Posouzeni méricich moznosti pristroje Identipol

(vypracovano ve zku$ebni laborato¥i Ustavu makromolekularni chemie v Praze)

Uvod

Ptistroj identiPol byl vyvinut firmou Lacerta Technology Ltd. za u¢elem rychlé a jednoduché
identifikace termoplastickych materiald. Pfistroj pracuje na principu kombinace metod
dynamicko-mechanické analyzy a diferencialni skenovaci kalorimetrie. Hlavni vyhodou
posuzovaného pristroje je malé mnozstvi zkoumaného materialu nutné pro méfeni (1-2
granule), rychlost a jednoduchost méteni a z toho vyplyvajici cenovéa vyhodnost méieni.
M¢tfenymi parametry je ztratovy faktor Tan Delta a rozdil teplot Delta T, ze kterych jsou
vyhodnocovany teplota skelného ptfechodu Tg a teplota tdni Tm. Navic je vyhodnocena
hodnota End Point, coz je teplota, pfi které ptistroj jiz neni schopny méfit tuhost materialu
diky jeho pfili§ nizké viskozité.

Experimentalni ¢ast
Po dohod¢ se zadavatelem byly pro testovani vybrany nasledujici materialy:

1. PP
LDPE

HDPE1 (MFI=4 g/10min)
HDPE2 (MFI=0,4 g/10min)
LLDPE

PAG

PET

PS

ABS
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Tyto materily byly testovany v identifikaénim modu pfistroje, kdy po méfeni ptistroj
porovnd hodnoty Tg, Tm a End point s databdzi zdkladnich polymert a na zaklad€ nejvétsi
shody identifikuje vzorek.

Dale byly z téchto materialii ptipraveny nasledujici polymerni smési v daném hmotnostnim
poméru:

10. PP/HDPE 50/50

11. PP/PET 50/50

12. PP/PS 90/10

13. PP/PS 50/50

14. HDPE1/HDPEZ2 50/50

Ptipravené polymerni smési byly také otestovany v identifikaénim modu pfistroje.
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Z vybraného polypropylenu byla dale vytvotfena referencni sada méteni (10 jednotlivych
meéfeni stejného materialu) pro méfeni v médu Quality Assurence (QA).

Vysledky
Identifikace

V identifika¢nim moédu pristroje byly zméfeny vyse uvedené Cisté polymery. S vyjimkou
HDPE a PS byly vSechny materialy piistrojem jednoznacné a spravné identifikovany.

V piipadé obou métenych typtt HDPE byl material identifikovan nejednoznacné¢ jako HDPE
nebo LLDPE. Linearni typ nizkohustotniho polyethylénu (LLDPE) byl naopak identifikovan
jako LDPE. PS byl identifikovan nejednoznacné jako PS nebo ABS. Naméfené kiivky
spole¢né s naméfenymi hodnotami jsou ukazany na Obr. 1-9.

a7 Test Parameter Comparison Plot =R EEE

* Stiffness

End point

PS PVC-U

PMMA
PET-G cET
PAG PAS6 i
LLDPE

LDPE
AB@DPE

Delta T Tm

PET
PASS
PAS
PA%S

pat®” + TanDelta Tg

Ps
PP L
PTG PMMA

T3

Obr. 1. Namétené teplotni zavislosti tuhosti, rozdilu teplot a ztratového faktoru pro PP.
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Batch:ldpe 100 bw (In-House)

Grade: ()
Sample |Tested On Operator Best Match Tm Tg End point
1 7.5.2019 10:45:12 PC55\mereni LDPE 110,1] Neni ¢islo 105,3
Average: 110,1 Neni &islo 105,3
Std. dev.




Obr. 2. Namétené teplotni zavislosti tuhosti, rozdilu teplot a ztratového faktoru pro LDPE.
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Batch:HDPE (In-House)
Grade: ()
Sample |Tested On Operator Best Match Tm Tg End point
1 18.4.2019 11:05:44 PC55\mereni HDPE, LLDPE 136,9] Neni &islo 133,8
2 18.4.2019 11:36:37 PC55\mereni HDPE, LLDPE 137,9] Neni &islo 134,8
3 18.4.2019 12:01:25 PC55\mereni HDPE, LLDPE 137,6] Neni &islo 134,5
Average: 137,5 Neni ¢islo 134,3
Std. dev. 0,5 Neni¢€islo 0,5

Obr. 3. Naméfené teplotni zavislosti tuhosti, rozdilu teplot a ztratového faktoru pro HDPEI.



= =R =

a5 Test Parameter Comparison Plot

’&&m‘,m“w
. * Stiffness
~—
= End point
"—
N
—
PS Psvc-u
PG PMMA -
- PAGE
PAS oo
LLDPE
LDPE —
gl
Delta T Tm
PP
PET
PASE
PAS
PASS
LLDPE
LDPE |
| HoPE
i o e
o v-c'.‘“"“m F
LT
£ + TanDelta Tg
PVC-U
PP g
£ PMMA
AGS 8
pab’
ABS
T T T T T
0 50 100 150 200 250 300 350
R}

Batch:hdpe hya600 (In-House)

Grade: ()
Sample |Tested On Operator Best Match Tm Tg End point
1 7.5.2019 11:02:13 PC55\mereni HDPE, LLDPE 137,1] Neni ¢islo 133,8
Average: 137,1 Neni ¢islo 133,8
Std. dev.

Obr. 4. Namétené teplotni zavislosti tuhosti, rozdilu teplot a ztratového faktoru pro HDPE2.



a2 Test Parameter Comparison Plot

o]

W
. «  Siffness
T d
'**w,.,&_\hw End point
—
’\AV”""-‘-*.»E. .
= PPP\/C-U
— PMMA -
.= PAGE
e PA4E
. LLDPE
LDPE e
| aed
Delta T m
|
PP
PET
PAGE
PAS
PAZE
LLDPE
LDPE
| HDPE
",
y st S SN
e + TanDelta Tg
/40‘// o
PVC-U =
PP
PETGir PMMA
W e %
ABS
T T T T T T T 1
0 50 100 150 200 250 300 350
T

Batch:lldpe (In-House)

Grade: ()
Sample |Tested On Operator Best Match Tm Tg End point
1 24.7.2019 11:25:22 PC55\mereni LDPE 119,8] Neni ¢islo 115,6
Average: 119,8 Neni &islo 115,6
Std. dev.

Obr. 5. Namétené teplotni zavislosti tuhosti, rozdilu teplot a ztratového faktoru pro LLDPE.
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Batch:pa ultramidb50I (In-House)

Grade: ()
Sample |Tested On Operator Best Match Tm Tg End point
1 7.5.2019 12:03:39 PC55\mereni PAB 219,8 747 212,8
Average: 219,8 74,7 212,8
Std. dev.

Obr. 6. Namétené teplotni zavislosti tuhosti, rozdilu teplot a ztratového faktoru pro PA6.
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Grade: ()
Sample |Tested On Operator Best Match Tm Tg End point
7.5.2019 11:39:36 PC55\mereni PET 2412 942 2314
Average: 241,2 942 2314
Std. dev.

Obr. 7. Namétené teplotni zavislosti tuhosti, rozdilu teplot a ztratového faktoru pro PET.
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Batch:PS Krasten 171 (In-House)

Grade: ()
Sample |Tested On Operator Best Match Tm Tg End point
1 7.5.2019 10:18:54 PC55\mereni PS, ABS| Neni ¢islo 1177 1291
Average: Neni Cislo 17,7 1291
Std. dev.

Obr. 8. Namétené teplotni zavislosti tuhosti, rozdilu teplot a ztratového faktoru pro PS.
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Batch:abs2 (In-House)

Grade: ()
Sample |Tested On Operator Best Match Tm Tg End point
1 24.7.2019 14:54:54 PCS55\mereni ABS]| Neni ¢islo 1271 143,8
Average: Neni ¢islo 1271 1438
Std. dev.

Obr. 9. Namétené teplotni zavislosti tuhosti, rozdilu teplot a ztratového faktoru pro ABS
kopolymer.
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V piipad¢ polymernich smési byly jiz vysledky horsi. V ptipad¢ smési PP/HDPE 50/50
pfistroj material identifikoval jako HDPE (Obr. 10.).
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Batch:pphdpe5050 (In-House)
Grade: ()

1
350

Sample |Tested On Operator Best Match Tm Tg End point
1 7.6.2019 11:47:53 PC55\mereni HDPE 138,5] Neni ¢islo 145,2
Average: 138,5 Neni éislo 1452

Std. dev.

Obr. 10. Naméiené teplotni zavislosti tuhosti, rozdilu teplot a ztratového faktoru pro smés

PP/HDPE 50/50.

Prekvapivé vSak i obé€ ostatni smési, tj. PP/PET 50/50, PP/PS 50/50, byly pfistrojem
identifikovany jako HDPE (Obr. 11 a 12).
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Batch:pppet5050 (In-House)

Grade: ()
Sample |Tested On Operator Best Match Tm Tg End point
1 7.6.2019 12:08:26 PC55\mereni HDPE 150,8] Neni éislo 148,2
Average: 150,8 Neni Eislo 148,2
Std. dev.

Obr. 11. Naméiené teplotni zavislosti tuhosti, rozdilu teplot a ztratového faktoru pro smeés

PP/PET 50/50.
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Batch:pspp5050 (In-House)

Grade: ()
Sample |Tested On Operator Best Match Tm Tg End point
1 7.6.2019 11:12:55 PC55\mereni HDPE 148,9] Neni éislo 1456
2 7.6.2019 11:28:27 PC55\mereni HDPE 151,8] Neni éislo 1476
Average: 150,3 Neni ¢islo 146,6
Std. dev. 2,0 Neni ¢islo 1,4

Obr. 12. Namétené teplotni zavislosti tuhosti, rozdilu teplot a ztratového faktoru pro smés

PP/PS 50/50.
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Zajisténi kvality

Mod meéteni kvality materidlu (Quality Assurance) byl testovan na polypropylénu. Po deseti
métenich Cistého PP nutnych pro vytvoreni referencni sady dat byla zméfena smés PP/PS
90/10. Jedno z provedenych méteni (vzorek €. 1) vykazovalo vyrazné odchylky a bylo
vyhodnocovacim softwarem vyfazeno z referencni fady. Teplotni zavislosti ztratového
faktoru z t€chto méfeni jsou znazornény na Obr. 13
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Obr. 13. Teplotni zavislosti ztratového faktoru z deseti individualnich méfeni na ¢istém PP.

Na zakladé statistického zpracovani kiivek ztratového faktoru software ptistroje vyhodnocuje
hodnotu QIS, ktera je urcujici pro hodnoceni kvality testovaného materialu. Hodnota 10 znaci
zcela identické materialy. Materialy s hodnotou QIS 7-10 software vyhodnocuje jako
vyhovujici. Na Obr. 14 jsou shrnuty vysledky vSech méteni pro testovany PP. Vzorky &islo 1-
10 predstavuji Cisty PP a vzorky 11 a 12 odpovidaji smési PP/PS 90/10. Z uvedenych dat je
patrné, Ze QIS hodnoty pro ¢isty PP se pohybuji v rozmezi 7,2-10 s primérem 9,1. Pfidani
10% PS do PP se projevilo vyraznym sniZenim hodnoty QIS na 5,4 resp. 3,4 a vzorky smési
PP/PS 90/10 tak byly vyhodnoceny jako nevyhovujici.
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Obr. 14. Vyhodnoceni méfeni v modu Quality Assurance (vzorky ¢islo 1-10 jsou Cisty PP a
vzorky 11 a 12 odpovidaji smési PP/PS 90/10).
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Obr. 15 pak ukazuje srovnani teplotnich zavislosti ztratového faktoru a tuhosti pro vzorek ¢.
9, tj. ¢isty PP s hodnotou QIS 10, a vzorek 11 odpovidajici smési PP/PS 90/10 s hodnotou
QIS 5,4. Z namétenych zavislosti je patrné, ze pfistroj je schopen pomérné citlivé zachytit
minoritni piidavek PS, ktery se projevil jak zvySenou tuhosti pti nizSich teplotach tak novym
pikem v zavislosti ztratového faktoru v oblasti Tg polystyrénu (cca 115 °C).
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Obr. 15. Teplotni zavislosti ztratového faktoru a tuhosti pro ¢isty PP (vz. 9) a smés PP/PS
90/10 (vz. 11).
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Indikace toku taveniny

Moznost ptistroje odhadnout index toku taveniny (MFi — melt flow indication) z chovani
materidlu béhem lisovani vzorku byla testovana na polypropylénu. Kalibrace méteni byla
provedena pomoci péti riznych typti PP se znamym indexem toku taveniny MFI v rozmezi 3
—20 g/10 min (230°C, 2,16 kg). Ziskané kalibra¢ni parametry jsou ukazany na Obr. 16.

identiPol MFI [=n =R =

Calibration Calculation

Material PP (Polypropylene) v| Testreference PP Moplen HP501/: [:J

Instrument (4171531 ] Tmoud 2230 C

Mould Factor 0,156 g/10s/C Tm 1654 T

Melt Factor -1,3457 g/10s/°C

Offset 2541616 g/ 10s MFi 58 a/10s
Re-calibrate... ][ sae | [ RecaluateMFi

Obr. 16. Kalibrace indikace toku taveniny.

Vysledna kalibra¢ni ukazuje (Obr. 17), ze piistroj dokaze urcit hodnotu MFi v dobré shodé
S realnymi hodnotami indexu toku taveniny MFI. Jedinou vyjimkou byl extruzni typ PP

s velmi nizkym indexem toku taveniny (MFI=0,85 g/10 min). V tomto pfipad¢ identiPol
poskytl nerealné zaporné hodnoty MFi (Cerveny bod na Obr. 17), nebo neposkytl hodnotu
MFi viibec, nebot’ nebyl schopen vyhodnotit data z lisovani vzorku (No mould detected).

25

Equation y =a+ b*
Plot MFi
Weight Instrumental
20 4 |Intercept -0,38435 + 0,50336
Slope 1,03247 +0,0566
Residual Sum of Squares 14,78167
Pearson's r 0,99552
154 |R-square (cOD) 0,99106
Adj. R-Square 0,98809
0
= 10
5
0
o
I I I I 1
0 5 10 15 20 25

MFI (g/10 min)

Obr. 17. Indikace toku taveniny (MFi) riznych typu PP v zavislosti na realnych hodnotach
indexu toku taveniny MFI.
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Zavér

Na zakladé€ provedenych méteni 1ze konstatovat, ze piistroj identiPol je schopny pomérné
spolehlivé identifikovat zdkladni termoplasty. Silnou strankou pfistroje se zda byt porovnani
podobnosti neznamého materidlu s vytvofenym souborem referencnich dat v médu Quality
Assurance. V tomto moddu je ptistroj schopen pomérné citlivé rozlisit i minoritni kontaminaci
jinym polymerem. Otdzkou zlstava schopnost pfistroje rozlisit rizné typy popftipad¢ i Sarze
jednotlivych polymert, zejména riznych polyolefinti. Odpovidajici testovani by vSak
vyzadovalo ¢asove narocné vytvoreni nékolika referen¢nich sad méteni pro jednotlivé typy
polymerti a jejich nasledné porovnani, coz presahuje ramec této zakladni studie.

Ptistroj je dale schopen na zakladé provedené kalibrace pomérné piesné odhadnout hodnotu
indexu toku taveniny méfeného materialu, pokud hodnoty redlného MFI nejsou pfili§ nizké.
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