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Abstrakt

V teoretické ¢asti bakalarské prace jsou zpracovéana témata tykajici se polyolefind a
hoflavosti polymernich material. Byly popsany mechanismy u¢inkli nejbéznéjsich
retardérti hoteni a metody charakterizace hofeni. V experimentalni ¢asti byly pfipraveny
vzorky polypropylenu s retardéry hoteni. Byly pouzity latky na bazi polyfosfore¢nanu
amonného, melamin polyfosfatu, hydroxidu hlinittho a expandovatelného grafitu.
Vzorky byly podrobeny zkousce hotlavosti podle normy UL 94. Nasledné byla zkoumana
rozpustnost smesi polymeru s retardéry hoteni ve vodé pomoci Soxhletovy extrakce.

Abstract

The theoretical part of the bachelor thesis deals with topics related to polyolefins and
flammability of polymeric materials. The mechanisms of action of the most common
flame retardants and methods of flame characterization are described. In the experimental
part, polypropylene samples with flame retardants were prepared. The substances used
were based on ammonium polyphosphate, melamine polyphosphate, aluminium
hydroxide and expandable graphite. The samples were tested for flammability according
to UL 94. Subsequently, the solubility of the polymer/flame retardant mixtures in water
was investigated by Soxhlet extraction.
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1. UvoDp

Polyolefiny patii mezi nejcastéji pouzivané termoplastické polymery diky vybornym
vlastnostem, jako jsou nizkd hustota, vysokd pevnost a odolnost vii¢i chemikaliim.
Nicméné, nachylnost polyolefinii k hoteni je velkou vyzvou v mnoha aplikacich, zejména

v oblasti stavebnictvi a dopravy.

Hofeni polyolefinti je komplexnim procesem, ktery miize byt ovlivhén mnoha
faktory, jako jsou naptiklad koncentrace kysliku, teplota, tlak, velikost ¢astic. Retardéry
hofeni jsou latky pridavané do polymerut s cilem snizit riziko hofeni a zvySeni bezpecnosti
vyrobkil. Retardéry hofeni funguji na principu snizeni hoflavosti materialu nebo hofeni
zcela zastavi, aby se minimalizovaly Skody zptsobené pozarem. Retardéry hoteni se déli
do n¢kolika kategorii v zavislosti na zptsobu uc¢inku. Mezi nejcastéjsi kategorie retardéri

patii halogenované slou€eniny, fosfaty, dusikaté slou€eniny a hydroxidy kovi.

Halogenované slouceniny, jako jsou bromované a chlorované slouceniny, patii
mezi nejstarsi a diive nejcastéji pouzivané retardéry hotfeni. Halogenované latky ptsobi
uvolnovanim halogenvodiku a dalsich plynu, které reaguji s radikaly a brani dalSimu
Sifeni hoteni. Nicménég, halogenované sloucCeniny maji negativni U¢inky na Zivotni
prostfedi, zejména kvili uvoliiovani halogenovanych organickych sloucenin
pfi spalovani.

Dusikaté slouceniny (fungujici jako nadouvadlo) spolec¢né s latkami na bazi fosforu
(zdroj kyseliny) a karboniza¢nim ¢inidlem mohou tvofit intumescentni retardéry hoteni,
které vytvari zuhelnatélou vrstvu, ktera brani Sifeni plamene. Intumescentni retardéry

hoteni jsou vysoce ucinné, malo toxické a pfi hofeni vznika malo koufe.

Hydroxidy kovi, jako je napiiklad hydroxid hofe¢naty nebo hydroxid hlinity, jsou
dalsimi piiklady pouzivané retardéry hoteni. Hydroxidy kovl ptisobi uvoliiovanim vody
pii vysokych teplotach, ¢imZ brani hofeni a ochlazuji material. Hydroxidy kovu jsou
obvykle povaZzovany za bezpecné a neskodné pro Zivotni prosttedi, ale mohou mit nizsi

ucinnost nez jiné€ kategorie retardérti, a proto je nutné je pridavat ve vétSich koncentracich.

Experimentalni ¢ast této prace se veénuje piipravé smési polypropylenu s riznymi
retardéry hoteni v riznych koncentraci. Vzorky jsou nasledné podrobeny horizontadlnimu
a vertikalnimu testu hoteni podle normy UL 94 a dale je zkoumana vyluhovatelnost aditiv

ze vzorku ve vodé.



2. TEORETICKA CAST

2.1 Polyolefiny jako klicovy modernich
technologii: vyuziti a vlastnosti

Plasty by nebyly piili§ bézné, nebyt technologii, které stoji za obecnou skupinou

prvek

polymeri: polyolefiny. Polyolefiny jsou polymery zaloZené na uhliku a vodiku, které jsou
odvozeny z malého souboru jednoduchych olefinii (alkenti), jako je ethylen a propylen.

Tyto polymery maji n€kolik vyhod, kter¢ je ¢ini atraktivnimi pro rtizné aplikace.

Dlvodem pro pouzivani polyolefinti je snadna dostupnost petrochemickych surovin,
zemniho plynu a ropy, nichZ jsou monomery ziskavany krakovanim a rektifikaci.l!]
Do skupiny polyolefini se fadi polymery ethenu, propenu a a-olefiny (1-buten, isobuten,
4-methyl-l-penten), viz Tab. 1.

Tab. 1: charakteristiky nejvyznamnéjsich polyolefint 2

Material Krystalinita Hustota Teplota tani Modul E Pevnost v tahu
% g-cm® °C MPa MPa

polyethylen

linearni 65az95 0,954 az 0,970 125 az 136 700 az 1400 20 az 33

rozvétveny 50 az 70 0,915 az 0,935 105 az 115 200 az 500 9az15
polypropylen

izotakticky 60 az 70 0,905 az 0,912 160 az 176 1100 az 1500 34 az 38

atakticky 0 0,85 az 0,87 (Tg=-25°C) - -
poly-1-buten

izotakticky 40 az 50 9,15 125 200 az 500 10az 15

atakticky 0 0,880 (Tg=-3°C) - -
polyisobutylen

atakticky 0 0,90 a7 0,92 (Tg=-73°C) 2az6
poly-4-methyl-1-penten

izotakticky 40 0,83 179 1500 27,5

PE a PP jsou zaloZeny na jednoduchych molekularnich strukturach, tvofené pouze
atomy C a H, uhliku a vodiku. PE, nejzakladné&jSi ze vSech komer¢nich polymert,
je tvofen opakujicimi se jednotkami (CH2), ktery nenese zadné substituenty. Zakladnimi
typy podle hustoty jsou LDPE, HDPE a LLDPE. PP nabizi pon¢kud vice vlastnosti a
strukturnich variaci s opakujicimi se jednotkami z (CH(CH3)CH,). !

V piipadé¢ PE a PP se vyrobky, které byly kdysi vyrobeny z jinych materiald staly
levnéj$imi a Casto i trvanlivéj$imi. Diky ¢emuz bylo mozné napt. potraviny a vodu balit

a piepravovat novymi, levngj$imi zptsoby. [



Samotny celkovy objem a nartist vyroby polyolefint odrazi jejich vyznam. PE a PP
tvoti vice nez polovinu z vice nez 150 milionli metrickych tun termoplastii poptavanych
po svéte, pricemz PE tvofi témér dvé tretiny z celkového objemu poptavky vsech
pouzivanych polyolefinti. Spotieba polyolefinli zhruba odpovida 15 kg rocné na kazdého
obyvatele na zemi. ™!

Polyolefiny jsou také odolné viici vlhkosti, coz je déla idealnimi pro pouziti v baleni
potravin a napoju. Pro vyrobu obalovych materidlli se spotfebovava ptiblizné 69 %
veskeré¢ho PE a 43 % PP. Dalsi dilezitou vlastnosti polyolefini je jejich nizka hmotnost,
¢imz jsou vhodné jako konstrukéni materidl pii vyrobé dopravnich prostredki.
V automobilovém primyslu PP tvoii pfiblizn€ 60 % ze 170 kg polymernich materialt
pouzivanych k vyrobé jednoho vozidla. To zahrnuje PP pouzivany v termoplastickych
olefinovych materidlech, komplexni smési, které se obvykle wvyrabéji z PP,
narazuvzdorného PP modifikovaného pryzovou slozkou a ztuzujici mineralni plnivo.
Polyolefiny jsou také znamé svou vysokou pevnosti a odolnosti proti opottebeni. Pevnost
a odolnost proti opotiebeni jsou dilezité pii vyrobe¢ plastovych soucastek, trubek, izolaci
a podlahovych krytin. Jsou také odolné vaci ultrafialovému zafeni, coz znamena, Ze
nevyblednou, ani se neporusi pii dlouhodobém vystaveni sluneénimu zafeni. Vyuziti
polyolefinli je rozmanité. Jsou pouzivany v oblasti obalovych materiald, stavebnictvi,
automobilového primyslu, zemédélstvi, elektroniky a mnoha dalSich odvétvich. Jsou
také vyuzivany v medicin€, naptiklad pii vyrobé zdravotnickych pomucek a

implantaté, [



2.2 Polypropylen

Do roku 1954 bylo pouze mozné radikalovou nebo kationovou polymeraci propylenu
ziskat jen nizkomolekularni produkty, sestavajici z rozvétvenych, ataktickych molekul.
Produkty polymerace propylenu se skladaly z rozvétvenych a ataktickych molekul a byly
znamy jako gumovité, voskovité a nekrystalické latky. Nicméné v roce 1954 objevil
G. Natta, ze nékteré katalyzatory typu Ziegler jsou schopny polymerovat propylen
do vysokomolekularnich polymert s pravidelnou strukturou, vysokym bodem tani a
dobrymi mechanickymi vlastnostmi. Tento prikopnicky objev v oblasti Zieglerovych
katalyzatorti vedl k masové komercni vyrobé izotaktického polypropylenu spolecnosti
Montecatini (Milan, Italie) od roku 1957. Od té doby se stal polypropylen druhym
nejvyznamnéj$im termoplastem na svété, hned po polyethylenovych materialech. Natta
prisoudil rozdily ve vlastnostech riznych typt polypropylenu prostorovému uspotadani

substituentd.[? 3]

Stereochemickou strukturu polypropylenu Ize znazornit pomoci tzv. planarni formy
trans, kde jsou atomy fetézce umistény v roviné prolozené zakladnim fetézcem.
Izotakticky PP ma vSechny methylskupiny na stejné stran¢ této roviny, zatimco
syndiotakticky PP je ma stfidavé nad a pod rovinou. Polypropylen se statistickym
rozlozenim konfiguraci je oznatovan jako atakticky (Obr. 1). 2
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Obr. 1: stereochemicka struktura PP [&

UrCovani steroregularity polypropylenu (PP) se c¢asto provadi na zakladé
nerozpustnosti PP ve vroucim heptanu. Izotakticky PP je obvykle nerozpustny ve vroucim
heptanu, zatimco atakticky PP a stereoblokovy PP obsahujici jak ataktické, tak
1zotaktické segmenty fetézce jsou rozpustné. Podil PP nerozpustného ve vroucim heptanu
se nazyva index izotakticity a udava se v hm. %. Je vSak tfeba poznamenat, ze i

nizkomolekularni izotakticky PP miize byt ve vroucim heptanu rozpustny. 2!



Izotakticky PP, ktery je nejCastéji komerc¢né vyuzivany, méa methylskupiny
postrannich fetézcli ve stejné konfiguraci a na stejné strané polymerniho fetézce.
Pravidelné a opakujici se uspofadani piispiva k vysokému stupni Krystalinity
izotaktického polypropylenu, coz vede k dobrym mechanickym vlastnostem, jako je
tuhost a pevnost v tahu. @

Syndiotakticky PP mé obecné¢ hor$i mechanické vlastnosti a niz§i teplotu tani
izotaktickym PP. Dalsim faktorem, ktery ovliviiuje vlastnosti

[ 24

Ve srovnani S

se vyroba syndiotaktického PP provadéla pomoci Ziegler-Nattovych katalyzatort
zaloZzenych na vanadu. AvSak diky pokroku v oblasti katalyzatorii se v soucasnosti
vyuzivaji nové metalocenové katalyzatory, které pfinesly zlepSeni a umoznily Sirsi

komercializaci syndiotaktického PP. 23]

Podil ataktického polymeru se pohybuje v rozmezi 1-20 %. Pfitomnost ataktického
podilu snizuje teplotu tani, zhorSuje mechanické vlastnosti i odolnost PP proti
rozpoustédlim, ale zlepSuje razovou houzevnatost. Komercni atakticky PP, ktery
je amorfni, se pouziva jako surovina pro vyrobu chlorovaného PP, lepidel a také k izolaci
elektrickych kabelt. Pro vétsinu dal$ich aplikaci, véetné zvlaknovani, je vyzadovan vyssi
index izotakticity nez 95. Vlastnosti riiznych typa PP srovnava Tab. 2. 24

Tab. 2: Vlastnosti izotaktického, syndiotaktického a ataktického PP [2

Vlastnost Izotakticky Syndiotakticky Atakticky
Hustota, g/cm?® 0,92 - 0,94 0,8-0,91 0,85-0,90
Bod téani, °C 165 135 -
Rozpustnost v uhlovodiku pti 20 °C nerozpousti se stiedni vysoka
Pevnost vysoka stiedni velmi nizka

Polypropylen je termoplasticky, krystalicky polymer o stupni krystalinity 60 az 75 %.
Hodnota Mw obchodnich typu byva 100 000 az 600 000 (ma relativné Sirokou distribuci
molekulovych hmotnosti; Mw / Mn je az 9), izotakticky podil obchodnich typu byva
94 az 98 %, b.t. 160 az 170 °C. Vzhledem ke své krystalinité je PP nepruhledny. Bod tani
¢istého izotaktického PP je 176 °C. Syndiotakticky PP s krystalinitou 30 % ma bod tani
130 °C. Polypropylen mé nizkou hustotu (0,90 az 0,92 g-cm?). Youngv modul PP
je mezi 1100 a 1500 N/mm?. [2:4]

Podobné jako polyetylen (PE), i polypropylen (PP) ma v podstaté nepolarni strukturu.
Chemické odolnost PP je srovnatelnd s PE. PP je tedy odolny vic¢i témét vSem
organickym rozpoustédlim s vyjimkou silnych oxidantl. Pii zvySené teplot¢ mize PP
byt rozpustén v nepoldrnich rozpoustédlech, jako je xylen, tetralin a dekalin. Diky

10



ptitomnosti terciarniho atomu uhliku je PP chemicky méné& odolny nez PE. B! PP botna
Vv ketonech, uhlovodicich a esterech. I kdyz je PP podobny vlastnostmi vysokohustotnimu

polyethylenu (HDPE), existuji mezi nimi nékteré¢ vyznamné rozdily:

a) PP ma niZsi hustotou

b) PP ma vyssi teplotu méknuti, coz znamend, Ze je vhodné&jsi pro pouziti pfi
vyssich teplotach, kratkodobé odolny do 135 °C, dlouhodobé odolava 100 °C

c) PP ma vyssi pevnost v tahu a tlaku, je tvrdsi a odolngjsi viici odéru

d) PP je kiehky pfi teplotach pod 0 °C, coz znamena, ze je vhodny pro aplikace
pii teplotach nad 10 °C. Existuji vSak i modifikované typy PP, které jsou
odolné az do -7 °C

e) PP je citliv&jsi na oxidaci nez HDPE 2!

2.3 Horlavost polymeru

Hoflavost polymerd je jejich schopnost podporovat hoteni. Hoilavost polymerd je
mnohdy omezujicim faktorem pii jejich aplikaci. Pii vystaveni teplu nebo otevienému
ohni se mohou polymery zapalit a vyvolat pozar. To mize mit zavazné nasledky, jako je
materidlni poskozeni a ohroZeni ztraty na zivotech. Téméf vSechny organické polymery
jsou za urcitych podminek hotlavé. Dokonalé odstranéni hoflavosti polymeru je dosud

nerealné, stupeii hotlavosti lze viak riiznymi zptsoby snizit. (2]

Hofteni tuhych polymert je velmi slozity proces, ktery probiha v nékolika stupnich.
Primarné se polymer v Zaru pyrolyticky rozklada. Rozkladné produkty jsou po vzplanuti

spaleny, pti¢emz vznika teplo, které je opét z&asti vyuzito k dalii pyrolyze (Obr 2). 8

Condensed Phase

Vapor Phase
- A ~ 7 A -
Thermal Diffusion |
Decomposition Zone |
.
Solid |, A\ S — s
Polymer t W AT*;
| Pyrolysis Flame
Medting, Flow Zone Front

Direction of Feed to Fire

Obr 2: hoteni polymeri [°]

Hoflavost polymeru souvisi se strukturou stavebni jednotky vytvatejici polymer,
s povahou atomi, z nichz je polymer vystavén, i se strukturou polymeru jako celku.
Hofteni nejlépe odolavaji polymery, které spotiebuji na vznik plynnych produkti pyrolyzy

11



nejvice tepla a pfi oxidaci se naopak uvolni nejméné tepla. Plynné produkty s velkym
spalnym teplem budou vznikat z polymeru obsahujicich relativné velké mnozstvi vodiku.
Proto odolnost polymeru proti hoieni stoupa se stoupajicim molarnim pomérem uhliku
k vodiku polymeru. Bylo zjisténo, Ze polymery s aromatickymi fetézci jsou v tomto
sméru odolngj$i nez polymery s alifatickymi fetézci. Vyznamnou roli ma rozsah vétveni
a sitovani, typ vazebnych skupin, sklon k dehydrataci a ke tvorb¢ karboniza¢niho zbytku.
Hoflavost je dale podminéna povahou pfitomnych prvki. Nizsi hoflavost maji polymery
obsahujici prvky, jimz je pfisuzovan inhibi¢ni ucinek na hoteni, predevsim halogeny a
fosfor. Vyssi odolnost proti hofeni maji i polymery, které se pti vysokych teplotach
endotermicky rozkladaji za odstépeni vody. Ponévadz se hofeni polymeru uskuteciiuje
pouze na povrchu, je velikost povrchu ptistupného pyrolyze velmi dilezita pro rychlost
hoteni; proto filmy a vldkna hofi snadné&ji nez stejné materidly v kompaktni formé.
Naproti tomu tvorba zuhelnatélé bariérové vrstvy, kterd izoluje nezreagovany polymer
od tepla plamene, vyraznym zpisobem snizuje hoilavost. Takové vlastnosti maji

polymery s velkym obsahem aromatickych jader. 12!

2.3.1 Hodnoceni horlavosti

Pro hodnoceni hoflavosti polymeru byla vypracovdna fada metod. Velmi rozsifené a
vSeobecné pfijimané je stanoveni hoflavosti polymeru metodou kyslikového C¢isla
(CSN 640756). Standardni koncentrace kysliku v atmosféie je 21 %. Podstatou metody
kyslikového ¢isla je stanoveni limitni koncentrace kysliku ve smési s dusikem, pii které
jesté dochazi k zapaleni vzorku za standardnich podminek. Cim nizii je KC, tim je
material hotlavéjsi (Tab. 3). Material se oznaluje jako zapalitelny, je-li KC vzorku nizsi
nez 26. Kyslikové ¢islo materialu je vyjaddieno koncentraci kysliku, pfi niz material
po zapaleni do 3 minut uhasne, avSak pfi minimalnim zvySeni koncentrace kysliku bude
hoteni pokracovat dale. Metoda kyslikového ¢isla je pouZzitelnd pro plasty, folie, vlakna
a pryze. Hodnoty uvedené v tabulce jsou zavislé na druhu a rozsahu modifikace
zmekcovadly, pigmenty, plnivy, druhem pouzitého tvrdidla u reaktoplast apod. Pokud

neni uvedeno jinak, jde o polymer bez zmékéovadel, pigmentu a plniv. 271
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Tab. 3: Hoflavost riiznych materialfl vyjadfena kyslikovym &islem [

Kyslikové ¢islo

Materidl plast Vidkno
polyoxymethylen 14 az 15 -
polyethylenoxid 15 -
polyurethan leh¢eny 16,4 -
polymethylmethakrylat 17,3 -
polypropylen, polyethylen 17,4 16 az 18
polyakrylonitril, ABS 18 -
polystyren 17,8 az 18,1 -
polybutadien, polyisopren 18,3 -
celulosa bavinéna - 17 az 20
epoxidova pryskyfice vytvrzend anhydridy 20 az 22,5 -
polyurethan 20,2 -
dfevo (btiza) 20,5 -
polyvinylalkohol, PVC mék¢eny 50 % DOP 22,5 -
polyvinylfluorid 22,6 -
epoxidova pryskyrice vytvrzend diethylentriaminem 22,7 -
polyethylentereftalat 22,7 20 az 21
poly-3,3-bis(chlormethyl)oxetan 23,2 -
nenasycend polyesterova pryskyfice univerzalni 23,3 -
PVC mekéeny 30 % DOP 23,5 -
polyamid 6, polyamid 66 24 20 az 22
polykarbonat 27 -
polyfenylenoxid 28 az 30,5 -
polyvinylchlorid-co-akrylonitril - 29 az 30
polyarylensulfon (Ultrason S) 29 az 31 -
poly-m-fenylenisoftalamid - 28 az 30
fenolformaldehydova pryskyftice, polyimid 35 -
chloroprenovy kaucuk 40 -
polyethersulfon (Ultrason E) 41 -
polybenzimidazol - 41 az 42
polyvinylidenfluorid 43,7 -
polyvinylchlorid 45 az 47 37,1
polyvinylidenchlorid 60 -
polyethylen-co-chlortrifluorethylen 60 -
polytetrafluorethylen 95 -
polychlortrifluorethylen 95 -
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Dalsi metodou hodnoceni hoftlavosti je pomoci normy UL 94. Norma UL 94 byla
vyvinuta spole¢nosti Underwriters Laboratories ve Spojenych statech. Prvni test sleduje,
zdali plamen zhasne pii vertikalnim umisténi ty¢e [V-0 (nejméné hotlavé), V-1, V-2].
Druhy test sleduje vzorek stejného typu, ktery je podroben horizontalnimu testu
hoflavosti. Béhem horizontalniho testu je vzorek zapalen na jediné stran¢. Pokud plamen
béhem urcité doby zhasne, dostane material klasifikaci HB. V opacném piipadé,
nedostane polymer zadnou UL klasifikaci. !

Tab. 4: test vertikalni hotlavosti dle normy CSN EN 60695-11-10

Hodnoceni Vysvétleni

V-0 a) po odebrani zdroje plamene hofi max. 10 sekund

b) Zadné vzniceni Zarem po 30 sekundach

c) soucet doby dohofivani plamenem a doby dohofivani zhnutim po
druhém zapaleni neptesahuje 30 sekund

d) z polymeru neodkapavaji zadné kapky, které by zapalily bavinu

e) dohotivani plamenem a/nebo dohofivani Zhnutim nesmi dosdhnout na
vzorku K upinaci svorce

V-1 a) po odebrani zdroje plamene hoti max. 30 sekund

b) Zadné vzniceni Zarem po 60 sekundach

c) soucet doby dohofivani plamenem a doby dohofivani zhnutim po
druhém zapaleni nepiesahuje 60 sekund

d) zpolymeru neodkapavaji zadné kapky, které by zapalily bavinu

e) dohotivani plamenem a/nebo dohofivani Zhnutim nesmi dosdhnout na
vzorku K upinaci svorce

V-2 a) po odebrani zdroje plamene hoti max. 30 sekund

b) Zadné vzniceni Zarem po 60 sekundach

c) soucet doby dohofivani plamenem a doby dohofivani zhnutim po
druhém zapaleni neptesahuje 60 sekund

d) =z polymeru mohou odkapavat kapky, které mohou zapalit bavinu

e) dohotivani plamenem a/nebo dohofivani Zhnutim nesmi dosdhnout na
vzorku K upinaci svorce

Tab. 5: test horizontalni hotlavosti dle normy CSN EN 60695-11-10

Hodnoceni Vysvétleni

HB material musi vyhovét jednomu ze 3 kritérii:

a) nesmi hofet plamenem po oddaleni zdroje zapaleni

b) jestlize zkuSebni vzorky po oddaleni zdroje dale hoti plamenem nesmi
Celo plamene presahnout znacku 100 mm

c) zapaleni po délce 7,75 cm pii rychlosti niz§i nez 75 mm/min pro
vzorky s tloustkou mensi nez 3,0 mm

HB40 stejné kritéria jako HB, ale pokud celo plamene projde pfes znacku 100 mm,
nesmi linearni rychlost hofeni presahnout 40 mm/min
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2.3.2 Moznosti snizeni hoflavosti

Hoftlavost polymernich materiali ¢i povlakii se obvykle snizuje pomoci fyzikéalnich
i chemickych mechanismu: pfiddvanim nehoflavych materiald, retardéri hotfeni nebo
inhibici oxidaénich reakci v plynné fazi zachycovanim vzniklych volnych radikali. Casto
se pouziva kombinace vyse uvedenych metod. Nejvétsi oblibu si v§ak v poslednich dobé
ziskaly retardéry hoteni neboli latky, které zpomaluji nebo uplné¢ zabranujici hofeni.
Retardéry hoteni 1ze definovat jako latky, které méni zptisob pyrolyzy nebo modifikuji
oxida¢ni reakce diky snizeni rychlosti hotfeni, poptipad¢ dojde az k zastaveni hofeni.
Retardéry mohou byt bud inertni (a vykonavat funkci specifického druhu plniva

¢i zmékéovadla), nebo chemicky aktivni, schopné zabudovani do polymeru. I
Retardéry hoteni Ize rozdélit podle principu ptisobeni na fyzikdlni a chemické:
Fyzikalni retardéry horeni

Latky, které¢ snizuji hoflavost polymerti prostfednictvim fyzikalnich mechanismi.
Mohou vytvatet fyzickou bariéru mezi zdrojem hofeni a nehoflavou ¢asti materialu.
Bariéry zabrauji Sifeni tepla a plamene do hlubsich vrstev materialu, coz snizuje rychlost
hoteni. Nékteré retardéry hoteni funguji tim, ze pfi zahtati uvolnuji plyny (vodni paru
nebo oxid uhlicity), které mohou materidl ochlazovat nebo zabraiiovat piistupu
kysliku. @I

Chemické retardéry horeni

Snizuji hotlavost tim, ze pfimym zasahem do hoteni ovliviuji chemické procesy, jako
je uvoltiovani hoflavych plyni, oxidace a reakce mezi plamenem a materialem. Mohou
reagovat v plynné fazi a pusobit na hoflavé plyny v okoli hoficiho materialu. Reakce
mohou zahrnovat dekompozici hoflavych plyni nebo neutralizaci radikalt, které brani
hoteni. Dochazi ovSem k tvorbé vysoce toxickych a drazdivych produkti véetné CO.
Druhym typem reakci jsou reakce v pevné fazi zahrnujici latky, které zptisobi vytvoreni
vrstvy uhlikatého zuhelnatélého materidlu na povrchu polymeru. Tvorba této vrstvy
snizuje tvorbu koufe a dal3ich produktd nedokonalého spalovani. [°!

2.4 Retardéry hofreni a jejich €lenéni

2.4.1 Retardéry horeni na bazi halogent

Halogenované retardéry hoteni jsou nejucinnéjS$imi a nejuniverzalngjsimi zpomalovaci
hoteni. Halogeny jsou v periodické tabulce prvki v VII. skupiné. Patfi sem prvky jako
fluor, chlor, brom a jod. Stabilita vazby mezi uhlikem a halogenem se snizuje v potadi

F> CI > Br > I. Nejcasté€ji se pouzivaji bromované a chlorované retardéry hofteni,
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vzhledem K energiim vazeb uhliku s témito halogeny. Vazba mezi uhlikem a jodem je
prilis slaba, tudiz retardéry hotfeni obsahujici jod by nebyly schopny vydrzet vysoké
teploty. Naopak vazba uhlik-fluor je pfiliS silna a stabilni a jako retardér hoteni by byla
netcinnd. Bromované zpomalovace hofeni jsou castéji pouzivany nez chlorované
zpomalovace hoteni, jelikoZ jsou vSeobecné u¢innéjsi nez ty, které obsahuji analogické
slozky s chlorem, ale brom je drazs$i a ma mensi tepelnou a fotochemickou stabilitu jako
vysledek slabé vazby uhlik-brom. Mohou byt ptidavany do polymerniho systému jako
aditiva prostfednictvim smési nebo mohou byt zaclenény do hlavniho polymerniho

fetézce kopolymeraci. [ 6101

Halogenované retardéry hofeni pusobi Vv plynné fazi inhibici jedné nebo obou
radikalovych reakci, kde volné radikaly vodiku a hydroxylu reaguji s kyslikem: [®
H-+0,- 0H- 40
HO-+C0O0—-=CO,+H-

Obr. 3: radikalova reakce (reakce 1 — vrchni, reakce 2 — spodni)

Reakce 3 az 6 znazorfuji, jak halogenované retardéry hotfeni (znaceny R-X) inhibuji
hoteni. Reakce 3 zndzoriiuje radikaly, které vznikaji po dosazeni vazebné energie R-X.
Reakce 4 a 5 znaci, jak vznikaji halogen vodiky HX. Dale v reakcich 6 a 7 halogenvodiky
HX reaguji s vysoce energetickymi radikaly OH- a H- za vzniku nizkoenergetickych
halogenovych volnych radikali. Reakce 8 ilustruje, jak nizkoenergeticky halogenovy
radikal miize reagovat s uhlovodikem za vzniku halogenvodiku. [®

R—-X—R-+X-
X-+R-H—HX+R-:
H-+X-—HX
OH-+HX — H:0+ X -
H-+HX—H:+Br-

R—-H+X-—R-+HX

Obr. 4: radikalova reakce (reakce 3 — 8)

Mizou se spolu kombinovat i riizné latky (synergické latky), jejichZ uc¢inky se mohou
1 ndsobit. Ve spolupraci s halogenovymi slou¢eninami se pouziva napi. oxid antimonity
nebo boritan zine¢naty. Synergie je zZadouci i z toho diivodu, ze synergické latky snizuji
koncentraci halogenovaného retardéru hoteni. Mechanismus retardéru hotfeni na bazi

oxidu antimonu a halogenového retardéru znazoriuje reakce 9, kdy vznika
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trihalogenid antimonity. Halogenvodik zde vznika z pfedchozich reakci halogenovaného
retardéru s polymerem. [6]

HX + 5b203 — S5bhX3 + vedlejsi produkty

Obr. 5: vznik trihalogenidu antimonitého (reakce 9)

ShX; + 3 H-— SbX, + 3 HX
Sh + HO -— ShOH
ShOH + HO - — ShO + H,0

Obr. 6: Mechanismus trihalogenidu antimonitého (reakce 10 — 12)

Mezi piekdzky pouzivani halogenovanych zpomalovaci hoteni patii zvySena
produkce koute, uvoliiovani korozivnich plyntt HX a vliv na Zivotni prostfedi. Na druhou
stranu pouZivani retardéri hofeni na béazi halogend je levné a velmi wginné. [
V soucasnosti je znamo piiblizné 75 riznych komerc¢nich bromovanych retardéra hoteni.
Jsou rozd¢leny do 3 podskupin podle toho, jak jsou zabudovany do polymer: monomery,
reaktivni a aditivni pfisady. Monomery, jako tfeba bromovany styren nebo butadien,
se pouzivaji pti vyrobé bromovanych polymerd, které se smichédvaji s nehalogenovymi
polymery pted polymeraci. Reaktivni latky jsou ptimo chemicky navazany na polymer,
patii sem napt. tetrabrombisfenol A. Aditivni latky, napt. polybromované difenylethery,

jsou ty, které se ptidavaji k jiz vytvotenym polymertim. 10

2.4.2 Anorganické retardéry horeni

Do této skupiny retardérd hoteni spada Siroka Skala anorganickych latek, které mohou
pusobit v synergismu s ostatnimi retardéry hofeni. Anorganické slouceniny zahrnuji
hydroxidy kovu alkalickych zemin (pfedevS§im hofe¢naté a hlinité), oxidy antimonu,

boritan zine¢naty, cini¢itan, anorganické slouéeniny fosforu a grafit. (1% 1]

Hydroxidy kovi alkalickych zemin

Nejcastéji pouzivanymi jsou hydroxid hlinity Al(OH)3 a hydroxid hotecnaty
Mg(OH)2. Béhem procesu hofeni se z nich uvoliluje voda, ktera zabranuje exotermni
radikalni reakci. Dale dochézi k absorpci energie diky endotermickému rozkladu a vzniku
nehoflavého popelu na povrchu materidlu, ktery zamezuje uvoliovani hotlavych plynt
Z polymeru a ptenosu tepla na polymer. Mezi pfednosti hydroxidi kovil patii nizsi
vyrobni cena a to, Ze nejsou toxické. Na druhou stranu maji hydroxidy pomérné nizkou
ucinnost, coz vede k tomu, Ze je nutné je pouzivat ve velkych koncentracich (az 60 %),
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proto je vyhodnéjsi vyuZzivat je jako synergicky efekt s dal$imi retardéry hoteni. Vysoké

plnéni ma negativni vliv na mechanické vlastnosti. [2%

V takové situaci se retarda¢niho uc¢inku dosahuje fyzikalné€. Pouziti téchto retardéra
zpusobuje uvolnéni inertnich plynl,, coz snizuje koncentraci hotlavych plynd.
Ptilezitostn¢ se na povrchu polymerniho materidlu vytvoii keramicka nebo sklenéna

vrstva, ktera plisobi jako nehotlava bariéra. 1]
Hydroxid hlinity

Hydroxid hlinity je anorganicky retardér hoteni, ktery se vyznacuje vysokou uc¢innosti
a Sirokym spektrem pouziti. Pti teploté 200 °C dochazi k rozkladu, ktery zptisobuje 34,5%
ztratu vody. Béhem celého procesu hoteni dochazi k chladici endotermické reakci. Voda
a oxid uhli¢ity se nasledné odpaiuji, ¢imz se zfedi hotlavé plyny a vytvoii se bariéra

Al,O3, ktera piisobi jako bariéra mezi plamenem a polymerem. 4

Hydroxid hotecnaty

Lze jej pouzit v polymerech zpracovavanych pii vysSich teplotach, jako jsou
technické termoplasty a polypropylen (PP), diky lepsi tepelné stabilit¢ (nad 300 °C).
Casto se kombinuje s hydroxidem hlinitym. (']

Retardéry hofeni na bazi boru

Slouceniny boru jako je borax a kyselina boritd jsou znamé retardéry hofeni
ve vyrobcich z celulosy a v rlznych natérech. Vyznamnymi slouceninami boru jsou
boritan zine€naty, pentaboritan amonny, melamin boritan, oxid bority a dalsi boritany
kovii. Tyto retardéry hofeni maji mnohostranné vyuziti (multifunkéni retardéry hotent).
Firebrake neboli boritan zinecnaty se nejcastéji pouziva s PVC a halogenovanym
polyesterem. Mechanismus spoc¢iva v odbouravani vody a uvoliiovani kyseliny borité a
oxidu boru. Firebrake béhem hotfeni s PVC uvolni chlorovodik a reakci s boritanem
zine¢natym vznika hydrochlorid zine¢naty. Vysledkem je vznik skelné vrstvy na povrchu,
ktera ma za nasledek zhaSeni plamene. Retardéry hotfeni na bazi boru maji dalsi ptiznivé

vlastnosti, jako je vyrovnavani pH, inhibici koroze, konzervaéni schopnosti atd. [*?]
Retardéry hoieni na bazi kifemiku

Polymerni slou¢eniny obsahujici kiemik jsou méné hoflavé. Do této kategorie spadaji
napiiklad silikony, které vykazuji dobrou tepelnou stabilitu a odolnost. Tepelny rozklad
zpusobuje emise malych mnozstvi nebezpecnych plynti. Mohou byt naroubovany
na polymerni fetézec nebo vyuzity jako aditivni retardéry. [
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Obr. 7: Obecny chemicky vzorec silikonu

2.4.3 Retardéry horeni na bazi dusiku

Mezi piednosti retardérd hofeni na bazi dusiku patii skute¢nost, ze piisobi uz pti nizkych
koncentracich, nehoti za vzniku dioxant a furand, nekoroduji, maji dobrou UV stabilitu,
a nékteré z nich vykazuji vynikajici synergické Uc€inky s béZznymi zpomalovaci hoteni.
Na druhou stranu nevyhodou retardért hoteni na bazi dusiku je, ze se vazi na specifické
polymery. Nejcastéji pouzivanymi retardéry na bazi dusiku jsou aloxyaminy,

kyanuratové, boritanové a polyfosfatové soli melaminu a polyfosfore¢nan amonny. (1%

Nejvyznamnéj$imi retardéry hofeni na bazi dusiku jsou soli melaninu jako je
kyanurat, ktery nachazi uplatnéni pro termoplasty (polyuretany, polyestery a polyamidy)
I pro reaktoplasty (hlavné epoxidové pryskyfice). Rozsahla dvourozmérna sit’ vodikovych
vazeb mezi obéma chemickymi latkami drzi komplex pohromadé. Mechanismus
retardace hofeni spocivd v endotermickém rozkladu za vyvinu amoniaku, ktery fedi

kyslik a hoflavé plyny. Bylo oviem prokéazano, Ze se jedna o toxickou slou¢eninu, [0

Obr. 8: Vzorec melamin kyanuratu
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2.4.4 Retardéry horeni na bazi fosforu

Retardéry hoteni na bazi fosforu jsou nejpouzivanéjSimi retardéry hoteni. Ackoliv miizou
byt velice efektivni, nejsou efektivni pro pouziti v polymerech, které nemaji ve svém
fetézci atom kysliku jako tfeba polyolefiny. Do této skupiny se zahrnuji anorganické
(¢erveny fosfor, polyfosfore¢nan amonny), organické (organofosfatové estery, fosfonaty

a fosfinaty) a halogenované fosfaty (tris(chlorpropyl)fosfat, tris(2-chlorethyl)fosfat). (1%

Halogenované ptisobi predevsim v plynné fazi, kde zachycuji volné radikaly a
potlacuji exotermni proces. Nehalogenované naopak pusobi v pevné fazi za vzniku
popela. 0]

Anorganické retardéry s fosforem zahrnuji ¢erveny fosfor a polyfosfore¢nan amonny.
Cerveny fosfor se nejprve oxiduje za vzniku oxidu fosfore¢ného, ktery nasledné podléha
hydrolyze na kyselinu polyfosfore¢nou, jenz vytvaii polymerni fetézce a nasledné se
vytvoii ochranna vrstva zuhelnaténim. Ochrannou vrstvu tvofi vzajemné se prostupujici
sit€ oxidu uhliku a fosforu. Problémem ovS$em je reaktivnost ¢erveného fosforu ve vihkém
prostiedi, pfi némz vznikd toxicky fosfan. DalSimi nevyhodami anorganickych
fosforovych retardéri hofeni je Spatnd tepelnd stabilita a Spatnd kompatibilita

s matrici, [10-13]

Mezi halogenované latky patii tris(2-chlorethyl)fosfat, ktery se Siroce pouziva
Vv tuhych polyuretanovych a polyisokyanuratovych pénach, ve vétsiné tiid termosett,
v litych akrylatovych hmotach a v kompozitech dieva a pryskyfice. Dobie se rozpousti

ve vodé a miize byt nebezpedny pro Zivotni prostredi. 10 141

2.4.5 Intumescentni retardéry

Nejpravdépodobnéjsi nahradou za zpomalovace hofeni obsahujici halogeny jsou
intumescentni retardéry hoteni, diky své vysoké ucinnosti, nizké toxicité a malé tvorbé
koute. Slovo ,intumescence” pochazi z latinského ,intumescere”, coZ znamena
,,habobtnat“. Podobné je i chovani intumescentniho materialu pouzivaného pro zpomaleni
hoteni. Intumescentni retardéry pasobi v prvnich fazich hoteni, kdy se latka rozklada
za soucasné¢ho uvolilovani plynného paliva. Intumescentni proces je vysledkem
kombinace uhelnaténi a pénéni na povrchu materialu, kde vznikne porovita vrstva popela
chranici material. Intumescentni systémy se skladaji ze tii slozek: katalyzatoru - zdroje
kyseliny (napt. polyfosfore¢nan amonny), karboniza¢niho ¢inidla (hydroxyslouceniny

napf. pentaerythritol) a nadouvadla (napf. melamin). [* 2°!

KdyZ je intumescentni retardér hofeni vystaven vysoké teploté, zdroj kyseliny
se rozklada za vzniku silnych anorganickych kyselin. Tyto kyseliny maji vyznamny vliv

na dehydrataci karbonizacniho c¢inidla a na tvorbu uhlikové vrstvy. Nadouvani je
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klicovym procesem pfti tvorbé pény. Nadouvadlo je Casto organickou latkou, kterd se
pii rozkladu uvoliiuje ve formé plynu. Plynova faze tvoti pénovou strukturu. Vznikla
zpénéna uhlikata vrstva chrani polymery pied kyslikem a blokuje pruchod t€kavych latek,

¢imz potladuje vznik kouie a zabrafiuje Gniku $kodlivych latek do Zivotniho prostiedi. !

2.4.6 Vyuziti expandovatelného a expandovaného grafitu jako retardéru
hofeni

Uhlik je zédkladnim stavebnim prvkem organickych sloucenin a tvoii zaklad vSech zivych
organismi na Zemi. Uhlik m@ize tvofit t¥i hybridizované stavy: sp®, sp? a sp. Diky tomu
jsou vlastnosti uhliku velmi rozmanité. Zadny jiny prvek nedokaze vytvotit Sirokou skalu
odlisnych struktur jako je grafit, diamant, grafen, fulleren a nanotrubice. Obr. 9 ukazuje
ruzné formy uhlikovych nanomaterialt, které maji v pramyslovych aplikacich Siroké
vyuziti, naptiklad v elektronice, energetice, zdravotnictvi a materidlovém inzenyrstvi.
Tyto materialy jsou Casto vyhodnéjsi nez jiné materialy, protoze maji lepsi vlastnosti jako
tvrdost, chemickou odolnost a tepelnou stabilitu. Uhlikové nanomaterialy pfinaseji nové
moznosti v oblasti vyzkumu a vyvoje novych materidlii s vysokou vykonnosti a dalSich

primyslovych aplikaci. 28]
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Obr. 9: rizné formy uhlikovych nanomateriali ¢

Grafit se jako retardér hofeni pouziva hlavné ve dvou podobach: expandovany a

expandovatelny. %]

Expandovany grafit pfispiva k prodlouzeni ¢asu vzniceni diky vysoké tepelné
vodivosti. Expandovany grafit se pfipravuje smichanim pfirodniho namletého grafitu
V hmotnostnim poméru 1:1 s kyselinou sirovou. Smés je nasledné oxidovana
V nerezovém reaktoru peroxidem vodiku (H202) (50%). Po zreagovani se material umisti

do vakuové pece a expanduje pii teploté 850 °C asi 30 s, ¢imz vznika expandovany grafit,
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ktery ma véEtSi objem a vnitini povrch, nez pouhy mlety grafit. Vodivost je imérna
velikosti vlocek, vzniklych pii expanzi. Expandovany grafit se dale zbavuje necistot

pomoci Zihani. 7+ 2]

Expandovatelny grafit se v literatufe poprvé objevuje v roce 1841 pii analyze
krystalickych vlocek grafitu v roztoku kyseliny sirové. Vyrabi se ptisobenim kyseliny
sirové mezi jednotlivé vrstvy grafitu (tzv. interkalace), které nejsou spojeny kovalentnimi
vazbami a naslednou pfeménou na vlo¢kovy grafit v kombinaci s jinymi oxida¢nimi
¢inidly, jako je kyselina dusi¢na nebo manganistan draselny. Pii teplotach nad teplotou
expanze (kolem 170 °C) dochazi ke zvétseni objemu a tlaku diky rozkladu interkalatu a
nasledné se vytvoii porézni zuhelnatéla vrstva, kterd vytvaii nehotlavou bariéru s nizkou
hustotou mezi materialem a okolim. Interkalat si lze piedstavit jako kapalnou nebo
pevnou fazi, kterd je umisténa mezi vrstvami grafenu a pii zahtivani dochazi k preméné
na plynnou fazi. V ptipad¢ volné expanze miize byt kone¢ny objem mezi vrstvami nékolik
set krat vEtsi nez pivodni objem. ZvySeny tlak navic nuti jednotlivé vrstvy grafitu, aby
se od sebe odtrhly. ZvétSeni rozestupu grafenovych vrstev je vysledkem procesu ochrany.
Zuhelnatéla vrstva si navic zachovava vynikajici tepelnou odolnost. Nevyhodou je, ze
pii pozaru uvolnuje uréité mnozstvi toxickych plynt, jako je oxid siti¢ity a oxid dusny,
které zneciSt'uji Zivotni prostiedi a vdzné poSkozuji lidské zdravi. Dale bylo zjisténo, ze
pfi hofeni kompoziti se uvoliuje tézky popilek, ktery v diasledku snizuje odolnost
kompoziti proti ohni. Kromé toho je vySe popsany jev znamy jako "popcorn efekt", ktery
oznacuje ndhlou expanzi rozpinavého grafitu pfi nahlém vystaveni vysokému teplu, coz
expandovatelny grafit omezuje pro pouZiti pro polymery, které maji niz8i teploty
zpracovatelnosti. [ 15 18191
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3. CiL PRACE

Cilem bakalaiské prace byla ptiprava polypropylenu (PP) s riznym typem retardéru
hofeni o rozdilnych koncentracich. Byla provedena zkouska hoflavosti podle normy
UL 94 pro horizontalni a vertikalni test hofeni a zkouska rozpustnosti aditiv ve vodé
pomoci Soxhletovy extrakce. Zavérem bakalarské prace bylo porovnani vlivu obsahu
retardéri hofeni v polypropylenu na vyslednou hoflavost a vyluhovatelnost aditiv ze

vzorku.
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4. EXPERIMENTALNI CAST

4.1 Pouzité materialy

4.1.1 Exolit® AP 422
Exolit AP 422 je jemnozrnny polyfosfat amonny (polyfosforetnan amonny) od firmy

Clariant. Produkt je z velké casti nerozpustny ve vodé (5 g/l) a zcela nerozpustny
Vv organickych rozpoustédlech. Je bezbarvy, nehygroskopicky a nehotlavy. Pouziva se
do intumescentnich retardérti jako donor kyseliny. Mezi dalsi zakladni slozky bobtnacich
systému patii pojivo, donor uhliku (napf. pentaerythritol) a nadouvadlo (napt. melamin).
Teplota rozkladu je vyS$i nez 275 °C. Doporucend koncentrace pro pouziti

Exolitu AP 422 jako retardéru hoteni se uvadi v rozmezi 10 az 20 %. [20.21
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Obr. 10: vzorec polyfosfatu amonného

4.1.2 Exolit® AP 740

Jedna se o nehalogenovanou pfisadou na bazi polyfosfore¢nanu amonného, kterd je
ucinnd diky synergii fosforu a dusiku. Na rozdil od chlorovych nebo bromovych
zpomalovacti hofeni pisobi Exolit AP 740 zpomalovanim hofeni prostiednictvim
intumescence. To znamend, Ze se material zpomalujici hofeni pifi vystaveni plamene
zpéni a vytvoii se vrstva uhlikové pény. Napéné€nd vrstva poskytuje tepelné izolacni
ucinek, ktery chrani polymer a zamezuje dalSimu pfistupu kysliku. Rozpustnost
Exolitu AP 740 ve vodé je az 30 g/l. 122

4.1.3 Apyral® 20X

Jednd se o hydroxid hlinity od firmy Nabaltec, jehoZ chemicka cistota je minimalné
99,5 %, zbylé slozky tvofi oxid sodny a stopové mnozstvi zeleza a kifemiku. Vodna
suspenze ma diky slozkam oxidu sodného hodnotu pH 8-9. K rozkladu na oxid hlinity a
vodu dochazi pti 200 °C. Aby bylo splnéno kritérium UL 94 V-0, je tieba minimalni

hmotnosti koncentrace 67 %. [2°]
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4.1.4 Melapur® 200
Melapur 200 vyrabi firma BASF. Jde o melamin-polyfosfat, ktery pusobi jako

bezhalogenovy zpomalova¢ hofeni. Lze pouzit samostatné nebo synergicky s jinymi
materialy. Teplota rozkladu piesahuje 355 °C. Rozpustnost Melapuru 200 ve vod¢ je
mensinez 0,1 g/l. Melapur 200 se nejcastéji pouziva pro polyamidy (PA), kde je zapotiebi
koncentrace vy$si nez 25 % pro splnéni UL 94 V-0. 24
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Obr. 11: vzorec melamin polyfosfatu

4.1.5 Expandovatelny grafit

Vrstevnatd struktura grafitu je interkalovana kyselinou sirovou. Nize je uveden TGA
zaznam rozkladu/expanze expandovatelného grafitu poskytnuty jako vyvojovy vzorek.
Dle TGA zdznamu zac¢ina expanze nad teplotou 170 °C, pficemz nésleduje prudky pokles
hmotnosti vzorku, ktery je zpiisoben expandovanim grafitu a jeho naslednym vznosem a
spadenim z platinové panvicky. Grafit, ktery pivodné mél vloc¢kovity tvar za¢ne bobtnat
a prodluzovat se, vytvari se Cervikovita vlakna nebo fetézce n€kolikanasobné delsi, nez
je velikost piivodnich &astic. [°]
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Obr. 12: TGA kiivka expandovatelného grafitu, (40-600 °C, ohtev 20 °C/min,
atmosféra vzduch)

Obr. 13: Expandovatelny grafit a) pted a b) po TGA méfeni
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4.2 Priprava granulatu a zkusebnich télisek

Tab. 6: pfipravené smési PP s retardérem hoteni

koncentrace (%)

oznaceni

smési PP f; leltz Angg?l V?g:;i?y leggur eXpaI;‘iZ;/i?telny hydrotalcit AE: (;I;:,to pentaerytritol
PP1 100,00 - - - - - - - -
PP 2 100,00 - - - - - - - -
EX10 90,00 10 - - - - - - -
EX 20 80,00 20 - - - - - - -
EX30 70,00 30 - - - - - - -
AP 25 74,50 - 25 0,5 - - - - -
AP 45 54,10 - 45 0,9 - - - - -
AP 65 33,70 - 65 1,3 - - - - -
MEL 15 | 85,00 - - - 15 - - - -
MEL 25 | 75,00 - - - 25 - - - -
MEL 35 | 65,00 - - - 35 - - -
GR 8 91,43 - - - - 8 0,57 - -
GR18 | 80,71 - - - - 18 1,29 - -
GR28 | 70,00 - - - - 28 2,00 - -

EX740 | 65,00 - - - - - - 35

INT 65,00 15 - - 15 - - - 5
SYNEX 10| 44,10 10 45 0,9 - - - - -
SYN EX 20| 34,10 20 45 09 - - - - -

Pro piipravu smési retardéru hoteni s PP matrici byl pouzit laboratorni dvousnekovy
extrudér od firmy Brabender. Zafizeni Brabender je specialné navrzeno
pro homogenizaci, kompaundaci a piipadné modifikace termoplastickych materialu.
V extrudéru dochézi k taveni plastické hmoty pti urcité teploté a tlaku, nasledné dochazi

K promichani jednotlivych slozek smési pomoci $nekd.

Teplota zpracovani byla u vétSiny vzorkl stanovena na 190 °C krom¢ vzork, které
obsahovaly expandovatelny grafit. Do extrudéru byly pfidany rtizné koncentrace PP
MOSTEN GB 218 s retardéry hoteni a ¢istého PP, v souladu se slozenim smési uvedenym
v Tab. 6. Celkova hmotnost kazdého vzorku byla 50 g. B€hem procesu bylo dulezité
sledovat teplotu a rychlost $nektl, aby se doséhlo co nejhomogennéjsi smési.
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Obr. 14: znazornéni kiivky toCivého momentu a teploty pfipravovaného vzorku
Vv zavislosti na ¢ase

Obr. 15: zatizeni Brabender pro kompaundaci vzorkl

Po dokonceni kompaundace byly vzorky rozemlety na granule, aby se ziskal co

nejvice homogenni materidl pro nasledné lisovani.

Pro dosazeni pozadovanych rozmért desticek o tlouStce 1,6 mm pro testovani byl
pouzit specidlni zplisob zpracovéani granuldtu. Proces zahrnoval vyuziti lisu s topnymi
deskami, které umoznily vytvoftit desticky s poZzadovanymi rozméry. Teplota topnych
desek byla nastavena na 180 °C. Proces lisovani télisek trval pfiblizné¢ 6 minut dokud
nebyl material pteveden do formy taveniny, nasledné bylo mozné dotdhnout lis a v této

poloze materidl setrval po dobu 60 vtefin. Po dokonceni procesu lisovani byly vzorky
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umistény do chladiciho lisu na dobu 30 vtefin, coz zajistilo rychlé ochlazeni a stabilizaci
materidlu. Z jednotlivych desti¢ek bylo nutné vysekat téliska na zkousku hoteni o $ifce
15 mm.

Celkem bylo ptipraveno 7 sad vzorki o celkovém mnozstvi 18. Prvni sada pfedstavuje
2 vzorky Ccistého polypropylenu. Druhd sada obsahovala PP a Exolit AP 422
0 koncentracich 10, 20 a 30 %. Tteti sada zahrnovala PP s Apyralem 20X o koncentracich
25,45 a 65 % a stearan vapenaty, ktery je zde pouzit diky svym lubrika¢nim vlastnostem.
Ctvrta sada obsahovala 15, 25 a 35 % Melapuru 200 s PP. Pata sada byla pfipravena
smichanim PP s expandovatelnym grafitem o koncentracich 8, 18 a 28 % a hydrotalcitem,
ktery slouzi jako absorbér toxickych plynil. Sesta sada je piikladem vzorku, na kterém
byla testovana intumescence. Jeden vzorek obsahoval 35 % Exolitu AP 740, ve kterém
jiz byla namichéna aditiva, jenz vytvaii intumescentni efekt. Druhy vzorek byl smichan
z Exolitu AP 422 o koncentraci 15 %, dale Melapuru 200 o stejném mnozstvi a
pentaerythritolu o koncentraci 5 %. Posledni sadou vzorkd, jsou vzorky na kterych byl
sledovan synergicky efekt. Byly pfipraveny 2 vzorky, z nichz oba obsahuji PP, 45 %
Apyralu 20X a Exolit AP 422 o koncentracich 10 a 20 %.
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4.3 Popis provadéného testu horeni podle normy UL 94
Vzorky byly testovany zkouskou plamenem vychézejici z normy CSN EN 60695-11-10,

Zkouseni pozarniho nebezpedi - Cast 11-10: Zkousky plamenem - Zkouska plamenem
0 vykonu 50 W pii vodorovné a pfti svislé poloze vzorku. Test se provadél v digestoti
s odtahem. Po dokonceni hoteni kazdého télesa byl zapnut odtah a digestof odvétrana.
Zkusebni téliska byla na jednom konci upevnéna ve vodorovné a v druhé cCasti testu
ve svislé poloze. Volny konec zkuSebniho vzorku byl vystaven piisobeni zkuSebniho
plamene z Bunsenova kahanu. U vodorovné upevnénych vzorki byla zjistovana linearni
rychlost hofeni, zatimco u svisle upevnénych vzorkl byla pozorovana doba dohofivani
plamenem a doby dohotivani zhnutim (zdali material samovolné€ zhasne) a odkapavani
hofticich ¢asti.

Vzorky byly ptfed testem hoilavosti ponechany po dobu 72 hodin v komote
pro kondicionovani pfi teploté 23 °C a relativni vlhkosti 50 %.

4.3.1 Zkouska horeni ve vodorovné poloze
Na kazdém zkuSebnim vzorku byly vyznaceny dvé Cary kolmo na podélnou osu
zkuSebniho téliska ve vzdalenosti 25 mm + 1 mm a 100 mm + 1 mm od konce, ktery byl

vystaven pusobeni zkusebniho plamene.

Zkusebni vzorek byly upevnén na konci vzdalen€j$im od 25milimetrové znacky, aby
podélna osa zkuSebniho vzorku byla vodorovna. K pfipravenému vzorku byl ptiloZen
kahan, jehoz osa trubice svirala uhel 45° + 2° k vodorovné roving. Poloha kahanu byla
nastavena, aby plamen zasahoval volny konec zkuSebniho vzorku v délce pfiblizn¢ 6 mm.
Zkusebni plamen putisobil na vzorek po dobu 30 s = 1 s nebo byl oddalen v ptipadé, kdy
¢elo plamene dosahlo znacky 25 mm diive nez za 30 s. V okamziku dosazeni dané znacky
bylo spusténo zafizeni na méfeni Casu. Byla zaznamenana doba t v sekundach a

poskozend délka vzorku L.
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Obr. 16: zatizeni pro zkousky ve vodorovné poloze

4.3.2 Zkouska horeni ve svislé poloze

Oproti ptedchozimu testu zde byly pouzity bavinéné polstaiky, které se pred pouzitim
musely kondicionovat v exsikatoru po dobu nejméné 24 h. Zkusebni vzorek byl uchycen
za hornich 6 mm sv¢ délky, aby podélna osa zkusebniho vzorku byla svisle a spodni konec
vzorku byl 300 mm = 10 mm nad vodorovné umisténym bavinénym polstarkem

0 rozmérech 50 mm x 50 mm x 6 mm a hmotnosti maximaln¢ 0,08 g.

Osa trubice kahanu byla udrZovéna ve svislé poloze a plamen byl vodorovné pfisunut
k Siroké strané zkusebniho vzorku. Plamen byl pfilozen, aby ve své ose ptisobil na stied
dolni hrany zkuSebniho vzorku a usti trubice kahanu bylo 10 mm + 1 mm pod timto
bodem. Kahan se v této vzdalenosti ponechal po dobu 10 s + 0,5 s, pfi¢emz byl posunovan
ve svislé roviné podle toho, jak se ménila délka nebo poloha zkuSebniho vzorku. Pokud
dochézelo k odkapavani materidlu, sklonil se kahan pod thlem 45°, aby se zamezilo

tomu, ze kapky by kapky padaly do trubice kahanu.

Po pftilozeni plamene ke zkuSebnimu vzorku na dobu 10 sekund se kahan ihned
odstavil. Poté se zaCala meéfit doba dohofivani plamenem t1 v sekundach. Byla
zaznamenana hodnota t1 a to, zda vznikly roztavené kapky, a pokud ano, zda zapalily

bavlnénou vrstvu.

KdyZ hoteni vzorku uhaslo, byl znovu pfiloZen zkuSebni plamen na dobu 10 s + 0,5 s.

Po této dob¢ se opét odstavi kahan a zacne se méfit doba dohotivani plamenem t2 a doba
dohofivani zhnutim t3 (hofeni materialu v pevném skupenstvi bez plamene, avSak
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S vyzafovanim svétla ze zony hoteni). Opét se zaznamena, jestli roztavené kapky zapalily

bavlnu a jestli zkusebni vzorky odhotely az k upinaci svérce.
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Obr. 17: zatizeni pro zkousky ve svislé poloze
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4.4 Stanoveni vyluhovatelnosti aditiv ze vzorki pomoci
Soxhletovy extrakce

Soxhletova extrakce je metoda extrakce latek z pevnych vzorkd pomoci rozpoustédel,
kterd umoziuje ziskat Cistou latku z velkého mnozstvi vzorku. Metoda Soxhletovy
extrakce se pouziva predevsim k extrakci pfirodnich produkti, jako jsou rostliny, kofeny
nebo semena, ale i k extrakci syntetickych latek. [26]

Aparatura potifebna ke Soxhletoveé extrakci se sklada z varné banky s kulatym dnem,
ktera je umisténa tésn¢ nad topnym hnizdem, dale Soxhletova extraktoru, ktery ma v sobé
umisténou patronu. Na extraktor byl nasazen chladic¢, ke kterému byly piipojeny hadice
pro pfivod a odvod vody. Do baiiky bylo nalito pfiblizné 100 cm?® rozpoustédla —
destilované vody. Rozpoustédlo ve varné bance bylo zahiivano, pii¢emz dochazelo
k odpatovani rozpoustédla a vzniklé pary nasledné kondenzovaly v chladi¢i a stékaly
do patrony, kde se nachazel navazeny pevny vzorek (8 g). Rozpoustédlem se poté
extrahovala rozpustna slozka vzorku, a vznikly roztok se vracel zpét do banky, kde se
proces opakoval, dokud nebylo vytvofeno dostatecné mnozstvi extraktu (z ¢asovych
divodu bylo provedeno pouze 7-8 cykld). Vzorek byl vzdy extrahovan ¢istym
rozpoustédlem, zatimco ve varné bance zistavaly netékavé slozky vyextrahované
ze vzorku. Po skonéeni extrakce bylo rozpoustédlo odpaieno, ¢imz se ziskala Cista

extrahovana latka. [2°]

Mezi hlavni nevyhody extrakce v Soxhletové extraktoru patfi zna¢nd Casova
naro¢nost metody, kterd v n¢kterych ptipadech presahuje 20 h. Dalsi nevyhodou je, ze
vétSinou neni mozné pouzit smés rozpoustédel, protoZze rozpoustédla maji rozdilné

teploty varu. [?6]
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Obr. 18: aparatura pro Soxhletovu extrakci

Obr. 19: odpatfovani rozpoustédla na varné desce

34



5. VYSLEDKY A DISKUZE

5.1 Zkouska plamenem ve vodorovné poloze

Tab. 7: Vysledky zkousky plamenem v horizontalni poloze: d [mm] pfedstavuje tloustku
vzorku, dal$i 3 sloupce popisuji priabéh hoteni, t [s] popisuje dobu hofeni, L [mm] znaci
délku odhotelé ¢asti vzorku a v [mm/min] je vypocitana rychlost hofeni

hofi po oddaleni plamen dosahl plamen doséahl .
vzorek |d [mm] plamene znacky 25 mm  znacky 100 mm [s] LImm] v mm/min]
1,62 ANO ANO ANO 117 75,0 38,46
PP1 1,65 ANO ANO ANO 116 75,0 38,79
1,59 ANO ANO ANO 107 75,0 42,06
PP 2 1,62 ANO ANO ANO 101 75,0 44,55
1,72 ANO ANO ANO 134 75,0 33,58
GR 8 1,72 ANO ANO ANO 138 75,0 32,61
1,85 ANO ANO ANO 128 75,0 35,16
GR18 |1,67 ANO ANO ANO 129 75,0 34,88
1,78 ANO ANO ANO 103 75,0 43,69
GR28 1,82 ANO ANO ANO 106 75,0 42,45
1,87 ANO ANO ANO 127 75,0 35,43
1,39 ANO ANO ANO 95 75,0 47,37
MEL 15 |1,47 ANO ANO ANO 91 750 49,45
1,48 ANO ANO ANO 90 75,0 50,00
1,34 ANO ANO ANO 104 75,0 43,27
MEL 25 |1,52 ANO ANO ANO 92 750 48,91
1,37 ANO ANO ANO 104 75,0 43,27
1,54 NE ANO NE - - -
MEL 35 |1,45 NE ANO NE - - -
1,48 NE ANO NE - - -
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Tab. 8: Vysledky zkousky plamenem v horizontalni poloze: d [mm] pfedstavuje tloustku
vzorku, dal$i 3 sloupce popisuji pritb¢h hoteni, t [s] popisuje dobu hoteni, L [mm] znaci
délku odhotelé ¢asti vzorku a v [mm/min] je vypocitand rychlost hoteni

hoti po oddaleni plamen dosahl plamen dosahl .
vzorek | d [mm] plamene znacky 25 mm  znacky 100 mm tls] Lmm] v [mm/min]

1,54 NE ANO NE - - -

EX10 |1,58 ANO ANO ANO 145 75,0 31,03

1,66 ANO ANO ANO 139 75,0 32,37

1,50 ANO ANO NE 79 36,3 27,57

EX20 |1,37 ANO ANO ANO 130 75,0 34,62
1,53 NE ANO NE - - -

1,28 ANO ANO NE 102 53,7 31,59

EX30 [1,34 ANO ANO NE 76 39,9 31,50
1,31 NE ANO NE - - -
1,61 NE ANO NE - - -
AP 25 |1,68 NE ANO NE - - -
1,78 NE ANO NE - - -
AP 45 |1,66 NE ANO NE - - -
1,58 NE ANO NE - - -
APG5 |1,77 NE ANO NE - - -
1,67 NE ANO NE - - -
SYll\IOEX 1,71 NE ANO NE - - -
1,81 NE ANO NE - - -
SYIZ\IOEX 1,88 NE ANO NE - - -
1,68 NE ANO NE - - -
EX 740 |1,61 NE ANO NE - - -
1,61 NE NE NE - - -
INT |1,64 NE ANO NE - - -
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Hotlavost vSech vzorkli byla métena podle zkousky UL 94 v horizontalni i vertikalni
orientaci. Pro kazdé méfeni byl natoCen videozdznam z hoteni kazdého vzorku, z né¢hoz
byly zjiStény potfebné casy. V piipadé horizontdlniho hoteni byl zaznamenan cas
od piekroc¢eni znac¢ky 25 mm az do zhasnuti plamene ¢i piekroceni zna¢ky 100 mm.

U vertikalniho testu byly zaznamenany doby dohotivani po odebrani zdroje plamene.

Z namétenych dat vyplyva, ze vSechny vzorky splnily pozadavek pro klasifikaci jako
HB, jelikoZ rychlost hofeni u Zadného z nich neptfesahovala 75 mm/min. PfisnéjSim
typem Klasifikace je HB40, kdy rychlost hofeni nesmi ptfesahovat 40 mm/min. Danou
klasifikaci nespliuje vzorek ¢istého polypropylenu, ktery nebyl zpracovan na extrudéru,
ale byl pfipraven lisovanim pfimo z granulatu. Mezi dal$i vzorky, které nesplnily HB40
patii expandovatelny grafit o koncentraci 28 % a vzorky s Melapurem 200
0 koncentracich 15 a 25 %. Do skupiny vzorkd, které po odebrani plamene hotely
nejpomaleji patii vzorek s expandovatelnym grafitem o koncentraci 8 % a to primérné
33,10 mm/min a déle vzorky s Exolitem AP 422, jejichZ rychlost hofeni se zvySujici se
koncentraci aditiva pfili§ neméni a byla stanovena na 31,55 mm/min (pro vzorek
s koncentraci 30 %), ale bylo dokazano, ze Sifeni plamene pro vzorky s vyssi koncentraci
Exolitu AP 422 se zastavilo diive nez doslo k piekroceni hranice 100 mm. Naopak
nejvyssi rychlosti Sifeni plamene dosahovaly vzorky c&istého polypropylenu (u PP
pfipraveného na dvoj$nekovém extrudéru byla rychlost hoteni 38,63 mm/min a u PP
ptipraveném piimym lisovanim granulatu 43,31 mm/min), expandovatelného grafitu
snejvyssi koncentraci dosahovala rychlost hofeni 42,52 mm/min a Melapuru 200
S nejniz$i pripravenou koncentraci, kde rychlost hoteni odpovidala 48,94 mm/min. T¢lesa
Cistého PP, expandovatelného grafitu s koncentraci 28 % a Melapuru 200 s koncentraci
15 % shotela do 2 minut po zapaleni. Tteti skupinou vzorki jsou vzorky, u kterych doslo
po odebrani plamene k vyhasnuti plamene. Jedna se o vzorek Melapuru 200 s koncentraci

35 % a pro vSechny vzorky Apyralu 20X, synergickych i intumescentnich vzorkd.

Obr. 20: zaznam horizontalniho hofeni pro vzorek s Exolitem AP 422 o koncentraci 30 %
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Z vyslednych hodnot lze vidét, ze jednim z dilezitych parametrti retardace hoteni je
tloustka vzorkid. Vzorky s Melapurem 200 dosahovaly nejmensi tloustky a méfeni
rychlosti hoteni ji bylo do zna¢né miry ovlivnéno. DalSim dilezitym faktorem je
koncentrace pridaného aditiva. Pro vétSinu vzorkl plati, ze s pfidavkem aditiva roste
schopnost retardace hoteni. U vzorku s expandovatelnym grafitem bylo ovSem
pozorovano, ze s rostoucim piidavkem aditiva byla rychlost hofeni vyssi, coz miize byt
zpusobeno vEtsi tvorbou napénéné vrstvy popela, ktera iniciovala dals$i hofeni. Naopak
u vzorkt s Exolitem AP 422 bylo prokazano, ze s rostouci koncentraci aditiva se rychlost

hofeni neménila.

Po ukonceni hofeni byly pozorovany rizné typy vrstev na vybranych vzorcich.
U expandovatelného grafitu dochazi k vyraznému zvétSeni objemu a vytvaii se
nadychana vrstva, ktera ucpava prostory, kudy by plamen dale pronikal. Na povrchu
intumescentnich vzorkl se utvofila nabobtnald zuhelnatéld vrstva uhliku s izola¢nimi

vlastnostmi. V piipadé Apyralu 20X doslo ke vzniku keramické vrstvy.

Obr. 21: vznikla napénéna vrstva u expandovatelného grafitu
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Obr. 22: vznikla zuhelnatéla vrstva u intumescentniho retardéru

Obr. 23: vznikla keramicka vrstva u Apyralu 20X
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5.2 Zkouska plamenem ve svislé poloze

Tab. 9: Vysledky zkousky plamenem ve svislé poloze: d [mm] piedstavuje tloustku
vzorku, tyat; [s] uvadi dobu hofeni po prvnim a druhém zapaleni, dalsi 2 sloupce popisuji
pribéh hoteni, v poslednim sloupci je uveden piislusny klasifikaéni stupen

kapky zapalily odhoielo ke  klasifikaéni

vzorek difmm] - tls] BBl g svorce stupefi

1,67 58 - ANO ANO -
PP 2

1,73 97 - ANO ANO -
GR 8

165 88 - ANO ANO -

1 47 -
MEL 35 60 3 ANO ANO

166 69 - ANO ANO -

154 5 4 NE NE V-0
EX 30

154 4 46 ANO NE V-2

1,57 -
AP 65 5 0 0 NE NE V-0

165 O 0 NE NE V-0

161 7 0 NE NE V-0
SYNEX 10

1,72 1 0 NE NE V-0

190 4 1 NE NE V-0
SYN EX 20

1,84 23 2 NE NE V-1

1,62 0 0 NE NE V-0
EX 740

164 O 0 NE NE V-0
INT 165 4 0 NE NE V-0

1,69 1 1 NE NE V-0

Pro vertikélni test hofeni byl vybran pouze jeden vzorek zkazdé sady (v piipadé
intumescentnich a synergickych vzorkli oba). Vzorky s ¢istym PP a vzorek obsahujici
grafit celé vzplaly jiz pfi prvnim zapaleni a dohofely az k upinaci svorce. V ptipadé
Melapuru 200 musel byt jeden ze dvou vzorkd zapalen nadvakrat. Nejdéle hotel vzorek
s expandovatelnym grafitem a to v praméru 92,5 sekund. Nejrychleji probihalo hoteni
uvzorku bez piidavku aditiv, kde vzorek shotel za 58 sekund. Je ovSem nutné
podotknout, ze kazdy vzorek nebyl stejné dlouhy. Z vyse zminénych hofticich téles vzdy
odpadavaly kapky hoticiho materialu, které zapalily bavinény polstafek umistény

pod vzorkem, proto neni mozno je klasifikovat Zadnym stupném hoilavosti.

Zbytek vzorkt obdrzel klasifikaci V-0, V-1 nebo V-2. Béhem meéfeni zadny z
nasledujicich vzorkli neodhotel az ke svorce. V ptipad¢ Exolitu AP 422 doslo béhem
jednoho méteni k odkapavani hoficich ¢asti télesa, které zapalily bavinény polstarek
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umistény pod vzorkem a bylo mozné vzorek s Exolitem AP 422 klasifikovat jako V-2.
A zaroven u tohoto vzorku soucet doby dohofivani plamenem a doby dohotivani zhnutim
po druhém zapaleni nepiesahoval 60 sekund, ¢inil jen 46 sekund. U vzorku obsahujiciho
45 % Apyralu a 20 % Exolitu AP 422 dohoftival plamen po prvnim zapaleni 23 sekund,
coz ho zaradilo do kategorie V-1. Jako nejucinngjsi retardéry hoteni se prokazaly vzorky
Apyralu 20X o koncentraci 65 % a Exolitu AP 740 o koncentraci 35 %, kde po odebrani

plamene vzorek okamzité piestal hotet.

Obr. 24: zaznam vertikadlniho hofeni pro vzorek s expandovatelnym grafitem o
koncentraci 8 %
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5.3 Zkouska rozpustnosti aditiv ve vodé pomoci
Soxhletovy extrakce

Tab. 10: namétené a vypocitané hodnoty rozpustnosti vzorkl ve vodé

vzorek Mroztok [§] ~ Mextrahovana titka [O] [glzfggtg ?/S;dy]
GR38 93,21 0,02 0,021
MEL 35 89,36 0,03 0,034
EX 30 80,50 0,18 0,224
AP 65 95,74 0,01 0,010
SYNEX 10 (96,01 0,08 0,083
SYNEX 20 100,52 0,15 0,149
INT 87,90 0,22 0,250
praskovy EX | 96,21 0,43 0,447

Pomoci metody Soxhletovy extrakce byla stanovena rozpustnost poZadovanych latek
z vychozi smési. Byla provedena soucasna méteni na dvou Soxhletovych extraktorech
pro dva vzorky. Kazdé méteni probihalo ptiblizné po dobu 5 hodin. VSechny uvedené
latky jsou omezené rozpustné, az témeét nerozpustné v daném rozpoustédle. Méfeni
probihalo se stejnymi vzorky jako v pfipadé¢ vertikdlniho testu hoteni, krom¢& PP
s Exolitem AP 740 (tabelovana rozpustnost je stanovena az 30 g/l), navic bylo ale

zaclenéno méteni rozpustnosti praskového Exolitu AP 422 bez polymerni matrice.

Z naméfenych dat vyplyva, Ze nejvice rozpustny material byl Exolit AP 422.
Rozpustnost Exolitu AP 422 v praskové formé byla stanovena na 0,447 g/100 g vody,
zatimco rozpustnost Exolitu AP 422 v PP matrici byla pouze polovicni a Cinila
0,224 g/100 g vody. V materialovych listech pro Exolit AP 422 je uvedena rozpustnost
0,500 g/100 g vody.

Exolit AP 422 byl dale obsazen v intumescentnim vzorku. Intumescentni vzorek ale
navic obsahoval pentaerythritol, ktery mad za standardnich podminek tabelovanou
rozpustnost 5,66 g/100 g vody. V ptipadé navazky 8 g vzorku bylo ve vzorku 0,4 g
pentaerytritolu a vyrazné ptispél k celkové rozpustnosti 0,250 g/100 g vody.

U vzorkt slozenych z PP s Exolitem AP 422 a Apyralem 20X bylo pozorovano, ze
rozpustnost byla ptiblizn¢ dvakrat vétsi v ptripad€ vzorku s dvojnasobné vétsi koncentraci
Exolitu AP 422.

Nejméné rozpustnymi materidly byl vzorek PP s Apyralem 20X, Melapurem 200 a
expandovatelnym grafitem. U vzorku s Apyralem 20X byla rozpustnost
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0,010 g/100 g vody. Ve vzorku byl rovnéz obsazen stearan vapenaty, ktery ma
tabelovanou hodnotu rozpustnosti 0,004 g/100 g vody. Tabelovana hodnota rozpustnosti
Apyralu 20X je 9-10° g/100 g vody. Samotny Al(OH)s je nerozpustny, ale aditivum
obsahuje 0,007 hm. % NaxO, ktery je vod¢ rozpustny. Rozpustnost vzorku
s Melapurem 200 byla stanovena na 0,034 ¢g/100 g vody. Tabelovana hodnota
rozpustnosti samotného Melapuru 200 je 0,05 @/100 g vody. Rozpustnost
expandovatelného grafitu byla stanovena na 0,021 g/100 g vody, tabelované hodnoty pro

expandovatelny grafit a hydrotalcit uvadeji, ze obé latky jsou zcela nerozpustné.
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6. ZAVER

Na zéakladé¢ provedené literarni reSerSe byly popsany aktualni moznosti sniZzeni hoflavosti
polyolefinti a nejbéznéjsi typy retardérti hoteni na béazi halogenti, anorganickych latek,
dusiku, fosforu a expandovaného a expandovatelného grafitu. U kazdé skupiny retardéra

hoteni byl popsan mechanismus piisobeni.

V experimentalni ¢asti byl testovan vliv slozeni a koncentrace retardéru na hotlavost
vzorki aditivovaného polypropylenu. Byly vybrano pét riznych komerénich aditiv, které
slouzi jako retardéry hoteni. Pii zkouSkach v horizontalni poloze se stanovovala rychlost
hofeni a bylo zjisténo, ze vSechny vzorky splnily Klasifikaci HB. Klasifikaci V-0 pro
vertikalni test hofeni obdrzel vzorek s Apyralem 20X, dale vzorek s kombinaci retardérii
hofeni, které puisobi synergicky a to Apyralu 20X a Exolitu AP 422 s koncentraci
Exolitu AP 422 10 %, vzorek s Exolitem AP 740 a intumescenéni systém piipraveny
kombinaci Exolitu AP 422, Melapuru 200 a pentaerytritolu. Jako nejucinngjsi retardér
hoteni se prokazal vzorek s Exolitem AP 740 — intumescen¢ni systém na bazi polyfosfatu
amonného a vzorek s Apyralem 20X s koncentraci 65 % rozkladajiciho se endotermickou
reakci za vzniku vodni pary, kterd fedi spalitelny plyn a oxidu hlinitého tvoficiho kryci
vrstvu zpomalujici hofeni. Synergicky efekt Apyralu 20X a Exolitu AP 422 se vyrazné
neprojevil a nejvyhodnéjsi zlistdva samostatné pouziti Apyralu 20X. Déle byla zkoumana
vyluhovatelnost aditiv ze vzorkli ve vodé pomoci Soxhletovy extrakce. ZjiSténi
rozpustnosti aditiv ve vodném prostiedi pomaha posoudit potencialni environmentalni
dopad a stabilitu aditiv ve vod¢. Vysledky naznacily, ze n¢ktera aditiva (Exolit AP 422,
pentaerytritol) vykazuji vétsi rozpustnost, coz je dulezité z hlediska potencialniho
uvolnovani aditiv do zivotniho prostfedi. Mezi nejvice rozpustna aditiva se zafadil
Exolit AP 422, jehoz rozpustnost ve vzorku s PP byla poloviéni oproti rozpustnosti
Exolitu AP 422 samostatné v praskové formé a byla 0,224 g/100 g vody. Dalsi rozpustnou
komponentou je pentaerytritol, ktery byl soucasti intumescen¢niho systému. Rozpustnost
vzorku intumescen¢niho systému byla stanovena na 0,250 ¢g/100 g vody, ubytek
hmotnosti vzorku ¢inil piiblizné 3,1 %. VSechny ostatni vzorky vykazaly nizkou
rozpustnost ve vode¢.

V ramci provedeného vyzkumu byl vzorek Apyralu 20X s koncentraci 65 % prokazan
jako nejoptimalné;si retardér hofeni pro polypropylen z hlediska jeho schopnosti odolavat
hofeni a udrzovat stabilitu ve vodnim prostfedi. Krom¢ uc¢innosti je pro porovnani
vhodnosti retardérti hoteni dilezity i vliv retardérti hofeni na mechanické vlastnosti,
predevsim pro vzorky, které obsahuji vyssi koncentrace retardéra hofeni. Proto by bylo
vhodné do dalSich vyzkumu zahrnout napt. testy pevnosti v tahu, tvrdost nebo méfeni
viskozity.
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SEZNAM POUZITYCH ZKRATEK A SYMBOLU

PP — polypropylen

PE — polyethylen

PA — polyamid

PVC — polyvinylchlorid

GR — expandovatelny grafit

MEL — Melapur 200

EX — Exolit AP 422 nebo Exolit AP 740

AP — Apyral 20X

SYN EX — systém obsahujici Apyral 20X a Exolit AP 422
INT — intumescencni systém

LDPE — nizkohustotni polyethylen

HDPE — vysokohustotni polyethylen
LLDPE - linearni nizkohustotni polyethylen
Mw — hmotnostné stiedni molekulova hmotnost
M — ¢iselné stiedni molekulovd hmotnost
KC — kyslikové ¢&islo

CO - oxid uhelnaty

HX — halogenvodik

Al>03 — oxid hlinity

R-X — alkyl halogenid

UV — ultrafialové zareni

pH - vodikovy exponent

TGA - termogravimetricka analyza
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