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Abstract

Recycling of LD-polyethylene - the effects of thermo-
oxidative ageing and extrusion

Systematic recycling of plastics requires methods that enables the quality of the recycled
material to be specified. Such methods can be achieved by simulating recycling processes
where recycling of polymers can be described as repeated cycles of ageing with process-
ing in between.

The purpose of this master’s thesis was to simulate recycling of a lightly stabilized LD-
polyethylene, and to investigate if a combination of thermooxidative ageing and extru-
sion affects the plastic in a different way as compared to pure thermooxidative ageing.
A study of the effects of devolatilization in the extruder on the degradation of the
recycling material was also carried out.

The material used in the experiment was a lightly stabilized LD-polyethylene from Neste.
The plastic was exposed to accelerated thermooxidative ageing in a forced-air oven at
90°C. The ageing time in cach cycle was 216 hours after which the plastic was processed
by extrusion. Samples were prepared after each ageing and extrusion, respectively. The
samples were analysed by tensile testing, GPC (Gel Permeation Chromatography), IR
(Infrared Spectroscopy), MER (Melt Flow Rate), and DSC (Differential Scanning Calori-

metry).

The results clearly showed that repeated thermooxidative ageing alone did not affect a
lightly stabilized LDPE by far as much as a combination of ageing and extrusion did.
The material that was exposed to pure thermooxidative ageing did not show any signs
of degradation even after nine cycles of ageing. As a comparison, the material that was
exposed to both thermooxidative ageing and extrusion was severely degraded already
after three cycies.

The present study also indicated that devolatilization in the extruder increases the rate
of degradation of LDPE in a recycling process. On the whole, the extrusion conditions
seem to be of great importance in recycling of plastics.
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Sammanfattning

Atervinning av plastmaterial pa ett storskaligt och systematiskt siitt kriiver metoder som
gor det mojligt att faststilla kvaliteten pa det atervunna materialet. Sddana metoder kan
baseras pa simulerade atervinningsprocesser dir tervinningen av polymera material kan
ses som upprepade cykler av aldring med mellanliggande bearbetning.

Syftet med detta examensarbete var att studera hur en littstabiliserad LD-polyeten pé-
verkas under upprepade atervinningscykler samt att underséka om en kombination av
extrudering och termooxidativ aldring paverkar materialet annorlunda 4n enbart upp-
repad termooxidativ aldring. Dessutom undersoktes huruvida avgasning vid extrudering
av atervinningsmaterialet inverkar pd nedbrytningsférloppet.

Materialet som anvindes var en littstabiliserad LDPE frin Neste. Plasten utsattes for
accelererad termooxidativ &ldring i vérmeskap vid 90 °C och full luftgenomstrémning.
I varje cykel dldrades plasten i nio dygn varefter den bearbetades med extruder och for-
mades till tunna band. Provuttag gjordes efter varje bearbetning och efter varje aldring.
Proverna analyserades med dragprov, GPC (Gel Permeation Chromatography), IR
(Infrared Spectroscopy), MFR (Melt Flow Rate) samt DSC (Differential Scanning
Calorimetry). :

Resultaten har tydligt visat att enbart upprepad termooxidativ aldring inte paverkar en
ldttstabiliserad LDPE i lika hog grad som en kombination av bearbetning och aldring.
Materialet som enbart utsatts for upprepad aldring har efter nio Aldringscykler inte
uppvisat nagon tendens till nedbrytning. Detta skall jimforas med de resultat som visar
att det material som utsatts for en kombination av bearbetning och termooxidativ &ldring
redan efter tre cykler var kraftigt nedbrutet.

Resultaten tyder ocksa pa att avgasning vid extrudering paskyndar nedbrytningsférloppet
hos LDPE. Overhuvud taget #r det troligt att extruderingsforhallandena spelar stor roll i
en atervinningsprocess av det har slaget.



1 Inledning

1.1 Bakgrund

I takt med att det allmidnna miljomedvetandet viixer sa stills allt htgre krav pa tkad
tervinning. Dessa krav giiller inte minst polymera material vars produktionsvolymer i
dagsliget dr mycket stora.

For att kunna atervinna plastmaterial i storre skala och pd ett mer systematiskt stt in vad
som gors idag sd krivs metoder som gor det mdjligt att faststilla kvaliteten pa returmate-

rialen.

Med detta som bakgrund pdgir i Vistsverige ett forskningsprojekt, Atervirming av poly-
mera material, med méilsittningen att utarbeta modeller for specifikation av itervinnings-
bara polymerer. Dessutom skall bearbetningens inverkan pa forvintad livslingd under-
sOkas. Arbetet i projektet baseras pa simulering av dtervinningsprocesset.

I projektet som finansieras av Avfallsforskningsradet medverkar enheten for material-
teknik pa SP, tre institutioner vid Chalmers Tekniska Hogskola samt Plast och Gummi-

tekniska Institutet.

12 Syfte

Detta arbete r det tredje examensarbetet inom ramen for det ovan ndmnda projektet som
utforts pd SP. Syftet med arbetet var att studera hor en Littstabiliserad LD-polyeten pa-
verkas under upprepade atervinningscykler samt att underséka om en kombination av be-
arbetning och termooxidativ éldring paverkar materialet annorlunda #n enbart upprepad
termooxidativ &ldring. Dessutom undersoks huruvida avgasning vid extrudering av ett
dtervinningsmaterial inverkar pd nedbrytningsforloppet.

1.3 Experiment

For experimentet anvindes en littstabiliserad IDPE fran Neste. Den termooxidativa
aldringen utfordes i virmeskap vid 90 °C och full luftgenomstrémning. I varje cykel
aldrades plasten i nio dygn vilket motsvarar minst 3-4 &r vid 25 °C [1]. Materialet be-
arbetades med extruder och formades till tunna band.

Provuttag gjordes efter vatje bearbetning och efter varje dldring. Proverna analyserades
sedan med féljande metoder:

< Dragprovning

< GPC, Gel Permeation Chromatography

< FT-IR, Fourier Transform Infrared Spectroscopy
4 MFR, Melt Flow Rate

< DSC, Differential Scanning Calorimetry




2 Aldring och nedbrytning av plaster

Nir ett materials egenskaper éndras med tiden séiger man att materialet &ldras. For poly-
mera material kan dessa fordndringar ha manga olika orsaker och man brukar dela in
aldring i tv huvudtyper:

< Fysikalisk ldring[2,3,4]

<> Kemisk aldring[5,6,7]

2.1 Fysikalisk aldring

Fysikaliska &ldringseffekter dr egentligen en f6ljd av att polymermolekylerna strivar
efter att uppnd termodynamisk jamvikt. Detta innebir att polymeren med tiden bildar en
allt titare struktur och ett synligt tecken pa fysikalisk dldring &r dérfér volymminskning.

Plastprodukter tillverkas i allméinhet genom att plasten véirms upp till temperaturer dér de
liitt kan formas varefter de kyls snabbt. Under den snabba kylningen har polymermole-
kylerna ingen chans att ordna sig utan kommer i den férdiga produkten att befinna sig
langt fran termodynamisk jamvikt. Under aldringen, dvs produktens brukstid, ér tempera-
turen oftast si 14g att molekylernas rérlighet ér starkt begransad men molekylerna ndrmar
sig dndd, om dn mycket langsamt, jimviktsliget.

Detta giller for sdvil amorfa polymerer som for amorfa delar i semikristallina polymerer.
Semikristallina polymeter fériindras dven i de kristallina omradena genom s k sekundér
kristallisation. Detta innebir en langsam kristallisation efter snabbkylningen som resul-
terar i en kristallinitetstkning med okad densitet och minskad volym som féljd.

Fysikalisk aldring sker vid olika temperaturer fér amorfa och kristallina polymerer.
Amorfa polymerer aldras fysikaliskt endast vid temperaturer under glasévergéngs-
temperaturen, Tg, medan for kristallina polymerer detta kan ske vid temperaturer upp
till smilttemperaturen, Tm.

Det finns édven tecrier [8] som menar att amorfa delar som befinner sig néra kristalliterna
i en semikristallin polymer har hogre Tg dn amorfa delar en bit ifran kristalliterna. Detta

innebir att dessa omraden néira kristalliterna kommer att ldras fysikaliskt &ven vid tem-

peraturer ¢ver polymerens "normala” Tg.

Egenskapsforindringarna hos polymera material som aldrats fysikaliskt brukar mérkas pé
tkad E-modul och stréickspénning, minskad krypning och spénningsrelaxation m m.

Det br papekas att effekterna av fysikalisk dldring mestadels &r timligen smi for amorfa
polymerer. For kristallina polymerer ar effekterna av s k sekundir kristallisation nigot
stérre men innebdr oftast inga stora foriindringar av materialets egenskaper. |

Det ir ocksa viktigt att pipeka att effekterna av fysikalisk dldring dr reversibla, Detta
innebiir att man genom att upphetta amorfa polymerer Sver Tg och kristallina polymerer
dver Tm, eller i vissa fall med mekanisk deformation, kan eliminera aldringseftekterna.
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2.2 Kemisk aldring

Om ett material till foljd av aldring uppvisar kemiska fordndringar i molekylstrukturen
brukar man tala om kemisk aldring. Dessa fordndringar dr till skillnad frin dem som sker
vid fysikalisk Aldring irreversibla, Kemiska fordndringar av det hir slaget benéimns ofta
nedbrytning och exempel pa olika typer av nedbrytning ér:

< Termisk nedbrytning

< Termooxidativ nedbrytning

< Fotooxidativ nedbrytning

< Nedbrytning genom hydrolys

< Biologisk nedbrytning

De flesta plaster bryts férmodligen ned genom paverkan av flera av dessa mekanismer.
Inom ramen for detta arbete behandlas endast termooxidativ nedbrytning.

2.2.1 Termooxidativ nedbrytning

Syre iir ett synnerligen reaktivt &mne som reagerar med det mesta och polymera material -
utgér hirvidlag inga undantag.

Termisk oxidation av polymerer forléper med fri radikalmekanism och oxidationen sker
oftast automatiskt dd polymeren triffar pa syre. Man talar dérfér om autooxidation.

Oxidationen kan via ett antal reaktionssteg leda till bland annat kedjebrott och tvirbind-
ning.

2.2.2 Reaktionsmekanismer

Minga radikalreaktionskedjor, och sa dven autooxidationskedjan, kan delas in i tre
stadier:

< Initiering

< Propagering

< Terminering
Initiering
For att autooxidationskedjan skall starta krivs att fria radikaler finns néirvarande. Meka-
nismer for hur dessa primiirt genereras vet man inte s mycket om. Man tror att virme el-

ler en kombination av virme och mekanisk pdverkan genererar dessa priméra radikaler.
Tinkbara forslag till mekanismer 4r:

RH —2 5 Re+He )

RH + Oy —2 5 Re +HOOs @)
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Strukturella felstiillen som dubbelbindningar och peroxider som byggs in vid polymerisa-
tionen samt frimmande partiklar som katalysatorrester anses allmént vara kéltlor till bild-
ning av fria radikaler.

Propagering

Alkylradikalen (Re) frin initieringssteget reagerar mycket snabbt med syre och bildar en
peroxyradikal (ROOs). Denna abstraherar i sin tur eit vite frin polymermolekylen under
bildning av en hydroperoxid och en ny alkylradikal (Re).

Re + 02 —— ROO» 3

ROOQOs + RH —— ROOH + Re “4)

Dessa reaktioner bildar en cykel dér alkylradikalen som bildas i reaktion 4 kan reagera
med en ny syremolekyl: ‘

K)/\

F/\/

Hydroperoxiden som bildas kan sénderdelas till radikaler som sedan reagerar vidare:

ROOH —25 ROs +HOs (5)
ROOH —2—5 ROs +Re + HyO | 6)
2 ROOH -5 RO +ROOe +H,0 7
ROe + RH ~——— ROH + Re ®)
HOe + RH — 5 HyO + Re ©)

Den termiska sonderdelningen av hydroperoxider har hég aktiveringsenergi och kriver
temperaturer upp emot 150 °C [9] fr att den skall vara av stor betydelse. Niir hydro-
peroxider sénderdelas 6kar antalet radikaler snabbt da en radikal blir tva eller tre via
reaktionerna (4),(5),{6) och (7} och nedbrytningsférloppet accelereras.
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Terminering

Om tva aktiva radikaler triffar pa varandra kan terminering ske dvs de aktiva radikalerna
"didas” och blir inaktiva. Detta kan ske genom ett antal reaktioner:

ROQe 4+ ROOe -——— ROOR +09 (10)
ROQOe + ROOe —— inaktiva produkter +O9 (11
Re + ROOe —— ROOR (12)
Re + Re —— R-R (13)

Kedjebrott och tviirbindning

Den termooxidativa nedbrytningen kan leda till kedjebrott som ger minskad molekylvikt,
som 1 sin tur ger forsamrade mekaniska egenskaper.

Ex
i
WCHé—?_CHé“W —_— MWCHE--(")---H + 'CHéNWW
@] 0

(14)

Vid dessa kedjebrott bildas ofta karbonylgrupper i form av t ex ketoner, estrar, aldehyder
och karboxylsyror. Aldehyder dr mycket svara att pivisa di de snabbt oxideras till kar-
boxylsyror. Bildningen av karbonylgrupper gor det mojligt att £6lja nedbrytningsfor-
loppet med IR-spektroskopi.

Nedbrytningen kan ocksd leda till tvéirbindningsreaktioner som ger Skad molekylvikt och
i vissa fall t o m gelbildning. Aven tvirbindningsreaktionerna ger otnskade férindringar
av materialets egenskaper.
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3 Stabilisering av plaster

For att fordrsja eller bromsa nedbrytning av polymera material tilisétts ofta stabilisatorer.
Det finns en rad olika typer av stabilisatorer som beroende pa verksamhetsomrade kan
delas in i olika grupper, t ex antioxidanter, viirmestabilisatorer, antiozonanter, UV-
stabilisatorer.

Eftersom detta arbete i huvudsak behandlar termooxidativ nedbrytning si koncentrerar vi
oss hér pa antioxidanter [5,10].

3.1 Antioxidanter

Antioxidanter brukar beroende pa funktion delas in i tv grupper:
< Reaktionskedjebrytande antioxidanter

< Forebyggande antioxidanter

3.1.1 Reaktionskedjebrytande antioxidanter

Detta ir den viktigaste gruppen antioxidanter. De reaktionskedjebrytande eller primiira
antioxidantetna, som de ocks4 kallas, inhiberar propageringssteget genom att reagera
med alkylradikaler (Re) och peroxyradikaler (ROOs), Alkoxy- och hydroxyradikalerna
(ROs) respektive (HOw®) dr mycket reaktiva och reagerar snabbt via reaktion (8) och (9)
varfor reaktion med antioxidant &r mindre sannolik. Vid god tillgang pd syre reagerar
alkylradikalen (Re) snabbt till peroxyradikal, vilket medfér att ROOw 4r den radikal som
huvudsakligen reagerar med antioxidanten.

Till gruppen reaktionskedjebrytaride antioxidanter hér bland annat viitedonatorer som
t ex hindrade fenoler, sekundéra aromatiska aminer och carbon black. Hindrade fenoler,
for att ta ett exempel, reagerar enligt féljande:

ROO- + HO%@—R—P ROOH + -O
-OR — > 0 R
K (16)
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Efter reaktion (16) kan ytterligare en peroxyradikal oskadliggéras:

R .
ROO- + O —R — O
OOR
(17)

3.1.2 Forebyggande antioiidanter

Forebyggande eller sekundira antioxidanter motverkar hydroperoxidernas homolytiska
sonderfall genom att katalysera deras icke-homolytiska sdnderfall. Typiska forebyggande
antioxidanter ir fosfiter och organiska sulfider. Fosfiter reagerar med hydroperoxider och
bildar alkohol och fosfat:

ROOH + P(OR)3 ——» ROH + O=—=P(OR")3

(18)
De organiska sulfiderna reagerar enligt:
, , |
ROOH + R—S8—R' —» ROH + R—S—R
[ i
ROOH + R—S—R —>» ROH + R—S—FR'
I
O
(19), (20)

En annan viktig grupp av stabilisatorer dr Hindered Amine Light Stabilizers, HALS. Av
namnet att doma handlar detta om ljusstabilisatorer, vilket i och for sig dr sant, men de
anvinds ocksd mycket som antioxidanter. Exakt hur dessa fungerar vet man inte idag
men som antioxidanter bér de nog riknas till de reaktionskedjebrytande.
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3.2 Val av antioxidant

Forutom de rent stabiliserande funktionerna finns en rad parametrar som styr valet av
antioxidant t ex

< Loslighet

< Flyktighet

< Termisk stabilitet

< Hydrolytisk stabilitet

<~ Firgstabilitet
Loslighet

Det #r viktigt att stabilisatorn &r nagorlunda loslig i polymeren. Ofta dr 16sligheten god
vid de temperaturer som anviinds vid bearbetning, men betydligt siimre vid plastens
anvindningstemperatur. Foljden av detta blir en med tiden dkande fasseparation da sta-
bilisatorn migrerar mot ytan. Detta ir effekt som kallas "blooming" och som #r beroende
av temperatur och stabilisatorns diffusionshastighet.

Flyktighet

Flyktigheten varierar mycket mellan olika antioxidanter. Som process-stabilisator an-
viinds ofta lagmolekylira antioxidanter som snabbt diffunderar i smaltan. Dessa dr natur-
ligtvis ocksd ganska flyktiga och limpar sig darfér daligt fr lAngtidsstabilisering.

For lingtidsskydd anvinds antioxidanter med higre molekylvikt som foljaktligen &r
mindre flyktiga. Men dven for hogmolekylira antioxidanter dr evaporering ett fenomen
som e] bor férsummas, speciellt inte om bloomingeffekter forekommer da antioxidanten
ansaralas i ytan. :

Termisk stabilitet

Det &r naturligtvis viktigt att stabilisatorerna kan fungera iven vid de forhdjda tempera-
turerna som rader vid exempelvis bearbetning. De flesta antioxidanter klarar tempera-
turer upp emot 300 °C och mer, korta stunder, utan att sénderfalla. Vissa antioxidanter
bryts inte sénder men fungerar inte, eller i alla fall mycket daligt, vid for higa tempera-
turer.

Hydrolytisk stabilitet

Vissa antioxidanter ir, beroende pi struktur, kinsliga fér hydrolys. Detta giller fram-
forallt fosfiter som vid hydrolys inte bara mister sin funktion utan ocksa spjilkar av sura
produkter som kan skada bade polymeren sjilv och t ex bearbetningsutrustning.

Firgstahilitet

En del antioxidanter kan di de forbrukas missfirga plasten, Exempelvis ger sekundira
aromatiska aminer upphov till stark missférgning till f6ljd av att starkt kromofora iminer
bildas. Starkt missfiirgande antioxidanter anvéinds i huvudsak i elastomerer som inne-
héller carbon black.
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4 Extrudering

Extrudering [11,12] eller stringsprutning av plast &r en metod dir en plastmassa bear-
betas och formas till tnskad produkt. En extruder bestdr, enkelt beskrivit, av en eller tvd
skravar roterande i en uppviirmd cylinder. Materialet som smiilts i extrudern matas fram
under bearbetning av skruven/skruvarna och trycks ut genom ett munstycke. Munstycket
iir utformat s att 6nskad profil erhilles t ex ror, slang, folie.

En extruder kan ocksé utnyttjas tillsammans med en annan formningsprocess. I en sddan
process levererar extrudern kontinuerligt smilta till en annan maskindel som svarar for
den slutgiltiga formningen. Filmblasning och formblasning dr exempel pé detta.

Formsprutning ir en typ av formningsprocess som har stora likheter med extrudering.
Denna process ér emellertid inte kontinuerlig utan arbetar i cykler.

4.1 Materialets paverkan i extrudern

I en extruder utsiitts plasten for ganska stora pafrestningar i form av hég temperatur och
stora skjuvkrafier. Ofta finns dessutom syre nirvarande vilket méjliggor dven oxidativ

nedbrytning av plasten.

Tidigare undersékningar[1,13,14] visar emellertid att enbart upprepad bearbetning inte
paverkar plasten i nigon stor utstriickning.

4.2 Avgasning

Vid extrudering #r det ibland Snskvirt att avligsna flyktiga dmnen ifrAn plastsmiltan.
Dessa kan vara monomerrester, flyktiga nedbrytningsprodukter, vatten eller 16sta gaser.
Avgasning fir huvudsakligen ett sétt att minimera risken for blasbildning i produkten.

En avgasningszon kan antingen vara en 6ppning frédn skruven rakt ut, s k atmosfirisk
avgasning, eller si kan man koppla en vakuumpump till avgasningszonen, s k vakuum-
avgasning.
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5 Experiment

5.1 Material

Plasten som anviints i experimenten, NCPE 1811, #r en LD-polyeten frin Neste.
Kvaliteten dr avsedd for filmbldsning av produkter med goda optiska egenskaper
utan speciella hallfasthetskrav. Enligt tillverkaren fir NCPE 1811 littstabiliserad,
ca 100 ppm, med en konventionell fenolstabilisator samt innehaller vissa process-
hjdlpmedel. I tabell 1 visas materialdata f6r NCPE 1811.

Tabell 1
Typviirde Provningsstandard
MATERIALDATA
Smiiltindex, 190°C, 2.16 kg 2.2 g/10 min ISO 1133
Densitet 922 kg/m3 ISO 1183 D, ISO 1872-2B
MEKANISKA EGENSKAPER*
Flytspiinning (500 mm/min) 11/10 MPa ISO 1184
Draghéllfasthet (500 mm/min) 25/15 MPa ISO 1184
Téjning (300 mm/min) 200/600 % I1SO 1184
Rivhéllfasthet 2/2N 1SO 6383/2

* Miitt pa 40 um tjock film, lings med/tviirs filmriktningen

5.2  Metod

Experimentet bestod av tva delar:

< Inverkan av upprepad termooxidativ aldring med mellanliggande bearbetning pa
en littstabiliserad LDPE.

< Avgasningens inverkan pa materialets nedbrytningsforlopp vid extrudering av
recirkulerad LDPE.

521 Inverkan av upprepad termooxidativ aldring med
mellanliggande bearbetning pa en littstabiliserad LDPE

I denna del av arbetet undersoktes tva serier:
< Upprepad termooxidativ dldring med mellanliggande bearbetning, serie BA.
< Ren termooxidativ aldring, serie A.

Upprepad termooxidativ aldring med mellanliggande bearbetning, serie BA.

Denna serie med kombinerad bearbetning och aldring skall simulera en dtervinningscykel
dér aldringen motsvarar produktens brukstid. Materialet bearbetades forst och aldrades
sedan i 9 dygn i 90 °C. Direfter ny bearbetning med efterfoljande ny &ldring. Provuttag
gjordes efter varje bearbetning och efter varje aldring. De beteckningar som anviindes var
B1, materialet dr bearbetat en gang, B 1A1, materialet #r bearbetat en géng och aldrat en
gang, B2A1, materialet #r bearbetat tvi ganger och aldrat en ging o s v. Sammanlagt &ld-
rades materialet i fyra cykler dvs till och med B4A4.
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Ren termooxidativ aldring, serie A.

Denna serie gjordes som en jimforelse med BA-serien. Materialet bearbetades en gang
och &ldrades direfter upprepade génger utan avbrott. Provuttag gjordes efter varje aldring
och proverna betecknades ﬁ 1, A2, A3 0 s v. Materialet i denna serien dldrades samaman-
lagt i nio cykler dvs till och med Ao,

Upprepad bearbetning.

Nigon setie med enbart upprepad bearbetning gjordes ej. Anledningen till det var att
M Bogren och M Linde i sitt arbete [1] visade att upprepad bearbetning med en
ostabiliserad .LDPE inte piverkar materialet nimnviirt, Det finns dven andra under-
stkningar som visar pé liknande resultat [13,14].

5.2.2 Avgasningens inverkan pa materialets nedbrytnings-
forlopp vid extrudering av recirkulerad LDPE

1 denna del av experimentet gjordes tva forstksserier dir upprepad bearbetning med
mellanliggande termooxidativ aldring studerades och dir bearbetningen utgjordes av
extrudering med respektive utan avgasning. Aldringen av materialet i dessa serier var
samma som for serierna BA och A dvs 9 dygn i 90 °C i varje cykel.

Extrudering med avgasning, AV G-serie.

Materialet bearbetades med en dubbelskruvsextruder forsedd med tva avgasnings-
zoner, en med atmosfirisk avgasning och en med vakuumavgasning. Provittag gjor-
des efter varje extrodering och efter varje aldring. Serien betecknades med AVG med
efterfljande B1, B1A1, B2A1 osv. Sammanlagt extruderades materialet tre ganger
och &ldrades tvi ganger, allts till och med AVG B3A2.

Extrudering utan avgasning, 0-serie.

Denna s k noliserie gjordes som jimforelse med AVG-serien och dr utférd pd samma
sitt som den fast utan avgasningszoner pd extrudern. Beteckningen for serien &r
0-B1, 0-B1A1, 0-B2A osv. Aven denna serie bearbetades totalt tre génger och
aldrades tvd ginger dvs till och med 0-B3A2.

(-serien 4r egentligen samma som BA-setien med det undantaget att O-serien &r bear-
betad med en dubbelskruvsextruder och BA-serien med en enkelskruvsextruder. Anied-
ningen till att olika extrudrar anviindes var att enkelskruysextrudern som anviindes till
BA- och A-serierna ej gick att forse med avgasningszoner.
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5.3 Accelererad termooxidativ aldring

Utrusining:

SALVIS 270, klimatskép med laminir strémning enligt DIN 50011
Parametrar:

Temperatur: 90 + 1 °C

Aldringstid: 9 dygn (216 timmar)

Luftgenomstrédmning: 2100 liter per timma, vilket motsvarar maximal luftgenom-
strémning.

Metod:

De extruderade banden klipptes i bitar om 90-100 cm som hzngdes dubbelvikta dver
stalsténger i skdpet. I varje skfip placerades tre stinger med plastbanden hiingande sd
att de s lite som méjligt var i kontakt med skipet och varandra.

Kommentarer:

For BA- och A-serierna var det inga problem med att banden hiingde mot varandra
eller mot skapets viiggar. Fér AVG- och 0-serierna diremot var detta ett smérre
problem, vilket berodde pA att dessa band var bétydligt tjockare (ca 2.3 mm) och dir-
for mindre bajliga in BA- och A-seriernas (ca 0.85 mm).

54  Bearbetning
5.4.1 BA- och A-serierna

Utrustning:

Brabender PLE, enkelskruysextruder
Brabender transportband modell 8424, modifierat med tuftkylning

Parametrar:

Skruv: Brabender 444252-4

Cylinderdiameter: 19.1 mm

Skruvdiameter: 19.0 mm

Munstycksdimensioner: 20 x 0.8 mm

Varvtal: 120 varv per minut

Temperaturprofil: zon 1:150 °C, zon 2:170 °C, zon 3:180 °C, zon 4:190 °C, zon 5:
200 °C

Figur 1 visar de olika temperaturzonerna i extrudern
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Metod:

Fore varje bearbetning, utom den forsta di materialet var i form av granulat, maldes
plastbanden till fina flingor. Malningen utférdes under samtidig kylning med flytande
kviive.

Uppehallstid:

Denna beriknades genom att ett korn masterbatchfirgiimne slipptes ned i extrudern
s att firgimnet direkt matades med av skruven. Samtidigt startades en klocka och en
markering gjordes pi utkommande material vid munstycket. Dérefter gjordes marke-
ringar pa materialet var 10:¢ sekund.

For analysering klipptes sedan bitar ur bandet vid olika tider. Dessa bitar klipptes i
mindre bitar och pressades till ca 0,11 mm tjocka fitmer. Filmerna analyserades med
en UV-spekirofotometer i syfte att se hur mycket av firgdimnet som fanns 1 bandet vid
olika tidpunkter. Resultatet i form av en uppehallstidsfordelning ses i figur 2 nedan.

Figur 2, uppehllstidsfordelning, Brabender PLE enkelskruvsextruder

50 100 150 t[s]

5.4.2 AVG- och 0-serierna
Utrustning:

Werner & Pfleiderer typ ZSK 30 M9/2, medroterande dubbelskruvsextruder
Brabender transportband modell 8424, modifierad med luftkylning

Parametrar:

Skruvar: Se figur x nedan

Skruvdiameter: 30 mm

Skruvlingd: 966 mm

Munstycksdimensioner: 30 x 2.0 mm

Varvtal: 50 + 1 varv per minut

Temperaturprofil: zon 1: 145 °C, zon 2-6: 200 3 °C
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Avgasningszoner: Anges som den del av skruvarnas ldngd som &ppningen upptar.
Atmosfirisk avgasning: 510-660 mm, Vakuumavgasning: 770-850 mm. Se dven figur 3.

Figor 3
atmosfirisk valcuam-

/ Iavgai:ﬁu;ng L_Tga;rmg

L I l 1 I L]
L] 3
zot1 | zon 2 zon 3 zon 4 zond  zonb

Metod:

Se BA- och A-serien,

Uppehallstid:

Undersékningen utfordes pa samma sitt som f6r BA- och 'A-serierna. Uppehallstids-

fordelningen for AVG- och O-serierna ses i figur 4 nedan.

Figur 4, uppehillstidsfordelning, Werner & Pfleiderer ZSK 30 M9/2 dubbelskruvs-
extruder.
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5.5 Analysmetoder

5.5.1 Dragprov

Utrustning:

Instron 1122, dragprovare med Instron Long Travel-extensometer

Parametrar:

Draghastighet: BA- och A-serierna: 50 mmv/min , AVG- och O-serierna: 100 mm/min
Referenslidngd: 20} mm

Standarder:

Dragprov: BA- och A-serierna: SS 24 10 20, AVG- och 0O-serierna; ISO 527
Provkropp: SIS 16 22 02, den lilla modellen

Tillvigagangssiitt:

Provkroppar stansades ur plastbanden. Midjans tjocklek mittes pa tre olika stillen
och ett medelvirde for varje provkropp beridknades. For varje prov gjordes sju drag-
ningar varav hogsta och ligsta virdet riilknades bort vid utviirderingen.

5.5.2 FT-IR, Fourier Transform Infrared Spectroscopy

Utrustning:
Mattson Cygnus 100
Parametrar:

Typ av spektra: absorptionsspektra
Antal svep: 32

Upplésning; 4/cm

Irisstorlek: 25 %

Forstirkning: 1 x

Detektor: DTGS-detektor
Spegelhastighet: 0.32 cm/s
Apodisationsfunktion: triangel

Tillvigagangssiitt:

Absorptionsspektra togs upp direkt pa bitar av banden. Karbonylindex, KI, berik-
nades genom att topphojden for karbonyltoppen (ca 1720 cm-1) dividerades med
topphdjden for en ldmplig referenstopp. Som referenstopp anviindes en topp vid
ca2020cm 1.1 figur 5 visas ett IR-spektra for ett icke nedbrutet prov.
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Figur 5
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5.5.3 MFER, Melt Flow Rate

Utrustning:

Gottfert MPS-E
Parametrar:

Vikter: 2.16, 5 och 10 kg

Smiilttid: fyra minuter med en belastning pé 21.6 kg
Fordrojning: 5 sekunder innan métviirden registrerades Antal mitvirden per last: 10

Standard:

ISO 1133

Tillviigagingssiti:

Materialet klipptes i smabitar, ca 3 x 3 mm, och hilldes med hjilp av en papperstratt
ned i cylindern. Dérefter packades materialet omsorgsfullt for att sd mycket luft som

mdjligt skulle utestiingas. Varje prov kordes tva ganger, en ging med de bada littare
vikterna, 5 och 2,16 kg, och en ging med 10 kg-vikten.

Kommentarer:

Av de tio métviirden som registrerades for varje vikt stroks de som var kraftigt avvi-
kande varefter ett medelvirde berdknades pa 6vriga viirden.



554 DSC, Differential Scanning Calorimetry

Utrustning:

Processor: Mettler TA 4000
Miitcell: Mettler DSC 30

Parametrar, Induktionstemperatur:

Provbehallare: Standardbehéllare i aluminium utan lock
Provmingd: ca 6 mg

Starttemperatur: 50 °C

Temperaturtkning: 10 °C/min

Shuttemperatur: 250 °C

Syrgasflode: 50 ml/min

Referens: En tom provbehéllare med lock

Tillvigagangsssitt:

Proverna virmdes upp till 250 °C under syrgasflode. Niir materialet borjar oxideras
syns detta i DSC-kurvan som en kraftigt exoterm process. Den temperatur varvid den
exoterma processen startar definieras som induktionstemperatur. Induktionstempera-
turen erhlls i skirningspunkten melfan baslinjens forlingning och tangenten f6r kur-
van i en punkt som ligger pa ett forinstilit troskelviirde ovanfor baslinjen. Figur 6
nedan visar en typisk DSC-kurva fér den aktuella LDPE:n.

Figur 6

B1 4 : Filer 00070.004 DBC METTLER oa-Hov-59
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. Oneet 209,6°C

g Slops 1.43 mW/K

Kommentarer;

Mitningar av kristallinitetsgrad gjordes pa de DSC-kurvor som erh6lls vid mitning av
induktionstemperaturer. Vid métningen av induktionstemperaturerna forsmiltes proverna
¢j vilket ibland #r brukligt vid miétning av kristallinitetsgrad.
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5.5.5 GPC, Gel Permeation Chromatography

Utrusining:
Waters 150 C+V
Parametrar:

Losningsmedel: 1,2,4-triklorbensen

Analystemperatur: 135 °C

Uppldsningstid: 16 timmar

Upplésningstemperatur: 135 °C

Detektor: RI-detektor

Filter: Waters metallfilter, 0.45 mm porositet

Injektionsvolym; 250 ml

Kalibrering: Linjér polyetenkalibrering baserad pé sndva polystyrenstandards och
breda polyetenstandards

Kommentarer:

GPC-analyserna utférdes av Lars-Inge Kulin vid institutionen for polymerteknologi,
Chalmers Tekniska Hégskola, Goteborg.
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6 | Resultat och diskussion

6.1 Dragprov
6.1.1 BA- och A-serierna

Figur 7 visar hur brottdjningen fordndras efter upprepad bearbetning och 4ldring.
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For BA-serien piverkas inte brottdjningen nimnvirt under de tvd forsta cyklerna fram till
och med B3A2. Efter tredje aldringen déiremot har brottdjningen minskat drastiskt och
materialet ir di ordentligt nedbrutet. Detta dr vad man kan vinta sig for en stabiliserad
plast. S4 linge som det finns kvar aktiv stabilisator s piverkas materialet obetydligt men
niir stabilisatorn vil #r férbrukad sker nedbrytningen snabbt.

Man kan se en dkning av brottSjningen efter varje extrudering, om 4n mycket liten efter
andra och tredje ‘extruderingen. Detta iir ett kiint fenomen som kan férklaras med ait en-
dast de amorfa delarna i plasten bryts ned under dldringen [15,16]. I dessa amorfa delar
finns de s k "tie-molekylerna” som sammmanbinder de kristallina omridena, se figur 8. Om
"tie-molekylerna" bryts av till foljd av termooxidativ nedbrytning paverkar detta mate-
rialets mekaniska egenskaper kraftigt. Vid bearbetning da plasten smilts homogeniseras
materialet och molekylkedjorna flyttas om och nya " tie-molekyler " bildas, vilket leder
till forbéttrad hallfasthet. Men skadade molekyler repareras inte si forbittringen &r en-
dast temporiit.

Figur 8

"tie-molekyler" 4——kristailina omriden
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En annan tinkbar forklaring, speciellt f6r s& tjocka material som anviints hir, ir att ned-
brytningen i huvudsak dr en yteffekt [17]. Vid nedbrytningen bildas smé mikrosprickor i
ytan som kan fungera som brottanvisningar och starkt frsimra exempelvis brottsjning
och slagseghet. Vid bearbetning férdelas det nedbrutna materialet Sver hela tvirsnittet
och pi sa vis Skar hallfastheten. Detta dr emellertid mest signifikant fr sproda material.

I'reaktion (16) och (17) bildas alkylradikaler (Re) som i n#rvaro av syre snabbt reagerar
till peroxyradikaler (ROOs). Men i begrinsad tillgang till syre som i extrudern kan tvér-
bindning ske.

Re+ Re —— R-R (21)

Detta ger upphov till en 6kad halt av riktigt stora polymermolekyler, vilket ocksa kan
forklara bearbetningens forbéttring av brottdjningen.

For den rena dldringsserien, A-serien, paverkas brottginingen endast mycket lite trots att
materialet genomgatt nio aldringar. Detta ér mycket intressant eftersom detta visar pi
stora skillnader mellan stabiliserade och icke stabiliserade material. Bogren och Linde
[1] visade att fér en ostabiliserad LDPE minskade brottjningen fér rent dldrat material
lika fort som for det som bade Aldrats och extruderats. Detta resultat visar ocksi att bear-
betningen, nir den kombineras med &ldring, i allra hogsta grad paverkar nedbrytningsfér-
loppet.

Vid termooxidativ aldring bildas hydroperoxider som néir de sénderfaller ger tvé radika-
ler som dr mycket reaktiva och snabbt reagerar med polymeren.

ROOH —2 5 ROs +Re + HyO 6)
ROe + RH — > ROH + Re @®)
HOe + RH -——— HyO + Re )]

For att hydroperoxiderna skall sonderfalla, och pé s vis accelerera nedbrytningsfor-
loppet, s& kriivs temperaturer $ver 150 °C. Detta sénderfall sker allts i huvudsak under
bearbetningen vilket forklarar att serien med kombinerad ldring och bearbetning bryts
ned mycket snabbare én serien med ren aldring.
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6.1.2 AVG- och 0-serien

Brottdjningens forindring med antal bearbetningar och aldringar ses i figur 9

Figur 9
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Nedbrytningen av matetialet i dessa serier gick snabbare in i BA-serien. Redan efter tva
cykler var materialen ordentligt nedbrutna. Framt o m B2A1 ser man ingen skillnad
mellan de bida serierna. Ffter B2A2 diiremot kan man se en viss skillnad i brottdjning
dir det avgasade materialet har simre brottdjning dn det icke avgasade. Detta kan tyda pi
ait antioxidanten har forbrukats nagot snabbare i det material som extruderats med av-
gasning #n det som extruderats utan.

Skillnaden ir emellertid liten och 0-B2A2 uppvisar dessutom stor avvikelse, varfor inga
siikra slutsatser kan dras enbart utifrin dragprovningen. Efter tredje bearbetningen var
materialet i bigge serierna si daligt att utstansning av provkroppar, for ytterligare en
dragprovning, var omdjligt.

Att materialen i AVG- och 0-serierna brots ned snabbare Zin det i BA-serien beror for-
modligen till stor del p4 bearbetningsforhillandena. AVG- och O-serierna bearbetades
med en dubbelskruvsextruder medan BA-serien bearbetades med en enkelskruvsextruder.
Skillnader i temperaturprofil, uppehéllstid och mekanisk paverkan av materialet m m kan
vara forklaring till skillnaderna i nedbrytningsforiopp. En dubbelskruvsextruder &r dess-
utom sviltmatad, vilket innebér att luft finns med i en stor del av extrudern. En f6ljd av
detta kan naturligtvis vara att termooxidativ nedbrytning férekommer i hogre utstréck-
ning i en dubbelskruvsextruder én i en icke sviltmatad enkelskruvsextruder.
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Figur 10, karbonylindex for serie BA.
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Fiir BA-serien iir karbonylindex konstant fram till B3A2 men under den tredje dldringen

okar det kraftigt. Direfter sker en fortsatt kraftig 6kning av KI. Detta visar p4 samma s#tt
som brottjningen att det finns antioxidant kvar t o m B3A2 men sedan tar den slut under
tredje dldringen och dérefter sker en snabb termooxidativ nedbrytning.

Tor A-serien ligger KI konstant pd 1.1 genom alla nio dldringarna. Det tyder pd att anti-
oxidanten fortfarande efter 9 x 9 dygns aldring, vid 90 °C ir aktiv.

Figur 11 visar KI fér AVG- och O-serierna.
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Fér AVG- och O-serierna #r KI ofériindrat och lika t o m B2A1. Diirefter dkar KT for bada
serierna men négot snabbare f6r AVG-serien. Under den tredje extruderingen okar KI



30

betydligt snabbare i AVG-serien #n i O-serien ach f6r prov AVG-B3A2 iir KI 4,5 vilket
far anses som klart hogre in 0-B3A2:s 2,9. ' :

Detta tyder pé att den termooxidativa nedbrytningen gér niigot snabbare for det material
som extruderats med avgasning fin for det som extruderats utan. Om detta beror pd att

avgasningen ger 6kad tillging till syre i extrudern eller 6kad forlust av antioxidant genom
evaporering eller nigot annat &r svért att siga.

6.3 DSC

6.3.1 Kristallinitetsgrad

Kristalliniteten var ofériindrad genom samtliga serier och l1dg pd 30-32%.

6.3.2 Induktionstemperatur
I figur 12 nedan visas induktionstemperaturer f6r BA- och A-serierna
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For det rent aldrade materialet, A-serien, iir induktionstemperaturen oférindrad trots nio
Aldringar. Detta tyder inte bara pa att materialet fortfarande dr relativt opaverkat utan
ocksd pd att antioxidanten inte forbrukats i nigon storre utstriickning.

For materialet i BA-serien sjunker induktionstemperaturen svagt fram t o m B3A2 vilket
tyder pé att antioxidanten férbrukas. Under den tredje Aldringen tar antioxidanten for-
modligen slut och ddrefter sjunker induktionstemperaturen snabbare for att vid B4A4
vara si lag som 190 °C,

I jimfdrelsen mellan AVG- och O-serierna kan man vad giller induktionstemperatur se
samma tendens som tidigare, se figur 13 nedan. Detta innebiir att induktionstemperaturen
sjunker snabbare for det material som extruderats med avgasning &n for det som extru-
derats utan, Skillnaden ir ej stor men det faktum att dven induktionstemperatur-
miitningen visar pa en skillnad stirker slutsatsen om att antioxidanten forbrukas snabbare
dé avgasning anviinds.
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Det dr ganska tydligt att nio dygns dldring i 90 °C &r i mesta laget f6r en understkning av
det biir slaget. Samtliga analysmetoder visar pa att nir vil nedbrytningen borjat si for-
siimras materialet snabbt. Sméltindexmitningarna gav indirekt samma indikationer ge-
nom att s linge som nedbrytningen inte pibirjats si var smiiliindex konstant och diir-
efter var materialet sa léttflytande att métningar inte var mojligt.

6.5 GPC

Resultaten frin GPC-analyserna redovisas dels som molekylviktens viktsmedelvirde,

My och dels som dess antalsmedelvirde, My*, De molekylvikter som anges iir inte
kompenserade for langkedjeforgrening, LCB, vilket innebiir ait de verkliga molekyl-
vikterna dr betydligt hégre. Detta pdverkar dock inte resultatet eftersom det intressanta
ir jimforelser mellan de olika provernas molekylvikt, Det dr istillet snarare si att
skillnaderna troligen skulle vara storre om hinsyn hade tagits till lingkedjeforgreningen.

Genom manuella berikningar erhélls LCB-kompenserade viirden pa My*. Dessa var, for
icke nedbrutet material, i storfeksordningen 180-190 x 103 g/mol. For den icke nedbrutna
plasten beriiknades ocksd langkedjeforgreningen till ca 1,3 LCB/1000 kolatomer.
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I figur 14 nedan ses My" for BA- och A-serien.
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GPC-resultaten understryker vildigt vil resultaten frin de andra analysmetoderna. Ater-
igen ser man att materialet i A-serien inte visar nigra tecken pd nedbrytning. Man ser
~ocksé, som tidigare, att det dr under den tredje aldringen som plasten i BA-serien borjar
brytas ned och molékylvikten minska.

For vissa prov syntes vid GPC-analysen tecken pd gelbildning. Dessa var tydliga for t ex
B4A3 vilket kan forklara den f6rbittrade brottdjningen for detta prov.

For AVG- och O-serierna, se figur 15, visar dven resultaten frén molekylviktsanalysen att
plasten paverkas olika beroende p& om avgasning anviinds eller ¢j. For bigge serierna
syns en uppgéng i molekylvikt vid B3A2 vilket sikerligen beror pa att tviirbindnings-
reaktioner gt rum i extrudern under den sista extruderingen.
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Figur 15
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7 Slutsatser

Utviirderingen av detta arbete har underlittats av att samtliga analysmetoder visat sam-
stimmiga resultat.

Resultaten har med all nskviird tydlighet visat att enbart upprepad termooxidativ aldring
inte paverkar en Littstabiliserad LDPE i lika hég grad som en kombination av bearbetning
och #ldring. Materialet som enbart utsatts fér upprepad 8ldring har efter nio &ldrings-
eykler vid 90 °C inte uppvisat ndgon tendens till nedbrytning. Detta skall jimféras med
de resultat som visar att det material som utsatts for en kombination av bearbetning och
termooxidativ aldring redan efter tre cykler var kraftigt nedbrute.

Med dessa entydiga resultat i handen stir det ganska klart att en modell £or atervinning
av stabiliserad LDPE méste bestd av en kombination av bearbetning och dldring. Om
man dessutom tar hénsyn till tidigare undersékningar som visat att enbart upprepad bear-
betning av LDPE paverkar materialet abetydligt, s stirks denna slutsats ytterligare.

Resultaten visar ocks3 att sa linge som plasten innehéiler aktiv antioxidant s sker ingen
nedbrytning av materialet. Detta kan betyda att man avsevirt kan forlinga livslingden for
recirkulerad LDPE genom att vid varje bearbetning tillsitta limplig méngd ny anti-
oxidant.

Analysresultaten frin den del av arbetet som syftade till att vtréna ndgot om avgas-
ningens inverkan pa materialet vid extrudering av atervunnen LDPE ir éven de synner-
ligen samstimmiga. De visar att det féreligger en viss skillnad i nedbrytningsgrad mellan
materialen som extruderats med och utan avgasning. Den plast som extruderats med av-
gasning ir cfter tre bearbetningar och tvd aldringar négot mer nedbruten 4n den som ex-
traderats utan avgasning. Detta tyder p att antioxidanten forbrukas lite snabbare om av-
gasning anvinds. Det bor dock pépekas att skillnaderna inte dr stora, men det faktum att
samtliga analysmetoder ger Sverensstimmande resultat stirker slutsatsen att extrudering
med avgasning paskyndar nedbrytningsférloppet for den aktuella LDPE:n.

Om aldringstiden hade varit lite kortare hade plasten kunnat genomga ytterligare ndgon
atervinningscykel innan den brutits ned. Detta hade formodligen inneburit att skillnaden
mellan avgasat och icke avgasat material hade blivit storre.

Troligen #r extruderingsférhillandena av stor betydelse for nedbrytningsforloppet hos en
stabiliserad LDPE. Typ av skruv, temperaturprofil och uppehéllstid dr exempel pi para-
metrar som #r viktiga och som man skulle kunna studera i nya arbeten om plastéter-
vinning.

Om man vill g vidare med simulerade Atervinningsprocesser s skulle det ocksd vara
ifitressant att studera exempelvis kombinerad termo- och fotooxidativ aldring, andra
plaster &n LDPE och andra bearbetningsmetoder.




35

Appendix 1 Radata

Brottijning

Tabell 2: Brottsjning, BA- och A-serierna.

BA (/%) A &%)
B1 630+10 630+10
B1A1,(A1) . 56025 59020
B2A1 60025
B2A2,(A2) 590240 550430
B3A2 600+20
B3A3,(A3) 110425 530+10
B4A3 320+100
B4A4,(A4) 40+5 510230
A5 520225
A6 520+10
A7 4905
A8 480=5
A9 52015

Tabell 3: Brottdjning, AVG- och O-serierna.

AVG (e/%) 0-SERIE (e/%)
B1 ‘ 56040 550410
B1A1 540+45 550210
B2A1 520+15 54030
B2A2 80£10 200+110




Karbonylindex

Tabell 4: Karbonylindex, BA-serien.

36

BA

B1 1,1

B1A1 1,1

B2A1 11

B2A2 1,1

B3A2 1.2

B3A3 3,1

B4A3 43

B4A4 6,9

Tabell 5: Karbonylindex, AVG- och 0-serierna.
AVG 0-SERIE

Bl 1,1 1,1
B1A1l 1,1 1,1
B2A1 1,2 12
B2A2 2.9 2.6
B3A2 4.5 2.9
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Induktionstemperatur

Tabell 6: Induktionstemaperaturer, BA- och A-serierna.

BA (T°C) A (TrC)
GRANULAT 21140,6 211410,6
B1 210£0,3 21040,3
BI1AL,(A1) 210£0,7 21040,8
B2A1 208+0,7
B2A2,(A2) ' 20810,4 210£0,3
B3A2 ' 208+0,9
B3A3,(A3) 202::0,4
B4A3 20240,6
B4A4,(A4) 190+0,1
A5
A6 | 21040,5
A7 ' 21040,5
A8 | 20840,7
A9 . 21040,7

Tabell 7: Induktionstemperatur, AVG- och 0-serierna.

AVG (TrC) 0-SERIE (T/°C)
GRANULAT ‘ 211+0,6 21140,6
B1 , 209+1,1 209+0,4
BiA1l 208403 209+0,3
B2A1 207+0,2 208+0,2
B2A2 199424 . 20240,6
B3A2 19840,5 201+0,8




Melt Flow Rate

Tabell 8: MFR, BA- och A-serierna.

BA  (2/10 min) A (2/10 min)
Last 2,16kg  |5kg 10 kg 2,16kg  |5kg 10kg
B1 1,9 7,4 254
B1AL(AD) 1,9 7,4 25,4 1,9 73 26,4
B2A1 1,9 7.5 25,6
B2A2,(A2) 19 7,5 25,7
B3A2 1,9 7,4 26,0
B3A3,(A3) 1,9 -~ -
B4A3 - - -
B4A4,(A4)
A5
A6 |
A7 1.9 7.3 26,5
A8
AY 1.9 7.3 26,5

Tabell 9: MFR, AVG- och O-serierna.

AVG  (g/10 min)

0-SERIE  (g/10 min)

Last 2,16kg  |5kg 10 kg 2,16kg [5kg 10kg
B1 1,8 6,7 22,8 1,7 6.9 22,8
BiA1l 1,8 6,8 22,1 1,7 6,5 21,8
B2Al 1,8 5,9 19,9 1,7 6,5 21,9
B2A2 == - - - - -

B3A2




Molekylvikt
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Tabell 10: Molekylvikter, BA- och A-serierna.

[

BA
Mp*x 1073 My *x 10-3 My*x 10-3 My*x 103
B1 17 61 17 61
BIAI%(M) 20 66 17 63
B2A1 16 61
B2A2,(A2) 15 64
B3A2 18 63
B3A3,(A3) 6 37
B4A3 4 24
B4A4,(A4) 1 12 16 64
A5
A6 17 63
A7 16 62
AS 15 65
A0 19 65
Tabell 11: Molekylvikter, AVG- och 0-serierna.
AVG 0-SERIE
Mp*x 10-3 My*x 103 Mp*x 10-3 My*x 10-3
B1 17 63 17 62
B1A1 18 65 19 67
B2A1 18 65 15 63
B2A2 4 24 5 33
B3A2 5 36 6 39
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Molekylviktsfordelning

Figur 16: Molekylviktsfrdelning, prov B1, B3A3, B4A3 och B4A4 fran BA-serien.
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Figur 17: Molekylvikisfordelning, prov AVG-B1, AVG-B2A2 och AVG-B3A2 frin
AVG-serien.
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Fugur 18: Molekylviktsfrdelning, prov 0-B1, 0-B2A2 och 0-B3A2 frén 0-serien.
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