vzorce smo segrevali od 40 °C do 550
°C v dusikovi atmosferi (20 mL/min), nato pa vzdrzujemo temperaturo 20 min v
kisikovi atmosferi (20 mL/min).

3.5.7 DMA

Dinamicna mehanska analiza (DMA) je tehnika analize materiala, kjer vzorec
obremenimo s sinusno napetostjo pri viSanju temperature in merimo njegov odziv. S
to tehniko preucujemo mehanske in visokoelasticne lastnosti materiala z vzbujeno
deformacijo. Pri DMA meritvi dolo€imo dinami¢ni E modul, temperaturo steklastega
prehoda (Tg) in faktor izgub (tan 6). Dinami¢ni E modul nam predstavlja elasticni
odziv pri deformaciji, faktor izgub pa nam pove sposobnost materiala za duSenje
vibracij.

Vzorce smo testirali na Perkin EImer DMA 800 z dinami¢no mehansko analizo.
Epruveto smo vpeli v dvojno prizemo in jo izpostavili frekvenci 1 Hz in amplitudi 0,02
mm, pri tem pa jo segrevali do 200 °C s hitrostjo 2 °C/min.

3.5.8 TMA

Pri termomehanski analizi dolo€imo dimenzijske spremembe vzorca v odvisnosti od
temperature. Vzorec segrevamo, pri tem pa ga izpostavimo doloCeni mehanski sili.
Sila deluje vertikalno na povrsino vzorca. Celica zazna spremembo velikosti vzorca
pri doloCeni temperaturi in pri tem izrauna temperaturni koeficient dolzinskega
raztezka (a), ki je enakomeren samo v doloCenem temperaturnem obmodju. Iz
meritve lahko ugotovimo tudi temperaturo steklastega prehoda, saj po tej temperaturi
raztezek materiala mo¢no naraste.

Z Zago iz epruvete izrezemo kocko s stranico 3 mm, na mikroskopu izmerimo
povrSino ploskve. V napravo Mettler toledo, TMA/SDTA 2+, ki je nhamenjena za
termomehanske analize, smo vstavili vzorec med dva silikatna diska. Analiza poteka
v dusSikovi atmosferi. Vzorec se segreva s hitrostjo 2 K/min od 22 °C do 150 °C; ko
doseze temperaturo, se zacne ohlajati s hitrostjo 10 K/min do 22 °C. Pri tem nanj
deluje sila 0,025 N.
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3.5.9 Mikroskopiranje

Digitalni mikroskop izvaja mikroskopsko tehniko, ki se uporablja za merjenje in Studij
materiala v redu velikosti ym. Mikroskop nam s pomocjo leCe VH-ZST omogoca
poveCavo od 20- do 2000-krat. S pomocjo mikroskopa lahko merimo dimenzije,
oblike in hrapavost, lahko dolo¢imo velikosti delcev, vsebnost komponent in vsebnost
necistoc.

Za vzorec smo vzeli ostanek po analizi TGA, pod mikroskopom Keyence VHX-7000
smo izmerili povpre€no dolzZino steklenih vlaken vzorcev.
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4 REZULTATI IN DISKUSIJA
4.1 Rezultati in diskusija —= DoE

4.1.1 Natezni test

NajboljSe natezne lastnosti so se izkazale pri vzorcu 822 2023 0117_03, sledi mu
vzorec 822 2023 0117_04. Oba vzorca smo naredili pri najvisji temperaturi taline. V
tabeli 5 so vsi rezultati nateznih lastnosti in standardni odmik meritev.

Tabela 5: Rezultati nateznih testov

Vzorec E: (GPa) om (MPa) &m (%) &b (%)
822_2023_0117_01 5,6 132,6 55 59
822_2023_0117_01 STD 0,2 1,4 0,4 0,3
822_2023_0117_02 57 134,7 53 58
822_2023_0117_02 STD 0,1 23 0,3 0,3
822_2023_0117_03 6,4 143,9 54 56
822_2023_0117_03 STD 0,3 11 0,2 0,2
822_2023_0117_04 6,2 139,6 6,3 6,6
822_2023_0117_04 STD 0,3 24 0,7 0,6

Na natezno trdnost ima najvecji vpliv temperatura taline: viSja kot je temperatura
taline, viSja je natezna trdnost, kar prikazuje slika 6. ManjSi vpliv ima dodatek
imajo vrtljaji polza: nizji kot so vrtljaji polza, viSja je natezna trdnost. Ker vrtljaji in
dodatek antioksidanta nimata velikega vpliva, bi ju lahko zavrgli in se osredotoCili na
temperaturo taline. ViSja temperatura taline nam zniza mehanski strig v talini in
posledi¢no so ojacitvena vlakna in polimerne verige bolj ohranjene, zato je trdnost
vi§ja.

Natezna trdnost
Faktorji

T taline (*C} Vrtljaji pol#a (rpm) Antioksidant (%)

142
41
140

139

—

Povprecne vrednosti (MPa)
W
o

230 260 100 400 0.0 05

Slika 6: DoE graf natezne trdnosti
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Na natezni E modul ima najvedji vpliv temperatura taline: visja kot je temperatura
ohranjene, zato je natezni E modul visji. Manjsi vpliv ima dodatek antioksidanta:
manjSi kot je dodatek antioksidanta, nizji je natezni E modul. Najman;jSi vpliv imajo
vrtljaji polza: nizji kot so vrtljaji polza, visji je natezni E modul, kar prikazuje slika 7.

MNatezni E modul
Faktorji

T taline (*C) Vrtjaji polZa (rpm) Antioksidant (%)

5.4
63
52

&1

60 *\.\. /

Povpredne vrednosti (GPa)

230 260 100 400 0.0 05

Slika 7: DoE graf nateznega E-modula

Vsi parametri imajo zelo majhen vpliv na raztezek pri pretrgu. Najvedji vpliv ima
dodatek antioksidanta: nizZji kot je dodatek antioksidanta, vedji je raztezek pri pretrgu.
Manijsi vpliv imajo vrtljaji polza: visji kot so vrtljaji polza, vedji je raztezek pri pretrgu.
Najmanjsi vpliv ima temperatura taline: viSja kot je temperatura taline, vedji je
raztezek pri pretrgu, kot prikazuje slika 8.

Raztezek pri pretrgu

Faktori
T taline (°C) Vrtljaji polza (rpm) Antioksidant (%)
531
521
£
E &1
=
-
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2
= 60
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59
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57
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Slika 8: DoE graf raztezka pri pretrgu
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4.1.2 Upogibni test

NajboljSe upogibne lastnosti smo dobili pri vzorcu 822 2023 0117 _03. Na upogibne
lastnosti vplivata temperatura taline in dolZzina steklenih viaken. DaljSa kot so
steklena vlakna, vec€ sile potrebujemo, da se vzorec upogne in zlomi steklena vlakna.
V tabeli 6 so zbrani rezultati upogibnega testa in standardni odmik.

Tabela 6: Rezultati upogibnega testa

Vzorec Er (GPa) om (MPa) &m (%) & (%)
822_2023_0117_01 6,2 181,0 53 56
822_2023_0117_01STD 0,1 1,6 0,3 0,4
822_2023_0117_02 6,4 184,5 5,2 55
822_2023_0117_02 STD 0,1 0,9 0,1 0,2
822_2023_0117_03 6,7 195,0 49 5,1
822_2023_0117_03 STD 0,1 0,6 0,1 0,1
822_2023_0117_04 6,5 188,9 5,2 5,4
822_2023_0117_04 STD 0,1 0,9 0,1 0,1

Na maksimalno upogibno trdnost ima najvecji vpliv temperatura taline: visja kot je
temperatura taline, vi§ja je maksimalna upogibna trdnost. Manjsi vpliv ima dodatek
antioksidanta: visji kot je dodatek antioksidanta, viSja je maksimalna upogibna
trdnost. NajmanjSi vpliv imajo vrtljaji polza: nizji kot so obrati polza, visja je
maksimalna upogibna trdnost, kot prikazuje slika 9.

Maksimalna upogibna trdnost
Faktorji

T taline (*C} Vrtljaji polZa (rpm) Antioksidant (%)

192
190

e \

186

Povprecne vrednosti (MPa)

184

182

Slika 9: DoE graf maksimalne upogibne trdnosti

Na upogibni raztezek pri poruSitvi ima najvecji vpliv temperatura taline: niZja kot je
temperatura taline, vecji je upogib pri prelomu. Malo manjsi vpliv ima dodatek
antioksidanta: nizji kot je dodatek antioksidanta, vecji je upogib pri prelomu.
NajmanjSi vpliv imajo vrtljaji polza: viSji kot so vrtljaji polza, vecji je upogib pri
prelomu, kot prikazuje slika 10.
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Upogib pri prelomu

Fakorji

T taline (*C) Wrtljaji polza (rpm) Antioksidant (%)
555
550
€
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Slika 10: DoE graf upogiba pri prelomu

Najvedji vpliv na upogibni E modul ima temperatura taline: viSja kot je temperatura

s

je dodatek antioksidanta, vecji je upogibni E modul. NajmanjSi vpliv imajo vrtljaji
polza: niZji kot so vrtljaji polZa, vecji je upogibni E modul, kot prikazuje slika 11.

Upogibni E modul
Faktorji

T taline (*C) Vrtljaji polZa (rpm) Antioksidant (%)

E—

;

Povprecne vrednosti (GPa)
m
s

m
7
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m
[
=}

230 260 100 400 0.0 05

Slika 11: DoE graf za upogibni E-modul

4.1.3 Preizkus udarne zilavosti (Charpy)

NajboljSe rezultate pri udarni Zilavosti (tabela 7) smo dobili pri vzorcu

s

steklena vlakna. Rezultati vseh vzorcev so znotraj standardne deviacije, rezultati so
primerljivi med sebo;j.
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Tabela 7: Rezultati udarne in zarezne udarne Zilavosti

Vzorec Udarna zilavost | Zarezna udarna zZilavost
(kJ/m2) (kd/im2)
822_2023_0117_01 61,9 8,8
822_2023_0117_01 STD 3,3 1,6
822_2023_0117_02 62,8 7.9
8222023 _0117_02 STD 2,5 3,2
822_2023_0117_03 66,6 10,1
822_2023_0117_03 STD 7,1 1,6
822_2023_0117_04 62,6 9,5
822_2023_0117_04 STD 1,6 2,3

Na udarno Zilavost ima najvecji vpliv dodatek antioksidanta: vecji kot je dodatek
antioksidanta, viSja je udarna zilavost. Malo manjsi vplivima temperatura taline: visja
kot je temperatura taline, viSja je udarna Zilavost. Najmanjsi vpliv imajo vrtljaji polza:

nizji kot so vrtljaji polza, visja je udarna Zilavost, kot prikazuje slika 12.

Udarna Zilavost
Faktorji

T taline (*C)

Vrtljaji polza (rpm

65,0

64,5

64,0

63,5+

63,0

Povprecne vrednosti (kJ/m2)

Antioksidant (%)

230 260

100 400

0.0 0.5

Slika 12: DoE graf udarne Zilavosti

Na zarezno udarno Zilavost ima najvedji vpliv temperatura taline: viSja kot je
temperatura, vi$ja je zarezna udarna zilavost. ManjSi vpliv imajo vrtljaji polza: nizji kot
so vrtljaji polza, viSja je udarna Zilavost. Najmanjsi vpliv ima dodatek antioksidanta:
niZji kot je dodatek antioksidanta, visja je zarezna udarna Zilavost, kot prikazuje slika

13.
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Zarezna udarna Zilavost
Faktorji

T taline (°C) Vrtljaji polZa (rpm) Antioksidant (%)

9,75
9,50

9,25

9.00 .\'

Povprecne vrednosti (kl/m2)

850

Slika 13: DoE graf zarezne udarne Zilavosti

4.1.4 DSC

Na toplotne lastnosti ima proces kompavndiranja majhen vpliv. Vendar nizja kot je
temperatura taline, viSji kot so vrtljaji polza in nizji kot je dodatek antioksidanta,
manjSa je sprememba toplotnih lastnosti, kot prikazujejo rezultati zbrani v tabeli 8.
Kristalizacijska entalpija je viSja pri nizji temperaturi in vi§jih vrtljajih polza, ker pride
do loma vlaken, nastane vec€ prasnih delcev, ki predstavljajo nukleacijska jedra.

Tabela 8: Rezultati DSC meritev

Vzorec To(°C) | Cp(JigK) | Te(°C) | AHc(JIg) | Tm(°C) | AHm(Jig)
822_2023_0117_01 52,0 0,033 189,3 46,1 2191 50,9
822 2023 0117 02 | 517 0,015 1884 456 2196 478
822_2023 011703 | 52,1 0,039 189,3 441 218,7 49,2
822 2023 0117 04 | 457 0,004 1888 46,2 2196 477

415 DSC TOPEM

Na specificno toploto (tabela 9) ima najvecji vpliv temperatura taline, vi$ja kot je
temperatura taline, nizja je specifiCna toplota materiala. Manjsi vpliv imata dodatek
antioksidanta in vrtljaji polza, saj nizja kot sta, nizja je specifitna toplota materiala.

Tabela 9: Rezultati DSC TOPEM meritev

Vzorec Cpo pri20°C | Cp pri100°C | C, pri 260 °C
(J/gK) (J/gK) (J/gK)
822_2023_0117_01 1,51 1,87 2,80
822_2023_0117_02 1,56 1,97 2,64
822_2023_0117_03 1,25 1,66 2,51
822_2023_0117_04 1,07 1,52 2,21
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41.6 TGA

Iz ostanka TGA je razvidno, da so vzorci zelo homogeni in se rezultati skladajo s
podatki iz tehniCnega lista (tabela 10). ManjsSi odstotek razpada 1 pri vzorcu
822 2023 0117 _02 in 822 2023 0117 _03 pripisujemo viSjemu dodatku
antioksidanta.

Tabela 10: Rezultati TGA meritev

Vzorec Ta1 (°C) | Razpad1 | Ta2(°C) | Razpad 2 | Viaga (%) | Ostanek (%)
(%) (%)
822_2023_0117_01 | 4497 69,1 563,2 1,0 0,7 29,2
822_2023_0117_02 | 450,9 68,7 559,9 1,0 0,9 29,3
822_2023_0117_03 | 450,1 68,7 556,6 1,0 1,0 29,3
822 2023_0117_04 | 4491 68,4 562,7 1,1 1,0 29,6

4.1.7 DMA

Dinamic¢ni E-modul je visji pri 822 2023 0117_01 in 822_2023 0117_03, ki sta bila
narejena pri nizjih vrtljajin polza. Pri nizjih vrtljajih polza se polimerne verige in
steklena vlakna ne skrajSajo toliko kot pri visjih vrtljajih polza. Dinami¢ni E-modul je
odvisen od viskoelastiCnih lastnosti materiala. V tabeli 11 so zbrani rezultati DMA
meritev.

Tabela 11: Rezultati DMA meritev

Vzorec Dinami€ni E-modul pri 50 Tgtans Tan 6 (-)
°C/100 °C/150 °C (GPa) (°C)
822_2023_0117_01 3,811,917 62,2 0,106
822_2023_0117_02 3,511,917 62,2 0,100
822_2023_0117_03 3,912,017 61,7 0,105
822_2023_0117_04 3,711,917 62,3 0,105

4.1.8 TMA

Rezultati termomehanske analize, zbrani v tabeli 12, prikazujejo, da je pri
822 2023 0117_02 in 822 2023 0117_04 visji temperaturni koeficient dolzinskega
raztezka pred temperaturo steklastega prehoda in po temperaturi steklastega

swvoae

kar povzroCa lomljenje steklenih vlaken. Steklena vlakna v polimerni matrici zavirajo
raztezek, zato se polimerni material ne more toliko raztezati.

Tabela 12: Rezultati TMA meritev

Vzorec a pred Ty/po Tg (ppm/K) Tq (°C)
822_2023_0117_01 32/43 41,8
822_2023_0117_02 162/208 425
822_2023_0117_03 121/216 444
822_2023_0117_04 157/201 451
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4.1.9 Mikroskopiranje

Na dolzino steklenih vlaken imajo najvecji vpliv vrtljaji polza, saj visji kot so vrtljaji
polZza, bolj se lomijo vlakna, saj z vi§jimi vrtljaji povzro€imo vecji mehanski strig.
Man;jSi vpliv ima temperatura taline, visja kot je temperatura taline, daljSa so steklena
vlakna. V tabeli 13 so zbrane povprecne meritve dolzine steklenih viaken.

Tabela 13: Povprecna dolzZina steklenih viaken

Vzorec 822_2023_0117_01 822_2023 0117_02 | 822 2023 0117_03 | 822_2023_0117_04
Dolzina steklenih 220 194 264 180
vlaken (um)
STD dolzine steklenih 102 91 137 64
vlaken (um)

Na sliki 14 so steklena vlakna posneta na mikroskopu in dodane dolzine povprecnih
steklenih vlaken.

822_2023_0117_01 822_2023_0117_02

822_2023_0117_04

Slika 14: Steklena vlakna vzorcev DoE

4.2 Reazultati in diskusija veckratne predelave

4.2.1 Natezni test

V tabeli 14 so prikazani rezultati nateznih testov. Opazimo poslabSanje nateznih
lastnosti, kar pripisujemo degradaciji materiala in krajSanju steklenih vlaken med
kompavndiranjem.
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Tabela 14: Rezultati nateznih testov

Vzorec E: (GPa) om (MPa) &m (%) &t (%)
822_2023_0117_00 6,7 174,0 6,9 7,0
822_2023_0117_00 STD 0,2 29 1,1 1,0
822_2023_0117_05 6,3 143,8 6,1 6,5
822_2023_0117_05 STD 0,3 36 04 0,3
822_2023_0117_06 4,6 110,8 6,1 6,5
822_2023_0117_06 STD 0,1 2,3 0,6 08

4.2.2 Upogibni test

Pri rezultatih upogibnih testov, ki so zbrani v tabeli 15, opazimo pri vecCkratni
predelavi poslabSanje upogibnega E-modula in maksimalne upogibne trdnosti.
Povec€a se upogibni raztezek pri maksimalni upogibni trdnosti in raztezek pri pretrgu,
zaradi krajsSih steklenih vlaken se lahko polimerne verige bolj upognejo.

Tabela 15: Rezultati upogibnih testov

Vzorec E: (GPa) | om (MPa) &m (%) &m (%)
822_2023_0117_00 7,0 210,5 44 4,5
822_2023_0117_00 STD 0,1 17 0,0 0,1
822_2023_0117_05 6,6 188,3 52 54
822_2023_0117_05STD 0,0 1,3 0,0 0,0
822_2023_0117_06 5.8 166,8 58 6,3
822_2023_0117_06 STD 0,1 0,4 0,1 0,2

4.2.3 Preizkus udarne zilavosti (Charpy)

Udarna in zarezna udarna Zilavost pada z vecCkratno predelavo materiala, kljub temu
je vpliv zelo majhen. Rezultati udarne Zzilavosti, ki so zbrani v tabeli 16, so znotraj
standardne deviacije, kar pomeni, da ne moremo dolociti tocnega vpliva vecCkratne
predelave na udarno in zarezno udarno zilavost.

Tabela 16: Rezultati udarne zilavosti in zarezne udarne Zilavosti

4.2.4 DSC

Vzorec Udarna zilavost | Zarezna udarna zilavost
(kJ/m2) (kd/m2?)

822_2023_0117_00 62,4 11,9
822_2023_0117_00 STD 3,7 2,3

822_2023_0117_05 62,1 9,2
822_2023_0117_05 STD 4,2 1,5

822_2023_0117_06 61,2 10,6
822_2023_0117_06 STD 1,6 4.1

Toplotne lastnosti polimernega materiala se rahlo poslabsajo, vendar ni opazen velik
vpliv veCkratne predelave na toplotne lastnosti. Pri veckratni predelavi se v matrici
zaradi loma steklenih vlaken pojavijo prasni delci, ki sluZijo kot nukleacijska jedra in
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zviSujejo kristalizacijsko entalpijo. Z lomom steklena vlakna niso ve¢ kompatibilna z
osnovno matrico na lomnih povrsinah, zato delujejo samo Se kot polnilo. V tabeli 17
so prikazane meritve DSC.

Tabela 17: Rezultati meritev DSC

Vzorec T(°C) Co(igK) | To(°C) | AHc(Jlg) | Tm(°C) | AHm (JIg)
822_2023_0117_00 53,7 0,036 186,4 39,0 2195 473
822_2023_0117_05 433 0,006 189,0 48,4 2194 52,7
822_2023_0117_06 535 0,020 189,0 45,2 219,0 48,1

4.2.5 DSC TOPEM

V tabeli 18 so rezultati meritev DSC TOPEM, iz katerih je razvidno, da specificna

toplota polimernega materiala naras¢a z veckratno predelavo.

Tabela 18: Rezultati meritev DSC TOPEM

Vzorec Co pri20°C | Cp pri100°C | Cp pri260 °C
(J/gK) (J/gK) (J/gK)
822_2023_0117_00 1,64 2,05 2,87
822_2023_0117_05 1,63 2,04 2,75
822_2023_0117_06 1,89 2,41 3,19

426 TGA

Iz ostankov TGA je razvidno, da so po materialu zelo homogeno razporejena
steklena vlakna. Pri vzorcu 822 2023 0117_05 je pri prvemu razpadu priSlo do

Suma, saj temperatura razpada zelo odstopa. V tabeli 19 so zbrani rezultati TGA
meritev.

Tabela 19: Rezultati TGA meritev

Vzorec Ta1 (°C) | Razpad | Ta2 (°C) | Razpad Vlaga | Ostanek
1(%) 2 (%) (%) (%)
822_2023_0117_00 453,3 68,6 556,8 1,0 0,7 29,7
822_2023_0117_05 480,2 68,8 561,3 1,0 1,0 29,2
822_2023_0117_06 450,0 68,6 560,6 1,0 1,1 29,2

4.2.7 DMA

Iz rezultatov DMA meritev v tabeli 20 je razvidno, da dinami¢ni E-modul pada z

vecCkratno predelavo.

Tabela 20: Rezultati DMA meritev

Vzorec Dinami¢ni E-modul pri 50 | Tgtans (°C) | Tan 6 (-)
°C/100 °C/150 °C (GPa)
822_2023_0117_00 4,212,3/2,1 66,4 0,088
822_2023_0117_05 3,5/1,8/1,6 62,7 0,099
822_2023_0117_06 2,9/1,6/1,4 61,4 0,095
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4.2.8 TMA

Z veckratno predelavo temperaturni koeficient dolZzinskega raztezka raste, zaradi
lomljenja steklenih vlaken se polimerne verige laZje raztegnejo. V tabeli 21 so zbrani
rezultati TMA meritev.

Tabela 21: Rezultati TMA meritev

Vzorec a pred Tg/po Tq (ppm/K) Ty (°C)
822_2023_0117_00 104/202 55,2
822_2023_0117_05 137/204 49,7
822_2023_0117_06 125/221 55,3

4.2.9 Mikroskopiranje

NajdaljSa steklena vlakna so pri osnovnemu vzorcu 822_2023 0117_00, ki ni bil
izpostavljen kompavndiranju. Dolzina steklenih vlaken se krajSa z veckratno
predelavo, saj se pri vsaki predelavi Ze skrajSana vlakna Se naprej lomijo. Povpre¢ne
dolzine steklenih vlaken so zbrane v tabeli 22.

Tabela 22: Povprecna dolzZina steklenih viaken

Vzorec 822 2023_0117_00 | 822 2023 0117_05 | 822 2023_0117_06
Dolzina steklenih viaken (jam) 291 236 192
STD dolzine steklenih viaken (pum) 130 114 57

Na sliki 15 so steklena vlakna posneta na mikroskopu in dodane meritve povpreénih
steklenih vlaken.

822_2023_0117_06

822_2023_0117_00 822_2023_0117_05
W\

=
4P

£
L4

#
~a, H

Slika 15: Steklena vlakna vzorcev veckratne reciklaze
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5 SKLEP

V diplomskem delu smo s pomocjo DoE spoznali, kako temperatura taline, vrtljaji
polzev in dodatek antioksidanta vplivajo na mehanske in toplotne lastnosti materiala
PA6 GF30. Izvedli smo kompavndiranje mlevca iz podjetia Polycom na
kompavnderju Labtech LTE 26-48. Predvidevali smo, da bo omejitev trganje
filamenta v kopeli zaradi nizke viskoznosti, vendar s tem nismo imeli tezav. Nato smo
izvedli karakterizacijo lastnosti materiala.

Pri nateznem preizkusu smo ugotovili, da ima na natezno trdnost in natezni E modul
najvecji vpliv temperatura taline, na raztezek pri pretrgu pa imata vecji vpliv dodatek
antioksidanta in vrtljaji polza. Pri upogibnem preizkusu smo ugotovili, da ima na
maksimalno upogibno trdnost, upogibnemu raztezku pri porusitvi in upogibni E modul
najvedji vpliv temperatura taline. Preizkus udarne Zilavosti po Charpyju je pokazal, da
ima na udarno zilavost najvedji vpliv dodatek antioksidanta, zelo blizu pa mu je tudi
temperatura taline, in da ima na zarezno udarno zilavost najvedji vpliv temperatura
taline. Vsi vzorci pri preizkusu udarne Zilavosti so bili v obmocju standardne
deviacije, kar pomeni, da ne moremo dolociti to€nega vpliva.

Z DSC analizo smo ugotovili, da kompavndiranje nima velikega vpliva na toplotne
lastnosti. Vendar nizZja kot je temperatura taline, visji kot so vrtljaji polza in nizji kot je
dodatek antioksidanta, manjSa je sprememba toplotnih lastnosti. Pri DSC TOPEM
smo ugotovili, da ima najvecji vpliv temperatura taline. S TGA analizo smo dokazali,
da so vlakna zelo homogeno razporejena po materialu in da na odstotek razpada
vpliva dodatek antioksidanta. Z analizo DMA smo ugotovili, da imajo na dinamicni E-
modul najvecji vpliv vrtljaji polzev zaradi lomljenja steklenih vlaken. Pri TMA meritvi
smo ugotovili, da se temperaturni koeficient dolZzinskega raztezka poveca pri visokih
vrtljajih polZzev. Na dolzino steklenih viaken imata najvecji vpliv vrtljaji polzev in
temperatura taline.

Iz zgornjih rezultatov smo spoznali vpliv parametrov na material, zato smo se odlocili
za srednje vrednosti vseh vplivnih parametrov pri dvakratni reciklazi. S srednjimi
vrednostmi smo dvakrat zapored kompavndirali material. Zeleli smo imeti vpogled,
kako se poslab8ajo mehanske lastnosti glede na original material, zato smo ga vzeli
kot referenco.

Vzorca dvakratne reciklaZe in referenco smo karakterizirali in ugotovili, da mehanske
lastnosti, kot so natezni E-modul, natezna trdnost, upogibni E-modul in maksimalna
upogibna trdnost drasti¢no padajo s stopnjo predelave vzorca. Pri preizkusu udarne
Zilavosti smo ugotovili, da so vsi rezultati vzorcev v odmiku standardne deviacije, kar
pomeni, da ne moremo trditi poslabSanja ali izboljSanja. Z analizo DSC smo ugotovili,
da se temperatura taljenja bistveno ne spremeni, z veCkratno predelavo pa naraste
entalpija kristalizacije. Pri DSC TOPEM smo ugotovili, da specifiCna toplota naras¢a s
stopnjo recikliranja. Z analizo TGA smo ugotovili, da temperatura drugega razpada
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naraste zaradi dodatka antioksidanta. Dinami¢ni E-modul pada s stopnjo recikliranja,
kar smo ugotovili z DMA meritvijo. Z mikroskopiranjem smo ugotovili, da se steklena
vlakna krajSajo s stopnjo reciklaze.

Pri diplomski nalogi smo potrdili nase hipoteze, spoznali smo vpliv parametrov na
lastnosti materiala in doloCili optimalne parametre recikliranja. Pri vseh vzorcih smo
dolocili mehanske in toplotne lastnosti, ki so bile slabSe od osnovnega materiala.
Steklena vlakna so se pri kompavndiranju skrajSala.

Glede na izsledke eksperimentalnega dela v diplomski nalogi predlagamo, da bi
lahko nadaljevali raziskave v smeri izboljSanja togosti in trdnosti recikliranega
materiala z dodatkom ojaceval, ki bi bila iz recikliranih steklenih viaken. S tem bi
lahko izboljSali mehanske lastnosti materiala z uporabo odpadnih kompozitov in bi
tako Se dodatno poskrbeli za zmanjSanje obremenitve okolja v smeri kroznega
gospodarstva.
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Rezultati nateznih testov
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SEZNAM UPORABLJENIH SIMBOLOV

Om -natezna/upogibna trdnost (GPa)

E:- modul elasti¢nosti (MPa)

& - raztezek pri pretrgu (%)

&m - raztezek pri natezni trdnosti (%)

om - maksimalna upogibna trdnost (MPa)

&m - upogibni raztezek pri maksimalni upogibni trdnosti (%)
Es- upogibni E-modul (GPa)

& - upogibni raztezek pri porusitvi (%)

Tg - temperatura steklastega prehoda (°C)

Tm - temperatura talis¢a (°C)

T¢ - temperatura kristalizacije (°C)

Tq- temperatura razpada (°C)

AHn - talilna entalpija (J/g)

AHc - kristalizacijska entalpija (J/g)

Cp - specifi¢na toplota (J/gK)

tan 6 - modul izgub (/)

a - temperaturni koeficient dolzinskega raztezka (ppm/K)
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SEZNAM UPORABLJENIH KRATIC

DSC - diferen¢na dinami¢na kalorimetrija

TGA - termogravimetriCha analiza

DMA - dinami¢na mehanska analiza

TMA - termomehanska analiza

PA6 GF30 - poliamid 6 z 30 % steklenih viaken
ISO - International Organization for Standardization
DoE - dizajn eksperimentov
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