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2.1. Obiectivele generale

Obiective generale specifice programului

» asimilarea in productie a rezultatelor cercetarii, in vederea imbunatatirii competitivitatii economice;

> intarirea capacitatii de inovare;

> stimularea parteneriatului dintre SC ROSEAL SA si entitati de cercetare.

Obiective generale tehnice

> realizarea de materiale polimerice termorezistente cu durata de viata ridicata, folosite pentru executia
garniturilor de etansare (cum sunt inele "0O” ) care sunt utilizate la realizarea etansarilor mecanice pentru
gama larga de pompe ce lucreaza in conditii de temperatura si iradiere cu aplicatie directa in industria
nucleara;

> valorificarea capactatii de productie si de experimentale a materialelor polimerice la SC ROSEAL SA;

2.2. Obiectivele etapei de executie
> elaborarea documentatiei privind metoda e evaluare a compartariii materialului in conditii specifice
domeniului nuclear, stabilirea tipului de epruvetwe pentru testari in vederea certificarii la mediu;
> realizare model experimental de material polimeric termorezistnt cu durata de viata ridicata pentru

garnituri de etansare supuse la iradiere pe baza thnologiei elaborate in prima faza;

2.3. Rezumatul fazei

SC ROSEAL SA are ca domeniu de activitate cercetarea, proiectarea si comercializarea pe piata din
tara si din strainatate a etansarilor mecanice si nanofluidice, ale pieselor specifice, a pieselor realizate din
prelucrarea metalelor si materialelor nemetalice (polimerice) precum si prestari de servicii Tn domeniul
etansarilor mecanice si magnetofluidice.

S.C. ROSEAL S.A. are peste 28 de ani de experienta in domeniul etansarilor mecanice fiind cel mai
mare producator de etansari mecanice din Romania. ROSEAL a fost primul producator de piese de schimb in
domeniul etansarilor din Romania, care inregistra sistemul sau de calitate in conformitate cu standardul 1ISO
9001.

In cadrul acestui proiect SC ROSEAL SA urmareste realizarea unor materiale polimerice
termorezistente cu durata de viata ridicata pentru garnituri de etansare ( cum sunt inele "O” ) care sunt utilizate
la realizarea etansarilor mecanice pentru gama larga de pompe ce lucreaza in conditii de temperatura si iradiere
cu aplicatie directa in industria nucleara cu avantaje importante comparativ cu etansarile mecanice cunoscute,
realizind etansare durata de functionare, fara interventie, exceptional de lunga (pana ~ 5 ani).

Acest obiectiv se realizeaza prin asimilare in productie a rezultatelor cercetarii obtinute in unitatea de
cercetare partenere acestui proiect. Astfel ofera consultanta stiintifica, tehnica si coopereaza la elaborarea

tehnologiei pentru model experimental de matriale polimerice termoreziztente cu durata de viata ridicata pentru



garnituride etansare supuse la iradiere, elaborarea documentatiei privind metoda de evaluare a comportarii
materialului in conditii specifice domeniului nuclear, stabilirea tipului de epruvete pentru testari in vederea
cerificarii la mediu. Pe de alta parte INCDIE ICPE-CA ofera metoda si experimenteaza evaluarea modificarilor
caracteristicilor structurale a materialului in prezenta si absenta iradierii. SC ROSEAL elaboreaza si realizeaza
reteta si tehnologie de materiale polimerice termorezistente cu durata de viata ridicata supuse la iradiare,
coopereaza la elaborarea documentatiei privind metoda de evaluare a comportarii materialului in conditii
specifice domeniul nuclear, stabilirea tipului de epruvete pentru testari in vedrea calificarii la mediu. Pe de ata
parte SC ROSEAL elaboreaza metode si experimenteaza evalueaza modificarilor caracteristicilor functionale a
model de materiale termorezistente cu durata de viata ridicata supuse la iradiere in prezenta si absenta iradierii.
Materialul polimeric termorezistent cu durata de viata ridicata supuse la iradiere vor fi utilizate la
realizarea garnituri de etansare cu care se echipeaza sisteme de etansari mecanice de catre SC ROSEAL, care
la randul lor vor echipa pompe in industria nuclearelactrica.
In cadrul primei etape a proiectului, s-a elaborarea tehnologiei pentru model experimental de matriale
polimerice termoreziztente cu durata de viata ridicata pentru garnituride etansare.
In cadrul acestei etape, a doua etapa a proiectului, se urmareste:
> elaborarea documentatiei privind metoda e evaluare a compartariii materialului in conditii specifice
domeniului nuclear, stabilirea tipului de epruvetwe pentru testari in vederea certificarii la mediu;
> realizare model experimental de material polimeric termorezistnt cu durata de viata ridicata pentru

garnituri de etansare supuse la iradiere pe baza thnologiei elaborate in prima faza;

2.4. Descrierea stiintifica si tehnica

Procedura de lucru privind ,Evaluarea incertitudinii de masurare a intensitatiii de chemiluminescenta”
PLO1-52 descrie o procedura de evaluare a starii materialelor polimerice bazatda pe masurarea timpului de
inductie a oxidarii si a altor parametrii (viteza de oxidare, timpul de atingere a maximului emisiei de
chemiluminescenta) prin masurarea chemiluminescentei (CL) in regim izoterm la polietilena si materiale
polimerice pe baza de polietilena utilizate in industria de cabluri sau a materialelor cu memoria formei. metoda
este aplicabila si pentru testarea efectului antioxidant al unor stabilizatori, precum si pentru diagnoza degradarii,

in scopul evaluarii duratei de viata (si a duratei de viata ramase) a materialului.

Procedura de lucru privind ,Efectuarea de iradieri la sursa de 137Cs” prezintd modul de lucru pentru

executarea iradierii cu radiatii ionizante Tn vederea caracterizarii limitelor de utilizare Tn conditii de degradare.

Procedura de lucru privind ,, Calificarea la mediu a materialului “MAPOLITER”a descrie toti pasii necesari
a fi urmariti in timpul testarii, configuratia de testare, parametrii ce vor fi masurati Tnainte, in timpul si dupa
fiecare secventa de testare si evaluarea rezultatelor in vederea calificarii la mediu a materialului ,MAPOLETIR”.
Calificarea la mediu al materialului ,MAPOLETIR” care sa demostreze ca Inelele’O” si Inelele de sustinere
confectionate din el sunt capabile s& reziste 5 ani in functionare normala la o temperatura de proces de 60°C

si la doza integrata totala de 11 Mrad.



—_

2.5.

CONCLUZII

SC ROSEAL SA are ca domeniu de activitate cercetarea, proiectarea si comercializarea pe piata din
tara si din strainatate a etansarilor mecanice si magnetofluidice, ale pieselor specifice, a pieselor
realizate din prelucrarea metalelor si materialelor nemetalice precum si prestari de servicii in domeniul
etansarilor mecanice si magnetofluidice.

In cadrul acestui proiect SC ROSEAL SA urmareste realizarea unor materiale polimerice
termorezistente cu durata de viata ridicata pentru garnituri de etansare ( cum sunt inele "O” ) care sunt
utilizate la realizarea etansarilor mecanice pentru gama larga de pompe ce lucreaza in conditii de
temperatura si iradiere cu aplicatie directa in industria nucleara cu avantaje importante comparativ cu
etansarile mecanice cunoscute, realizind etansare durata de functionare, fara interventie, exceptional
de lunga (pana ~ 5 ani).

Dezvoltarea tehnologiei realizare a garniturilor de etansare este strins legata de proprietatile
functionale si structurale ale materialelor polimerice proiectate special pentru fiecare aplicatie.

S-a realizarea de ICPE-CA un studiu de compozitie privind produse de etansare din elastomeri etilen-
propilenici raspunde cerintelor fizico-mecanice datoritd caracteristicilor lor favorabile. Stabilitatea la
actiunea caldurii si a radiatiilor ionizante le situeaza printre poliolefinele cu largi aplicatii industriale. In
mod evident, adaugarea anumitor stabilizatori imbunatateste durata de viata si, deasemenea, permite
ridicarea performantelor functionale, adica largeste domeniile de temperatura si de doza de iradiere.
Utilizind aceste date SC ROSEAL s-a elaborat reteta si tehnologie de pentru model experimentalde
materialale polimerice termorezistente cu durata de viata ridicata pentru garnituri de etansare supuse la
iradiare;

S-a elaborart documentatii privind metoda e evaluare a compartariii materialului in conditii specifice
domeniului nuclear, stabilirea tipului de epruvetwe pentru testari in vederea certificarii la mediu;

S-a realizaret modele experimentale de materiale polimerice termorezistente cu durata de viata ridicata

pentru garnituri de etansare supuse la iradiere pe baza thnologiei elaborate in prima faza;
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Anexa 1.1. RST

ICPE-CA si ROSEAL

Activitatea II. 1.1 Elaborarea documentatiei privind metoda de evaluare a compartarii
matertialului in conditii specifice domeniului nuclear, stabilirea tipului de epruvete pentru testari
in vederea certificarii la mediu

In cadrul activitatea II.1.1 s-a elaborat trei proceduri care asigura metode de evaluare a comportarii
materialului in conditii specifice domeniului nuclear astfel:

PROCEDURA DE LUCRU NR. PL-01-52 privind “Evaluarea incertitudinii de masurare a intensitatii
de chemiluminescenta”, vezi anexat.

PROCEDURA DE LUCRU NR. PL-01-53 privind ,,Efectuarea de iradieri la sursa de 137Cs”, vezi
anexat.

PROCEDURA DE LUCRU NR. PL-01-54 privind ,, Calificarea la mediu a materialului
“MAPOLITER””, vezi anexat.
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Evaluarea incertitudinii de masurare a intensitatiii de
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PL-01-52

1.SCOPUL

Aceasta metodd descrie o procedura de evaluare a starii materialelor polimerice bazata pe
masurarea timpului de inductie a oxidarii si a altor parametrii (viteza de oxidare, timpul de atingere a
maximului emisiei de chemiluminescentd) prin masurarea chemiluminescentei (CL) in regim izoterm la
polietilena si materiale polimerice pe baza de polietilena utilizate n industria de cabluri sau a
materialelor cu memoria formei. metoda este aplicabild si pentru testarea efectului antioxidant al unor
stabilizatori, precum si pentru diagnoza degradarii, in scopul evaluarii duratei de viatad (i a duratei de
viatd ramase) a materialului.

2. DESCRIEREA SUCCINTA A METODEI

Chemiluminescenta (CL) este emisia de lumina care Tnsoteste desfasurarea unei reactii chimice

(Fig. 1).

Produs in Sistem :
stare excitata de detectie
Reactie chimica Dezeexcitare
Reactant Produs
in stare in stare
fundamentala fundamentala

Fig. 1 — Reprezentarea schematica a unui proces prin care se genereazd CL

Materialul care se testeaza este incdlzit cu o vitezd constantd sub atmosfera inerta, pana la
atingerea temperaturii de masur in regim izoterm prestabilite. In acel moment, se introduce un curent
de oxigen sau de aer, mentinindu-se temperatura constantd pand la sfarsitul experimentului, adica
atunci cand curba sigmoidald a dependentei I=f(t), unde I=intensitatea de CL, iar t=timpul, intrd pe
portiunea descendentd. Parametrii mentionati se determind din datele inregistrate Tn timpul testului
izoterm, anume timpul si intensitatea semnalului de CL.

In cazul modelelor CL 931M si OL 94 este posibila incalzirea ,,in gol” a aparatului pana la
temperatura de testare si introducerea rapidd a probei. Scaderea temperaturii, la introducerea probei,
este de cateva grade, datoritd masei mici a probel, sistemul atingand apoi echilibrul termic (temperatura

de testare) in mai putin de un minut.



3. IMPORTANTA SI UTILIZAREA

Timpul de inductie a oxiddrii este o masurd a nivelului (gradului) de stabilizare a materialului
care se testeazd. Prin aceasta metodad poate fi determinatd prezenta si concentratia antioxidantului sau
influenta unor factori de accelerare a oxidarii, cum sunt ionii de cupru, sau diferite solicitari (radiatii
ionizante, cAmpuri electrice, temperaturi ridicate etc.).

Se recomanda utilizarea testului In urmatoarele cazuri:

- controlul nivelului de stabilizare a materiilor prime la receptie;

- controlul final sau pe fluxul tehnologic in scopul verificarii influentei fluctuatiilor liniei
tehnologice asupra omogenitatii productiei;

- controlul produselor finite;

- controlul materialelor expuse 1n diferite conditii de solicitare, In scopul evaluarii duratei de
viata;

- diagnoza degradarii unui material expus in conditii de solicitare, in scopul evaluarii duratei de

viatd ramase sau al metodei optime de reciclare.

4. APARATURA SI USTENSILE NECESARE PENTRU REALIZAREA TESTULUI

4.1. Echipamentul de masurare a chemiluminescentei: este dotat cu un senzor de luminescentd —
tub fotomultiplicator- capabil sd sesizeze nivele foarte joase de luminad, specifice oxidarii polimerilor
(Fig. 2), situat deasupra probei de polimer care este Tncalzitd la o temperatura prestabilitd, controlatd cu
ajutorul unui sistem de programare — control a temperaturii.

4.2. Inregistrarea datelor

4.2.1. Se efectueazd cu ajutorul unui sistem de achizitie automatd a datelor constand din
interfata si un program de calcul adecvat.

4.2.2. O alta variantd este nregistrarea datelor de timp si semnal de luminescentd pe un

inregistrator X-Y, timpul fiind inregistrat pe axa X, iar semnalul de CL pe axa Y.

Fig. 2 — Schema de principiu a aparatelor de CL realizate la ICPE: 1 — cutie optic etansa; 2-cuptor; 3-
ele-ment de Incdlzire; 4-termocuplu; 5-unitate pentru controlul si reglarea temperaturii; 6-proba; 7-
lentile optice; 8-obtu-rator; 9-tub fotomultiplicator; 10-sursa de Tnalta tensiune; 11-amplificator;



12 — convertor analog-numeric; 13-inter-fata; 14-afisaj date numerice; 15-computer; 16-imprimanta;
17-afisare date computer; 18-admisie gaze; 19-debit-metru gaze; 20-iesire gaze

4.2.3. Pe panoul aparatului sunt indicate continuu nivelul de semnal de CL, timpul scurs de la
inceperea testului si temperatura. Aceste date pot fi notate periodic, la diferite intervale de timp si

reprezentate grafic in coordonate timp — semnal de CL.

4.3. Masurarea debitului de gaz i comutatorul de gaz

Gazul inert sau oxidant (oxigen, aer) se trimite din butelii de gaze comprimate sau dintr-un
compresor de gaze, prin intermediul unui regulator de presiune si a unui flowmetru pentru controlul
debitului. Este de preferat ca flowmetrul sa fie plasat la iesirea din celula de masura a aparatului, pentru
a avea certitudinea eludrii continue a probei. In acest scop este recomandabil si se previna iesirea
gazului din celula prin alte orificii, cu exceptia celui anume prevazut pentru evacuare (Fig. 3).

intrare gaz

| —»

iesire gaz

Fig. 3 — Schema celulei de masura a aparatului de CL: 1-corp din otel; 2 — capac din otel; 3 — fereastra;
4 — material termoizolant; 5 — element de incalzire; 6 — termocuplu; suportul probei si proba,

4.4. Balantd analitica - capabila sa cantdreasca o proba de 30 mg + 0,1 mg.

4.5. Suportul probei: In functie de procedura aleasi, se pot utiliza suporturi sub forma de tavite
cu diametrul de 9-16 mm, confectionate din folie aluminiu sau cupru oxidat, cu grosimea de cca. 100
pm. Tavitele din aluminiu se utilizeaza atunci cand nu se intentioneazd o accelerare suplimentard a
oxidarii, fiind cunoscut cd aluminiul este inert la oxidarea polimerilor (polietilenei). Tavitele din cupru
oxidat se vor utiliza atunci cand se doreste reducerea timpului de testare, fiind cunoscut ca ionii Cu?
catalizeaza oxidarea polietilenei.

4.6. Manevrarea probelor si a tavitelor (cu sau fard proba) se va face cu o pensetd. Se poate
utiliza Tn acest scop o pensa metalicd de uz medical — cu lungimea de 10-15 cm, care a fost polizata la

partea de prindere in scopul indepartarii dintilor.



5. MASURI DE PROTECTIE SI SECURITATE NECESARE

5.1. Daca se lucreaza cu oxigen ca gaz oxidant, trebuie avut in vedere ca acesta este un oxidant
puternic, care accelereaza viguros combustia. Prin urmare, trebuie evitat cu desavarsire contactul cu
uleiuri si grisimi al echipamentelor care folosesc sau contin oxigen.In acest scop este recomandat ca
toate aceste suprafete sa fie pastrate cat mai curate.

5.2. Operarea aparatului de CL este simpla si nu pune probleme deosebite, daca se vor respecta

normele generale de lucru cu aparatele electrice de uz general (cu alimentare la retea 220, SOHz).

6. PREGATIREA PROBELOR

Procedura de pregatire a probelor diferd in functie de forma fizica sub care se gaseste materialul
care trebuie testat, precum si in functie de obiectivul testului.

6.1. Daca testul urmareste diagnoza degradarii unui material expus un anumit timp la solicitare
in conditii simulate sau de exploatare, va trebui sd se producd minimul de modificdri acelui material, de
aceea probele se vor preleva si pregati conform celor descrise mai jos:

6.1.1. De pe epruvetele sub forma de cablu, probele se pot preleva sub forma de banda, cu un
strung avand sistem de avans automat, lucrandu-se la turatie micd pentru a putea identifica si separa
daca este nevoie, zonele situate la diferite adancimi in interiorul izolatiei de cablu.

6.1.2. Se poate folosi de asemenea, un dispozitiv (shaping), care permite obtinerea unor folii cu
grosime controlabild de pe intreaga lungime a unei epruvete de cablu.

6.1.3. La nevoie, se poate utiliza un bisturiu sau un cutter, care permit obtinerea de probe sub
forma de aschie, cu grosimea de 100-150 pum si latime de 8-12 mm (Fig. 4), din care se confectioneaza
proba propriu-zisa (cu dimensiuni de cca. 5x5 mm) prin Tndepartarea marginilor (Fig. 5) cu ajutorul

lamei sau bisturiului.

Fig. 4- Prelevarea de esantioane de izolatie de cablu cu ajutorul unei lame ascutite: 1-esantion si
lama;
2 — izolatia cablului; 3 — miezul conductor; 4 — strat semiconductor si material
absorbant; 5 — ecran;
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Fig. 5 — Téierea unui esantion prelevat cu o lama ascutita (a) si directii de tdiere (b)

6.2. Daca se are in vedere testarea eficacitatii unui sistem de stabilizare sau testarea unui anumit
sort de material polimeric, procedura aleasa poate prevedea un anumit sir de transformari (in care se va
avea totusi griji ca starea materialului si nu se modifice dect in mici masurd). In continuare, se
descriu, ca exemplu, doud proceduri de pregatire a probelor pentru teste de calitate a materiei prime si a
aditivilor.

6.2.1. Pregatirea probelor din peleti in vederea testarii calitatii materialului polimeric

Procedura are n vedere omogenizarea materialului, plecand de la ipoteza ca intre peleti pot
exista diferente semnificative de stabilitate (de aditivare cu antioxidant) si ca aceste diferente sunt
cumulate in procesul de prelucrare prin extrudare.

In acest scop se poate folosi un reometru cu torsiune echipat cu corp de amestecare,
recomandandu-se urmatoarea procedura:

6.2.1.1. Se porneste Incalzirea si se stabilizeaza capul de amestecare la temperatura necesara
urmadtoarelor temperaturi ale camerei:

- polipropilena :165°C;

- polietilena de joasa densitate (LDPE) : 115°C;

- polietilend de medie densitate (MDPE) : 130°C;
- polietilend de 1nalta densitate (HDPE) : 135°C.

6.2.1.2. Pentru controlul modificarilor de temperatura ale camerei se recomanda
folosirea unui inregistrator de temperatura. Temperaturile maxime admise sunt :
- polipropilena : 185°C;

-LDPE : 115°C;



- MDPE : 130°C;
- HDPE : 135°C.

6.2.1.3. Se cantdresc 30 peleti.

6.2.1.4. Se fixeaza viteza de rotatie la 30 rot/min.

6.2.1.5. Se porneste purjarea azotului cu 200 ml/min.

6.2.1.6. Se adauga peletii In camera; timpul de umplere este recomandabil sd fie mai mic de 1
min.

6.2.1.7. Dupa terminarea addugarii peletilor se amesteca 6 min.

6.2.1.8. Se opreste amestecarea si se deschide operativ camera. Se preleveaza 0,3-0,4 material
amestecat si se raceste brusc pana la temperatura camerei cu apa distilata. Materialul ramas in camera
se descarca, in principiu acesta nemaifiind util.

6.2.1.9. Proba amestecatd de la pct.6.2.1.8. se aseaza intre 2 folii subtiri de material demulant
(PET sau teflon) pentru asigurarea grosimii necesare folosind un distantier de 0,1-0,25 mm. Se
preseazd (150 kgf/cm?) la 160°C, timp de 3 minute. Ricirea se efectueazd sub presiune pana la
temperatura ambianta. Se obtine un film cu grosimea determinatda de grosimea distantierului §i cu
suprafata egald cu suprafata libera a acestuia. Este recomandabil sa se asigure o incdlzire si o racire cat
mai rapida a probei (pentru racire se poate folosi un circuit de racire cu apa al placilor presei) in scopul
evitarii solicitarilor termooxidative indelungate. In acelasi scop, este recomandabil si se foloseasca o
matrita de cu vid.

6.3. Sensibilitatea aparatului permite si efectuarea de teste pe probe prelevate direct din granula,
prin tdierea acestora cu o lama sau cu un cutter. Probele au grosimea de 0,1-0,15 mm si dimensiuni
egale cu sectiunea peletului; masa acestora este de 2-4 mg.

6.4. Probe bazate pe materiale de provenienta comerciald pentru testarea eficacitdtii unor
stabilizatori.

6.4.1. Atunci cand se testeaza eficacitatea unui anumit stabilizator, acesta se va dispersa intr-un
polimer ales ca etalon pentru astfel de teste. Este de preferat ca acest polimer sd nu contind antioxidant,
in acest scop, urmand a fi preluat dintr-o zona in care insa nu s-a realizat aditivarea instalatiei instalatiei
de sintezd a polimerului. De foarte multe ori, acest lucru nu este posibil, astfel ca este necesard
purificarea unui material de provenientd comerciald. in acest scop, se efectueazi dizolvarea in o-xilen

la cald si precipitare cu etanol, urmata de filtrare, conform schemei operationale prezentate in Fig. 6.
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Fig. 6 - Schema operationala de purificare si pregatire a probelor pentru evaluarea eficacitatii
antioxidantilor

6.4.2. Purificarea se efectueaza in scopul prevenirii interferentei intre antioxidantii preexistenti
in polimer i cei supusi testarii.

6.4.3. Materialul aflat initial sub forma de peleti se transforma Intr-o pudra alba, fina care poate
fi amestecata cu stabilizatorul (Fig. 6).

6.4.4. Controlul gradului de eliminare a stabilizatorilor se poate face prin diferite metode, dar
tinand seama de sensibilitatea mare a CL la evidentierea efectului stabilizator al celor mai diferiti
stabilizatori; se recomandd folosirea acestei metode §i determinarea timpului de inductie a
oxidarii(conform procedurii descrise mai jos). Efectul purificérii asupra stabilitatii PE este ilustrat in

Fig. 7.
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Fig. 7 — Efectul purificarilor repetate asupra stabilitatii la termooxidare a PE: 1 - initial,
nepurificat;
2 - dupd primul tratament de dizolvare-recristalizare; 3 - dupd doua tratamente

6.4.5. Probele purificate cf. 6.4.2.-6.4.4. se vor pastra la temperatura joasa si ferite de lumina
(frigider, congelator), deoarece polimerul este practic nestabilizat.

6.4.6. Dupa atingerea unui nivel suficient de mic al stabilitdtii materialului purificat (de
exemplu o valoare a timpului de inductie a oxidarii < 8 minute — 1-2 tratamente) este recomandabil sa
nu se mai incerce purificarea In continuare, deoarece este posibila degradarea materialului polimeric
prin solicitare termica si oxidativa.

6.4.7. In cazul preparirii filmelor din solutie de material polimeric este recomandabil ca filmul
sa fie generat chiar in celula (tdvita) probei, pentru asigurarea unei grosimi constante a filmului obtinut
urmand a se folosi un acelasi volum de solutie polimericd pentru un set dat de probe de testat.
Grosimea stratului rezultat se poate determina cu ajutorul unui micrometru comparator. In acest mod
pot fi preparate pelicule ale unor polimeri solubili In solventi volatili, cum sunt cauciucul natural,
poliizoprenul de sinteza, polibutadiena, copolimerii etilen-propilenici s.a. folosind solutii (¢ = 2 %) in
cloroform.

6.4.8. Din materialele sub forma de cablu sau din alte repere masive (cu grosime mai mare de 1
mm) se pot obtine probe si prin rdzuire. Acestea au de obicel, o uniformitate dimensionald mai mare
decit cele obtinute prin taiere, dar trebuie evitatd incalzirea materialului ca urmare a aplicdrii unor
procedee prea energice (polizare, razuire mecanica cu dispozitiv de mare turatie etc.)

6.4.9. Probele sub forma de film obtinute prin extrudare pot avea tensiuni mecanice (pe directie
longitudinala sau transversala fata de directia de extrudare). La incalzire, In cursul masuratorii, acestea
vor determina modificarea dimensiunilor probelor, putind apare contractii puternice care au ca efect

cresterea grosimii si prin aceasta aplatizarea curbei de CL si cresterea timpului de inductie a oxidarii,



datoritd gradientului de temperatura intre partea de jos a probei (aflatd in contact cu elementul de
incadlzire) si partea superioara (in contact cu atmosfera oxidanta). Acest neajuns se poate corecta prin
folosirea unor probe cu dimensiuni mici pe directia de contractie (0,5-1 mm) sau de preferat, prin
preincalzirea esantioanelor sub azot, pana la o temperaturd cu 5-10°C mai mare decat temperatura de
inmuiere a polimerului. Pentru a se preveni lipirea, probele se vor aseza pe o suprafata demulantd din
teflon.

Materialele inalt reticulate cum sunt cele de izolatii de cabluri nu prezintd fenomene de
contractie indiferent de tehnologia de extrudare sau de reticulare.

Tuburile termocontractabile au prin natura lor memorie naturald, astfel ca este de preferat ca

acestea sa fie masurate in stare contractatd, dupa pre-tratament termic 1n azot.

7. PROCEDURA

7.1. Calibrarea aparatului

7.1.1. Calibrarea semnalului de luminescenta nu este necesara pentru nici una dintre
procedurile descrise mai jos, deoarece acestea se bazeazd numai pe masuratori de timp. O astfel de
calibrare este Tnsd necesara atunci cand valoarea intensitdtii de CL este folositd pentru evaluari
cantitative, cum este cazul corelarii semnalului de CL cu continutul de hidroperoxid.

7.1.2. Calibrarea temperaturii se executd prin masurarea temperaturii pe suprafata elementului
de incilzire aflat in contact cu proba, cu un termometru de contact. In acest scop, se procedeaza astfel:

7.1.2.1. Se asigurd posibilitatea accesului la elementul de incalzire In timpul functionarii
aparatului (ceea ce implicd scoaterea tubului fotomultiplicator la modelele CL931M si OL 94).

7.1.2.2. Se regleazd temperatura la o anumitd valoare T; din programatorul de temperaturi al
aparatului (spre exemplu T; se poate alege T1=Tyery —10°, unde Tyycn= temperatura de testare cea mai
frecvent folosita).

7.1.2.3. Dupa 10 min se citeste valoarea T’ indicatd de termometrul aparatului si valoarea T";
indicatd de termometrul de contact.

7.1.2.4. Se asteapta 5 minute §i se repeta determinarea T cu un set de 3 determinari diferite (la
intervale de cate 5 minute) se calculeaza valorile medii T’; si T”;. Daca intre acestea exista o diferenta
mai mare de * 1°C se corecteazd abaterea din potentiometrul termometrului electronic al aparatului.

7.1.2.5. Se repeta procedura pentru Tr=Tjycry §1 T3=Tiyerut+ 10°C.

7.1.3. Termometrul de contact utilizat pentru etalonare trebuie sa fie verificat si s corespundd

din punct de vedere metrologic.



7.1.4. Daca prin procedura conform pct. 7.1.2.1. — 7.1.2.5. nu se poate efectua etalonarea, se verifica
din punct de vedere tehnic starea cuptorului, iar dupa remedierea eventualelor defectiuni se
repeta procedura de calibrare.

7.1.5. Deoarece cinetica oxidarii materialelor polimerice este decisiv influentatd de temperatura,
cunoasterea cat mai exactd a temperaturii la care a fost efectuata testarea este absolut necesara
pentru a asigura un nivel corespunzator de precizie al evaluarilor.

7.1.6. Test calitativ de verificare a calibrarii temperaturii:

7.1.6.1. Deoarece procedura de calibrare a temperaturii este destul de laborioasa si nu

poate fi efectuata mai des de 1 datd la 3 luni, se recomandd efectuarea unor teste calitative

care pot demonstra rapid functionarea corectd a aparatului. In acest scop, se poate masura CL

izoterm pe o probd de polimer de baza (purificat) sau o probad de polimer de baza stabilizat cu

un aditiv in concentratie mica sau cu un aditiv mai putin eficient (TOPANOL OC) astfel ca
durata testului sa fie rezonabil de mica.

7.1.6.2. Curbele de CL ale probelor de la pct. 7.1.6.1. se vor inregistra saptamanal, de fiecare

datd 1n aceleasi conditii, pe fiecare inregistrare mentionadndu-se data inregistrarii. De preferinta este
bine sa se execute cate 2 determinari de acest fel si sa se ia In considerare valorile medii ale timpului de
inductie a oxidarii (t;) si timpul de atingere a maximului de CL (tn,). Daca se constatd o abatere a
acestor valori cu mai mult de 10 % fata de media determinarilor precedente, se efectueaza un nou set de
2 Inrgistrari, iar daca diferentele persistd, se executa verificarea corectitudinii realizarii testului;
verificarea si etalonarea temperaturii sau verificarea tehnica si remedierea sistemului de incalzire.

7.1.7. Experienta de pand acum a demonstrat o buna fiabilitate a sistemului de incalzire al
aparatelor CL 931 Md si OL 94. Pentru cresterea sigurantei In exploatare este recomandabil ca sa se
schimbe periodic elementul de incalzire, spre exemplu dupa 2 ani de folosire zilnica timp de 8-10 ore/5
zile/saptamana.

7.1.8. Dupa inlocuirea elementului de incalzire se executd obligatoriu calibrarea indicatiilor de
temperatura.

7.1.9. Daca in cursul testelor calitative descrise la pct. 7.1.6. se constatd o scadere brusca sau o tendinta
de scadere a semnalului, se verifica starea tubului fotomultiplicator si a sistemului de
amplificare si prelucrare electronica a semnalului

7.2. Intretinerea sistemului optic

7.2.1. Uneori este posibil ca scaderea lenta in timp a semnalului sa se datoreze depunerii unei pelicule
de praf sau rezidiu de descompunere la cald a polimerului, pe suprafetele sistemului optic de
ghidaj al semnalului de CL. Din acest motiv se recomanda ca acesta sa se stearga periodic (la
1-2 ani) 1n regimul de exploatare descris la 7.1.7 sau mai des, in functie de regimul de lucru,
natura si compozitia probelor sau a mediului in care lucreazi aparatul. in acest scop, se
contacteaza furnizorul aparatului sau unitatea care asigura intretinerea. Deoarece aceasta
procedurd necesitd scoaterea tubului fotomultiplicator, se va efectua si calibrarea de
temperaturad si, dupa caz, inlocuirea elementului de Tncalzire.

7.2.2. Fereastra celulei de masura se va curdta, de preferintd, dupa fiecare masuratoare, cu o

bucdtica de vata sau cu o carpa moale imbibata cu alcool etilic.



7.3. Pregatirea aparatului
7.3.1. Se porneste aparatul din Intrerupatorul general si se apasa butonul “I/O” care actioneaza
pornirea cronometrului si a sistemului de numarare a semnalului de CL.

7.3.2. In functie de varianta de aducere a probei la temperatura de testare, se disting doud cazuri
ale procedurii:
7.3.2.1. Incélzirea sub atmosfera inerta pana la temperatura de testare

a) Se deschid robinetii pentru azot i oxigen si se regleaza presiunea de lucru (140 kPa) pentru
ambele gaze. Se aseaza robinetul selectorului pe pozitia azot si se regleaza debitul la 5015 cm’/min,
folosind un flowmetru (debitmetru de gaz).

b) Se pregitesteo tavita din Al sau Cu in care se plaseaza proba de masurat. in vederea evitarii
influentei unor impuritati de natura organica care pot ajunge pe suprafata tavitei (in special la obtinerea
acesteia prin stantare), aceasta se expune unui tratament de degresare, care poate consta in clatire
energicd cu alcool sau acetond sau recomandabil trecerea repetatd prin flacara oxidanta a unui bec de
gaz sau a unei spirtiere. Tavitele degresate se manuiesc folosind o penseta, trebuind evitat cu
desavarsire contactul cu pielea sau cu orice altd sursa de impurificare (in special cu materiale organice
oxidabile).

c) Intre proba de material polimeric si tavita trebuie asigurat un contact cit mai bun, din acest
motiv probele de dimensiuni mai mari de 5x5 mm se vor tdia la aceastd dimensiune. Daca nici 1n acest
caz nu se asigurd un contact multumitor, proba se va taia in fragmente mai mici, care se vor ageza in
contact lateral (Fig. 8), deoarece s-a observat ca probele izolate pot avea uneori cinetici de oxidare usor
diferite (Fig. 9). Efecte similare celor prezentate Tn Fig. 9 se pot observa si atunci cdnd o proba sub
forma de film este neomogena, spre exemplu daca prezintd grosime sensibil diferita in diferite puncte

ale sale.

Fig. 8 — Asezarea unui grup de probe rezultate prin divizarea unei probe de dimensiuni
mai mari: (a) asezare in contact lateral (recomandabild); (b) probe izolate
(nerecomandabil)
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Fig. 9 — Curbele de CL ale unor probe de polipropilena rezultate prin divizarea unui esantion
mai mare: asezare in contact lateral (a); asezare izolatd (b). Se observa ca in ce de al doilea caz, curba
prezinta mai multe maxime relative corespunzatoare oxidarii independente a probelor

d) Probele sub forma de pudrd sau material razuit nu pun probleme de contact dacd temperatura
de testare este suficient de ridicata fatd de temperatura de topire a polimerului, fiind posibila curgerea
acestuia. (In acest caz este suficient si se compacteze prin apasare usoara stratul de material polimeric
inainte d a fi introdus in celula aparatului de masura).

e) Probele din material reticulat, indeosebi inalt reticulat au o capacitate de curgere slaba, de
aceea se recomanda folosirea probelor sub forma de film.

f) Se aseaza tdvita cu proba in lacasul probei al aparatului si se fixeazd, elementele de etangare
ale celulei de masura.

g) Se asigura purjarea cu azot a celulei de masurd timp de 5 minute verificand si regland debitul
(la 50£5 cm’/min).

h) Se programeaza viteza de incélzire, recomandabil fiind intre 4 s1 20°C/min. O valoare mica a
vitezei de incalzire, spre exemplu 4°C/min este recomandata atunci cind din curba de CL 1n atmosferd
inertd se fac evaluari privind continutul de hidroperoxizi al probei. Intr-un asemenea caz, este necesara
calibrarea intensitatii semnalului de CL.

1) Dupa atingerea temperaturii programate aparatele CL 931 M si OL 94 isi continua automat
functionarea in regim izoterm de incalzire. Se asteaptd 5 minute pentru stabilizarea temperaturii §i se
comutd apoi pe oxigen. Se noteaza momentul comutdrii ca fiind timpul zero al experimentului.

j) La aparatele CL 931 M si OL 94 este posibild resetarea cronometrului de pe panou,

marcandu-se astfel momentul de zero. De asemenea, la sistemele cu achizitie automata a datelor este



recomandabil sa se porneasca (sau sa se reporneascd) achizitia de date in momentul comutarii gazului,
creandu-se un figier de date nou.

k) Experimentul izoterm se continud pand la obtinerea integrald a curbei de oxidare izoterma
(Fig. 10) fiind recomandatd continuarea testului timp de 15-30 minute dupa atingerea maximului
intensitatii de CL (I, Fig. 10) si intrarea pe portiunea descendentd. Se inchide obturatorul si se

efectueaza 5-10 achizitii in vederea determindrii fondului.

Intensitatea de CL (l)

Fig. 10 — Curba tipica de CL si parametrii de CL care caracterizeaza oxidarea

I) La terminarea experimentului se intrerupe incalzirea, alimentarea tubului cu inaltd tensiune si
circulatia oxigenului, iar celula de masura se purjeaza cu azot timp de 5 minute.

m) Se intrerupe achizitia de date si se salveaza fisierul achizitionat.

n) Se deschide celula de masurd a aparatului, se desfac elementele de etansare si se extrage
proba, lasand elementul de incalzire sa se raceasca liber sau fortat — sub curentul de aer produs de un
foen sau prin transferul caldurii la o piesa masiva de cupru sau de bronz care se ageaza peste elementul
de incélzire.

7.3.2.2. Incilzirea rapida, prin plasarea probei in cuptorul incalzit

Aceasta variantd se poate practica atunci cand gazul oxidant folosit este aerul si reprezintad
modalitatea obignuitd de operare la aparatele CL 931 M si OL 94.

a) Se deschide robinetul de aer, se realizeaza presiunea de lucru (daca se foloseste un
compresor, aceasta poate fi 2-4 atm) si regleaza debitul de aer la 50-200 cm’/min folosind un
flowmetru (debitmetru de aer). (O data ales si fixat un anumit set de conditii acesta se va pastra
constant pentru un anumit program de teste!). Se Tnchide usa celulei de masura (la aparatul OL 94) sau

sertarul cu celula de masura (la aparatul CL. 931 M) si se porneste aparatul din comutatorul I/O.



b) Se pregateste o tavitd pentru agezarea probei supuse testdrii, conform pct. 7.3.2.1. b luand in
considerare recomandarile de la pct. 7.3.2.1. c, d si e. Tavitele cu probe pregatite pentru test se aseaza
in cutii Petri sau similare, la adapost de lumina directa si temperaturi ridicate.

c) Se programeaza temperatura de testare si se porneste incalzirea. Din comutatorul “T°C” aflat
pe panoul frontal al aparatului OL 94, respectiv din comutatorul negru aflat pe panoul din spate al
aparatului CL 931 M.

d) Se porneste sistemul de achizitie de date prin cuplarea interfetei si rularea programului
CLUNIV. Se aleg parametrii de lucru, respectiv denumirea fisierului, intervalul de masura (1 minut sau
multiplii de 1 minut), masa probei si se noteaza aceste date in caietul de lucru impreuna cu felul probei.
Pentru utilizarea programului CLUNIV se folosesc indicatiile afisate permanent pe ecranul monitorului.
Sistemul de achizitie - interfatd si program - realizat in cadrul ICPE, permite preluarea automatad a
datelor de timp, semnal si temperatura ale aparatului OL 94 si a datelor de timp si semnal de la aparatul
CL-931M.

e) Dupa ce aparatul a intrat in regimul normal de functionare (cca. 1 orda de la pornire), se
introduce tavita cu proba procedandu-se astfel:

- se asteapta ca sa se realizeze o achizitie de date la un anumit moment de timp, dupa care, se
reseteaza imediat cronometrul aparatului din push-butonul aflat pe panoul frontal al aparatului;

- se asteaptd cca. 35s (masurate cu cronometrul aparatului la CL 931M sau cu un cronometru
independent la OL 94), dupa care, asigurand ca obturatorul se afld pe pozitia "inchis" (conform
indicatiilor de pe panoul aparatului) se deschide usa (la ap. OL 94) sau sertarul (la CL 931M) camerei
de masurad, plasand operativ tavita cu proba pe elementul de incalzire (tdvita cu probd se manevreaza cu
penseta!);

- se inchide cat mai repede camera incintei de masurd, in acest moment elementul de incalzire
incepand sd lucreze, temperatura probei ajunge in cca. 20 s la temperatura de testare programata initial;

- imediat ce s-a inchis celula de masurd, se reseteazd cronometrul aparatului si se asteaptd
afisarea pe display-ul computerului a valorii semnalului de CL; se noteaza aceasta valoare alaturi de
datele de identificare a probei, 1n caietul de lucru; din acest moment, aparatul functioneaza automat,
fiind necesard doar verificarea periodica a formei curbei ce se obtine prin reprezentarea graficd a
datelor achizitionate; in acest scop, se intrerupe achizitia de date prin actionarea comenzii adecvate', se

salveaza fisierul, iar apoi se actioneazd comanda de reprezentare grafica; revenirea in programul

" Asa cum s-a mai mentionat, sistemul existent in Laboratorul de Material Procesate prin Iradiere si Fenomene de
Luminescentd de la ICPE-CA, permite achizitia independenta sau simultand a datelor de la cele doud aparate OL94 si
CL931M. Prin urmare, acestor aparate le-au fost atribuite coduri / respectiv 2), acestora corespunzandu-le comenzi diferite
pentru pornirea achizitiei, salvarea, reprezentarea grafica si tipdrirea datelor. Un cod similar §i comenzi adecvate (de start i
oprire) sunt utilizate si pentru situatia utilizarii simultane a celor doud aparate.



principal se face prin actionarea tastei "Enter", iar reluarea achizitiei prin actionarea comenzii de start
mdsurare corespunzatoare;

- dupa ce intensitatea de CL a atins valoarea maxima (I,x) , se continud masurarea inca 15-30
minute, dupa care se inchide obturatorul si se efectueaza 5-10 achizitii de fond;

- se salveaza datele achizitionate, conform indicatiilor programului afisate pe display;

- se opreste alimentarea sistemului de incalzire si se deschide celula de masura, extragand cu
ajutorul pensetei tavita cu proba;

- se raceste elementul de incalzire conform celor descrise la pct. 7.3.2.1.n

7.4. Achizitia datelor se poate face si cu un inregistrator X-Y sau chiar prin inscrierea directa,

de catre un operator, a datelor de timp si semnal afisate pe panoul aparatului.

8. PRELUCRAREA SI INTERPRETAREA REZULTATELOR

8.1. Graficele obtinute de la un Tnregistrator X-Y pot fi utilizate direct in calcule daca permit
identificarea momentului de Tnceput al testului si durata acestuia. Astfel de grafice pot fi digitizate prin
diferite procedee, cum este, spre exemplu, scanarea imaginii si digitizarea acesteia cu programul
"Marisoft". Datele obtinute pot fi apoi reprezentate grafic folosind aplicatia Microsoft - Excell, Origin,
SMA4Win etc. In acest mod pot fi suprapuse, daca este nevoie, inregistrari diferite.

8.2. Datele inregistrate in regim automat se introduc intr-un convertor de date, capabil sa
transforme fisierul intr-un fisier de tip #xt, xls, dat etc.

8.2.1. Daca nu se dispune de un convertor de date, se poate tipari graficul direct din programul
CLUNIV, lansand din nou programul ("univ.exe”) si inscriind numele fisierului care se doreste a fi
reprezentat la locul corespunzator aparatului pe care s-a facut inregistrarea; actionand apoi comenzile
"reprezentare grafica figier n" si "tiparire grafic", se obtine graficul semnal CL =f{t). Prin natura
programului, pe graficul obtinut nu sunt indicate unitatile de masurd. Acestea pot fi Tnsa deduse cu
usurinta, dacd se cunoaste durata experimentului si o anumita valoare a intensitdtii de CL (de obicei se
alege valoarea maxima din sirul de date achizitionate). Cu acestea, se determind respectiv numarul de
minute/mm si de unit. relative/mm.

8.2.2. Datele achizitionate cu programul CLUNIV pot fi trecute pe suport de hartie folosind
comanda "tiparire fisier n", unde n este codul alocat aparatului pe care s-a facut masurarea. Aceste date
se introduc de catre un operator in programul Microsoft-Excell, realizandu-se un tabel avand rubricile
indicate 1n Fig. 11).

8.2.2.1. a) Fondul (determinat de curentul de intuneric al tubului fotomultiplicator) se

determind ca medie a ultimelor 5-10 achizitii efectuate dupd inchiderea obturatorului in varianta



incadlzirii in atmosfera inertd sau ca medie a 5-10 achizitii efectuate Tnainte de introducerea probei si a
5-10 achizitii dupa inchiderea obturatorului la Tncheierea masurdrii, in varianta de incdlzire rapida a
probei.

b) Sistemul automat de achizitie a datelor CLUNIV si constructia aparatului OL 94 (dotat cu
obturator comandat printr-un electromagnet) permit achizitionarea fondului la fiecare citire a
semnalului.

c) Daca inregistrarea curbei se face grafic, cu un inregistrator X-Y, fondul se determina prin
prelungirea liniei obtinute la Tncheierea masurarii (in varianta incalzirii in atmosferd inerta) sau prin
unirea liniei de dinaintea introducerii probei cu cea inregistratd dupa inchiderea obturatorului (in
varianta incalzirii rapide a probei).

d) Daca inregistrarea datelor se face de catre un operator, atunci este posibild inscrierea
valorilor fondului la fiecare citire a semnalului sau la anumite intervale de timp, in acest caz, valoarea
fondului fiind luatd ca medie intre citirile la cele doua momente de timp.

8.2.3. Se reprezintd grafic, intr-una din aplicatiile Windows mentionate mai sus, sau in altd
aplicatie adecvata, coloana IV in functie de coloana I (Fig. 11). Unitatile scalelor Ox si Oy se aleg de
preferintd astfel incat capetele axelor sa contina o diviziune, ceea ce va permite evaluarea mai precisa a

parametrilor (minute/mm) si respectiv [(u.r/g)/mm].

CL specifica
Timp Semnal Fond (semnal-fond)/masa
(minute) (u.r.) (u.r.) probei
(u.r./g)
@D (D (I11) Iv)

Fig. 11 - Macheta tabelului de prezentare si prelucrare a datelor unui test de CL.

8.2.4. Graficul obtinut se tipareste pe hartie si se identificd parametrii cinetici ai oxidarii, tinand
seama de indicatiile din Fig. 10:

8.2.4.1. Timpul de inductie a oxidarii (t;): se prelungeste portiunea orizontala de la inceputul
testului si portiunea ascendenta de urmeaza acesteia; in punctul de intersectie, se construieste o paralela
la axa Oy; valoarea timpului obtinuta in punctul de intersectie al acestei paralele cu axa Ox este t;.

8.2.4.2. Intensitatea maxima de CL (I,,): se construieste o paralela la axa Ox care sa treaca prin
punctul de maxim al intensitatii de CL; in punctul de intersectie cu axa Oy, se determina valoarea Iy,

determinand lungimea segmentului (in mm) si numarul de u.r/g-mm.



8.2.4.3. Timpul de atingere a maximului intensitatii de CL (t,,.) se determind construind o
paralela la axa Oy care sa treaca prin punctul de maxim al emisiei de CL. Intersectia acestei paralele cu
axa Ox da valoarea t,,4,.

8.2.4.4. Timpul de atingere a jumatate din maximul emisiei de CL (t;): se construieste o
paraleld la Ox care s@ contina portiunea constantd initiald a curbei de CL, pana la intersectia acesteia cu
axa Oy. Segmentul cuprins intre aceastd intersectie si paralela la Ox prin /,,,, se Tmparte Tn doud parti
egale, marcandu-se punctul de diviziune respectiv. Prin acest punct se construieste o paraleld la axa Ox
pana la intersectia cu portiunea ascendenta a curbei de CL, marcindu-se punctul de intersectie cu A. Se
construieste prin punctul A o paraleld la axa Oy, care intersecteaza axa Ox intr-un punct ce corespunde
lui t;.

8.2.4.5. Viteza de oxidare (v,,): se determina ca panta a tangentei unghiului o ce are ca laturi.

- dreapta construitd prin punctul A ce contine segmentul cvasi-liniar al portiunii crescatoare
ascendente a curbei de CL> :

- o dreapta paralela la axa Ox convenabil construita.

8.2.4.6. Intensitatea initiala de CL (ly): se determind numai 1n cazul variantei de lucru cu
incalzire rapidd a probei. Reprezinta lungimea segmentului obtinut prin construirea unei paralele la axa
Ox, care trece prin punctul de maxim initial al curbei de CL.

8.2.4.7. Intensitatea integrata a emisiei in atmosfera inerta (TLI): se determina in varianta
incalzirii lente, Tn atmosferad inertd a probei. Se obtine prin Tnsumarea datelor de masurare a CL sub
atmosferd inertd, calculate similar celor din col IV a tabelului din Fig. 11. Pentru a avea rezultate
comparabile, este necesar ca viteza de incalzire sa fie aceeasi, iar numarul de valori luate in considerare
sa fie acelasi.

8.2.4.8. Semnificatia parametrilor de CL care caracterizeaza oxidarea:

- t; (timpul de inductie a oxidarii) este parametrul cel mai important care caracterizeaza
materialul din punctul de vedere al stabilitatii sale la oxidare; pe durata inductiei proba nu emite practic
lumind, oxidarea este foarte lenta, ea avand loc in jurul unor zone cu susceptibilitate marita la atacul
oxigenului (duble legaturi, ramificari ale lantului, impuritati, resturi de catalizator, etc.); imprastierea
oxidarii in afara acestor zone este limitata de prezenta stabilizatorilor, care constituie bariere chimice in
calea oxidarii; cristalinitatea joaca rolul de bariera fizica, deoarece aceastd zona este impenetrabila la
O, (datoritda Tmpachetarii stranse a lanturilor polimerice), iar interfata amorf/cristalin prezintd o

probabilitate de terminare a radicalilor peroxi. Pe durata inductiei are loc o crestere continud a

2 . o e o e e A . . . .. o
O formulare mai corecta este ca latura respectiva sa fie tangenta construitd in punctul de inflexiune al portiunii crescatoare,
care pentru o curba ideal se afla la [,,,,,/2.



volumului zonelor 1n care se produce atacul oxidativ, in aceste zone formandu-se peroxizi si produsi de
oxidare si avand loc o erodare continua a barierelor chimice (prin consumarea antioxidantului in reactii
cu speciile peroxidice ale polimerului) si a celor fizice (prin transfer de lant pe suprafata zonelor
cristaline, defectul creat determinand aparitia unei mici zone amorfe pe zona cristalind). La sfarsitul
perioadei de inductie, barierele fizice si chimice sunt complet distruse, iar oxidarea se poate raspandi in
tot volumul probei. Acest model neomogen al oxiddrii polimerilor a fost elaborat pentru oxidarea
polimerilor solizi, dar el poate fi valabil si pentru oxidarea in topiturd a polimerului, deoarece
mobilitatea lanturilor polimerice este considerabil mai mica decat in cazul lichidelor. Mai recent, prin
studii de CL cu luare de imagini asupra unor firme de polipropilend, a fost aratat ca oxidarea
polimerilor amorfo-cristalini are loc de preferintd in regiunea intersferuliticd;

-ty este timpul scurs de la inceputul oxidarii pana la atingerea a jumatate din intensitatea
maxima de chemiluminescenta. Folosirea acestui parametru este utild pentru caracterizarea perioadei de
inductie a oxidarii atunci cand nu se poate defini cu claritate timpul de inductie a oxidarii, deoarece
intensitatea de chemiluminescentd incepe sd creascd (mai lent sau mai rapid) chiar din primele
momente ale experimentului. Asemenea chemiluminograme se obtin 1n cazul probelor de polimeri
nestabilizati (deasupra punctului de topire), precum si in cazul utilizarii unor antioxidanti cu eficacitate
foarte scazuta;

- tmax reprezinta timpul scurs de la inceperea oxidarii pdna la atingerea intensitatii maxime de
chemiluminescenta. Acest parametru cuprinde, prin urmare, timpul de inductie a oxidarii si perioada de
autoaccelerare, caracterizand astfel reactivitatea (susceptibilitatea la oxidare) materialului prin timpul
necesar transformarii acestuia in produsi de oxidare;

- Vox Viteza de oxidare, caracterizeaza perioada de autoaccelerare a oxidarii. Acest parametru se
poate determina din panti, in punctul de inflexiune a portiunii ascendente a chemiluminogramei. In
cazul unei chemiluminograme obisnuita, de forma sigmoidala, in care oxidarea nu este influentata de
alti factori (aplicarea unor stres-uri puternice anterioare experimentului, existenta unor stabilizatori sau
a altor aditivi §i a unor eventuale interactiuni intre acestia), punctul de inflexiune se afla la tyax/2. Din
acest motiv si pentru chemiluminogramele materialelor polimerice se determina viteza de oxidare tot Tn
punctul I;,,/2, la fel ca si pentru polimerii puri;

- Lyay intensitatea maxima de CL. Acest parametru este corelabil cu concentratia maxima de
hidroperoxizi rezultatda la oxidarea polimerului, prin urmare poate fi corelat cu concentratia de locuri
active la oxidare ale polimerului. Pe baza experientei acumulate si a rezultatelor altor autori, s-a

constatat ca utilizarea acestui parametru poate ridica unele probleme, deoarece valorile intensitatii nu



sunt Intotdeauna reproductibile, fiind influentate de o serie de factori de compozitie a probei, greu
controlabili.

- TLI intensitatea integrata a emisiei in atmosfera inerta. Este proportionald cu continutul de
hidroperoxid indus in proba ca efect al actiunii unor factori de solicitare. Prin urmare, acest parametru
poate caracteriza "istoria probei". Utilizarea acestui parametru trebuie facuta cu precautie, la fel ca i In
efectuata calibrarea semnalului tubului fotomultiplicator prin masurarea semnalului produs de o sursa
cu intensitate cunoscuta si constanta.

Trebuie mentionat ca toti parametrii prezentati mai sus depind de temperatura la care are loc
oxidarea, deoarece susceptibilitatea la oxidare a materialelor se modifica (creste) cu cresterea

temperaturii.

9. PREZENTAREA REZULTATELOR

Prezentarea rezultatelor va include urmatoarele:

9.1. Identificarea probei (tip, sort, etc.).

9.2. Conditiile de testare: masa probei, forma (pulbere, particule obtinute prin razuire, film,
aschii etc.), temperatura, natura si debitul gazului oxidant, materialul tavitei (aluminiu sau cupru) in
care s-a executat testarea.

9.3. Valorile parametrilor care caracterizeaza cinetica oxidarii.

9.4. Concluziile testului

10. PRECIZIA SI ACURATETEA

10.1. Prezenta metodad se bazeaza pe emisia de luminescentd care insoteste oxidarea In regim
izoterm a unui polimer sau a unui material polimeric.

10.2 Reproductibilitatea testdrilor a fost studiatd pe diferite probe in cursul anilor 1999 - 2001.
Ea s-a dovedit a fi influentata de urmatorii factori:

10.2.1. Variatia temperaturii elementului de incalzire in timpul testarii. De regula, aceste variatii
prezinta doua aspecte:

a) Oscilatia 1n jurul unei valori de echilibru; initial intervalul de oscilatie a fost de = 1°C, iar
prin perfectiondrile aduse recent sistemului de control al temperaturii la aparatul CL 931M, acesta s-a
redus la +0,1°C. Este recomandat ca aceste oscilatii sd fie cat mai reduse, deoarece, in caz contrar,
temperatura de testare poate fi mult diferita in zonele de capat al intervalului fatd de valoarea medie.

Din acest motiv, cinetica oxiddrii se poate modifica sensibil, procesul fiind accelerat la temperatura



superioara si redus intr-o oarecare masurd la temperatura inferioard. Curbele de CL inregistrate in
aceste conditii prezintd, in special in portiunile ascendentd si descendentd, o anumitd distributie a
valorilor intensitdtii de CL (Fig. 12). Comparativ cu o proba inregistratd intr-un interval mai strans de
temperaturad, o astfel de proba va prezenta o inductie mai scurta.

b) Deplasarea (shifting) in cursul testarii. Acesta nu a depasit £ 1°C si, n aceste limite, pare sa
influenteze putin reproductibilitatea masuratorilor.

10.2.2. Variatia grosimii de la proba la probad, in special in cazul probelor sub forma de aschii.
La probele mai groase, timpul de inductie a oxidarii prezintd valori mai mari, deoarece suprafata
superioara a probei, aflatd in contact cu oxigenul, se afla la temperatura mai mica decat cea aflatd in
contact cu elementul de Incdlzire. Asemenea efecte nu se manifesta atunci cand grosimea stratului de
material este < 120 wm 1n cazul polietilenei si polipropilenei, deoarece, in aceste conditii, oxidarea nu

este controlata de difuzie si poate avea loc cu viteza practic egala in orice punct al probei.
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Fig. 12 - Curba de CL a unei probe de polipropilend inregistrate in conditiile unei oscilatii a
temperaturii de = 2,5°C 1n jurul temperaturii de masurare de 180°C (curba 1) si de * 0,3°C 1n jurul
aceleiasi valori a temperaturii de testare (curba 2)

10.2.3. Factori compozitionali locali (impuritati, resturi de catalizatori, distributia neuniforma a
stabilizatorului, cariatii de compozitie de la o granula la alta etc.). Datoritd dimensiunii mici a probelor,
existenta unor neuniformitati compozitionale poate influenta foarte puternic cinetica oxidarii, tocmai pe

aceasta bazandu-se aplicarea metodei In diagnoza neuniformitatilor de material sau a degradarii. Pentru



eliminarea efectului unor neuniformitdti de material, se poate proceda la omogenizarea probei, conform
procedurii cu reometru descrisa la pct. 6.2.1.

10.3. Pentru probe omogene din punct de vedere al compozitiei, cum sunt cele sub forma de
pudre fine sau film obtinut prin extrudare sau prin presare din pudre conform procedurii din Fig. 7,
abaterea normala a valorilor parametrilor este + 6%. Rezultatele testelor se vor considera ca suspecte si
se vor repeta testele daca diferentele sunt mai mari de + 6%.

10.4. Acuratetea

Intrucat nu este posibila calcularea timpului de inductie oxidativa sau a celorlalti parametri ce

caracterizeaza oxidarea, nu se poate efectua o comparatie intre valoarea masurata si cea reala.
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1. SCOP
1.1 Procedura prezintd modul de lucru pentru executarea iradierii cu radiatii ionizante in vederea
caracterizarii limitelor de utilizare in conditii de degradare.

2. DOMENIU

2.1. Procedura se aplica in ICPE CA, in scop de cercetare, pentru testarea materiilor prime

- polimeri si aditivi de stabilizare, precum si pentru diagnoza degradarii si evaluarea duratei de
viatd a materialelor expuse in diferite conditii de solicitare.

2.2. Procedura se aplica

- la testarea materiilor prime §i a produselor finite in productia de cabluri cu izolatie din
polietilena sau elastomeri etilen — propilenici,

- 1n testarea nivelului de degradare termica a diferitelor materii prime, a produselor intermediare
si finite din tehnologia de modificare prin iradiere a polimerilor,

- la evaluarea efectelor Tmbatanirii induse In timpul exploatarii/functionarii datorita actiunii
diferitilor factori de degradare.

3. DEFINITII

3.1. Definitiile si notatiile generale sunt cuprinse in urmatoarele documente: SR ISO 17025:2001

“Cerinte generale pentru competenta laboratoarelor de incercari si etalonari”

Manualul calitatii, cod MC-LI-O1.

3.2.Definitii specifice:

Timp de expunere este perioada de timp 1n care materialul se gaseste in instalatia de iradiere. Doza

debit este marimea care caracterizeaza doza absorbita In unitatea de timp.

4. DOCUMENTE DE REFERINTA

4.1. SR ISO 17025:2001 “Cerinte generale pentru competenta laboratoarelor de incercari §i

etalonari”

SR EN ISO 9000:2001 “Sisteme de management al calitatii. Principii fundamentale si vocabular”

Manual calitatii, cod MC-LI-01.

Ghidul pentru aplicarea standardului EN ISO 17025 la acreditarea laboratoarelor de incercari DG-

003-RENAR.

5. RESPONSABILITATI

5.1. Responsabilul de tema stabileste numarul de probe care se iradiazd, precum si conditiile

experimentale, in functie de marimea lotului si de scopul de utilizare al materialului, conform

reglementarilor din norma de produs.

5.2. Responsabilul AC pe laboratorul executant raspunde de elaborarea, verificarea, avizarea,

aprobarea, modificarea, difuzarea, retragerea si arhivarea procedurilor specifice Tn cadrul

laboratorului.

5.3. Seful de laborator asigurd baza materiala si conditiile de mediu propice efectuarii determindrii.

Deasemeni, seful de laborator verifica din punct de vedere tehnic

/ profesional si organizatoric corectitudinea procedurii de lucru.
5.4. Directorul general aproba procedura ca document de uz intern al laboratorului de incercari.

APARATE SI ECHIPAMENTE

6.1. Executarea iradierilor se face Intr-o incintd securizata si rotativa a unei instalatiit GRAMMATOR

(SUA) prevazuta cu o sursa de 137 Cs (figura 1). Instalatia este folositd pentru iradiere in aer la
Temperatura camerei. Orice modificare a conditiilor de iradiere vor implica o editie noua a acestei
Proceduri.



Figura 1. Instalatia de iradiere 137 Cs

6.2. Controlul accesului in incinta de iradiere este reglat automat prin actiunea unui buton dupa
introducerea materialului supus iradierii in camera de expunere.

6.3. Suportul probelor este confectionat din tebla de aluminiu cu grosime de 0,2 mm, de forma rotunda,
care corespunde atit dimensiunilor camerei, cit si a probelor supuse procesarii radiochimice.

7. CONDITII DE MEDIU
7.1. Iradierile pot fi executate Tn aer sau intr-un solvent inchis Intr-o incinta etansa.
7.2. Procedura permite extinderea metodei si pentru alte medii de iradiere.

8. OBIECTE DE INCERCAT

8.1. Procedura se poate aplica materialelor polimerice solide care se preyinta sub forma de film,
pulbere sau alte categorii de compusi organici in stare lichida sau solida.

8.2. Materialele supuse testarii prin iradiere pot intra in categoria materiilor prime, a produselor
modificate sau a materialelor degradate.

9. DESCRIEREA PROCEDURII
9.1. Succesiunea operatiilor care la realizarea unei determindri corecte este

urmatoarea:
¢ Se evalueazd timpul de expunere corespuzator dozei dorite;
Se stabileste cantitatea de material supusa iradierii;
Se introduce proba in camera de iradiere cu conditia sa nu se blocheze manipularea suportului;
Se Tnregistreza ora introducerii sursei si se blocheaza levierul de rotire;
Se asigura inchiderea incintei si se conecteaza sistemul de rotire al palatului camerei;
Se deschide camera de iradiere prin deconectarea sigurantei, rotirea levierului;
Se scoate proba iradiata;
Inainte de executarea iradierii probelor se face masuritoare de dozi reald cu dozimetrul Fricke.

10. Rapoarte si inregistrari
10.1.  Formularele de analiza sunt completate in ordine numerica si inregistrate in registrul de casa
aferent acestui tip de determinari.
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1. DEFINITIE

PL-01-54

Aceasta procedura descrie toti pasii necesari a fi urmadriti in timpul testarii, configuratia de testare,
parametrii ce vor fi masurati inainte, in timpul si dupd fiecare secventd de testare si evaluarea
rezultatelor in vederea calificarii la mediu a materialului , MAPOLETIR”.

2.SCOP

Calificarea la mediu al materialului ,MAPOLETIR” care sa demostreze ca Inelele”’O” si
Inelele de sustinere confectionate din el sunt capabile sad reziste 5 ani Tn functionare normala

la o temperatura de proces de 60°C si la doza integrata totald de 11 Mrad.

- Process Radrate Accident TID Qualified
Mission Temp. (Rad/hr) Dose (Syears) Life
(Mrads) (Mrads)
180D 69 100 2.16 6.5 5 years
180D 69 100 2.16 6.5 5 years
10H 60 200 1,5 10,3 5 years
10H 60 200 1,5 10,3 5 years
10H 60 200 1,5 10,3 5 years
10H 60 200 1,5 10,3 5 years
90D 60 20 2 2,9 5 years
90D 60 20 2 29 5 years
90D 35 0 4 4,0 5 years
90D 35 0 4 4,0 5 years

3. DOMENIU

Aceasta procedura se aplica pentru calificarea la mediu a materialului ,, MAPOLETIR”.

4. PROGRAMUL DE CALIFICARE

Programul de calificare se desfasoara in urmatoarea ordine cronologica:
¢ Inspectia vizuala si determinarea caracteristicilor mecanice initiale;

Expunerea la radiatii

Interpretarea rezultatelor

Imbatranirea termica accelerata;
Inspectia vizuala si determinarea caracteristicilor mecanice;
Determinarea gradului de stabilitate

Determinarea gradului de stabilitate
Inspectia vizuala si determinarea caracteristicilor mecanice finale

Toate instrumentele folosite in programul de testare vor fi calibrate; buletinele de calibrare se
ataseaza la raportul final de testare.

4.1 Metoda de determinare a rezistentei la imbatanirea termica accelerata.

4.1.1. Principiul metodei



Epruvetele se supun actiunii aerului cald la presiunea atmosfericd in conditii de temperatura si
duratd prestabilitd, dupd care se determina caracteristicile fizice §i mecanice cat si gradul de
stabilitate. Rezultatele se compard cu cele obtinute pe epruvetele nesupuse la imbatranire.

4.1.2. Etuva cu un singur compartiment (tip WS 100)
Etuva trebuie astfel construitd incat sa indeplineasca urmatoarele conditii:

-Volumul ocupat de epruvetele supuse la imbatranire trebuie sa nu ocupe mai mult de 10% din
volumul total al compartimentului.

-Epruvetele se suspenda astfel in camera de incercare incat sa existe intre ele distante de cel
mult 10 mm si cel putin de 50 mm fata de peretii camerei.

-Termometrul sa fie montat in camera de Tncercare astfel incat sa inregistreze temperatura reala
de incercare.

-Nu se admite utilizarea cuprului sau a aliajelor de cupru in constructia compartimentelor.

-Reglarea temperaturii se face cu ajutorul unei termocuple, iar masurarea temperaturii cu un
termometru.

-Aerul cald sa intre pe la partea inferioard a comartimentului si sa fie evacuat pe la partea
superioara, fara a fi recirculat sau dirijat spre alt compartiment.

-Circulatia aerului cald in compartiment sa se faca, cu viteza mica, astfel Tncat sa se realizeze
trei pana la zece retmprospatari pe ora.

4.1.3. Epruvetele

-Materialul din care se confectioneaza epruvetele va fi identic cu materialul , MAPOLETIR”.

-Forma, dimensiunile si numarul epruvetelor depinde de carcteristicile care se detemina, trebuie
sd corespundad prescriptiilor din standardele sau procedee de lucru pentru metodele de incercare
respective. Pentru determinarea rezistentei la rupere , alungirea la rupere si duritatea se vor utiliza
epruvete de forma halterd tip 1 conform STAS 3888-84 iar pentru determinarea deformatiei
permanente la compresiune sub deformatie constanta la temperatura ambiantd se executa inel”’O” cu
sectiunea cuprinse Intre 3-6mm.

-Epruvetele pe care se determind proprietatile fizice si mecanice initiale, cat si epruvetele care
se supun la Tmbdtranire trebuiesc sa se peleveze din produsele care se supun incercarii.

-Epruvetele trebuie sa aiba suprafata neteda, fara pori, incluziuni de corpuri strdine, bule de aer,
crapaturi sau alte defecte superficiale. Epruvetele trebuie sa fie curate, fara urme de ulei si de
grasime.

-Masurarea grosimii epruvetelor trebuie sd se faca inainte de introducerea lor in etuva.

-Inainte de a fi supuse la imbitranire epruvetele se conditioneazi 16 h la 23*.2°C.

-Epruvetele se introduc 1n etuva dupa max. 24 h de la incercarea epruvetelor care nu se supun le
imbatranire §i se supun la tractiune dupa min.16 h si max. 6 zile de la scoaterea din etuva.

4.1.4. Temperatura si Durata de incercare

Imbatranirea termica se efectueaza astfel incat sa se simuleze 5 ani de functionare normala la
temperatura de 60°C.

Pentru determinarea conditiilor de imbatranire termica accelerata (temperatura si durata de testare) se
foloseste ecuatia lui Arrhenius integrata:



, unde:
t; = timpul de functionare la temperatura normala = 5 ani = 43800 ore
ty = timpul de imbatranire termica accelerata
® = Energia de activare
K = constanta lui Boltzmann = 8.617 * 10° eV/’K
T, = temperatura normala de functionare = 60°C (333.15 K)
T, = temperatura de imbatranire accelerata
- Pentru materialul EPDM, se alege conservativ valoarea energiei de activare ® = (0.9 eV (in baza de
date System 1000, precum si alte publicatii de specialitate, energia de activare pt materialul EPDM este
in general cuprinsa intre 1.0 eV si 1.1 eV; vezi referinte)
- Temperatura de imbatranire termica accelerata se alege T, = 130°C (403.15 K)
Inlocuind in ecuatia de mai sus se obtine:

t; = 189 ore (aproximativ 8 zile)

In concluzie, pentru a simula 5 ani de functionare normala la temperatura de process de 60°C,
probele se vor imbatrani accelerat pentru 189 ore la 130°C.

Referinte:
- “Arrhenius curve on EPDM, dated 7/11/79”, Library code 156-83B;

- “Nordel engineering properties and applications” DuPont doc E-13193;
- “Discussion of time-temperature effects and a derivation of Arrhenius Equations for determining
Qualified Life and other operations”, Patel Engineering Library code 380-86.

4.1.5. Modul de lucru

-Epruvetele tebuiesc suspendate verical, netensionate. Ele trebuie sa fie expuse pe toate fetele la
actiunea aerului cald si sa fie ferite de lumina pe toatd perioada de Tmbatranire. Epruvetele nu trebuie
sd atinga una de alta nici de peretii compartimentului.

-In etuva se introduc simultan numai epruvete prelevate in prealabil din aceeasi compozitie de
amestec, pentru a evita migrarea sulfului, antioxidantilor, peroxizilor si a plastifiantilor, de la o
epruveta la alta.

4.1.6. Calculul si exprimarea rezultatelor

4.1.6.1. Calculul variatiilor fizico-mecanice



-Rezultatele determinarii efectuate Tnainte si dupa imbatranire se exprima conform standardelor de
metode de Tncercare ale acestora.
-Variatia caracteristicilor cu exceptia duritatii prin Tmbatrdnire se exprimd in procente si se
calculeaza cu formula:
- A2 o

.. e e e 0
Variatia caracteristicii (%)

In care :
Q -valoarea caracteristicii Tnaintea de Tmbatranire;
A -valoarea caracteriticii dupa Tmbadtranire;
-In cazul determinirii variatiei duritatii dapa vulcanizare, aceasta se calculeazi cu formula:
A-Q
In care A si Q au semnificatia previazuta la aliniatul precedent.
-In cazul determinarii deformatiei permanente la compresiune sub deformatie constanti la
temperatura ambianta se va utiliza procedura de lucru PL-01-30

4.1.6.2. Evaluarea, determinarea gradului de stabilitate
Se pot utiliza metoda:
-Determinarea stabilitdtii la termooxidare a materialelor polimerice prin metoda de
chemiluminescenta, conform procedura de lucru PL 01-52, anezata prezetei proceduri.

4.1.7. Mentiuni in buletin de incercare
In buletinele de incercare se mentioneaza:
-datele necesare pentru identificarea materialului incercat;
-metoda de lucru utilizata;
-tipul i numarul epruvetelor incercate;
-durata si temperatura incercarii;
-rezultatele obtinute Tnainte si dupa imbatranire pe fiecare epruveta;
-variatia caracteristicilor;
-limitele de utilizare in luni sau ani;
-Numarul prezentei proceduri de lucru;

4.2. Metoda de testare pentru expunerea la radiatii

4.2.1. Iradierea
Se va executa conform procedura de lucru PL-53 anexata prezentei proceduri, privind Efectuarea
de iradieri la sursa de "*'Cs.
Debitul dozei in timpul iradierii nu va depasi 1 Mrad / ora.
Doza totala integrata primita de fiecare epruveta va fi cel putin 11 Mrad.

4.2.2.Evaluarea, determinarea gradului de stabilitate
Se pot utiliza metoda :
-Determinarea stabilitatii la termooxidare a materialelor polimerice prin metoda de
chemiluminescenta, conform procedura de lucru PL 01-52, anexata prezentei proceduri;

4.2.3. Mentiuni in buletin de incercare

In buletinele de incercare se mentioneaza:
-datele necesare pentru identificarea materialului incercat;
-metoda de lucru utilizata;
-tipul i numarul epruvetelor incercate;



-durata si temperatura Incercarii;

-regimul dozei de radiatii;

-rezultatele obtinute Tnainte si dupa imbatranire pe fiecare epruveta;
-variatia caracteristicilor;

-limitele de utilizare in luni sau ani;

-Numarul prezentei proceduri de lucru;

5. CRITERII DE ACCEPTARE

Proprietatile mecanice ale epruvetelor se vor masura inainte si dupa fiecare etapa de
calificare.
La sfarsitul programului de calificare, degradarea proprietatilor mecanice nu trebuie sa
depaseasca 50% pentru “O”Ring-uri in aplicatii statice, sau 25% pentru aplicatii
dinamice.

6. RESPONSABILITATI

Atelier de Proiectare:
- Proiecteaza matritele de vulcanizat pentru fiecare tip de epruvete.

Compariment Tehnologic:
- Defineste si inscrie pe fisele tehnologice criteriile de acceptare.

Compartiment PPUP:
- Difuzeaza documentatia de executie si de control, asigurd derularea procedurii de vulcanizare si
Procedurii de calificare 1a mediu al materialului , MAPOLETIR”.

Compartimentul CTC:
- Verifica daca produsul indeplineste criteriile de acceptare.
- Inregistrarea rezultatelor pe fisa de masurare si pe buletin de incercare.

- Elaborare Raport de testare.

Compartiment AQ
- Supravegheaza efectuarea vulcanizarii si calificarea la mediu al materialului ,, MAPOLETIR”.

- Vizeaza Raportul de testare.
7. INREGISTRAI

7.1 Fise de urmarire tehnologica.
7.2 Fise de masuratori

7.3 Buletine de incercare

7.4  Buletine de calibrare

7.5 Raport de testare



Anexa 1.2. RST

ROSEAL

Activitatea II. 1.2. Realizare model experimental de matetrial polimeric termorezistent cu
durata de viata ridicata pentru garnituri de etansare supuse la iradiere pe baza tehnlogiei
elaborate in prima faza.






In cadrul activitatea II. 1.2. s-a realizat modele experimentale de matetriale polimerice termorezistente
cu durata de viata ridicata pentru garnituri de etansare supuse la iradiere pe baza tehnlogiei elaborate in
prima faza astfel:

1. Keltan 8340/A simplu

-Placa 1/1 si epruvetele 1/1/1, 1/1/2, 1/1/3, 1/1/4,
-Placa 1/2 si epruvetele 1/2/1, 1/2/2, 1/2/3, 1/2/4,
-Placa 1/3 si epruvetele 1/3/1, 1/3/2, 1/3/3, 1/3/4,
-Placa 1/4 si epruvetele 1/4/1, 1/4/2, 1/4/3, 1/4/4,

2. Keltan 8340/A irganox 1 %

-Placa 2/1 si epruvetele 2/1/1, 2/1/2, 2/1/3, 2/1/4,
-Placa 2/2 si epruvetele 2/2/1, 2/2/2, 2/2/3, 2/2/4,
-Placa 2/3 si epruvetele 2/3/1, 2/3/2, 2/3/3, 2/3/4,
-Placa 2/4 si epruvetele 2/4/1, 2/4/2, 2/4/3, 2/4/4,

3. Keltan 8340/A ethanox 1 %

-Placa 3/1 si epruvetele 3/1/1, 3/1/2, 3/1/3, 3/1/4,
-Placa 3/2 si epruvetele 3/2/1, 3/2/2, 3/2/3, 3/2/4,
-Placa 3/3 si epruvetele 3/3/1, 3/3/2, 3/3/3, 3/3/4,
-Placa 3/4 si epruvetele 3/4/1, 3/4/2, 3/4/3, 3/4/4,

4. Keltan 5580 simplu

-Placa 4/1 si epruvetele 4/1/1, 4/1/2, 4/1/3, 4/1/4,
-Placa 4/2 si epruvetele 4/2/1, 4/2/2, 4/2/3, 4/2/4,
-Placa 4/3 si epruvetele 4/3/1, 4/3/2, 4/3/3, 4/3/4,
-Placa 4/4 si epruvetele 4/4/1, 4/4/2, 4/4/3, 4/4/4,

5. Keltan 5580 irganox 1 %
-Placa 5/1 si epruvetele 5/1/1, 5/1/2, 5/1/3, 5/1/4,
-Placa 5/2 si epruvetele 5/2/1, 5/2/2, 5/2/3, 5/2/4,
-Placa 5/3 si epruvetele 5/3/1, 5/3/2, 5/3/3, 5/3/4,
-Placa 5/4 si epruvetele 5/4/1, 5/4/2, 5/4/3, 5/4/4,
6. Keltan 5580 ethanox 1 %
-Placa 6/1 si epruvetele 6/1/1, 6/1/2, 6/1/3, 6/1/4,
-Placa 6/2 si epruvetele 6/2/1, 6/2/2, 6/2/3, 6/2/4,
-Placa 6/3 si epruvetele 6/3/1, 6/3/2, 6/3/3, 6/3/4,
-Placa 6/4 si epruvetele 6/4/1, 6/4/2, 6/4/3, 6/4/4,
7. Keltan 8340/A irganox 0,5%

-Placa 1bis/1 si epruvetele 1 bis /1/1, 1 bis /1/2, 1 bis /1/3, 1 bis /1/4,



-Placa 1 bis /2 si epruvetele 1 bis /2/1, 1 bis /2/2, 1 bis /2/3, 1 bis /2/4,
-Placa 1 bis /3 si epruvetele 1 bis /3/1, 1 bis /3/2, 1 bis /3/3, 1 bis /3/4,
-Placa 1 bis /4 si epruvetele 1 bis /4/1, 1 bis /4/2, 1 bis /4/3, 1 bis /4/4,

8. Keltan 8340/A irganox 0,5 %

-Placa 2 bis /1 si epruvetele 2 bis /1/1, 2 bis /1/2, 2 bis /1/3, 2 bis /1/4,
-Placa 2 bis /2 si epruvetele 2 bis /2/1, 2 bis /2/2, 2 bis /2/3, 2 bis /2/4,
-Placa 2 bis /3 si epruvetele 2 bis /3/1, 2 bis /3/2, 2 bis /3/3, 2 bis /3/4,
-Placa 2 bis /4 si epruvetele 2 bis /4/1, 2 bis /4/2, 2 bis /4/3, 2 bis /4/4,

9. Keltan 5580 irganox 0,5%

-Placa 3 bis/1 si epruvetele 3 bis /1/1, 3 bis /1/2, 3 bis /1/3, 3 bis /1/4,
-Placa 3 bis /2 si epruvetele 3 bis /2/1, 3 bis /2/2, 3 bis /2/3, 3 bis /2/4,
-Placa 3 bis /3 si epruvetele 3 bis /3/1, 3 bis /3/2, 3 bis /3/3, 3 bis /3/4,
-Placa 3 bis /4 si epruvetele 3 bis /4/1, 3 bis /4/2, 3 bis /4/3, 3 bis /4/4,

10. Keltan 5580 irganox 0,5 %

-Placa 4 bis /1 si epruvetele 4 bis /1/1, 4 bis /1/2, 4 bis /1/3, 4 bis /1/4,
-Placa 4 bis /2 si epruvetele 4 bis /2/1, 4 bis /2/2, 4 bis /2/3, 4 bis /2/4,
-Placa 4 bis /3 si epruvetele 4 bis /3/1, 4 bis /3/2, 4 bis /3/3, 4 bis /3/4,
-Placa 4 bis /4 si epruvetele 4 bis /4/1, 4 bis /4/2, 4 bis /4/3, 4 bis /4/4,

Masuratorile se regasesc in:

-Buletin de incercari nr.: de la 9101463 pana la 9101471

-Fisa de masuratori: de la 9101359 pana la 9101430
Aceste masuratori au fost executate pe modele experimentale fara sa fie supuse la temperatura si la
radiatii.

In continuare se prezinta cateva etape de realizare modele exeprimentale
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Anexa 2 - RST

Indicatori de realizare a fazei (conform specificului fiecarui proiect)

Numar
Denumirea indicatorilor
Planificat Realizat
e agenti economici pe categorii (mici / mijlocii / mari) 1 1
e organizatii si respectiv numar de personal de cercetare implicate | 2/17 2/24
in proiect
o tipuri de organizatii; SC, INCD, U.P., Univ. SCAD/INCD SCAD/INCD
o nr. cercetatori / proiect / module 15/1 24/1
e sisteme, structuri, procese, metode, mecanisme implementate/ 1 3
aplicate (pe categorii)
1 10

o produse / tehnologii/ servicii noi realizate
o produse / tehnologii/ servicii modernizate
o produse/ tehnologii / servicii noi realizate in cadrul
programului, aliniate la standardele internationale
valoarea dotarilor noi pe proiect din care:
o din finantare de la buget
o din surse proprii
brevete de inventie propuse / acceptate
articole / carti publicate
Carti tehnice
Cataloage
Dictionare
Pliante
Postere
Standard European
Standard International
Standard national
Documentatii
Studii, dintre care:
o Studii de piata
o Studii de fezabilitate
o altele
Caiet de sarcini
Concepte
Metode
Ghiduri
Proceduri
Manual de utilizare
Rapoarte de verificare / testare
Proiecte/ Desene de executie modele, instalatie pilot, prototip
Planuri de afaceri
comunicari stiintifice
manifestari stiintifice sau promotionale cu participare
internationala reprezentative;
propuneri de proiecte transmise la programe internationale;
propuneri de proiecte internationale aprobate;
parteneriate nou create
Software
Baze de date
Pagini web




