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ABSTRAKT 

Tato bakalářská práce se zabývá vlivem větvení polypropylenu a specifické nukleace na 

polymorfismus a schopnost krystalizace směsí polypropylenu. Pro přípravu směsí byly 

použity lineární polypropylen (L-PP) a polypropylen s dlouhými větvemi (LCB-PP) 

v různých poměrech. Do připravených směsí byl zaveden N, N'-dicyklohexylnaftalen-2,6-

dikarboxamid (0 nebo 0,03 hmot. %), jako β-nukleační činidlo. Struktura směsí byla 

zkoumaná pomocí širokoúhlé rentgenové difrakce, diferenciální snímací kalorimetrie a 

polarizační mikroskopie. 

Bylo zjištěno, že LCB-PP zvyšuje celkovou rychlost krystalizace, značně podporuje 

formaci γ-fáze, a naopak potlačuje nukleační aktivitu β-nukleačního činidla ve směsi. Směsi 

obsahující převážně α- a γ- fázi vykazují ve srovnání se vzorky bohatými na β-fázi vyšší 

termodynamickou stabilitu během tání.  

Klíčová slova: polypropylen, nukleační činidlo, polymorfismus, větvení, specifická 

nukleace 

 

 

ABSTRACT 

This Bachelor thesis deals with the influence of branching and specific β-nucleation on 

polymorphism and ability of polypropylene blends to crystallize. Linear polypropylene (L-

PP) and long-chain branched (LCB-PP) polypropylene were used for the preparation of 

blends in various proportions. N, N'-dicyclohexylnaphthalen-2,6-dicarboxamide (0 or 0.03 

wt%) was introduced as a β-specific nucleating agent into prepared blends. Morphology of 

polypropylene blends was investigated by wide-angle X-ray diffraction, differential 

scanning calorimetry and polarized light microscopy.  

 It has been found that LCB-PP increases the overall crystallization rate, greatly 

promotes the formation of γ-phase and suppresses the nucleation activity of the β-nucleating 

agent in the blend. The blends containing mainly α- a γ-phases show higher thermodynamic 

stability during melting compared with samples rich in β-phase. 

Keywords: polypropylene, nucleating agent, polymorphism, branching, specific nucleation 
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ÚVOD 

Lineární polypropylen zaujímá přední místo mezi semi-krystalickými polymery, a to hlavně 

díky jeho specifickému strukturnímu chování. Komerčně se vyrábí pomocí Ziegler-

Nattových katalyzátorů nebo katalyzátorů na bázi metalocenů, což vede k vysoce lineárním 

řetězcům s poměrně nízkou pevností taveniny a elongační viskozitou. Tyto vlastnosti 

představují komplikace při procesech zpracování, kde je nezbytná vysoká pevnost taveniny, 

jako je vyfukování, tvarování či výroba lehčených struktur [1–8]. Těmto problémům lze 

předcházet použitím polypropylenu s dlouhými větvemi a tím rozšířit aplikační pole.   

Mezi hlavní metody zavedení dlouhých větví do lineárního polypropylenu patří přímá 

syntéza za použití metalocených katalyzátorů [10], použití elektronového paprsku nebo 

gama záření [11, 12]. Avšak vyšší cena větveného polypropylenu brání jeho širšímu využití. 

Proto použití směsí lineárního a větveného polypropylenu může přinést uspokojivé 

vlastnosti za příznivou cenu. 

Izotaktický polypropylen se řadí mezi polymorfní polymery, který v důsledku různých 

podmínek krystalizace může krystalizovat do několika forem – alfa, beta, gama a smektická 

forma, která vzniká při prudkém zchlazení [15, 19–23].  

Největší význam z praktického hlediska mají α- a β-fáze.  Za běžných podmínek krystalizuje 

izotaktický polypropylen převážně do monoklinické α-fáze. Trigonální β-fáze je 

termodynamicky metastabilní a je těžké ji získat za běžných podmínek zpracování. Jednou 

z metod, jak získat β-fázi je specifická nukleace způsobená přidáním heterogenního β-

nukleačního činidla. Tato krystalografická modifikace vykazuje ve srovnání s běžným 

polypropylenem vyšší rázovou houževnatost a tažnost, nižší citlivost k fotooxidaci, avšak 

nižší tuhost [6, 21–23].  

Ortorombická γ-fáze vzniká při specifických krystalizačních podmínkách – vysoký tlak, či 

přidáním komonomeru [13]. Větvený polypropylen krystalizuje z taveniny do α- a γ-fáze 

[24].  

Kombinace polypropylenu s dlouhými větvemi, lineárního polypropylenu a přídavku β-

nukleačního činidla může přinést zajímavé výsledky – zvýšenou houževnatost a současně 

vyšší pevnost taveniny. [25].  

Cílem této práce je prozkoumat vliv větvení a β-specifické nukleace na nadmolekulární 

strukturu a tepelné vlastnosti směsí polypropylenu. Pro tyto účely byly vybrány směsi 



 

polypropylenu s různým množstvím LCB-PP a β-nukleačního činidlo NJ Star NU 100. 

Krystalinita a obsah β- a γ-fáze byly stanoveny širokoúhlou rentgenovou difrakcí. Struktura 

vzorků byla zkoumána polarizační mikroskopií a jejich tepelné vlastnosti byly stanoveny 

pomocí diferenciální snímací kalorimetrií. 

 



 

  TEORETICKÁ ČÁST 
 

  



 

1 POLYPROPYLEN 

Polypropylen (PP) se řadí mezi semi-krystalické termoplastické polymery ze skupiny 

polyolefinů a zaujímá přední místo mezi vyráběnými polymery, a to především díky jeho 

strukturnímu chování a vlastnostem [1]. Polypropylen se díky vysoce lineárním řetězcům 

vyznačuje nízkou pevností taveniny a elongační viskozitou [2]. Při zpracování PP může 

vzhledem k výše uvedeným vlastnostem docházet ke komplikacím např. při vyfukování, 

tvarování či výroby lehčených struktur [3, 4].  

Mezi výhody PP patří dobré mechanické vlastnosti, chemická odolnost, tvarová stálost za 

vyšších teplot a též výborné elektroizolační vlastnosti. Mezi nevýhody PP na rozdíl od jiných 

polyolefinů je jeho náchylnost k vnitřnímu pnutí, citlivost vůči UV degradaci a křehkost při 

teplotách pod 0 °C, tudíž není vhodný pro venkovní aplikace bez použití vhodného 

stabilizátoru [5]. PP můžeme využít pro konstrukční plasty, trubky, fólie, domácí spotřebiče 

s vysokou teplotní odolností, vlákna, zdravotnické aplikace či pro kompozity plněné 

skleněnými vlákny [6]. 

1.1 Výroba  

Monomerem pro výrobu polypropylenu je propylen (Obrázek 1), bezbarvý plyn bez 

zápachu, který se vyrábí pyrolýzou z uhlovodíků.  

 

     Obrázek 1 Chemická struktura propylenu 
 

První komerční výroba vysokomolekulárního polypropylenu s pravidelnou strukturou začala 

roku 1954 po objevu Ziegler–Nattových katalyzátorů, protože dříve se získávaly jen 

nízkomolekulární produkty pomocí radikálové nebo kationtové polymerace [5, 7]. Řízenou 

polymerací za použití vhodného katalyzátoru lze připravit polypropylen s požadovanou 

linearitou, příp. stupněm větvení. 

1.1.1 Výroba lineárního polypropylenu   

Pro výrobu lineárního polypropylenu jsou používány dva různé typy polymerace, a to proces 

v plynné fázi a procesy v suspenzi. Při výrobě izotaktického polypropylenu (iPP) dominují 



 

Ziegler-Nattovy katalyzátory, které jsou založené na kombinaci sloučenin přechodových 

kovů IV.–VIII. skupiny většinou halogenidů nebo oxyhalogenidů titanu, vanadia, chromu a 

organometalických sloučenin kovů I. až III. skupiny periodické tabulky prvků. 

K nejdůležitějším katalyzátorům patří kombinace MgCl2, TiCl3 a TiCl4 [7–9]. 

1.1.2 Výroba polypropylenu s dlouhými větvemi   

Jednou z metod, kterou se dá polypropylen s dlouhými větvemi vyrábět je zavádění větví 

s dlouhým řetězcem in situ polymerací propylenu a monomeru dienu za použití 

metalocenového katalyzátoru [10]. Další metodou zavedení dlouhých větví na izotaktický 

polypropylen je použití elektronového paprsku, gama záření nebo chemické modifikace až 

po polymeraci [11, 12]. 

1.2 Stereoizomerie  

Monomer propylen obsahuje boční metylovou skupinu, která má vliv na schopnost tvorby 

krystalů, tvrdost, teplotu tání a též na rozpustnost, a záleží na podmínkách polymerace, jaká 

nastane orientace [13]. V přítomnosti Ziegler-Nattových katalyzátorů je polymerační reakce 

vysoce stereospecifická. Rozlišujeme tři možnosti umístění boční metylové skupiny na 

lineárním řetězci a to izotaktické, syndiotaktické a ataktické umístění (Obrázek 2) [14]. 

 

Obrázek 2 Takticita polypropylenu: a) izotaktický polypropylen, b) syndiotaktický 

polypropylen c) ataktický polypropylen [13] 



 

1.2.1 Izotaktický polypropylen  

V izotaktickém polypropylenu (i-PP) jsou všechny metylové skupiny orientovány na stejné 

straně řetězce (Obrázek 2.a). Při pokojové teplotě je daný polymer tvrdý a tuhý [13]. 

Krystalinita se pohybuje mezi 40–70 % a teplota tání tohoto polymeru se pohybuje v rozmezí 

160–180 °C a má nejvyšší hustotu v porovnání se syndioaktickým polypropylenem (s-PP) a 

ataktickým polypropylenem (a-PP) (Tabulka 1) [15]. Izotaktická forma je seskupena do 

helixové konfigurace a vyrábí se pomocí Ziegler-Nattových katalyzátorů [16]. V praxi nikdy 

nezískáme 100% izotaktický polypropylen v důsledku stérických defektů [13]. 

1.2.2 Syndiotaktický polypropylen 

Metylové skupiny se pravidelně střídají po obou stranách hlavního řetězce (Obrázek 2.b). 

Syndiotaktický polypropylen je relativně mladá forma PP, kde komerčně dostupným se stal 

přibližně před 10 lety [13].  Má nižší teplotu tání než i-PP (Tabulka 1) a krystalizuje mnohem 

pomaleji, je měkký a pružný. Má vysokou pevnost taveniny, je houževnatý a průhledný [17]. 

Vyrábí se pomocí metallocených katalyzátorů.  

1.2.3 Ataktický polypropylen  

Čistě náhodná forma (Obrázek 2.c), která je nežádoucí, protože neumožňuje krystalizaci 

polymeru. To znamená, že daný produkt bude zcela amorfní, měkký s nízkou pevností a 

vysoce lepivý (Tabulka 1). Ataktický polypropylen vzniká volnou radikálovou reakcí, kde 

metylové skupiny se náhodně orientují [15]. Aby došlo k jeho vymizení z materiálu, tak se 

následně musí vypírat hexanem. Ataktický polypropylen se používá do lepidel a jako plnivo 

do asfaltu [18]. 

Tabulka 1 Srovnání vlastností jednotlivých forem polypropylenu 

Forma Krystalinita [%] Hustota 
ρ [g.cm-3] 

Teplota tání 

Tm [°C] 
Teplota skelného 

přechodu Tg [°C] 
i-PP 40–70 0,95 160–180 12 
s-PP 20–30 0,90 138  -3 
a-PP 0 0,85 –  -13 

 

1.3 Nadmolekulární struktura izotaktického polypropylenu 

Izotaktický polypropylen je polymorfní polymer, který může krystalizovat do různých 

forem: alfa, beta, gama a smektická forma. Každá z těchto fází se vytváří za specifických 

podmínek a definuje vlastnosti polypropylenu [19, 20]. 



 

1.3.1 α-modifikace 

Nejběžnější a termodynamicky nejstabilnější fází, do které krystalizuje polypropylen je α-

monoklinické fáze, která vzniká za běžných krystalizačních podmínek. Teplota tání u této 

fáze je přibližně 170 °C a její hustota 0,95 g.cm-3. Tato fáze vykazuje vysoký modul 

pružnosti a pevnosti v tahu [6, 21].  

1.3.2 β-modifikace 

Pro vznik trigonální termodynamicky metastabilní β-fáze jsou zapotřebí specifické 

krystalizační podmínky, např. přídavek β-nukleační činidla. Teplota tání β-fáze je asi 150 °C 

a její hustota je 0,92 g.cm-3 [6, 22]. 

Při modifikaci PP specifickým β-nukleačním činidlem, výsledný polymer vykazuje dobré 

prodloužení při přetržení a vysokou rázovou houževnatost, také vykazuje nižší citlivost 

k fotooxidaci ve srovnání s běžným PP [21, 23]. 

1.3.3 γ-modifikace 

γ-fáze vzniká při specifických krystalizačních podmínkách – vysoký tlak, přidáním 

komonomeru [13]. Struktura γ-fáze je ortorombická a její teplota tání je 135 °C a hustota je 

stejná jako u α-fáze [6].  

1.3.4 Smektická fáze  

Smektická nebo mezomorfní fáze se vyskytuje v materiálech při prudkém zchlazení. 

Polymerní řetězce nemají potřebný čas na orientaci do velkých krystalických domén, a to 

znamená, že se vytvoří velmi malé krystalické útvary, které jsou obklopeny amorfními 

oblastmi. Chování smektické fáze spadá mezi α-krystalickou strukturu a ataktickou formu. 

Díky špatnému uspořádaní krystalických útvarů, které velice dobře rozptylují světlo, je 

materiál transparentní. Smektická fáze je metastabilní – při zahřátí rekrystalizuje do α-

modifikace [15]. 

1.4 Vlastnosti polypropylenu 

Molekulární a nadmolekulární struktura je základním nositelem vlastností polymerů. 

Polypropylen obsahuje nepolární skupinu a má výborné elektroizolační vlastnosti. Níže jsou 

srovnány základní vlastnosti lineárního a rozvětveného PP. 



 

Izotaktický polypropylen je semikrystalický polymer s teplotou tání 160–180 °C, 

krystalinitou 40 až 70 %. Dobře odolává vroucí vodě a sterilizaci vodní párou, ale má 

relativně nízkou odolnost proti povětrnosti a UV-záření [5].  

V případě LCB-PP, dlouhé větve na řetězci mají vliv na změnu mechanicko-elastických 

vlastností, Youngův modul neboli mez pružnosti v tahu má hodnotu 2000 MPa (L-PP 1500 

MPa). Dále LCB-PP vykazuje zlepšenou pevnost taveniny a vynikající houževnatost [10]. 

Dalším pozitivním projevem dlouhých větví na hlavním řetězci u lehčených struktur je vznik 

menších buněk, vyšší hustota buněk a širší zpracovatelské okno [12].  

1.5 Zpracování  

Samotný izotaktický polypropylen se zpracovává všemi běžnými technologiemi. Nejčastěji 

se zpracovává vstřikováním a vytlačováním při 205 až 280 °C. Desky a trubky můžeme 

lisovat při 180 až 250 °C a následně je svařovat polypropylenovým drátem při teplotě 200 

až 220 °C [5]. 

Rozvětvený polypropylen se na rozdíl od izotaktického polypropylenu dá bez komplikací 

zpracovávat vyfukováním, vytlačováním (i lehčených struktur) a tvarováním [10].  



 

2 NUKLEAČNÍ ČINIDLA  

Nukleační činidla jsou chemické látky, které slouží jako heterogenní částice, kde po 

začlenění do polymeru umožní přednostní krystalizaci v tavenině a vznikají krystaly o stejné 

velikosti [26]. Nukleační činidla se používají v polymerech, které mají pomalou rychlost 

nukleace a krystalizace, či je žádoucí vyvolání krystalizace do konkrétních krystalických 

fází [27]. 

Nukleační činidla mají největší vliv na vlastnosti materiálů, a to především na krystalizaci, 

mechanické a optické vlastnosti [28]. 

Při přídavku daného β-nukleačního činidla do směsi dojde ke vzniku β-fáze a potlačení 

vzniku α-fáze a dojde k rychlejšímu tuhnutí nebo k lepší organizaci vnitřní struktury. Dále 

může směs vytvořit malé sférolity po přídavku α-nukleačního činidla, které při průchodu 

světla mezi amorfní a krystalickou částí nedochází k lomu a materiál i když je krystalický 

může se jevit jako transparentní [29]. 

2.1 α-nukleační činidla 

α-fáze je termodynamicky stabilnější oproti β-fázi, která je metastabilní a může být 

vytvořena v přítomnosti speciálního nukleačního činidla. V přítomnosti α-nukleačních 

činidel dojde ke snížení zákalu, z důvodu vzniku malých krystalů, které jsou menší, než je 

index lomu světla [30]. 

Mezi nejběžnější α-nukleační činidla se řadí: 

• 1,2,3,4-bis-dibenzyliden sorbitol 

• 1,2,3,4-bis-(p-metoxybenzyliden) sorbitol 

• 1,2,3,4-bis-(3,4-dimetylbenzyliden) sorbitol – Millad 3988 nevýhodou tohoto 

nukleačního činidla je jeho chemická struktura, která je na bázi cukru a podléhá 

termálnímu rozkladu při zpracování a může dojít k nežádoucímu zabarvení [31]. 

2.2 β-nukleační činidla  

β-fáze je termodynamicky metastabilní a obtížně získatelná za normálních podmínek 

zpracování. Mezi metody k účinnému zisku β-fáze patří krystalizace v teplotním gradientu, 

krystalizace ve smykovém poli, dloužení taveniny během krystalizace, nebo za použití 



 

specifické nukleace, která je způsobená přídavkem heterogenního nukleačního činidla, tato 

metoda je účinným způsobem zavedení β-fáze do polypropylenu [32]. 

Vysoká přítomnost β-fáze ovlivňuje důležité vlastnosti materiálu. Například lepší odolnost 

vůči fotodegradaci [30], vyšší rázová houževnatost, nižší mez kluzu, vyšší prodloužení při 

přetržení.   

Mezi nejběžnější β-nukleační činidla se řadí: 

• Chinakridonové barvivo (červené E3B) – světle růžové zbarvení 

• Hlinitá sůl kyseliny 6-chinazirin sulfonové 

• Disodná sůl kyseliny o-ftalové 

• NJ Star NU 100 – N,N'-dicyklohexyl-2,6-naftalen dikarboxamid: optimální 

koncentrace tohoto činidla byla stanovena na 0,03 hm. % [27]. 

  

 



 

3 METODY ANALÝZY 

Pro studium nadmolekulární struktury směsí byly použity experimentální metody 

diferenciální snímací kalorimetrie a širokoúhlá rentgenová difrakce a pro studium 

morfologie směsí byla použita polarizační mikroskopie.  

3.1 Diferenciální snímací kalorimetrie – DSC 

Tato metoda slouží k měření rozdílu tepelného toku mezi vzorkem a referencí při zachování 

nulového teplotního rozdílu mezi nimi v závislosti na teplotě nebo času podle definovaného 

programu. Vzorky jsou většinou umístěné v inertní atmosféře, nejčastěji dusík. U této 

metody je možné použít malé množství vzorku 1–20 mg a vyhodnotit teploty tání, skelného 

přechodu, krystalinity nebo k určení tepla chemických reakcí [33]. 

Typická DSC křivka je znázorněna na (Obrázku 3) teploty tání a krystalizace. Endotermní 

pík určuje teplotu tání a exotermní pík charakterizuje proces krystalizace.  

 

Obrázek 3 Charakteristická křivka polymeru v DSC [34] 

3.2 Širokoúhlá rentgenová difrakce – WAXD 

Rentgenová difrakce se řadí mezi tradiční metody pro stanovení krystalografické struktury, 

můžeme určit celkovou krystalinitu materiálu, velikost krystalu a relativní množství 

jednotlivých krystalických fází [35].  

Nikdy nedojde k zisku čistého krystalického polymeru, tudíž polymer obsahuje i amorfní 

část. Proto při dopadu rentgenového záření na materiál dochází k interakci s elektrony, které 

začnou kmitat na stejné frekvenci jako v příchozím paprsku. V amorfním materiálu se 

vzájemné oscilace elektronů destruktivně narušují. Naopak v pravidelném uspořádání dojde 

ke konstruktivní interferenci a rentgenový paprsek vzorek rozdělí v definovaných směrech. 



 

U polymerního vzorku amorfní oblast vytvoří velmi široké píky pod křivkou v důsledku 

difrakce a krystalické oblasti vytvoří ostré píky. Krystalinita vzorku lze spočítat porovnáním 

plochy pod křivkami [35, 36]. 

3.3 Polarizační mikroskop 

Mikroskopie slouží k přímému zobrazení a analýze morfologie povrchu. Dochází k interakci 

polarizovaného světla se vzorkem, který vykazuje dvojlom. Původní paprsek po průchodu 

vzorkem se rozdělí na dva nové: řádný a mimořádný, které jsou fázově posunuté a kmitají 

v různých rovinách. Po průchodu analyzátoru (Obrázek 4) mikroskopu se oba paprsky složí 

a dojde ke vzniku interferenčních barev [35, 37]. 

 

Obrázek 4 Schéma polarizačního mikroskopu Olympus [38]  



 

  PRAKTICKÁ ČÁST 
 

  



 

4 MATERIÁLY 

V experimentální části byly použity dva polymery od firmy Borealis, Vídeň, Rakousko, 

protože oba polymery mají podobný index toku taveniny. A to izotaktický polypropylen 

Borclean HC310BF s indexem toku taveniny 3,3 g/10 min a polypropylen s dlouhými 

větvemi Daploy WB140HMS s indexem toku taveniny 2,1 g/10 min. Další vlastnosti těchto 

materiálů jsou uvedeny v materiálových listech od výrobce (Příloha P1 a Příloha P2). 

Pro přípravu β-fáze v jednotlivých směsích bylo použito β-nukleační činidlo NJ Star NU 100 

(NU 100) od firmy New Japan Chemicals co. Nukleační činidlo je založeno na N,N'-

dicyklohexyl-2,6-naftalen dikarboxamid s chemickým vzorcem uvedeným na Obrázku 5. 

Další vlastnosti tohoto materiálu jsou uvedeny v materiálovém listě od výrobce (Příloha P3). 

 

Obrázek 5 Chemický vzorec NJ Star NU 100 



 

5 PŘÍPRAVA SMĚSÍ 

Směsi lineárního PP a rozvětveného PP s a bez β-nukleačního činidla byly připraveny ve 

dvou krocích. Nejdříve byly připraveny předsměsi polypropylenu s nukleačním činidlem a 

pro lepší dispergaci nukleačního činidla s přídavkem 0,3 hm. % parafinového oleje 

(Tabulka 2). Vzniklé předsměsi byly nejdříve míchány ručně po dobu nejméně 10 min a 

následně byly zamíchány na dvoušnekovém vytlačovacím stroji Brabender PL-2000 Plasti-

Corder. Procesní podmínky byly nastaveny: teploty jednotlivých zón T1 – 190 °C, T2 – 200 

°C a T3 – 210 °C, rychlost 60 otáček/min. Připravené předsměsi byly smíchány s 

odpovídajícím množstvím lineárního a větveného polypropylenu (viz Tabulky 3–5) a 

následně opět vytlačeny pomocí dvoušneku. 

Tabulka 2 Složení předsměsi s hm. % β-nukleačního činidla v L-PP 

Označení  Nukleační činidlo L-PP Parafínový olej Suma 
hm. % [g] hm. % [g] hm. % [g] [ml] [g] 

beta L-PP 1 30 98,7 2 961 0,3 9 10,3 3 000  

 
Tabulka 3 Složení směsí bez nukleačního činidla 

Označení LCB-PP L-PP Suma  
 hm. % [g] [g] [g] 

L-PP 0 0 3000 3000 
Směs 1 1 30 2970 3000 
Směs 2 2 60 2940 3000 
Směs 5 5 150 2850 3000 
Směs 10 10 300 2700 3000 
Směs 20 20 600 2400 3000 
Směs 50 50 1500 1500 3000 
LCB-PP 100 3000 3000 3000 

 

Tabulka 4 Složení směsí s nukleačním činidlem (koncentrace 0,03 hm. % nukleačního 
činidla ve směsích – výpočet z 1% předsměsi) 

Označení LCB-PP L-PP Beta L-PP Suma  
 hm. % [g] [g] [g] [g] 

L-PP-N 0 0 2910 90 3000 
Směs 1-N 1 30 2880 90 3000 
Směs 2-N 2 60 2850 90 3000 
Směs 5-N 5 150 2760 90 3000 
Směs 10-N 10 300 2610 90 3000 
Směs 20-N 20 600 2310 90 3000 
Směs 50-N 50 1500 1410 90 3000 
LCB-PP-N 100 3000 3000 0 3000 



 

Tabulka 5 Složení směsi LCB-PP-N 

Označení Nukleační 

činidlo 
LCB-PP Parafínový olej Suma 

hm. % [g] hm. % [g] hm. % [g] [ml] [g] 
LCB-PP-N 0,03 0,9 99,67 2 990,1 0,3 9 10,3 3 000  

 



 

6 PŘÍPRAVA VZORKŮ 

Vzorky pro WAXD, DSC a polarizační mikroskop byly připraveny z vyrobených směsí. 

6.1 Širokoúhlá rentgenová difrakce  

Vzorky pro WAXD byly připraveny z přichystaných směsí, byly lisovány za použití ručního 

lisu do tvaru destičky o rozměru 125x125x1 mm za následujících podmínek: 

o Teplota lisování: 210 °C  

▪ Předehřev: 2 min 

▪ Zalisování: 3 min 

o Teplota a čas chlazení v hydraulickém lisu: 60 °C/5 min  

6.2 Diferenciální snímací kalorimetrie  

Vzorky pro DSC byly připraveny stejnou metodou jako pro WAXD o stejných rozměrech a 

stejných teplotních podmínkách. Vzorek o hmotnosti přibližně 5 mg, byl vložen do hliníkové 

pánvičky a uzavřen pokličkou.  

6.3 Polarizační mikroskop 

Vzorky pro polarizační mikroskop byly připraveny stejnou metodou jako pro WAXD o 

stejných rozměrech a stejných teplotních podmínkách. Vzorky byly nařezány na rotačním 

mikrotomu Leica RM 2255 o tloušťce 30 μm a byly umístěny na podložním sklíčku, 

zakápnuté parafínovým olejem a zakryté krycím sklíčkem.  

 

 

 



 

7 ANALYTICKÉ METODY 

7.1 Širokoúhlá rentgenová difrakce  

Pro zjištění celkové krystalinity a relativního množství jednotlivých fáze ve vzorcích byla 

použita širokoúhlá rentgenová difrakce. Data byla pořízena rentgenovým difraktometrem 

Panalytical X´Pert PRO v modu na odraz v rozsahu 5 ° až 30 ° při rychlosti skenování 

6 °/min.  

Obsah krystalického podílu, krystalinita X, lze vypočítat podle rovnice (1): 

𝑋 =
𝐼𝑘

𝐼𝑘+𝐼𝑎
∙ 100 [%]         (1) 

kde Ik je plocha píků charakteristických pro krystalickou fázi a Ia je plocha pod píky pro 

amorfní fázi.  

Pro výpočet obsahu jednotlivých fází se vychází z intenzit jednotlivých píků a z úhlů, které 

jsou charakteristické pro α, β a γ-fázi. Charakteristický úhel pro α-fázi v 2θ = 14,20°, 17,00° 

a 18,80° pro β-fázi v 2θ =16,20° a γ-fáze v 2θ =20,05° [23,39]. 

Pokud systém obsahuje pouze dvě složky a to α/β fázi nebo α/γ fázi lze vypočítat hodnotu 

B, která přibližně poskytuje informaci o relativním obsahu β-fáze. Nebo zjistit hodnotu G 

neboli relativní obsah γ-fáze. 

𝐵 =
𝐻𝛽

𝐻𝛼1+𝐻𝛼2+𝐻𝛼3+𝐻𝛽
∙ 100 [%]       (2) 

𝐺 =
𝐻𝛾

𝐻𝛼3+𝐻𝛾
∙ 100 [%]         (3) 

V případě, když se vyskytuje v systému α, β a γ-fáze lze jednotlivé obsahy vypočítat dle 

vzorců: 

𝐾𝛽 =
𝐻𝛽

𝐻𝛼1+𝐻𝛼2+𝐻𝛼3+𝐻𝛾+𝐻𝛽
∙ 100 [%]       (4) 

𝐾𝛼+𝛾 = 1 − 𝐾𝛽          (5) 

Kβ je relativní obsah β-fáze v třífázovém krystalickém systému, Kα+γ je společný obsah α i 

γ-fáze. Vzájemný přepočtový vztah pro zjištění relativního obsahu Kα a Kγ fáze se získá po 

úpravě rovnice (3) a (5): 

𝐾𝛾 = 𝐺 ∙ 𝐾𝛼+𝛾          (6) 



 

𝐾𝛼 = 1 − 𝐾𝛽 − 𝐾𝛾         (7) 

7.2 Diferenciální snímací kalorimetrie  

Pro termální analýzu jednotlivých vzorků byl použit diferenční snímací kalorimetr DSC1 

Mettler Toledo. Jako proplachovací plyn byl použit dusík, který neustále procházel 

20 ml/min.  

Připravené vzorky byly v prvním kroku zahřívány z 50 °C na 220 °C při rychlosti zahřívání 

10 °C/min, poté byly taveny při 220 °C po dobu 5 minut, kvůli vymazání předchozí tepelné 

historie. Následně byly vzorky ochlazeny z 220 °C na 50 °C při rychlosti 10 °C/min. Po 1 

minutě při 50 °C byly vzorku zahřívány na 190 °C rychlostí 10 °C/min a poté hned zchlazeny 

na 50 °C rychlostí 50 °C/min.  

7.3 Polarizační mikroskop 

Pro studium morfologie vzorků byl použit optický mikroskop Olympus BX41 se 

zabudovaným digitálním fotoaparátem.  



 

  VÝSLEDKY A DISKUSE 



 

8 ŠIROKOÚHLÁ RENTGENOVÁ DIFRAKCE 

Pomocí širokoúhlé rentgenové difrakce byly získány informace o stupni krystalizace a o 

krystalické struktuře zkoumaných vzorků. Rentgenové difraktogramy jednotlivých směsí s a 

bez nukleačního činidla jsou uvedeny na Obrázku 6-13. Můžeme vidět charakteristická 

difrakční spektra tří-fázových krystalických systémů prokázaná výskytem píků v hlavní 

rovině a to α-fáze – α1, α2 a α3, dále β-fázi a γ-fázi.   

 

Obrázek 6 Difraktogramy směsí L-PP a L-PP-N 
 

 

Obrázek 7 Difraktogramy směsí Směs 1 a Směs 1-N 
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Obrázek 8 Difraktogramy směsí Směs 2 a Směs 2-N 
 

 

Obrázek 9 Difraktogramy směsí Směs 5 a Směs 5-N 
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Obrázek 10 Difraktogramy směsí Směs 10 a Směs 10-N 
 

 

Obrázek 11 Difraktogramy směsí Směs 20 a Směs 20-N 
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Obrázek 12 Difraktogramy směsí Směs 50 a Směs 50-N 
 

 

Obrázek 13 Difraktogramy směsí LCB-PP a LCB-PP-N 
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Obrázek 14 Difraktogramy směsí bez NU 100 
 

 

Obrázek 15 Difraktogramy směsí s NU 100 
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Obrázek 16 Závislost obsahu β-fáze na složení směsi 
 

 

Obrázek 17 Závislost obsahu γ-fáze na složení směsi 
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Obrázek 18 Závislost krystalinity na složení směsi 
 

Celková krystalinita (Obrázek 18) všech vzorků byla o něco vyšší než 50 %, nezávisle na 

složení směsi. Přidáním β-nukleačního činidla NU 100 se výrazněji mění krystalinita pouze 

u čistého LCB-PP, kde dojde ke zvýšení ze 48 % na 54 %. Nižší hodnota u čistého LCB-PP 

může být zapříčiněna tím, že dlouhé větve působí jako defekty omezující krystalizaci.  

Pro popis obsahu jednotlivých fází byly vypočteny hodnoty K, které byly definovány 

rovnicemi (2)-(7). Z Obrázku 6 vyplývá, že čistý L-PP se skládá výhradně z α-fáze, ale 

přídavek 0,03 hm. % NU 100 vede ke krystalizaci L-PP výhradně do trigonální β-fáze 

(Kβ=92 %). Na druhé straně, čístý LCB-PP (Obrázek 13) se skládá pouze z α a γ-fází a obsah 

β-fáze je pouhých 8 %. V případě přidání nukleačního činidla, β-fáze zcela vymizí u Směsi 

50. Je tedy zřejmé, že účinnost nukleačního činidla klesá s rostoucím obsahem LCB-PP a 

narůstá obsah γ-fáze za daných podmínek viz Obrázek 17. V případě nukleovaných směsí 

L-PP/LCB-PP lze pozorovat významné snížení β-fáze se zvyšujícím se množstvím LCB-PP, 

kde po potlačení β-fáze ve směsi, dojde k úplnému převládnutí α a γ-fází (Obrázek 16).  
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9 DIFERENCIÁLNÍ SNÍMACÍ KALORIMETRIE 

Pomocí diferenciální snímací kalorimetrie bylo sledováno tepelné chování zkoumaných 

vzorků, které byly vystaveny ohřevu. Vliv složení směsi se projevuje na termogramech DSC 

(Obrázky 19-34). Termogramy tání směsí L-PP/LCB-PP jsou znázorněny na Obrázku 19-26 

a termogramy krystalizace na Obrázku 27-34. 

9.1 Teplota tání 

Křivky tání směsí bez nukleačního činidla mají pouze jeden pík tání, který by měl odpovídat 

teplotě tání α-fáze. Pouze čistý L-PP vykazuje také malý pík β-fáze (Obrázek 19), kde teplota 

tání je 149 °C. Se zvyšujícím se množství LCB-PP ve směsích se teplota tání nejprve mírně 

zvyšuje, tento trend trvá po Směs 10 a poté se zvyšujícím se množství LCB-PP dochází ke 

snížení teploty. Čistý LCB-PP vykazuje teplotu tání 159 °C a čistý L-PP vykazuje teplotu 

tání 164 °C (Tabulka 6). V případě vzorků, které obsahují β-nukleační činidlo NU 100 lze 

pozorovat odlišný trend křivek tání. Čistý L-PP s přídavkem NU 100 vykazuje pík tání při 

153 °C, který je typický pro β-fázi, a méně viditelný dvojitý α-pík tání při 166 a 170 °C, 

které byly vytvořeny během procesu rekrystalizace. I malé přidání LCB-PP ke směsi vede 

k významnému poklesu píku β-fáze. Tento pík tání pro β-fázi zmizí při přídavku 10 hm. % 

LCB-PP (Obrázek 23). Se zvyšujícím se obsahem LCB-PP ve směsích dochází k mírnému 

poklesu teploty tání, podobně jako v případě směsí bez β-nukleačního činidla.  

 

Obrázek 19 Srovnávání křivek teplot druhého tání DSC směsi L-PP a L-PP-N 
 

90 100 110 120 130 140 150 160 170

T
ep

el
n
ý

to
k

[-
]

En
do

Teplota [°C]

L-PP L-PP N

α
β



 

 

Obrázek 20 Srovnávání křivek teplot druhého tání DSC směsi 1 a 1-N 
 

 

Obrázek 21 Srovnávání křivek teplot druhého tání DSC směsi 2 a 2-N 
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Obrázek 22 Srovnávání křivek teplot druhého tání DSC směsi 5 a 5-N 
 

 

Obrázek 23 Srovnávání křivek teplot druhého tání DSC směsi 10 a 10-N 
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Obrázek 24 Srovnávání křivek teplot druhého tání DSC směsi 20 a 20-N 
 

 

Obrázek 25 Srovnávání křivek teplot druhého tání DSC směsi 50 a 50-N 
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Obrázek 26 Srovnávání křivek teplot druhého tání DSC směsi LCB-PP a LCB-PP-N 

9.2 Teplota krystalizace 

Teplota krystalizace čistého L-PP bez NU 100 je 116 °C a je mnohem nižší než u čistého 

LCB-PP (129 °C), viz Obrázek 27 a 34. Je zřejmé, že se stoupajícím přídavkem LCB-PP ve 

směsích roste teplota krystalizace. Už po přidání pouhého 1 hm. % LCB-PP se teplota 

krystalizace zvýší na 125 °C, pak už se teplota krystalizace zvyšuje pouze přibližně o 1 °C, 

viz Tabulka 6. Vyšší krystalizační teplota lze přisoudit dlouhým větvím, které mohou 

urychlit celkovou krystalizaci.   

 

Obrázek 27 Srovnání křivek teplot krystalizace DSC směsi L-PP a L-PP-N 
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Obrázek 28 Srovnání křivek teplot krystalizace DSC směsi 1 a 1-N 
 

  

Obrázek 29 Srovnání křivek teplot krystalizace DSC směsi 2 a 2-N 
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Obrázek 30 Srovnání křivek teplot krystalizace DSC směsi 5 a 5-N 
 

  

Obrázek 31 Srovnání křivek teplot krystalizace DSC směsi 10 a 10-N 
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Obrázek 32 Srovnání křivek teplot krystalizace DSC směsi 20 a 20-N 
 

  

Obrázek 33 Srovnání křivek teplot krystalizace DSC směsi 50 a 50-N 

90 100 110 120 130 140

Ex
o

T
ep

el
n
ý
 t

o
k
 [-

]

Teplota [°C]

Směs 20-N Směs 20

90 100 110 120 130 140

Ex
o

T
ep

el
n
ý
 t

o
k

[-
]

Teplota [°C]

Směs 50-N Směs 50



 

 

Obrázek 34 Srovnání křivek teplot krystalizace DSC směsi LCB-PP a LCB-PP-N 
 

Tabulka 6 Srovnání teplot tání a teplot krystalizace získaných pomocí DSC 

 0 hm. % NU 100 0,03 hm.% NU 100 

Směs 
Teplota 
tání [°C] 

Teplota 
krystalizace [°C] 

Teplota 
tání [°C] 

Teplota 
krystalizace [°C] 

L-PP 164 116 166 124 
Směs 1 165 125 166 126 
Směs 2 165 125 165 125 
Směs 5 165 126 167 127 
Směs 10 166 127 165 127 
Směs 20 165 126 166 129 
Směs 50 162 128 164 129 
LCB-PP 159 129 160 130 
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10 POLARIZAČNÍ MIKROSKOP  

Pro popis a znázornění morfologie jednotlivých směsí, byl použit optický mikroskop při 

zvětšení 400krát. Povrchy jednotlivých směsí jsou znázorněny a srovnány na Obrázku 35-

42, kde vlevo jsou směsi bez NU 100 a vpravo obsahují 0,03 hm. % NU 100. Na Obrázku 

35 vlevo lze vidět čistý L-PP, který obsahuje typické α-sférolity. Vpravo po přídavku 

nukleačního činidla vzniká drobnozrnná struktura β-fáze. V případě čistého LCB-PP 

(Obrázek 42) a směsí s vyšším obsahem LCB-PP není možné rozlišit typické sférolity.  

Bez NU 100          S NU 100

 

Obrázek 35 Srovnání morfologie směsí L-PP a L-PP-N 
 

 

Obrázek 36 Srovnání morfologie směsí Směs 1 a Směs 1-N 
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Obrázek 37 Srovnání morfologie směsí Směs 2 a Směs 2-N 
 

 

Obrázek 38 Srovnání morfologie směsí Směs 5 a Směs 5-N 
 

 

Obrázek 39 Srovnání morfologie směsí Směs 10 a Směs 10-N 
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Obrázek 40 Srovnání morfologie směsí Směs 20 a Směs 20-N 
 

 

Obrázek 41 Srovnání morfologie směsí Směs 50 a Směs 50-N 
 

 

Obrázek 42 Srovnání morfologie směsí LCB-PP a LCB-PP-N 
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ZÁVĚR 

Tato bakalářská práce se zabývá vlivem větvení polypropylenu a specifické nukleace na 

polymorfní složení, teplotu tání a krystalizace a morfologii směsí lineárního a větveného 

polypropylenu.  

Celková krystalinita všech vzorků kromě čistého LCB-PP byla lehce vyšší než 50 % 

nezávisle na složení směsí. Po přidání β-nukleačního činidla NU 100 se krystalinita mění 

významněji pouze u čistého LCB-PP, kde došlo k navýšení ze 48 % na 54 %. Jeho nižší 

krystalinita je způsobena velkým obsahem dlouhých větví, které působí jako defekty a 

omezují krystalizaci.  

Bylo zjištěno, že účinnost nukleačního činidla NU 100 při tvorbě β-fáze prudce klesá se 

zvyšujícím se obsahem LCB-PP ve směsích. Čistý L-PP se výhradně skládá z α-fáze, ale 

přídavek 0,03 hm. % NU 100 vede ke krystalizaci do β-fáze, která plně převládne. Naopak 

čistý LCB-PP se skládá převážně z α a γ-fáze. Z výsledků vyplývá, že při zvyšujícím se 

obsahu LCB-PP ve směsi dochází k potlačení vzniku β-fáze i přes přítomnost β-nukleačního 

činidla a současně k nárůstu obsahu γ-fáze. To znamená, že přítomností LCB-PP ve směsi 

aktivita nukleačního činidla je potlačena, neboť větvení brání krystalizaci do β-fáze.  

Studium tepelného chování ukázalo, že teplota tání se při zvyšujícím se obsahu LCB-PP ve 

směsích nejprve mírně zvyšuje (po Směs 10) a poté dochází opět k jejímu mírnému snížení. 

V případě směsí obsahujících NU 100 dochází se zvyšujícím se obsahem LCB-PP k poklesu 

β-fáze, která absolutně vymizí již při přídavku 10 hm. % LCB-PP. Silná nukleační účinnost 

LCB-PP je prokázána zvýšením krystalizační teploty se zvyšujícím se obsahem LCB-PP ve 

směsích. 

Mikroskopické pozorování prokázalo, že čistý L-PP obsahuje typické α-sférolity, po 

přídavku β-nukleačního činidla vzniká drobnozrnná struktura s β-fází. V případě čistého 

LCB-PP a směsí s vyšším obsahem LCB-PP nelze rozlišit jednotlivé fáze, neboť sférolity 

jsou velice drobné.  
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SEZNAM POUŽITÝCH SYMBOLŮ A ZKRATEK 

PP   polypropylen 

L-PP  lineární polypropylen 

LCB-PP polypropylen s dlouhými větvemi  

i-PP  izotaktický polypropylen 

s-PP  syndiotaktický polypropylen 

a-PP  ataktický polypropylen 

WAXD  Širokoúhlá rentgenová difrakce 

DSC   diferenciální snímací kalorimetrie  

Tm [°C] teplota tání 

Tg [°C]  teplota skelného přechodu 

ρ [g.cm-3] hustota 

X [%]  krystalinita  

IK  plocha pásů pro krystalickou fázi  

Ia  plocha pásů pro amorfní fázi 

H  intenzita  

Kα  relativní podíl α-fáze 

Kβ, B  relativní podíl β-fáze 

Kγ, G  relativní podíl γ-fáze 

hm. %  hmotnostní procento  

Endo [-] endotermní jev (tání) 

Exo [-]  exotermní jev (krystalizace) 
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