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Przepisy dotyczace badania pojemnikow z tworzywa sztucznego
Wytyczne do 6.1.5.2.7 1 6.5.6.3.6

Metody laboratoryjne dla probek pobranych z materialu pojemnika w celu wykazania zgodnosci chemicznej polietylenu -
zgodnie z definicja podana pod 6.1.5.2.6 wzglednie 6.5.6.3.5 - z materiatami napetniania (materiaty, mieszaniny
| preparaty) w porownaniu z cieczami wWzorcowymi wymienionymi w 6.1.6.

Zastosowanie opisanych ponizej metod laboratoryjnych A do C pozwala na okreslenie mozliwych mechanizméw
uszkodzen materialu pojemnika spowodowanych materiatem napetniania w poréwnaniu do odpowiednich cieczy
wzorcowych.

Wybor metod badawczych zalezy od przewidywanych mechanizméw uszkodzen.

O ile na podstawie sktadu nie jest przewidywalne, to
- migknigcie materiatu pojemnika pod wptywem pgcznienia (metoda laboratoryjna A);
- powstawanie pekni¢¢ materiatu pojemnika pod wplywem naprezenia (metoda laboratoryjna B);
- reakcje utleniania i degradacji czasteczkowej (metoda laboratoryjna C).

bedzie sprawdzane metodami laboratoryjnymi i kazdorazowo poréwnywane z odpowiednimi cieczami wzorcowymi,
ktoérych dziatanie powoduje analogiczny skutek.

Dla wykonania wymienionych badan stosuje si¢ probki o tej samej grubosci, we wskazanych granicach tolerancji.
Metoda laboratoryjna A

Przyrost masy spowodowany pgcznieniem oznacza si¢ na probkach ptaskich pochodzacych z materiatu pojemnika, przez
przechowywanie ich w 40 °C w dopuszczanym materiale napekniania, a takze porownawczo — W CieCzy WZOrcowej.

Zmian¢ masy spowodowana pecznieniem okre§la si¢ przez zwazenie probek przed przechowywaniem i dla probek
0 grubosci do 2 mm pod 4 tygodniach oddziatywania, zwykle po czasie wystarczajacym dla ustalenia si¢ ich masy.

Kazdorazowo okresla si¢ warto$¢ $rednia z 3 probek. Probki moga by¢ stosowane tylko jednorazowo.
Metoda laboratoryjna B (wciskanie czopa)
1 Opis

Zachowanie si¢ materialu pojemnika z polietylenu o duzej masie czasteczkowej wysokiej gestosci, wzgledem
materiatu napetniania i odpowiedniej cieczy wzorcowej, bada si¢ za pomoca proby zaglebienia czopa, o ile moze
towarzyszy¢ temu powstawanie pgknigc przy naprgzeniu z jednoczesnym pgcznieniem od 0% do 4% lub bez
pecznienia.

W tym celu w probkach wykonuje si¢ otwor i karb, a nastgpnie przechowuje si¢ wstepnie w badanym materiale
napelniania oraz w odpowiedniej cieczy wzorcowej. Po tym przechowywaniu w otwor weiska sie czop o okre$lonej
srednicy wigkszej od srednicy otworu.

Tak przygotowane probki przechowuje si¢ nastepnie w badanym materiale napetniania i w odpowiedniej cieczy
WZz0rcowej, po czym wyjmuje sie je po réznych okresach przechowywania, badajac resztkowa wytrzymatos¢
probek na rozciaganie (procedura badawcza 3.1) lub na okres wytrzymatosci probek do momentu rozerwania
(procedura badawcza 3.2).

Przez pomiar poréwnawczy z cieczami wzorcowymi takimi jak ,roztwor $rodka zwilzajacego”, ,kwas octowy”,
,octan n-butylu /roztwor Srodka zwilzajacego nasycony octanem n-butylu” lub ,,woda” okresla sig, czy stopien
uszkodzenia probki w badanym materiale napelniania jest taki sam, czy mniejszy lub wigkszy.

2 Prébka do badania
2.1 Formai wymiary

Zalecana formg i wymiary probki przedstawiono na rys. 1. Odchylenie w odniesieniu do grubosci prébki nie
powinno przekraczaé £15% $redniej wartosci w ramach jednej serii pomiarow.

Seria pomiaréw obejmuje badany materiat napeiniania i odpowiednia ciecz wzorcowa.
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Rysunek 1
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* Minimalna grubos$¢ probki 2 mm
Probka bez czopa
Wytwarzanie

Probki do jednej serii pomiaréw moga by¢ pobrane zar6wno z pojemnikow tego samego typu konstrukcyjnego, jak
i z tej samej czgsci wyttoczonego potproduktu.

Jezeli chodzi o obrobke probek, to wystarczajaca jest jako§¢ powierzchni otrzymanej po cigeiu pita. Usuwa si¢ tylko
grat ze strefy, gdzie nastgpnie bedzie sporzadzaé si¢ karb. Karb w probce wykonuje si¢ rownolegle do kierunku
wytlaczania.

W kazdej probce wywierca sig otwor o $rednicy 3j8'03 mm zgodnie z rysunkiem 1. Nastgpnie w probce wycina si¢
karb w ksztatcie V o promieniu r < 0,05 mm

Odleglos¢ pomigdzy dnem karbu a brzegiem otworu wynosi 5 £0,1 mm.

Liczba probek

Dla okreslenia resztkowych wytrzymatosci na rozciaganie wedtug punktu 3.2 stosuje sie po 10 probek dla kazdego
okresu przechowywania. Zazwyczaj ustala si¢ co najmniej 5 okreséw przechowywania.

Dla oznaczenia okresu wytrzymato$ci do momentu rozerwania probek wedlug punktu 3.3, potrzeba tacznie
15 probek.

Czopy
Odnos$nie wymiardw czopOw patrz rys.2.

Rysunek 2

a) Czop dla oznaczania resztkowych b) Czop dla oznaczenia okresu wytrzymatosci, do
wytrzymato$ci na rozciaganie momentu rozerwania probki.
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Material: stal specjalna nierdzewna
Jako materiat czopu korzystnie jest stosowac stal nierdzewna (na przyktad X12CrSil7).

Dla materiatow atakujacych taka stal nalezy stosowaé czopy szklane.
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3. Badania i ocena
3.1 Wstepne przechowywanie probek

Probki przed czopowaniem przechowuje si¢ wstepnie w ciagu 21 dni w 40 °C + 1°C w badanych cieczach
i w cieczach wzorcowych. Przechowywanie wstepne z ciecza wzorcowa ¢) wedtug 6.1.6 prowadzi si¢ w octanie
n-butylu.

3.2  Postgpowanie przy wyznaczaniu krzywej resztkowej wytrzymatosci na rozciaganie
3.2.1 Wykonywanie prob

W otwor probek wttacza sig czg¢$¢ stozkowa czopu, a nastepnie jego czgs¢ cylindryczna, zgodnie z rys. 2a), unikajac
odchylania czopu na boki.

Tak sporzadzone probki zanurza si¢ w naczyniach do przechowywania, wypelionych badana ciecza
i kondycjonowanych w 40 °C, po czym przechowuje w suszarce w 40 °C = 1 °C. W przypadku cieczy Wzorcowej c)
probe tg przeprowadza si¢ w roztworze $rodka zwilzajacego zmieszanym z 2% octanem n-butylu.

Okres pomigdzy zaczopowaniem probek i poczatkiem przechowywania w badanej cieczy powinien by¢ jednakowy
i staty dla jednej serii pomiarow.

Okresy przechowywania potrzebne do okreslania tworzenia si¢ pgknigé przy naprezeniu w funkceji czasu i rodzaju
badanej cieczy, powinny by¢ dobrane w taki sposdb, by mozna bylo z wystarczajaca pewnoscia wykaza¢ oczywista
roéznicg pomigdzy krzywymi resztkowej wytrzymatoSci na rozciaganie dla badanych cieczy wzorcowych
i odnoszacych si¢ do nich materialow napetniania.

Po wyjgciu probek z naczynia do przechowywania usuwa si¢ z nich natychmiast czop i oczyszcza je z resztek
badanej cieczy.

Po ozigbieniu do temperatury pokojowej, probki rozcina sig¢ pita rownolegle do boku z karbem, przez srodek
otworu. W dalszej fazie uzywa si¢ tylko odcigtych czgsci probek z karbem.

Odcigte czgsci probek wprowadza sig nastgpnie, najpozniej po 8 godzinach od wyjgcia z badanej cieczy, do aparatu
do sprawdzenia na rozciaganie i poddaje dziataniu osiowej sily rozciagajacej przy szybkosci (szybkos$¢ szczeki
ruchomej) 20 mm/min az do rozerwania. Okre§la si¢ sil¢ maksymalna. Probe rozciagania prowadzi si¢
w temperaturze pokojowej (23 °C £ 2 °C) w sposéb analogiczny do sposobu opisanego w ISO/R 527.

3.2.2 Ocena wynikoéw

Ocena wynikdéw okreslania wptywu badanej cieczy obejmuje oznaczanie maksymalnego naprezenia czgsci probek
przechowywanych wstepnie i nie czopowanych, przyjetego jako warto$¢ zero, oraz maksymalnego naprgzenia
probek po okresie przechowywania t,, gdzie y > 5. Wartoéci uzyskane po przeksztalceniu wymienionych
maksymalnych naprezen ty w % w stosunku do warto$ci zerowej, nanosi si¢ na diagram, zgodnie z rys. 3.

Porownanie z krzywymi resztkowej wytrzymatosci na rozciaganie, pochodzacymi z pomiardw z cieczami
wzorcowymi takimi jak ,roztwor $rodka zwilzajacego”, ,.kwas octowy”, ,octan n-butylu / roztwér $rodka
zwilzajacego nasycony octanem n-butylu” lub ,,woda” wykaze wowczas, czy badany material napetniania wywiera
wplyw silniejszy lub stabszy badz tez nie wywiera zadnego wptywu na ten sam materiat pojemnika (patrz rys. 3).

Rysunek 3
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Proba peknigceia przy naprezeniu
(metoda wttaczania czopa)

a) Material napetniania 1 (bardziej
agresywny niz ciecz WZOrcowa)
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b) Krzywe resztkowej wytrzymatosci
na rozciaganie
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c) Ciecz wzorcowa

d) Material napelniania 2 (mniej
agresywny niz ciecz Wzorcowa)
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e) Okres wytrzymatosci do momentu
rozerwania probek.

3.3 Sposdb okreslenia okresu wytrzymatosci do momentu rozerwania probek

3.3.1 Wykonanie proby

15 probek zatyka si¢ oddzielnie 15 czopami zgodnie z rys. 2b, bez odchylania na boki i do petnego zaczopowania,
po czym wprowadza si¢ do rury szklanej wypelnionej badang ciecza i ogrzewa do 40 °C. Utrzymuje sie stata
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temperaturg proby na poziomie 40 °C + 1 °C. Wizualnie okresla si¢ rozerwanie probek na kazdym czopie. Przebiega
ono — zgodnie z do$wiadczeniem - od dna karbu do powierzchni czopu.

3.3.2 Ocena wyniku

Miarodajny dla oceny jest okres wytrzymatoéci do rozerwania Tse dla 8 probek przechowywanych w cieczy
wzorcowej. Nie ma potrzeby oczekiwania na koniec innych pgknigé.

Oceny dokonuje si¢ przez poréwnanie z liczba pegknigtych probek, pochodzacych z przebywania w cieczy badane;j.
Liczba ta nie powinna przekroczy¢ 8 probek w ciagu okresu wytrzymatosci Tgr.

3.4  Uwagi wyjasniajace

W opisanej metodzie badawczej parametry okreslone jako ,.temperatura przechowywania” i ,,odlegtos¢ pomigdzy
dnem karbu i brzegiem otworu” dobiera si¢ w taki sposob, by uzyskaé - po przeprowadzeniu odpowiednich prob
z cieczami wzrocowymi ,roztwor $rodka zwilzajacego”, ,.kwas octowy” lub ,octan n-butylu / roztwoér $rodka
zwilzajacego nasycony octanem n-butylu” - ostateczne rezultaty, w rozumieniu podanego opisu prowadzenia proby,
w lacznym czasie badania wynoszacym 28 dni. Dotyczy to polietylenu o duzej masie czasteczkowej, gestosci
0,952g9/m*i o wskazniku ptynigcia (Melt Flow Rate [MFR] 190°C / 21,6 kg obciazenia) okoto 2,0 g/ 10 min.

Poniewaz wnioski z podanego opisu badan maja zawsze warto§¢ wzgledna, dopuszcza sig, rOwniez zmiang —
w pewnych granicach - podanych wyzej parametrow, w celu skrocenia czasu trwania proby. Zmiana taka powinna
by¢ wyraznie zaznaczona w raporcie z badania.

4 Kryteria zadowalajacego wyniku badania

4.1  Wynik badania wedlug metody laboratoryjnej A nie powinien wykaza¢ wigkszego niz 1% przyrostu masy przez
pecznienie, jezeli dla poréwnania uzyto ciecz wzorcowa a) ,,roztwér $rodka zwilzajacego” i ciecz wzorcowa b)
,.kwas octowy”.

Wynik badania wedlug metody laboratoryjnej A z badanym materialem napelniania, nie powinien przekraczaé
przyrostu masy przez pgcznienie z octanem n-butylu (okoto 4%), jezeli dla poréwnania uzyto ciecz wzorcowa C)
,,octan n-butylu/roztwor srodka zwilzajacego nasyconego octanem n-butylu”.

4.2  Wynik badania wedlug metody laboratoryjnej B powinien dla zatwierdzonego materiatu da¢ okres wytrzymatosci
taki sam lub wigkszy od uzyskanego z uzytymi dla poréwnania cieczami Wzorcowymi.

Metoda laboratoryjna C

Dla okres$lenia mozliwych uszkodzen materialu pojemnika z polietylenu o duzej masie czasteczkowej wedtug 6.1.5.2.6
wzglednie 6.5.6.3.5, spowodowanych przez material napeiniania, w wyniku utleniania lub degradacji czasteczkowej,
nalezy ustali¢ wskaznik ptyniecia (Melt Flow Rate [MFR] / 190°C / 21,6 kg obciazenia - wedtug ISO 1133 - Warunek 7)
dla probek o grubosci odpowiadajacej grubosci typu konstrukeji, przed i po przechowaniu tych probek w badanym
materiale napetniania.

Przez przechowanie probek o geometrycznie rownych wymiarach w cieczy wzorcowej ,.kwas azotowy 55%” wedlug
6.1.6 e) i przez oznaczenie wskaznika ptynigcia mozna okresli¢, czy stopien uszkodzenia materialu naczynia spowodowany
przez zatwierdzany material napelniania jest mniejszy, taki sam czy wigkszy.

Przechowywanie probek w 40 °C prowadzi sig tak dtugo, by ocena byta ostateczna, jednak nie dtuzej niz w ciagu 42 dni.

Jezeli przewidziany do zatwierdzenia material napelniania powoduje réwnocze$nie, wedtug metody laboratoryjnej A,
pecznienie wyrazajace si¢ przyrostem masy > 1%, t0 nalezy - aby nie zafalszowa¢ wyniku pomiaru - przeprowadzié
»przesuszenie” probki przed pomiarem wskaznika ptynigcia, kontrolujac réwnoczes$nie jej masg, na przyklad przez
utrzymywanie w suszarce prozniowej w 50 °C, do osiagnigcia stalej wagi, w zasadzie nie dtuzej niz 7 dni.

Kryterium dla zadowalajacego wyniku badania:

Przyrost wskaznika ptynigcia materiatu naczynia spowodowany przez zatwierdzany materiat napetniania nie powinien by¢
wigkszy w opisanej metodzie oznaczenia, od przyrostu spowodowanego przez ciecz wzorcowa ,.kwas azotowy 55%”,
W granicach tolerancji 15%, zwiazanej z omawiana metoda badawcza.



