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Raziskovalna dejavnost

@tudij transportnih pojavov v heterogenih reakcijsko- \
difuzijskih sistemih, ki vkljuCuje matematicno-fizikalni zapis
procesov na razlicnih nivojih opazovanja od molekularnega
do makroskopskega ter razvoj produktov za aplikacije, ki
zahtevajo podrobno poznavanje kompleksnih transportnih

Qnehanizmov. /

Polimerizacije in polimerni materiali / Bioloski sistemi /
Organski produkti

Kemijska reakcijska kinetika / Transportni pojavi /
Separacijski procesi / Matematicno modeliranje procesov
in produktov



Razvoj procesov in matematicno modeliranje kinetike
polimerizacij, drugih organskih reakcij ter biotehnoloskih
procesov

Nacrtovanje, dolocanje in modeliranje mehanskih lastnosti
polimernih materialov ter njihovih kompozitov in
nanokompozitov

Polimeri iz obnoviljivih virov

Raziskave na podrocju heterogenih polimerizacijskih sistemov:
emulzijska polimerizacija po radikalskem in anionskem
mehanizmu, suspenzijska polimerizacija

Sinteza in karakterizacija ter optimizacija sinteze, zamrezenja in
lastnosti duromerov in njihovih kompozitov na osnovi sinteticnih
in naravnih smol

Sinteza, karakterizacija in optimizacija procesa sinteze na pritisk
obcutljivih lepil: mikrosferna lepila, UV zamrezljiva lepila,
nanokompozitna lepil



Sinteza in karakterizacija polimernih nanokompozitov
Funkcionalizacija, vulkanizacija in karakterizacija gumenih zmesi
Inkapsulacija s polimernimi materiali

Priprava polimernih materialov z visoko odprto poroznostjo
Separacijski procesi na osnovi polimernih materialov

Polimerni materiali kot nosilci za rast in dostavni sistemi

Razvoj biotehnoloskih procesov

Studij adsorpcijskih pojavov

Studij kristalizacije

Eksperimentalno delo v laboratoriju / Teoreticne
raziskave



Vecja raziskovalna oprema

Mettler Toledo DMA 861e

Mettler Toledo DSC 1

Mettler Toledo ReactIR iC10

Mettler Toledo LabMax Automatic Lab Reactor
GC System 7890A Agilent Technologies

Perkin Elmer FTIR Spectrum 1000

Brabender Plastograph EC "PLUS"

Reometer Anton Paar Physica MCR301

3D-DLS Research Lab

Vrsticni elektronski mikroskop na poljsko emisijo Zeiss ULTRA plus
Bruker Avance IlIl 500 MHz NMR spektrometer
Bruker DPX 300 NMR spektrometer

Microtrac S 3500 Laser Particle Size Analyzer
HPLC, Knauer




Tema diplomskega dela ?




SPELA GRADISAR; mentor prof. dr. MatjaZ Krajnc
4 )
VPLIV ZAVOIJEV V MIKROREAKTORJU NA

. SEKUNDARNO POMESANJE ZNOTRAJ MIKROKANALA )

MIKROREAKTOR Z RAVNIM KANALOM
Vo dalleil dituaines TEAET Y | [ * spremljala dogajanje ]

4 uporabljenih topilih (DCM, kot posledico zavojev
THF, voda in 2-propanol) z
modelom in korelacijami

e preucila vplivtemperature
\ na difuzivhost TBABr /
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* dolocanje c(TBABr) z NMR

L

visokotlacni Crpalki in injekciji,
termostatirana kopel in mikroreaktor

~

J

4

~

zaradi laminarnega toka poteka snovni

vzpostavi se paralelen tok tekocine

transport TBABr z molekularno difuzijo
porazdelitev TBABr po mikrokanalu je

¢ (TBABr) [mmol/L]

odvisna od zadrzevalnega Casa J
MIKROREAKTOR Z RAVNIM KANALOM .
9
TOPILO+TBABr
8 1 6
7 2 5 A
6 ©
eksperimentalni rezultati-L € 4 - & Q
5 7 ® eksperimentalni rezultati-D é
4 - model Wilke-Chang-L — |
O model Wilke-Chang-D 2 3
3 © g_ 2 7 Omodel 1-L
2 7 ¢ ® 5] O model 1-D
1 & 1 7 A model2-L
TOPILO A model 2-D
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e MIKROREAKTOR Z ZAVOII
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eksperimentalni rezultati-L
* eksperimentalni rezultati-D
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PETRA GALE, mentor: Prof. dr. Matjaz Krajnc

RADIKALSKA POLIMERIZACIJA METIL METAKRILATA,

KATALIZIRANA S FAZNIM PRENASALCEM

" Namen A
o Raziskati uporabo vodotopnega iniciatorja kalijevega
peroksomonosulfata za radikalsko polimerizacijo v
dvofaznem sistemu
o Preuciti vpliv faznega prenasalca in iniciatorja na
9 polimerizacijo metil metakrilata p

+ +
at = RgN

Vodna faza

| R-CI + QCN » RCN + QcCI
A ‘A Organska faza ‘A

NaCl 4+ QCN €35 NaCN

Il

+ QCI
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Gravimetricha dolocitev
konverzije

N W
Ul O

Konverzija [%]

10

|/ ®0,1 mol/LPTC
|/ 0,07 mol/LPTC
1 40,04 mol/LPTC b 4
| ™0,01 mol/LPTC 2
o A
i o« ¢
i A
o * A
7 A
* [ | |
2 53 » o *°
0O 30 60 90 120 150 180 210
Cas [min]

Slika: Vpliv koncentracije faznega prenasalca
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olocCitev konverzije z ReactlR sistemom

D

60
o | 007 mol/L PTC
=——0,04 mol/L PTC
& 40 1=—0,01 mol/L PTC
© -
T 30 A r 4
% 20 A -
¥ 10 | —

0O 30 60 90 120 150 180 210 240

Cas [min]

Slika: React IR Sistem

o




ANJA LOVRENCIC; mentor izr. prof. dr. Uréka Sebenik

-
VPLIV SESTAVE KOPOLIMERA METIL METAKRILAT

IN 2-ETIL HEKSILAKRILATA NA TEMPERATURO
_ STEKLASTEGA PREHODA

ﬂ\lAMEN \ ﬂZVEDBA EKSPERIMENTALNEG/—N
DELA:

* Primerjati eksperimentalno
dolocene temperature steklastega * Verizna radikalska kopolimerizacija
prehoda kopolimera znanih sestav s vV raztopini.
temperaturami steklastega
prehoda, ki jih napovedujejo
teoretiCne zveze.

* Gravimetricna metoda za
doloCevanje konverzije
monomerov.

* Spremljati, kako se spreminja
sestava in temperatura steklastega

e Diferenc¢na dinamicna
kalorimetrija (DSC) za doloc¢anje

prehqda iz'bra-rTega kapolimernaimed temperature steklastega prehoda.
kopolimerizacijo.

Pri temperaturi steklastega prehoda (Tg) se amorfnim polimerom spremenita
specificni volumen in specificna toplota. Pod Tg so polimerni materiali v steklastem
stanju (trdi in krhki), nad Tg pa se zmehcajo, so v gumijastem stanju (viskoelasticni).
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Masno razmerje

MMA:2-EHA
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\ kopolimerizacijo MMA(50 %) in 2-EHA(50 %)./

T 'S
. *
T S
&
1 . N
. . + MMA
1D % 2-EHA
S
0 50 100 150 200 250
t/min

Slika: Konverziji MMA in 2-EHA med

Tgv(°C) Tabela 1:
(UEERPI R Eksperimentalno

100:0
75:25
50:50
25:75
0:100

T, (°C) T, (°C)
(eksperiment) (enacba E1)
104 104
61 53
16 7
-23 -33
-68 -68

104 dolocdene in izraCunane
temperature

61 steklastega prehoda

18 kopolimera z razli¢nimi

delezi monomerov v

~2> zacetni reakcijski zmesi.




Tara Kukovec, mentor: prof. dr. Krajnc Matjaz
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ENCIMSKO-KATALIZIRANA REAKCUA V SARZNEM IN
POLSARZNEM REAKTORJU

|

Splosno A

— Razvoj biokatalize: hitrost, cena,
koliCina (farmacevtski sektor).

. _/
a Eksperimentalni del A

— Preucitev vpliva nacina dodajanja
reaktantov (kloracetaldehid in
acetaldehid) na nastanek
produktov.

— lzvajanje sarznih in polsarznih
sintez na reaktorskem sistemu

LabMax.

. /
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Analiza produktov s plinsko

kromatografijo pri ustreznih
pogojih.

Obdelava podatkov.

"

Izkoristek (%)
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David Bajec, mentor: izr. prof. dr. Urka Sebenik

|Skica postavitve vzorca
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Dolocanje toplotne prevodnosti s pomocjo diferencne
dinamicne kalorimetrije _
V diplomskem delu sta N
( a4, = %x - _,1% o ar - ar T \ predstavljeni metodi za
ot ac T Vxz T Vy oy ¥ Vzpz d°T -0 dolocanje toplotne
dx? prevodnosti materialov s
pomocjo diferencne
e |'Lon0ck 0 =5Tm e [ dinami¢ne kalorimetrije
. Ry steno : ,
T, (DSC). Po prvi metodi so
. ) — vzorci materiala,
Debelina h varee  Rs=7p oo = || kateremu dolo¢amo
| sk N  50 \ | toplotno prevodnost,
ienzor Toplotni tok A= AQT’;. | N pod DSC lon¢kom, po

A—‘T T
1dekan_0/40/5_40/0/10_0/40/5, 4,5260 mg
3 |

v

(
[Imegra\ -1042,40 m)
normalized -230,31 Jg"-1
Onset 27371°C
Peak 29,65 °C
Endset 32,00 °C

0/-20/10_-20/40/5, 5,7360 mg

Integral -1152,71 m)
normalized -200,96 Jg*-1

Onset 21,92°C

Peak 25,13°C

Endset 27,51°C

-----------------------------

drugi pa znotraj DSC
lonc¢ka. Pri obeh
metodah se v DSC
loncku nahaja material z
znano temperaturo
talisca, pri kateri
dolo¢amo toplotno
prevodnost testiranega
materiala.

\_ J




4 A
Termogrami meritev razlicnih debelin vzorcev PTFE znotraj loncka z indijem

¥ 1\
. . . . . . .. e $indij_21 808mg PTFE v lon¢ku_0,696mm_1 urve: $indil_21,800mg_ v lonéku_0,828mm
Rezultati merite razli¢nih debelin PTFE v lon¢ku z indijem /f: . corver el 2 S00ma e Il 0

Left Limit 154,12 °C Onset 156,84 °C

i imif o Slope -4,98 mW°CA-1
Right Limit 157,64 °C . g o
Heating Rate 0,50 °CminA-1 Left Limit 154,96 °C
i Type inflect. Right Limit 157,83 °C
Debellna Result Mode Sample Temp Heating Rate 0,50 °Cmin~-1
T »

Naklon | Toplotna prevodnost | Masa Indija Resuitode: sample Temp

$indij_21,803mg_PTFE v lon¢ku_1,052mm_1

VZOI'CB indij_21,803mg_PTFE v Ionéku,l,OSmej, 21,8030 mg
7o ] [ 7/ ] [ ] Onset 156,90 °C
[m“ ! C w ! m K mg Slope -4,55 mWeCA-1
[mm] Left Limit 155,68 °C

Right Limit 157,61 °C

@

Hea: that 0,50 °Cmin~-1
Type
ItM d Sample Temp

Toplotni tok mw

0,696 -5,86 0,172 25,019
0,828 -4 98 0,174 25,019
1,052 4,55 0,201 25,019
1,522 -3,03 0,194 25,019

$ dij_21,805mg_PTFE v lon¢ku_1,522mm_1
indij_21,805mg_PTFE v lon¢ku_1,522mm_1, 21,8050 mg

Onset 157,04 °C
Slope -3,03 mweCcA-1
Left Limit 156,29 °C
Right Limit 158,04 °C
Heating Rate 0,50 °Cmin/-1
Type inflect.

Result Mode Sample Temp

151 152 153 154 155 156 157 158 159 160 161 /

N 340 \

y = 3.8499x + 43.053 *
R?=0.97791

1/S [K/W]

Odvisnost 1/S od h/A za PTFE v DSC lon¢ku

h[mm] | d [mm] | I/S [K/'W] | WA [1/m]
0,696 5,24 170,65 32,27
180

0.828 | 5,18 200.8 39.29 o
160
1,052 5,18 2198 49.90 30 40 50 60 70 80

1,522 5,15 330,0 73,10 h/A [1/m]

Odvisnost 1/S od h/A za PTFE v DSC loncku
) iSOt e i

200 \/




MatjaZ Grapulin, mentor izr. prof. dr. Uréka Sebenik

EPOKSIDACIJA SOJINEGA OLJA

&

( Epoksidacija je postopek, pri e.edmp'hi.?__»__\:c_f{ : kol Lo Rl
. . o 8+ pf nucleophile [ ;
katerem se kisik veze na ;_o'—é 5- i ! 1
. o . { .\‘ )?_ 2on
dvojno vez v molekuli, pri RiE Qi R P
4 : C=cC —» R—C—C& ——» R—C—C—R
cemer nastane epoksidna S e /
R R R
VEZ. Alkene & Peracid Epoxide
\ Reactants Product
e ] -V . \ 80
* Reakcijo sem pri razlicnih 20 - ™60°C . =
temperaturah vodil 8 h in 60 = ¢50°C o
X 5 40°C =
vsako uro odvzemal vzorce. < 0 o« *
¢
30 o O
. v .
(e s titracijo sem dolo¢il ) 20 .,
. : : 10 ¢
epoksidni ekvivalent, iz 0
katerega sem izracunal 0 100 200 300 400 500
konverzije epoksidnih vezi. _ ) t/min _
Stopnja konverzije na podlagi titracijske dolocitve

J

EPO v odvisnosti od ¢asa pri razlicnih temperaturah



~

© e 73 posamezne vzorce sem posnel IR spektre in opazoval
izginevanje dvojnih vezi ter nastajanje epoksidnih vezi.

0,740
s e
<
n438f
v T - 00:01:23
T T 49
3998Wa venumber (cm-1)
& J
e Zdiferencno dinamicno kalorimetrijo (DSC) sem spremljal
zamrezevanje produktov.




Damjan Lai¢, mentor izr. prof. dr. Uréka Sebenik

-

OLJA Z ANHIDRIDOM MALEINSKE KISLINE

ZAMREZEVANIJE EPOKSIDIRANEGA SOJINEGA

~
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\ ESO

KReakcija epoksidnih skupin ESO s
karboksilnimi skupinami MAH. e | &

* Nastane visoko zamrezen produkt, ker je ESO
vecfunkcionalen. MAH je dvofunkcionalen.

dobre mehanske lastnosti in so dimenzijsko Dinamicna diferenc¢na
\\obstojni tudi pri povisanih temperaturah. J kalorimetrija

MAH A

* Visokozamrezeni polimeri (DUROMERI) imajo T —— —




» Taljenje MAH

»

Reakcija ESO:
- Nad 240 °C

- Zamrezenje
- ESO homopolimer

N

» Odhlapevanje MAH | §

Toplotni tok Wg~-1

Energija zamreZevanja na

-

maso vzorca [mJ/mg]

400
350
300
250
200
150
100

50

0®

4 Odvisnost zamrezenja k

od razmerja reagentov

N

Integral 630,41 m]
normalized 66,21 Jg"-1
Peak 148,55 °C

Heating Rate 20,00 °Cmin”~-1
7

MAH/Epoxy = 1,7
Integral 710,32 mJ
normalized 72,48 Jg~-1
Peak 150,30 °C

Heating Rate 20,00 °Cmin”-1
g

Integral 873,87 m]
normalized 88,89 Jg/-1

Peak 155,64 °C
Heating Rate Z0,00M
7

" Integral 807,44 mJ

normalized 83,77 Jg~-1
Peak 168,60 °C

Heating Rate 20,00 °Cmin”-1

MAH/Epoxy = 0,75

Integral 806,94 m]
normalized 82,55 Jg"-1
Peak 171,24 °C

Heating Rate 20,00 °Cmin~-1
Integral 150,45 mJ
normalized 15,71 Jg~-1
Peak 276,35°C

3
Samo Drapex
Heating Rate 20,00 °Cmin~-1
) 1
3

MAH/Epoxy = 0,5

T T T
20 40

T T T T T T T T T Ll T T T T T T T T T T T T T T
60 80 100 120 140 160 180 200 220 240 260 280
Temneratura °C

® DSC termogrami za razlicna razmerja
ESO/MAH in za razlicne kolicine
uporabljenega katalizatorjaj

» Reakcija ESO in MAH:

- Zenad120°C

0.5

1 15
n(MAH)/n(EPOXY)

‘ - Zamrezenje
2 2:5 - Kopolimer ESO in MAH




Nuska Perec, mentor: prof. dr. Matjaz Krajnc

SINTEZA BENZOKSAZINOV NA OSNOVI
KARDANOLA

Kardanol — Kardanol je naravni fenol, ki ga pridobivajo pri
predelavi indijskih oresckov

ﬁenzoksazini spadajo med duromerne materiale in imajm
znacilno strukturo, kjer je na benzenov obroc€ vezan
heterociklicni oksazinski obroc (Sest-Clenski obroc s
kisikovim in duSikovim atomom). Obstaja vec
benzoksazinskih struktur, odvisno od polozaja
heteroatomov. V diplomski nalogi sem se osredotocila na

\benzoksazine na osnovi kadanola pripravljene z razlién@
amini.

4 h

Namen dela je bil sintetizirati in okarakterizirati
benzoksazine na osnovi kardanola ter preuciti vpliv

uporabe razlicnih aminov na termicne lastnosti
benzoksazinov na osnovi kardanola. Zelela sem tudi
dolociti kineticne parametre za reakcije polimerizacije in
zamrezevanja benzoksazinov na osnovi kardanola.

- J




—— zamrezen

. ) IR spekter za zamrezZen in | nezamrezen

i O/\N/\<\J n eza
+ [)\/ kloroform, refluks 1.04
NHp + 2 (HCHO), 1
o ﬁ‘ = 08-
R - |
R

o
c 08
Mw=298,2 g/mol Mw = 97,12 g/mol o g
2H:0 2 o7
V nagem primeru imamo 9 Mw=41938 /ol Q ’
dvojnih vezi na molekul ” ]
kardanola. 0.6 4
/\/\/\/\/\/\/\ 05 -1
/\/\/\/\/\/\/\ 0.4
R=
/\/\/\/\/\/\/\ 4500 4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500

valovna dolzina [1/cm]
. n*:) 4, 6...odvisno od stevila dvojnih vezi H N R spekter k d j::
Sinteza in strukturne formule kardanola, l N ‘
furfurilamina ter nastalega benzoksazina. Jf‘ LI 'A'L{ bu’ :

/ DSC termogrami Ca-A- BO S 2 e \

\

eminjanje konverzije
Ca-A-BOX v odvisnosti od
casa pri izotermni

temperaturi




Alen Oblak, mentor: izr. prof. dr. Uréka Sebenik

" Namen dela je bil R
preuciti, kako

4 oo . . )
Vodne emulzije epoksidnih smol z benzoksazinski
5 benzoksazinskim emulgatorjem ) (Be(;')‘(‘;'gaRt:;)
(0 O ‘ Oﬁ sintetiziran iz
4/0 o N N o)évo\L bisfenola A in
v VZC T HOXSURE 2 ﬁﬂ : Jeffamina M-1000,
N ° vpliva na
O O : ﬁ/\oaf\/ r stabilnost
HO 4 OH . . .
Bisfenol A Jeffamin M-1000 Uporab|jeni epOkS|dn.|.h. VOanh
Ao o A materiali. emulzij in na
HoN Q O NH, velikost
EPS; Yc;jo e emulgiranih
_ W\ delcev. y
/ . )
o AT R AT arrine-oyirane Reakcija

tharrmal induced
Bk-rng opening

PR | Yeod

P
§ ~3
-'* T -..-

ot \ Nyt i 1

o
4 Bk ~gHgaH —EH, v 5

Ay = s ,, B
Y Jl,-%
ethericahon E

-+
m-—&m _@_“I (hydroxyl-oxirans

reactions)

zamreZevanja med
epoksidno smolo in
benzoksazinom ob
prisotnosti
aminskega
katalizatorja.

4
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Termogram prvega intervala
segrevanja s T,v temperaturnem
obmocju med -50 °C do 15 °C.

T, emulzij se s padanjem deleZa emulgatorja visa.

Vzorec Te
[°C]
AO1 -20,5
AO2 -19,1
AO3 -17,6
AO4 -16,4
AO5 -15,7
AO6 -15,9
AO7 -14,8

~

_/

Termogram zamrezevanja kompleksa EPOXY340 ih
BOXSURF 2 v prisotnosti katalizatorja o-toluidin v
temperaturnem obmocju od 80 °C do 300 °C.

Tabela 4: Sproiena energija in vrh zamreievanja emulzij.

Vzorec Sproicena energija | Temperatura eksotermnega vrha
[/g) [*d
AD1 140 2004
AD2 137 2023
AO3 149 203,2
AD4 149 2054
AO3 147 208,1
ADB 161 206,9
AO7 146 2049
EPOXY 340+katalizator 192

194,3 /
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Klavdija Tom3e, mentor: doc. dr. Jernej Kajtna
" SINTEZA NANOKOMPOZITNEGA
L MIKROSFERNEGA LEPILA )
: PSA lepilo — “Pressure Sensitive Adhesive” j
a7 Suspenzijska polimerizacija )

Akrilni monomeri, voda, iniciator, emulgator (PVA) in

nanopolnilo (organsko modificiran montmorilonit - OMI\/ITD

-

Sinteza mikrosfernih PSA akrilatnih lepil z razlicnimi
dodatki OMMT gline in PVA

Ovrednotenje adhezivnih lastnosti:
e “Tack” - zaCetna adheszija,
e« “Peel” —sila odlepljanja,
e “Shear”-odpornost na delovanje striznih sil

Dolocitev temperatur steklastega prehoda (metoda
DSC)

Dolocitev velikosti in porazdelitve delcev (metoda
merjenja sipanja laserske svetlobe)
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“Tack”

75 0C

v = 300 mm/min
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Termogram prvega intervala
segrevanja s T,v temperaturnem
obmocju med -50 °C do 15 °C.

T, emulzij se s padanjem deleZa emulgatorja visa.

Vzorec Te
[°C]
AO1 -20,5
AO2 -19,1
AO3 -17,6
AO4 -16,4
AO5 -15,7
AO6 -15,9
AO7 -14,8

~

_/

Termogram zamrezevanja kompleksa EPOXY340 ih
BOXSURF 2 v prisotnosti katalizatorja o-toluidin v
temperaturnem obmocju od 80 °C do 300 °C.

Tabela 4: Sproiena energija in vrh zamreievanja emulzij.

Vzorec Sproicena energija | Temperatura eksotermnega vrha
[/g) [*d
AD1 140 2004
AD2 137 2023
AO3 149 203,2
AD4 149 2054
AO3 147 208,1
ADB 161 206,9
AO7 146 2049
EPOXY 340+katalizator 192

194,3 /




Tree Transverse Section Cellular Structure

Nihada Pilav, mentor: prof. dr. Matjaz Krajnc

[ Priprava nanoceluloze ]
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Namen dela je bil
pripraviti
nanocelulozna

v|akna’ ki se Cellulose Fibril Structure Fibril-Matrix Cell Wall Structure

uporabljajo kot § BN | o

polnila v =Y "

nanokompozitnih
materialih.
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