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Proslov

Priru¢nik Analiza ambalaze i materijala za pakiranje hrane namijenjen je
prvenstveno studentima, a zatim i svima koji se bave problematikom ambalaznih
materijala i ambalaze za pakiranje prehrambenih proizvoda.

Priru¢nik sadrzava vjezbe povezane s predmetom Pakiranje hrane, kojeg pohadaju studenti
Prehrambeno-biotehnoloskog  fakulteta Sveudilista u Zagrebu, na tre¢oj godini
preddiplomskoga studija Prehrambene tehnologije i na prvoj godini diplomskoga studija
Prehrambenog inzenjerstva.

S obzirom na to da je Priru¢nikom predstavljen veéi broj vjezbi u odnosu na realno
raspolozivu satnicu, nuzno je izvrSiti odabir u skladu s raspoloZivim vremenom
predvidenim za njihovo izvodenje.

Metode analize ambalaznog materijala i ambalaZze koje su ovdje opisane takoder
mogu posluziti i drugim korisnicima, posebice onima u pogonima i laboratorijima
prehrambene i drugih industrija. Kao orijentacijske metode mogu ih Kkoristiti i
proizvodaci ambalaze i ambalaznih materijala te svi drugi koji se bave kontrolom
kvalitete. Veéina opisanih metoda i analiza jednostavne su i nisu skupe i mogu se izvesti
u mnogim laboratorijima bez prevelikih ulaganja u opremu. [zuzetak ¢ine analize koje
se ne mogu izvesti bez posebne opreme, ali za takve analize postoje adekvatne institucije
koje pruzaju specifi¢ne usluge zainteresiranim korisnicima.

Priru¢nik je podijeljen na Uvod, nakon kojeg slijedi osam poglavlja analize
ambalaznog materijala i ambalaze: 1. Osnovni parametri ambalaznog materijala; 2.
Analiza papira; 3. Analiza metalne ambalaze; 4. Analiza stakla; 5. Analiza jednostavnih
i slozenih fleksibilnih i ¢vrstih materijala; 6. Jestiva ambalaza; 7. Hermeti¢nost
ambalaze i 8. Interakcija ambalaze i hrane. Vjezbe sadrzavaju sve relevantne podatke
za provodenje pojedinih analiza.

Odredeni pojmovi navedeni su i na engleskom jeziku, pisani su kurzivom u zagradi.
Kako se radi samo o prijevodu na engleski jezik, izostavljeno je uobicajeno pisanje
kratice engl. prije same rije¢i. Znakovi fizickih veli¢ina i njihove jedinice takoder su
napisani kurzivom. Nazivi dijelova uredaja i/ili uputa na kontrolnom ekranu napisani su
izvorno, na jeziku proizvodaca opreme unutar navodnika.

Autori
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UvOD

Suvremena ambalaza odlikuje se velikim izborom materijala i oblika za razlicite vrste proizvoda.
Ambalaza ¢uva proizvod tijekom prometa pri ¢emu su obuhvacdeni svi stupnjevi, od proizvodnje do
potrosnje robe, kao $to su pakiranje, transport, skladistenje i prodaja.

Sistematizacija ambalaZe nije jednoznacna jer postoji viSe parametara koji su karakteristi¢ni za
njenu podjelu pa se tako primjerice moze se podijeliti prema:

-> ambalaznom materijalu na:
e papirnu i kartonsku

e metalnu

e staklenu

e plasticnu

e drvenu

e tekstilnu

-> 0snovnoj namjeni u prometu na:
e prodajnu

e transportnu

e skupnu

—> trajnosti na:
e povratnu
e nepovratnu

Osnovne funkcije ambalaze mogu se svrstati u Cetiri skupine:
e zaStitna

e skladi$no-transportna

e prodajna

e uporabna

Najvecéa vaznost pridaje se zastitnoj funkciji ambalaze, jer ona mora §tititi proizvod od mehanickih
naprezanja, od atmosferskih utjecaja, od fizickih i kemijskih utjecaja, od mikroorganizama i drugih
¢imbenika.

Ambalaza za pakiranje i ¢uvanje prehrambenih proizvoda mora dodatno udovoljavati strogim i
specificnim zahtjevima, jer mora kroz dulje vrijeme osigurati izvornu kvalitetu svjeze ili netom
proizvedene hrane, a pritom mora biti visoke zdravstvene ispravnosti da ne bi doslo do kontaminacije
hrane a time i do opasnosti po zdravlje potrosaca. Zbog toga je odabir adekvatnog ambalaznog
materijala za odredenu vrstu hrane od velike vaznosti u prehrambenoj industriji.

Ambalaza za prehrambene proizvode dozivjela je svoj najveci procvat u drugoj polovini
dvadesetog stolje¢a. Razlog tome nije samo otkrice novih materijala za pakiranje ve¢ i povecana
proizvodnja hrane uslijed porasta broja stanovni$tva, povecanje stupnja urbanizacije, promjena nacina
zivota koja zbog sve vece zaposlenosti potrosaca trazi laksi i brzi na€in pripreme hrane, razvijenije
higijenske navike stanovniStva i drugo. Danas, ambalaza mora zastititi prehrambeni proizvod od
vanjskih utjecaja, od rasipanja, one¢is¢enja i kvarenja, mora dulje ¢uvati kvalitetu hrane i osigurati
laganu pripremu gotovih i polugotovih jela te mora omogucéiti dopremu proizvoda na velike udaljenosti.

Ambalaza nije samo sredstvo koje prihvacda i ¢uva proizvod od trenutka proizvodnje do njegove
potrosnje, nego je i sredstvo koje priprema proizvod za prodaju. Mnogi prehrambeni proizvodi pojavili
su se na trzistu, posebice u suvremenim trgovinama, upravo zahvaljuju¢i novim tipovima i vrstama
ambalaze. Uz prodaju prehrambenih proizvoda usko je povezan i estetski izgled ambalaze, jer on ima
vazan psiholoski u¢inak pri odluci potrosaca da kupi odredeni proizvod.

Za izravno pakiranje i ¢uvanje prehrambenih proizvoda koristi se uglavnom ambalaza izradena od
papira, metala, stakla i plastike, dok karton i valovita ljepenka te drvo i tekstil pretezno sluze za izradu
transportne ambalaze.
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Papirna i kartonska ambalaza imaju Siroku primjenu, jer se iz papira izraduju vrecice i vrece
razli¢itih oblika i dimenzija. 1z kartona se uglavnom izraduju kutije, a papirna ambalaza takoder sluzi i
za zamatanje razlicitih artikala.

Od metalne ambalaze, u uporabi se nalaze pretezno bijeli lim i aluminij. Oblici i dimenzije
metalne ambalaze, kao i debljina ambalaznog materijala, ovise o namjeni, §to je dovelo do Siroke
uporabe ove ambalaZze.

Staklo predstavlja jedan od najstarijih materijala koji se postupno zamjenjuje drugim ambalaznim
materijalima. Zbog niza dobrih svojstava staklo nalazi svoju primjenu prilikom izrade boca, staklenki,
¢asa, ampula itd.

Polimerni materijali (plastika) u danasnje vrijeme naveliko zamjenjuju druge ambalazne
materijale, $to je najvise vidljivo kod izrade ¢asa, vreéica, boca, kanti i vecih spremnika. Proizvodnjom
slozenih plasti¢nih materijala (laminata) potro$nja plastike naglo je porasla, a s tim u svezi i njena
primjena u prehrambenoj industriji.

Odabir ambalaznog materijala zasnovan je na ekonomskoj osnovi, uzimajuci u obzir utrosak
energije u proizvodnji odredenog materijala kao i njegovu dostupnost. Proizvodnja plasti¢nih
materijala, s obzirom na izvornu sirovinu, najpodloznija je ekonomskim promjenama. Za razliku od
plasti¢nih materijala, ambalaza na osnovi celuloze moze se nadomjestiti poSumljavanjem iskoristenog
izvora, a pogodna je i za recikliranje. Ovakve prednosti dovode do povecane uporabe ambalaznog
materijala na osnovi papira (karton i slozeni materijali).

S porastom urbanizacije povecava se i problem volumena odbacene ambalaze, kao i ukupno
povecanje otpada pri ¢emu recikliranje zauzima sve znacajnije mjesto.

S obzirom na zdravstvenu ispravnost, a u svrhu utvrdivanja obujma i izvora kontaminacije gotovog
proizvoda, laboratorijska istrazivanja ukljucuju:

e analizu samog ambalaznog materijala

e analizu prehrambenog proizvoda

e odredivanje medureakcija hrane i ambalaze

Posebna paznja pridaje se maksimalno dozvoljenoj vrijednosti migrirane komponente iz ambalaze
u hranu. S tim u svezi zakonodavac objavljuje listu dozvoljenih organskih i anorganskih supstanci (tzv.
pozitivna lista) koje se upotrebljavaju pri proizvodnji zastitnih lakova (na metalnoj ambalazi), ili se
dodaju kao stabilizatori i plastifikatori u proizvodnji plasti¢ne ambalaze.

Postojanje razli¢itih propisa (metri¢ki sustav oznacavanja, propisi o oCuvanju okolia i zastiti
potrosaca te sanitarno higijenske norme) u svezi s ambalaznim materijalima, kao i upakirani proizvod,
doveli su do poznatih problema u razmjeni roba medu drzavama .

U svrhu iznalazenja jedinstvenih propisa Europska Unija (EU) je objavila direktive vezane za
navedenu problematiku.

Direktive koje se odnose na materijale i predmete koji dolaze u kontakt s hranom (Food Contact
Materials, FCMs) sadrzavaju popis tvari, materijala i predmeta, a obuhvacéaju sve ambalazne materijale
koji moraju udovoljavati i specifi¢nim direktivama koje obuhvacaju:

a) popis dozvoljenih supstanci (tzv. pozitivna lista)

b) standarde koji odreduju ¢istocu navedenih supstanci

¢) posebne uvjete za uporabu navedenih supstanci odnosno materijala i predmeta koji dolaze u

kontakt s hranom

d) specifi¢na ogranienja vezana za migraciju pojedinih sastojaka ili grupe sastojaka u hranu

e) granice globalne (ukupne) migracije sastojaka u hranu

f) dodatne propise u svrhu zastite ljudskog zdravlja

g) ostale propise vezane za zdravstvenu zastitu potroSaca kao i ofuvanje proizvoda (nezeljene

promjene koje dovode do organoleptickih i nutritivnih promjena proizvoda)

h) osnovna pravila kojima se provjeravaju navodi pod d), e), f) i g)

i) detaljne upute koje se odnose na uzorkovanje i metode analize kojima se provjeravaju navodi

od a) do g).
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Za analizu kvalitete ambalaznog materijala i ambalaze postoji velik broj propisa, standarda i njima
prilagodenih metoda. Neke od njih mogu se vrlo jednostavno provesti u svakom laboratoriju uz niske
troSkove opreme i kemikalija, dok druge zahtijevaju vrlo skupu opremu, specificne kemikalije i pomno
razraden postupak.

Ovom publikacijom obuhvacene su neke od uobi¢ajenih metoda analize ambalaznog materijala
koje mogu posluziti bilo za utvrdivanje kvalitete i svojstava materijala ili za laboratorijske vjezbe
namijenjene studentima koji pohadaju predmet(e) iz podruc¢ja ambalaznih materijala (papir, metal,
staklo, plastika i kombinirani fleksibilni materijali) namijenjenih za pakiranja prehrambenih,
farmaceutskih, kozmetickih i drugih proizvoda.
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1. OSNOVNI PARAMETRI AMBALAZNOG MATERIJALA
1.1 Gramatura ambalaznog materijala

1.I.1  SAZETAK
Uzorku poznate povrsine odredi se masa koja se preracuna na jedinicu povrsine.

1.1.2 ZNACAJ I PRIMJENA
Vedina papira kupuje se ili prodaje ovisno o masi po jedinici povrsine, pa stoga gramatura
papira/kartona ima veliku vaznost, kako za proizvodaca tako i za potroSaca, kod utvrdivanja
njegove cijene. Nadalje, vecina fizikalnih svojstava materijala (Cvrsto¢a pucanja, debljina itd.)
navode se s obzirom na odgovarajucu gramaturu.

1.1.3 UZORCI
Uzorci dimenzija 100 x 100 mm.

1.1.4 PRIBOR
Skare za rezanje uzorka
Ravnalo s milimetarskom podjelom
Analiti¢ka vaga, to¢nost na + 0,001 g
Pinceta

1.1.5 POSTUPAK
Izrezite uzorke (tri do pet) i izraunati povrSinu, 4. Uzorke izvazite na analitickoj vagi radi
odredivanja mase, m.

NAPOMENA: Uzorke dirati iskljucivo sa zastitnim rukavicama i pincetom.

1.1.6  PRORACUN
Masa po jedinici povrSine analiziranog uzorka izrazava se kao srednja vrijednost pojedina¢nih
mjerenja. 1z podataka mase i povrSine uzorka izraCunajte gramaturu, Gg:

=" . 10¢|L

6 =5 10' ] @
gdje je:

m - masa uzorka (g)

A - povrsina uzorka (cm?)

1.1.7 PRIKAZ REZULTATA
Rezultati se prikazuju kao srednja vrijednost od tri do pet mjerenja. Rezultate mjerenja prikazite u
tablici (Tablica 1.).
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Tablica 1. Dimenzije i gramatura ambalaznog materijala

L. Dimenzije Povrsina Masa Gramatura
Br. An'l‘;tt’::;z;l“ uzorka (cm) | uzorka (cm?) | uzorka (g) (g/m?)
axb A m G
1
> Aluminij
3
x
1
2 Bijeli lim
3
x
1
> Papir
3
X
LITERATURA

1. Buquet A., Manchon P. (1974) Méthodes pratique d'identification et d’analyse des matériaux
utilises pour la réalisation d'emballages flexibles ou semi-rigides, Cahiers documentaires de
I"[FEC, Nov. 1974.

2. ASTM D646 Standard Test Method for Grammage of Paper and Paperboard (Mass Per Unit
Area).
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1.2 Debljina ambalaZnog materijala gravimetrijskom metodom

1.2.1 SAZETAK
Masa analiziranog uzorka, poznate povrsine, preracuna se na masu po jedinici povrSine. Dobivena
vrijednost podijeli se sa specificnom masom analiziranog uzorka.

1.2.2  ZNACAJ I PRIMJENA
Osnovne karakteristike materijala, kao §to je debljina, predstavljaju parametar kvalitete i ¢esto
neophodnu vrijednost u proracunu drugih parametara (npr. propusnosti na plinove i vodenu paru).

1.2.3 UZORCI
Uzorci bijelog lima i aluminija dimenzija 50 x 50 mm.
Uzorci aluminijske folije, dimenzija 100 x 100 mm.

1.2.4 PRIBOR
Skare za rezanje uzorka
Ravnalo s milimetarskom podjelom
Analiticka vaga, to¢nost na + 0,001 g
Pinceta

1.2.5 POSTUPAK
Izrezite uzorke i izracunati povrsinu, 4. Uzorke izvazite na analiti¢koj vagi radi odredivanja mase,
m.

NAPOMENA: Uzorke dirati iskljucivo sa zastitnim rukavicama i pincetom.

1.2.6 PRORACUN
Debljina lima (X) se odreduje prema formuli (1):

X ==7[mm] (1)

gdje je:

m - masa uzorka (g)

0 - specifi¢na masa uzorka* (g/cm?)

A - povrsina uzorka (cm?)

*Specifi¢na masa za bijeli lim = 7,85 g/cm3

*Specifi¢na masa za aluminij i aluminijsku foliju = 2,70 g/cm?
*Specificna masa za polietilensku foliju = 0,92 g/cm?3

1.2.7 PRIKAZ REZULTATA
Rezultati se prikazuju kao srednja vrijednost od tri do pet mjerenja. Rezultate mjerenja prikazite u
tablici (Tablica 1.).
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Tablica 1. Izracun debljine ambalaZnog materijala
gravimetrijskom metodom

Dimenzije | Specifi¢na Povrsina Masa Deblii
ebljina
Ambalazni | uzorka masa uzorka uzorka uzorka (mm)
Br. materijal (cm) (g/em®) (em?) (2
axb p A m X
1
2 Aluminij 2,70
3
x
1
2 Bijeli lim 7,85
3
x
1
2 Polietilen 0,92
3
x
LITERATURA

1. ISO 1111/1 - 83 (E) Single cold-reduced tinplate and single-cold reduced blackplate. Part 1.
Electrolytic and hot-dipped tinplate sheet and blackplate sheet.

2. Britton S. C. (1975) Tin Versus Corrosion, ITRI Publication No. 510.

ITRA (2000) Guide to Tinplate, ITRA Ltd., Uxbridge, United Kingdom.

4. Buquet A., Manchon P. (1974) Méthodes pratique d'identification et d’analyse des matériaux
utilises pour la réalisation d'emballages flexibles ou semi-rigides, Cahiers documentaires de
I'[FEC, Nov. 1974.
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1.3 Debljina materijala mikrometarskim vijkom i pomi¢nim mjerilom

1.3.1 SAZETAK
Debljina se mjeri postavljanjem uzorka izmedu mjernih krakova mikrometarskog vijka ili
pomi¢nog mjerila, te se ocitaju izmjerene debljine na skali.

1.3.2 UZORCI
Uzorci bijelog lima i aluminija dimenzija 50 x 50 mm.

1.3.3 PRIBOR
Mikrometarski vijak, to¢nosti 0,01 mm
Pomi¢no mjerilo
Skare za rezanje uzoraka

1.3.4 POSTUPAK
Debljina se izmjeri na limovima u zaprimljenom stanju, ili na isjeCenim uzorcima limova s
oblikovane ambalaze.
Mjerenje mikrometarskim vijkom izvodi se tako da se uzorak postavi izmedu krakova mjerila,
a izmjerena debljina ocita se na skali mjernog bubnja (v. DODATAK). Debljinu uzorka ocitajte
na tri razli¢ita mjesta.
Mjerenje pomi¢nim mjerilom se izvodi tako §to se uzorak postavi tako da krakovi pridrzavaju
uzorak, pri ¢emu se na skali o¢ita postignuta vrijednost, (v. DODATAK). Debljinu uzorka ocitajte
na tri razli¢ita mjesta.

1.3.5 PRIKAZ REZULTATA
Rezultat mjerenja (X, i X>) izrazava se kao srednja vrijednost pojedina¢nih mjerenja (Tablica 1.).

Tablica 1. Rezultati mjerenja debljine ambalaZnog materijala

Debljina materijala (mm)
Br. Ambalffl'ini Mikro'rfletarskim Pomicnim mjerilom
materijal vijkom
X1 Xz
1
2 Bijeli lim
3
x
1
2 Aluminij
3
x
LITERATURA

1. Winterhalter D., Sliepevi¢ A., Kempni K. (1983) Vjezbe iz fizike, Skolska knjiga, Zagreb.
2. Anonimus 1, 1. VIEZBA — Osnovna mjerenja u fizici, https://docplayer.gr/81556031-1-
vjezba-osnovna-mjerenja-u-fizici.html (pristupljeno 12. 10. 2021.).

3. Anonimus 2, http://www.phy.pmf.unizg.hr/~mpozek/SOM/vjezbal.pdf (pristupljeno, 12. 10.
2021.).
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DODATAK

MIKROMETARSKI VIJAK

Mikrometarski vijak se sastoji od vijka koji se okre¢e u matici (Slika 1). Kod nekih se
mikrometarskih vijaka pri jednom punom okretaju bubnja vijak pomakne za 1 mm. Ta se
milimetarska razdioba moze o€itati na matici, a dijelovi okretaja mogu se ocitati na bubnju. Rub
bubnja razdijeljen je na 10, 50, 100 ili na neki drugi broj dijelova. Mikrometarski vijak prikazan
na Slici 1, ima bubanj razdijeljen na 50 dijelova, a puni njegov zakretaj pomakne ga udesno za 0,5
mm. Znaci da se pomocu crtica na bubnju ocitava stotinka milimetra, jer pri zakretaju za 50 crtica
bubanj se pomakne za 0,5 mm. Na skali se pro¢ita broj milimetara do to¢nosti 0,5 mm, a na bubnju
stotinke milimetra, tj. broj koji se nalazi na bubnju nasuprot pravca skale (Slika 1a).

a)

_ ‘ N- nakovanj
Z‘ K- kocnica
S- skala
B- bubanj
M- matica
V- vijak
Z- zupcasti kotaci¢ sa zaporom

ihs s’

==

4,0 (skala) + 0,22 (bubanj)
=4,22 mm

T,
[ s n)

Slika 1. Dijelovi mikrometarskog vijka (a) i primjer o€itanja debljine materijala (b)
(Anonimus 1)

POMICNO MJERILO

Pomi¢nim mjerilom moze se odrediti debljina uzorka to¢no na desetinku milimetra.

Sastoji se od dva kraka: pomi¢nog i ¢vrstog (Slika 2), izmedu kojih se stavlja uzorak. Razmak
krakova ocitava se na glavnoj skali, koja je razdijeljena na centimetre i milimetre, a dijelovi
milimetra o€itavaju se na pomi¢noj skali (nonius). Dijelovi pomi¢ne skale odabrani su tako da je
10 djeli¢a noniusa iste duzine kao 9 dijelova glavne skale, odnosno jedan dio noniusa odgovara
0,9 dijelova glavne skale.
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1 —Stap

2 —klizag

3 —mjerni kraci za mjerenje vanjskih dimenzija predmeta (P)
4 — mjerni kraci za mjerenje unutarnjih dimenzija predmeta

5 —mjerna igla za mjerenje dubine predmeta

6 — glavna milimetarska skala

7 — milimetarska pomi¢na skala (nonius)

8 — ostrice krakova za mjerenje vanjskih dimenzija predmeta (uskih proreza, navoja itd.)

9 — koc¢nica

Slika 2. Pomi¢no mjerilo (Anonimus 2)

Ako se neki predmet nalazi izmedu pomi¢nog i ¢vrstog kraka, nula glavne skale i nula noniusa bit
¢e odmaknute jedna od druge (Slika 2a). Pokriva li se peta crta noniusa s petom crtom glavne skale
(Slika 2b), tada debljina predmeta iznosi 0,5 mm. Ako je razmak izmedu nule veci od jednog dijela
skale (Slika 2c) tada se o€itaju najprije dijelovi glavne skale do nule noniusa, a zatim se pogleda
koja se crta noniusa podudara s jednom od crta glavne skale. Odnosno na primjeru, Slika 2c,

debljina predmeta iznosi 2,3 mm.

10 glavna skala

skala noniusa

10 glavna skala

2a)
0 1 2 3 45 6 7 8 9
[ T N N N B N B
T T T T T T T
01 23 4 567 8 910
2b)
0 12 3 4 5 6 7 8 9
T O R S T Y B N N
@ 1 T 1T T 1T 1T 17 T 711
01 23 456 7 8 9 10 skala noniusa
2¢)

10 glavna skala
[ |

T
56 7 8 910

skala noniusa

Slika 2a. Primjeri (a, b, ¢) polozaja skale za o€itanja debljine materijala
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2. ANALIZA PAPIRA
2.1 pH vrijednost papirne ambalaze

2.1.1 SAZETAK
Analiziranim uzorcima se, nakon obradbe s destiliranom vodom i otopinom soli, odredi pH
vrijednost.

2.1.2  ZNACAJ I PRIMJENA
Odredivanje pH vrijednosti papira predstavlja vazan parametar kvalitete tijekom pripreme sirovine
i tijekom oblikovanja u papirne ploc¢e. Niz drugih karakteristika papira (zadrzavanje vode, rastezna
krutost, pogodnost za odgovaraju¢u namjenu itd.) takoder ovise o njegovoj pH vrijednosti.

2.1.3 UZORCI
Uzorci papira mase 1,0 g.

2.1.4 PRIBOR
Stakleni $tapic¢
Satno stakalce
Casa 4 200 mL pH-metar
Elektroda(e): Indikator (staklena) elektroda / Referentna (kalomel) elektroda ili Ubodna pH
elektroda

2.1.5 KEMIKALIJE

Destilirana voda
Natrijev klorid NaCl
Natrijev hidroksid NaOH

Klorovodi¢na kiselina, koncentrirana HCI

2.1.6 OTOPINE
Otopina natrijeva klorida 10 %
Otopina natrijeva hidroksida 0.0l M
Otopina klorovodi¢ne kiseline 0.0l M

2.1.7 POSTUPAK
Odvagnuti uzorak prenijeti u ¢aSu od 200 mL i preliti s 20 mL destilirane vode. Mije$ati staklenim
Stapi¢em dok se uzorak jednoli¢no omek$a. Dodati 50 mL otopine NaCl. Otopinu neutralizirati na
pH =7 £ 0,2 uz dodatak otopine NaOH ili HCI. PromijeSati, prekriti satnim stakalcem i ostaviti da
odstoji 1 sat na 20 °C. Povremeno promijesati sadrzaj u ¢asi (2-3 puta tijekom stajanja). Dekantirati
i odrediti pH vrijednost otopine (Slika 1.), na pH-metru, uranjanjem elektroda (kombinirana
elektroda ili ubodna pH elektroda).

pH elektroda

Slika 1. Mjerenje pH vrijednosti otopine

11
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2.1.8 PRIKAZ REZULTATA
Rezultate mjerenja prikazati u Tablici 1.

Tablica 1. pH vrijednosti analiziranih materijala

Br. Ambalazni materijal pH
1
2 Karton
3
x
1
2 Papir
3
x

LITERATURA:

1. Buquet A., Manchon P. (1974) Méthodes pratique d'identification et d’analyse des matériaux
utilises pour la réalisation d'emballages flexibles ou semi-rigides, Cahiers documentaires de 1'

IFEC, Nov. 1974.

2. TAPPIT 529 Surface pH measurement of paper.
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222 Cvrstoca pucanja papira (Mullenova metoda)

22.1 SAZETAK
Cvrstoéa pucanja papira definira se kao maksimalni, jednoli¢no razdijeljeni, pritisak primijenjen
pod pravim kutom kod kojeg dolazi do probijanja analiziranog uzorka (papira). Uzorak se postavi
izmedu elastiéne membrane, kruznog oblika, a rubovi se u¢vrste vijcima. Dovodom fluida (pod
konstantnim hidrauli¢ckim tlakom) uzorak poprima konveksni oblik i kona¢no puca.

2.2.2 @NA(VIAJ I PRIMJENA
Cvrstoéa pucanja je svojstvo materijala koji pruza otpor na pucanje i stoga predstavlja vazno
svojstvo niza razlicitih vrsta papira.

2.2.3 UZORCI
Uzorci papira (62 x 62 mm) debljine do 0,6 mm i bez ostecenja.

2.2.4 PRIBOR
Gumena membrana dijametra 30,5 mm.

2.2.5 APARATURA
Uredaj za odredivanje ¢vrstoce pucanja papira prema Mullenu

2.2.6 POSTUPAK
Rubovi uzorka pri¢vrste se vijcima izmedu gumene (elasticne) membrane (Slika 1.), a potom se
podesi konstantni tlak. Nakon probijanja uzorka dovod tlaka se iskljuci, a uzorak se odvoji od
elastiéne membrane. Uzorci se analiziraju s obje strane, a rezultati se izrazavaju kao srednja
vrijednost svih provedenih mjerenja.

Hidraulicki
tlak

Slika 1. PoloZaj uzorka tijekom mjerenja

227 PRORACUN
Cvrstoéa pucanja papira (Bursting strength, BS), izrazava se kao maksimalna vrijednost (kPa)
tlaka koji uzrokuje probijanje analiziranog uzorka. Takoder se izracunava i indeks probijanja (B))
koji predstavlja omjer ¢vrstoce pucanja i gramature uzorka:

| @

P [kPa-m?
Bi = —[
Gg g

gdje je:

Bi — indeks probijanja (kPam?/g)
P — ¢vrstoéa pucanja (kPa)

G, — gramatura (g/m?)

13
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2.2.8 PRIKAZ REZULTATA
Rezultati se prikazuju tabli¢no (Tablica 1.) za obje strane (A i B) uzorka.

Tablica 1. Rezultati analize ¢vrstoée pucanja papira

Maksimalna otpornost
prema probijanju
(kPa)

Gy P B;

Gramatura
Br. (g/m?)

Indeks probijanja
(kPa'm?/g)

Al
A2
A3

x
Bl
B2

B3

X
A, B = A i B strana uzorka

LITERATURA:
1. TAPPI T 403 Bursting strength of paper.
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28 Masa apsorbirane vode na papirnoj ambalaZi (Cobbova metoda)

2.3.1 SAZETAK
Cobbovim testom odreduje se masa apsorbirane vode na ambalaznom materijalu (papir, valoviti
karton-ljepenka), u odredenom vremenu, pod pritiskom vodenog stupca od 10 mm, pri temperaturi
od 20 °C. Iz razlike mase uzorka prije i poslije apsorpcije odredi se masa apsorbirane vode.

2.3.2  ZNACAJ I PRIMJENA
Papir je higroskopni materijal koji lako apsorbira ili gubi vodu ovisno o uvjetima u okolini
(relativna vlaga i temperatura). Karakteristike apsorpcije vode na papiru (kartonu) korisno je
odrediti za one vrste papira koji pri daljnjoj preradi dolaze u dodir s vodom ili vodenim medijima
iz kojih mogu apsorbirati vodu i tako utjecati na kvalitetu gotovog proizvoda.

2.3.3 UZORCI
Izrezati uzorke ambalaznog materijala, povrsine 100 cm? (¢ = 112,8 mm). Potrebno je pripremiti
najmanje 10 uzoraka na kojima se provodi odredivanje apsorpcije vode.

2.3.4 PRIBOR
Cobbov cilindar
Uzorci ambalaznog materijala
Zaporni sat (Stoperica)
Menzura a 100 mL
Analiti¢ka vaga, to¢nost na 0,001 g

2.3.5 KEMIKALIJE
Destilirana voda

2.3.6 APARATURA
Uredaj se sastoji od metalnog cilindra ¢iji unutarnji promjer iznosi 112,8 + 0,2 mm. Cilindar je
visok priblizno 50 mm (Slika 1a.). Uredaj mora biti takve konstrukcije da omogucava hermeticko
prianjanje metalnog cilindra na uzorak papira postavljenog na podnozje uredaja. Na podnozje
uredaja postavlja se najprije tanka gumena ploca, ravnomjerne debljine, preko koje se polozi
uzorak (Slika 1b.). Gumena ploc¢a sluzi kao brtva izmedu donje ivice metalnog cilindra i uzorka
papira kada je cilindar pritisnut konusnim dijelom (i u¢vr$¢en vijcima za podlogu) na uzorak.

metalni cilindar

uzorak
gumena ploca

metalna ploca

Slika 1. Cobbov uredaj (a) (Anonimus 1) i sastavni elementi uredaja

2.3.7 POSTUPAK
Analizirani uzorak, povriine 100 cm?, kondicionira se na odredenu relativnu vlaznost (RH (%), v.
DODATAK), u odredenom vremenu. Uzorku se zatim odredi masa (m;), a potom se postavi na
gumenu plocu, s povrSinom koja se zeli analizirati okrenutom prema gore. Na uzorak se postavi
metalni cilindar i dobro pri¢vrsti vijcima. U cilindar se prenese 100 mL destilirane vode.

15
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Istovremeno se ukljuci §toperica i mjeri se vrijeme (u sekundama) djelovanja destilirane vode na
papir. Vrijeme djelovanja destilirane vode na papir, odredeno je intervalom od trenutka dodavanja
destilirane vode u cilindar do trenutka uklanjanja vode iz cilindra (Tablica 1.). Suvi$ak vode na
uzorku uklanja se postavljanjem filter-papira na uzorak. Uzorku se ponovno odredi masa (m.).

238 PRORACUN
Koli¢ina apsorbirane vode W, prema Cobbovoj vrijednosti, Cy, izracuna se na sljede¢i nacin:

We,, = 235101 [] @)

‘v
gdje je:
C) - Cobbova vrijednost (Tablica 1.)
t -vrijeme djelovanja destilirane vode na uzorak (Tablica 1.)
my - masa uzorka prije izlaganja djelovanju destilirane vode (g)
my - masa uzorka nakon izlaganja djelovanju destilirane vode (g)
A - povriina uzorka izlozenog djelovanju destilirane vode (100 cm?)

Tablica 1. Cobbova vrijednost ovisno o uvjetima analize

Vrijeme Vremenski interval | Vremenski interval od
djelovanja Cobbova od dodavanja vode dodavanja vode do
destilirane vrijednost do uklanjanja stavljanja uzorka na

vode na papir Cwo vode iz cilindra (r) filter papir (r)
®
s s s
30 Cso 20 30
60 Coo 45 60
120 Ci2o 105 120
300 Cso00 285 300

2.3.9 PRIKAZ REZULTATA
Rezultate prikazite u tablici (Tablica 2.) i ra¢unski (izraz (1)).

Tablica 2. Masa apsorbirane vode na papiru

Dijametar | PovrSina Yruemg Masa
Masa uzorka djelovanja .
uzorka uzorka i~ apsorbirane
(g) (cm) (cm?) destilirane vode vode (¢/m?)
Br. na papir (s) &
nm n d A t Wew
1
2
Itd.
10
x
LITERATURA

1. ISO 535. Testing of paper and board, determination of water absorption (Cobb method).

2. TAPPIT 441 Water absorptiveness of sized (non-bibulous) paper, paperboard, and corrugated
fiberboard (Cobb test).

3. Anonimus 1, https://www.worldoftest.com/water-absorption-tester-cobb-tester (pristupljeno
12.01. 2022.).
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DODATAK

Tablica 3. Odnos izmedu ravnoteznog stanja vlage i
koncentracije sumporne kiseline

RavnoteZna Koncentracija (% w/v H2SO4)
viaga (%) 0°C 20°C 40°C 60 °C
90 17,5 17,6 17,8 18,0
85 22,5 22,8 23,1 23,5
80 26,4 26,5 27,0 27,8
75 29,9 30,0 30,2 31,0
70 32,9 33,1 33,5 34,0
65 35,6 35,8 36,0 37,0
60 38,0 38.3 38,8 39.8
55 40,3 40,4 41,2 42,1
50 42,8 43,0 43,8 443
45 45,0 453 46,2 47,0
40 47,5 48,0 48,5 49,5

Tablica 4. Odnos izmedu ravnoteZnog stanja vlage
i molekulske koncentracije

Ravnotezna vlaga Molekulska Gustoéa
(%) koncentracija (g/mL)
90 4,2 1,127
85 5,5 1,165
80 6,5 1,194
75 7,5 1,220
70 8.4 1,244
65 9,3 1,268
60 10,1 1,290
55 11,0 1,312
50 11,6 1,333
45 12,6 1,355
40 13,5 1,378
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2.4 Kapilarno upijanje vode na papirnoj ambalazi (Klemmova metoda)

2.41 SAZETAK
Uzorak papirne ambalaZe, postavljen u vertikalnom polozaju, uroni se u vodu donjim krajem pri
¢emu se mjeri visina porasta navlazene zone na papiru u odredenom vremenu.

2.4.2 UZORCI
Pet uzoraka papirne ambalazne dimenzija 15 x 200 mm.

243 PRIBOR
Eksikator
Nosa¢ uzoraka
Posuda za vodu (h = 30 mm)
Zaporni sat (Stoperica)

2.4.4 KEMIKALIJE
Destilirana voda
Sumporna kiselina H,S04

24.5 OTOPINE
Otopina sumporne kiseline 36 %

2.4.6 APARATURA

mjerna traka

nosac
uzorei (1-5)

posuda s vodom

Slika 1. Aparatura za odredivanje kapilarnog upijanja vode

2.4.7 POSTUPAK

Izrezani uzorci se prije analize kondicioniraju u eksikatoru (24 sata na 20 °C) pri relativnoj
vlaznosti od 65 %, $to se postize 36 % otopinom sumporne kiseline koja se prenese na dno
eksikatora.

Kondicionirani uzorci pri¢vrste se na nosa¢ (Slika 1.). U posudu za vodu prenese se toliko
destilirane vode da visina vodenoga stupca iznosi 20 mm. Nosa¢ s uzorcima se spusti tako da
uzorci budu uronjeni u vodu na visini od 10 mm. Istog trenutka uklju¢i se zaporna ura. Nakon 10
minuta olovkom se oznaci visina stupca upijene tekucine (4;).

2.48 PRORACUN
Visina kapilarnog upijanja (H) izrazava se kao srednja vrijednost provedenih mjerenja.

H=Mh -h [mm] (1)
gdje je:
h - visina stupca upijene tekucine (mm)
h, - visina uzorka u kontaktu s vodom (mm)

18
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249 PRIKAZ REZULTATA
Rezultate prikazite kao srednju vrijednost provedenih mjerenja. Rezultate mjerenja prikazite
tabli¢no (Tablica 1.), a ako su provedena mjerenja u odredenim vremenskim intervalima, prikazite
ih i graficki (visina kapilarnog upijanja vs. vrijeme).

Tablica 1. Vrijednosti kapilarnog upijanja vode uzoraka papirne ambalaze

nakon 10 minutnog izlaganja

Uzorak

Visina stupca Visina uzorka u Visina
upijene tekuéine kontaktu s kapilarnog
(mm) vodom (mm) upijanja (mm)
hl ho H

W | N

2|

LITERATURA

1. ISO 8787 Paper and board — Determination of capillary rise-Klemm method.
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3. ANALIZA METALNE AMBALAZE
3.1 Odredivanje debljine prevlake kositra metodom mlaza

3.1.1 SAZETAK
Metoda sluzi za odredivanje debljine prevlake kositra na bijelom limu tako da se mjeri vrijeme
potrebno da mlaz odgovarajuce korozivne tekucine (trikloroctene kiseline), u to¢no odredenim
uvjetima, otopi prevlaku kositra na mjestu djelovanja korozivne otopine.

3.1.2  ZNACAJ I PRIMJENA
Kod bijelog lima masa prevlake kositra i Fe/Sn legure moze se odredivati odvojeno ili zajedno (tj.
prevlaka kositra plus kositar u leguri).
Odredivanje mase prevlake kositra vazno je jer odredena svojstva bijelog lima, kao §to je otpornost
na koroziju, ovise o relativnoj masi ova dva sloja.

3.1.3 UZORCI
Uzorci bijelog lima izrezani u plo¢ice dimenzija 50 x 50 mm kojima se odredi povrsina 4.

3.1.4 PRIBOR
Filter papir
Petrijeva zdjelica
Odmjerna tikvica 4 1000 mL
Zaporni sat (Stoperica)

3.1.5 KEMIKALIJE
Trikloroctena kiselina CCLI;COOH
Etanol (96 %) C,HsOH

3.1.6 OTOPINE
Otopina trikloroctene kiseline, 10 %
- 100 g trikloroctene kiseline otopi se u destiliranoj vodi, u odmjernoj tikvici od 1000 mL i dopuni
destiliranom vodom do oznake

3.1.7 POSTUPAK
Uzorci se odmaste etanolom (benzenom ili eterom), a zatim isperu destiliranom vodom i posuse
filter papirom. Uzorak se zatim pri¢vrsti za postolje pod odredenim kutom (45°). Lijevak za
odjeljivanje dopuni se do ¥ volumena otopinom trikloroctene kiseline.
Mjerenje pocinje otvaranjem pipca na lijevku za odjeljivanje pri ¢emu se istovremeno ukljuéi i
Stoperica. Otopina treba ravnomjerno te¢i preko uzorka (Slika 1.), pri ¢emu treba paziti da se
analiza ne provodi na rubu uzorka.
Mjerenje je gotovo kada se ispod mlaza na uzorku ukloni prevlaka, $to je vidljivo u promjeni boje
povriine uzorka. Stoperica se isklju¢i pri prvoj pojavi tamne mrlje.

Slika 1. Shema aparature za odredivanje
debljine galvanske prevlake
metodom mlaza

T — termometar S — staklena cjevcica
K —kapilara U — uzorak
P — postolje
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3.1.8 PRORACUN
Debljina prevlake, Xp, rauna se prema izrazu:

Xp =t f[um] (1)
gdje je:
Xp - debljina prevlake (nm)
t - vrijeme potrebno za narusavanje galvanske prevlake (s)
[f- faktor za preraCunavanje (um/s) iz literaturnih podataka (Tablica 1.)

3.1.9 PRIKAZ REZULTATA
Rezultate mjerenja prikazite u Tablici 1. ovisno o temperaturi mjerenja i faktoru za
preraunavanje.

Tablica 1. Vrijednosti faktora za prera¢unavanje, za prevlaku kositra,
u ovisnosti o temperaturi

Faktor za Izmjereno vrijeme Debljina
Temperatura V . ¥ . lak
mjerenja (°C) preratunavanje | potrebno za narusavanje prevlake
1 (mm/s) prevlake (s) (um)

T f t Xp

14 0.35

16 0.38

18 0.41

20 0.45

22 0.47

24 0.53

26 0.57

LITERATURA
1. YUS C.A.G. 032 (1975). Preskusavanje galvanskih prevlak. Dolo¢enje debeline prevlakov z
uéinkovanjem curka.
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3.2 Masa prevlake Kositra gravimetrijskom metodom (Clarkova metoda)

32.1 SAZETAK
1z razlike mase uzorka poznate povrsine s prevlakom i bez prevlake kositra odredi se masa kositra
po jedinici povrsine. Kod ove metode dodatak antimona u klorovodi¢nu kiselinu ima dvojako
znacenje: ubrzavanje otapanja kositra i sprjeCavanje reakcije na Celiku. Odgovarajuca otopina
otapa prevlaku kositra i kositar prisutan u Fe/Sn leguri.

32.2 ZNACAJ I PRIMJENA
Kod bijelog lima masa prevlake kositra i Fe/Sn legure moze se odredivati odvojeno ili zajedno (tj.
prevlaka kositra plus kositar u leguri). Odredivanje mase prevlake kositra vazno je jer odredena
svojstva bijelog lima, kao $to je otpornost na koroziju, ovise o relativnoj masi ova dva sloja.

3.2.3 UZORCI
Uzorci bijelog lima dimenzija 50 x 50 mm.

3.2.4 PRIBOR
Petrijeva zdjelica
Pinceta s plasti¢nim vrhom
Pipeta s nastavkom za pipetiranje
Odmjerna tikvica 41000 mL
Analiti¢ka vaga, to¢nost na +0,001 g

3.2.5 KEMIKALIJE

Etanol (96 %) C,HsOH
Antimonov triklorid SbCl;
Klorovodi¢na kiselina, koncentrirana HCI
Destilirana voda

3.2.6 OTOPINE
Otopina antimonova triklorida, (2 %) u klorovodi¢noj kiselini
Otopiti 20 g antimonova triklorida u koncentriranoj klorovodi¢noj kiselini u odmjernoj tikvici od
1000 mL

NAPOMENA: Oprez tijekom pripreme otopina jer su klorovodicna kiselina i
antimonov triklorid korozivne kemikalije i izazivaju nagrizanje i opekotine na kozi.

3.2.7 POSTUPAK

Pripremiti uzorak bijelog lima i izraCunati mu povr§inu, 4. Povr$ina plo¢ice se odmasti ispiranjem
etanolom. Ako je lim lakiran, sloj laka se ukloni (v. Vjezbu: Masa prevlake laka na bijelom limu
gravimetrijskom metodom). Uzorak se posusi izmedu filter-papira i na analiti¢koj vagi odvagne
se masa m;. Plo€ica se zatim pincetom prenese u Petrijevu posudu i prelije s 1 mL otopine za
uklanjanje kositra (Slika 1.). Prestankom izlazenja mjehurica, odnosno kada povrsina izgubi
metalni sjaj i poprimi tamno sivu boju, plo€ica se vadi iz otopine i ispire mlazom vodovodne vode.
Isprana plocica se posusi filter-papirom i ponovno joj se odredi masa, m..

Za svaki analizirani uzorak koristi se svjeza otopina jer se antimon talozi na uzorku bijelog lima.

L)

o=

o W

Slika 1. Izgled povrSine uzorka prije (A) i nakon uklanjanja
prevlake kositra (B)
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3.2.8 PRORACUN
Masa prevlake kositra (Sn,) odreduje se iz razlike masa uzoraka prema sljedecem izrazu:

_ (mq—my) 4| 8
Sn, = T2 10% | 2 (1)
gdje je:
Sn, — masa prevlake kositra (g/m?)
m; —masa ploc€ice s kositrom (g)

m> —masa plocice bez kositra (g)
A —povrsina uzorka (cm?)

Rezultat koji smo dobili predstavlja sumu mase slobodnog i legiranog kositra. U ovom slucaju
potrebno je provesti korekciju u odnosu na koli¢inu Zeljeza prisutnog u Fe/Sn leguri. Kod
elektrolitickog bijelog lima ova korekcija se moZe zanemariti (iznosi oko 0,4 g/m?), dok za bijeli
lim, koji se dobio postupkom vruéeg potapanja, korekcija iznosi 1,4 g/m?.

3.2.9 PRIKAZ REZULTATA
Rezultate prikazite tabli¢no (Tablica 1.) i ra¢unski.

Tablica 1. Masa prevlake kositra na bijelom limu

Masa uzorka (g) Dimenzije Povrsina Masa prevlake
Br. 2 | uzorka(em) | uzorka (em?) | kositra (g/m?)
nu n axb A Snp

3

x

LITERATURA

1. Britton S. C. (1975) Tin Versus Corrosion, .T.R.I. Publication No. 510.

2. ITRA (2000) Guide to Tinplate, 2" ed.

3. ASTM A630 Standard Test Methods for Determination of Tin Coating Weights for
Electrolytic Tin Plate.

23



ANALIZA AMBALAZE I MATERIJALA ZA PAKIRANJE HRANE

3.3 Poroznost prevlake Kositra na bijelom limu

3.3.1 SAZETAK
Uzorak nelakiranog bijelog lima, poznate povrsSine, izloZzi se djelovanju otopine heksacijanoferata
zakiseljenog s nekoliko kapi klorovodi¢ne kiseline.

3.3.2 UZORCI
Uzorci bijelog lima, bez laka, dimenzija 50 x 50 mm.

3.3.3 PRIBOR
Petrijeva zdjelica
Filter-papir
Pinceta s plasti¢nim vrhom

Odmjerna tikvica 4 1000 mL
3.34 KEMIKALIJE

Etanol (96 %) C,HsOH

Kalijev heksacijanoferat KsFe(CN)g

Klorovodi¢na kiselina, koncentrirana HCI

3.3.5 OTOPINE
Otopina kalijeva heksacijanoferata 1 %
Otopina klorovodi¢ne kiseline 1:1

3.3.6 POSTUPAK

Uzorak nelakiranog bijelog lima poznate povr§ine odmasti se etanolom i posusi filter-papirom.
Uzorak se pincetom izvadi i ispere destiliranom vodom. Otopina kalijeva heksacijanoferata
zakiseli se s nekoliko kapi pripremljene otopine klorovodi¢ne kiseline. Filter-papir se natopi
zakiseljenom otopinom, nanese na uzorak i pazljivo pritisne staklenim $tapicem, da bi se uklonili
mjehurici zraka. Uzorak se posusi na zraku, a zatim se vizualno zapaza broj nastalih plavih tockica
(pora), koje su pokazatelji poroznosti uzoraka. Ako se analiza provodi na lakiranim uzorcima
bijelog lima potrebno je s njih prvo ukloniti lak (v. Vjezbu: Masa prevlake laka na bijelom limu
gravimetrijskom metodom).

NAPOMENA: Koristeno posude i pribor po zavrsetku vjezbe treba dobro isprati.
3.3.7 PRIKAZ REZULTATA
Rezultate analiza predogite (Tablica 1.) opisno (poroznost u obliku crta i tockica, s dimenzijama,

ako su oSte¢enja veca) i broj¢ano (broj pora po 1 cm?).

Tablica 1. Poroznost prevlake kositra na bijelom limu

Poroznost u vidu
Br. Pora (tockica) Crtica Komentar i zaklju¢ak
br. pora/ 1 cm? uzorka Duljina (mm)
1
2
3
LITERATURA

1. Sherlock J.C., Hancox J.H., Britton S.C. (1972) Rate of Dissolution of Tin from Tinplate in
Oxygen free Citrate Solutions: II. Effect of coating porosity. Br. Corros. J., 7, 227-231.
2. Notter .M. (2018) The Measurement of Porosity in Tin Coatings on Steel, PhD thesis,

https://hdl.handle.net/2134/32046 (pristupljeno 14. 10. 2020.).
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3.4 Prionjivost laka na bijelom limu

3.4.1 SAZETAK
Ovom metodom se naglim potezom skida samoljepljiva traka s analiziranog uzorka na kojemu je
prethodno, mehanic¢kim putem, ucrtana mreza odredenih dimenzija. Ako se na traci ne primijete
komadici skinutog laka tada se moze reci da je prionjivost (adhezija) laka zadovoljavajuca.

342 ZNACAJIPRIMJENA

Prihvatljivost metalne ambalaze za pakiranje prehrambenih proizvoda ovisi izmedu ostalog i o
kvaliteti prevlake na metalnoj podlozi. Ostecenje laka se najéesce odvija na tri razli¢ita nacina.
Pucanje i ljustenje laka uzrokovano je mehanickom deformacijom, npr. na spojnim mjestima
(Savovi) limenke. Ljustenje laka moZze se desiti tijekom termickog procesiranja hrane (narocito
kod vanjskog laka na limenkama). Ostecenja laka (ogrebotine i sl.) uzrokuju nakupljanje tekuceg
sadrzaja ispod laka i odvijanje korozijskih reakcija. Jedan od kontrolnih parametara je i prionjivost
(adhezija) laka na metalu. Najjednostavnija i najce$¢e upotrebljavana metoda je primjena
samoljepljive trake.

3.43 UZORCI
Lakirani uzorci bijelog lima dimenzija 100 x 100 mm.

3.44 PRIBOR
Samoljepljiva traka
Skalpel ili metalni ¢esalj odredenih dimenzija
Povecalo
Ravnalo
Kist

3.4.5 POSTUPAK
Na analizirani uzorak, ostrim predmetom se ucrtaju linije odredenih dimenzija:
e Ucrtavanjem 50 paralelnih ravnih linija duzine od 2,5 cm i medusobno udaljenih 0,05 cm, ili
e  Primjenom ¢eli¢nog ¢eslja od 11 Siljaka medusobno udaljenih 1 mm (Slika 1.).

Potrebno je ucrtati dvije serije linija pod pravim kutom da bi se dobio uzorak od 100 mm?. Sitne
Cestice, koje se oslobadaju zbog mehanicke obradbe, uklone se mekanim kistom. Samoljepljiva
traka njezno se nanese preko mehanic¢ki urezanih linija na uzorak, a zatim se o$trim potezom pod
kutom od 180° ukloni (Slika 2.). Komadi¢i laka koji zaostanu na samoljepljivoj traci pokazatelj su
slabe adhezije laka na metalnoj podlozi.

Slika 1. Primjer ¢e$lja za ucrtavanje viSe paralelnih linija
na povrsinu lakiranog uzorka

180° +——

Slika 2. Povlacenje samoljepljive trake pod kutom od 180° (Morris 2017)
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3.4.6 PRIKAZ REZULTATA
Rezultate prikazite tabli¢no (Tablica 1.) uz navodenje kategorije i povrsine oste¢enja uzorka prema
Tablici 2. (v. DODATAK).

Tablica 1. Rezultati testa prionjivosti laka na uzorku

ASTM ISO Uklonjena Ovis
D-3359 2409 povrsina (%) p
LITERATURA

1. ASTM D3359 (1997) Standard test method for measuring adhesion by tape test. American
Society for Testing and Materials.

2. Anonimus 1, Pressure Sensitive Tape Council-PSTC, How to Evaluate and Test Pressure

Sensitive Adhesive Tape Performance https://www.mbktape.com/pdf/how-to-evaluate-and-

test-pressure%20sensitive-adhesive-tape-performance.pdf (pristupljeno 17. 01. 2022.).

ISO 2409 (2013) Paints and varnishes — Cross-cut test.

Britton S. C. (1975) Tin Versus Corrosion, I.T.R.I. Publication No. 510.

5. Morris, B. A. (2017). Adhesion. The Science and Technology of Flexible Packaging, 351—
400. doi:10.1016/b978-0-323-24273-8.00010-1.

W

DODATAK

Tablica 2. Razvrstavanje rezultata testa prionjivosti laka na uzorku (ASTM D3359, 1997)

Uklonjena Izgled
33];1;/; 2389 povrsina Opis povrsine
(%) uzorka
5B 0 0 Izrezani rubovi reSetke su potpuno glatki,
bez komadica uklonjenog laka s mreZice.
Komadi¢i laka su uklonjeni na sjeciStima
4B 1 <5 mrezice, ali ta povrSina ne moze biti veéa od
5 %.

Komadi¢i laka su uklonjeni na sjecistima i
3B 2 5-15 rubovima mrezice. OSteéena povrSina je
veca od 5 %, ali nije znacajno veca od 15 %. m

Komadi¢i laka su djelomi¢no ili potpuno L
uklonjeni na rubovima i unutar kvadratic¢a N
mrezice. OSteéena povrsina je znacajno veéa | _
od 15 %, ali nije znacajno veca od 35 %.

2B 3 15-35

T

Komadi¢i laka su uklonjeni duz rubova
cijelog reza, povrSine unutar kvadrati¢a su
1B 4 35-65 djelomicno ili potpuno oljustene. Ostecena
povrsina je znacajno veca od 35 %, ali nije
znacajno veca od 65 %. 1
Oljustena prevlaka je veéa nego kod
prethodne razine.

0B 5 >65
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3.5 Masa prevlake laka na bijelom limu gravimetrijskom metodom

351 SAZETAK
Lakirani uzorci bijelog lima podvrgavaju se djelovanju odgovarajuce otopine. Iz razlike mase
uzorka, prije i poslije izlaganja, racuna se koli¢ina laka na bijelom limu.

3.5.2 UZORCI
Uzorci lakiranog bijelog lima dimenzija 50 x 50 mm.

3.53 PRIBOR
Pinceta s plasti¢nim vrhom
Pipeta s nastavkom za pipetiranje

Casa a50 mL
Petrijeva zdjelica

Odmjerna tikvica 4 1000 mL
Filter papir

Analiticka vaga, to¢nost na +0,001g

3.54 KEMIKALIJE

Etanol (96 %) C,HsOH
Sumporna kiselina, koncentrirana H,SO4
Natrijev hidroksid NaOH

3.55 OTOPINE
Otopina natrijeva hidroksida 10 % m/v

3.5.6 POSTUPAK
Otapanje sumpornom kiselinom
Uzorak izraunate povrsine, 4, se odmasti ispiranjem s etanolom i posusi. Suha plocica se izvaze
na analiti¢koj vagi (m;). Odvagnuta ploc€ica se pazljivo drzi u horizontalnom polozaju, pincetom,
a pipetom se pazljivo nanese potrebna koli¢ina koncentrirane sumporne kiseline tako da prekrije
cijelu povrsinu uzorka. Uzorak treba drzati iznad Petrijeve zdjelice (Slika 1.).

Slika 1. Izgled povrSine uzorka prije (A) i nakon uklanjanja prevlake laka (B)
Nakon §to povrSina ploCice promijeni boju, uzorak se ispere pod mlazom vodovodne vode.

Posljednje ispiranje provodi se destiliranom vodom, plocica se posusi filter-papirom i ponovno se
odredi masa, m..
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Otapanje natrijevim hidroksidom

Plocice se odmaste etanolom, posuse filter-papirom i odredi im se masa, m;. Odvagnute plocice se
stave u staklenu ¢aSu i preliju otopinom natrijeva hidroksida. Otopina se lagano zagrijava (bez
kljucanja) sve dok se s plocice potpuno ne skine lak. Plo¢ice treba isprati pod mlazom vodovodne
vode, i na kraju destiliranom vodom, potom posusiti izmedu filter-papira, i ponovno odrediti masu,
mo.

NAPOMENA: Koristeno posude i pribor po zavrsetku vjezbe treba dobro isprati.

3.57 PRORACUN
Koli¢ina laka, L, izracunava se iz razlike mase ploc€ica prije i poslije izlaganja u otopini, prema
izrazu:

_ (mq—my) 4 [ g ]
L =" 104 2 (1)
gdje je:

mi — masa plo€ice s lakom (g)

my — masa plocice bez laka (g)
A — povrsina plo¢ice (cm?)

3.5.8 PRIKAZ REZULTATA
Rezultate prikazite u tablici (Tablica 1.) i racunski.

Tablica 1. Rezultati mjerenja mase prevlake laka na uzorcima bijelog lima

Masa Masa Dimenzije Povrsina Masa
Ambalazni | uzorkas | uzorka bez uzorka uzorka prevlake
Br | aterijal | lakom (g) | laka(g) (cm) (em?) | laka (g/m?)
nu n axb A L
Otapanje sumpornom Kiselinom
1
2 Bijeli lim
3
x
Otapanje natrijevim hidroksidom
1
2 Bijeli lim
3
x
LITERATURA

1. Britton S. C. (1975) Tin Versus Corrosion, .T.R.I. Publication No. 510.
2. ASTM A 630 Test Methods for Determination of Tin Coating Weights for Hot-Dip and
Electrolytic Tin Plate.
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DODATAK

Tablica 2. Otopine za uklanjanje prevlake laka s bijelog lima

Vrsta laka Otopina
Kloroform
Alkidne Metil-etil-keton
smole 10 dijelova kloroforma i 1 dio etanola. Uz ponavljano potapanje uzorka potrebno

je i dodatno mehanicko trljanje da bi se prevlaka laka uklonila.

Fenolne Ponavljano uranjanje u kljuc¢alu otopinu NaOH (100 g/L). Ako se lak tesko
smole uklanja, primijeniti jednu od otopina za epoksi-fenolni lak.

Potapanje u otopinu NaOH (5 g NaOH otopiti u smjesi koja sadrzava: 75 mL vode,

25 mL 2-etoksietanola ("Cellosolve"), temperature od 80 °C do 85 °C.

Potapanje u otopinu koja sadrzava: 50 mL koncentrirane otopine amonijaka (d =

Epoksidne 0,88), 10 g anilin hidroklorida i 50 mL vode. Temperatura otopine treba biti
fenolne . .
smole izmedu 85 °Ci90 °C.
Potapanje u kljucalu otopinu NaOH (100 g/L) uglavnom uklanja prevlaku laka.
Ako se lak ne ukloni potrebno je uzorak ostaviti izlaganju otopine kroz duze
vrijeme.
NAPOMENA:

Ako je doslo do uklanjanja prevlake laka otopinom, potrebno je provesti katodno
Ciséenje (1 % otopina NazCOs, pri sobnoj temperaturi) ¢ime ée se prevlaka laka
potpuno ukloniti bez posljedice oStecenja prevlake kositra.

Primjenom agresivnih otopina (kod fenolnih i epoksi-fenolnih lakova) potrebno je
zastititi suprotnu stranu uzorka debljim nanosom zastitne smole. Uzorak ne bi trebao
biti izlozen djelovanju otopini duze od potrebnog vremena zbog mogucnosti
uklanjanja i prevlake kositra.

Da bi se odabrala adekvatna otopina potrebno je na neki nacin i prepoznati o kojoj se
vrsti laka radi. Tako npr. vinilni lakovi mogu se razlikovati od drugih lakova jer su
izrazito otporni na djelovanje kljuale otopine NaOH (100 g/L) kao i ako se na
povrsinu laka djeluje s kap koncentrirane sumporne kiseline. Da bi se razlikovala
epoksi-fenolna previaka od fenolne, potrebno je na povrsinu laka nanijeti 1 mL
koncentrirane H2SO4, $to ¢e rezultirati posmedivanjem povrsine kod obje vrste
lakova, pri cemu ée epoksi-lak prije promijeniti boju. Ako se nanesena kiselina
prenese u Casu i doda joj se 1 mL koncentrirane HNOs3, a zatim se dobivena smjesa
prenese u otopinu koja sadrzava 10 mL otopine NaOH (59 g/L), tada e se, u slucaju
epoksi-laka pojaviti jasno crveno ili narancasto obojenje dok ¢e fenolni lak dati zuto
obojenje. Kod drugih vrsta lakova obojenje se ne pojavljuje.
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3.6 Poroznost prevlake laka na bijelom limu

3.6.1 SAZETAK
Uzorak se izlozi djelovanju otopine i nakon odredenog vremena opaza se pojava pora (crnih
tockica) kao reakcija bakrova sulfata s metalnom osnovom.

3.62 ZNACAJIPRIMJENA
Primjenom laka na limenkama sprjecava se otapanje kositra i ujedno omogudéuje nanos manje
koli¢ine prevlake kositra. Nadalje, prevlaka laka $titi moguci kontakt hrane i ¢eli¢ne osnove. Stoga
je i od velike vaznosti osigurati da takav lak nije porozan, pogotovo kod pakiranja agresivnih
prehrambenih proizvoda, ¢ime se osigurava deklarirana trajnost hrane.

3.6.3 UZORCI
Lakirani uzorci bijelog lima dimenzije 50 x 50 mm.

3.6.4 PRIBOR
Filter-papir
Pipeta s propipetom
Satno stakalce
Odmjerna tikvica a 1000 mL

3.6.5 KEMIKALIJE
Bakrov sulfat pentahidrat CuSO4 x 5 H20
Sumporna kiselina, koncentrirana H>SO4

3.6.6 OTOPINE
I. Otopina bakrova sulfata
U 5,0 g bakrova sulfata dodati 1,5 mL koncentrirane H>SO4 i dopuniti vodom u odmjernoj tikvici
od 1000 mL.

II. Otopina bakrova sulfata
U 200,0 g bakrova sulfata dodati 10 mL koncentrirane H,SO4 i dopuniti vodom u odmjernoj tikvici
od 1000 mL.

3.6.7 POSTUPAK
Uzorci lima izraCunate povrsine pazljivo se odmaste, vodom ili deterdzentom, tako da ne dode do
oStecenja laka.
Analizirani uzorci urone se u pripremljenu otopinu u kojoj ostaju izloZeni 30 minuta za otopinu /,
odnosno 2-5 minuta za otopinu //.
Prisutnost tockastog oStecenja otkriva se na mjestima na kojima je doslo do talozenja bakra.

NAPOMENA: Koristeno posude i pribor po zavrsetku vjezbe treba dobro isprati.
3.6.8 PRIKAZ REZULTATA

Rezultate prikazite opisno (poroznost u obliku crta, to¢kica) i broj¢ano, kao broj pora po 1 cm?
Ako su ostecenja veca, tada se predocavaju i dimenzije (crta) u cm, odnosno mm (Tablica 1.).
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Tablica 1. Poroznost prevlake laka na bijelom limu

Poroznost u vidu

Br. Pora (to¢kica) Crtica Komentar i zakljuéak

br. pora/

1 cm? uzorka Duljina (mm)

LITERATURA
1. Britton S. C. (1975) Tin Versus Corrosion, I.T.R.I. Publication No. 510.
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37 Debljina laka na aluminiju

3.7.1  SAZETAK
Debljina laka odredi se mikrometrom, mjerenjem debljine uzorka prije i nakon uklanjanja laka s
povrsine uzorka.

3.7.2 UZORCI
Lakirani uzorci aluminija dimenzije 50 x 50 mm.

3.7.3 PRIBOR
Pinceta s plasti¢nim vrhom
Filter-papir

Mikrometarski vijak

Pipeta

Odmjerna tikvica a 1000 mL
Casa a 250 mL

3.7.4 KEMIKALIJE
Natrijev hidroksid NaOH
Klorovodi¢na kiselina, koncentrirana HCI

3.7.5 OTOPINE
Otopina NaOH 10 % m/v
Otopina HCI M

3.7.6 POSTUPAK
Odmas¢enom i suhom uzorku mikrometrom izmjeriti debljinu. Uzorak staviti u ¢asu, preliti s 50
mL otopine* i zagrijati na 70 °C, dok se lak ne ukloni. Isprati uzorak vodovodnom vodom, osusiti
filter-papirom pri sobnoj temperaturi. Mikrometrom izmjeriti debljinu uzorka. Mjerenje provesti
na 10 razli¢itih mjesta.

377  PRORACUN
Debljina prevlake laka (Xp) izracunava se iz razlike debljine plo¢ice uzorka prije (X;) i poslije
uklanjanja prevlake (X>), prema izrazu:

Xp = X; — Xz[mm] (1)

3.7.8 PRIKAZ REZULTATA
Rezultate prikazite kao srednju vrijednost od 10 mjerenja (Tablica 1.).

Tablica 1. Debljina prevlake laka na aluminiju

Debljina (X) uzorka aluminija (mm)
Br. Prije uklanjanja laka Nakon uklanjanja Debljina prevlake laka
Xi laka X> Xp
1
2
itd.
x

*NAPOMENA: Odabir otopine za uklanjanje laka ovisi o vrsti laka, pa se ucinkovitost
moze isprobati s obje navedene otopine.

LITERATURA
1. BS 1133: Packaging code, Section 21: Regenerated cellulose film, films made of plastics,
aluminium foil, flexible multilayer structures and metallized materials.
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3.8 Poroznost laka na aluminiju

3.8.1 SAZETAK
Poroznost se odreduje potapanjem lakiranog uzorka u odgovarajuc¢u otopinu koja reagira s
osnovnim materijalom na mjestu pore.

3.82 UZORCI
Lakirani uzorci aluminija dimenzija 50 x 50 mm.

3.83 PRIBOR
Staklena Petrijeva zdjelica
Pinceta s plasti¢nim vrhom
Odmjerna tikvica 41000 mL

3.84 KEMIKALIJE
Zivin (II) klorid HgCl,

3.8.5 OTOPINE
Otopina HgCl» 5%

3.8.6 POSTUPAK
Uzorak staviti u staklenu Petrijevu zdjelicu, preliti s otopinom HgCl, i ostaviti stajati 5 minuta. Na
poroznim mjestima dolazi do pojave bijelog obojenja.

3.8.7 PRIKAZ REZULTATA
Rezultate prikaZite opisno (poroznost u obliku crta, to¢kica) i broj¢ano, kao broj pora po 1 cm?, a

ako su oStecenja veca, navedu se i dimenzije oStecenja u cm ili mm (Tablica 1.).

Tablica 1. Poroznosti prevlake laka na aluminiju

Poroznost u vidu

Br. Pora (to¢kica) Crtica Komentar i zakljuéak
br. pora/
1 cm? uzorka

Duljina (mm)

LITERATURA:

1. Buquet A., Manchon P. (1974) Méthodes pratique d'identification et d’analyse des matériaux
utilises pour la réalisation d'emballages flexibles ou semi-rigides, Cahiers documentaires de I'
IFEC, Nov. 1974.
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39 Poroznost laka na metalnoj ambalaZi (Ettingerova metoda)

3.9.1 SAZETAK
Poroznost laka na metalnoj ambalazi (manje limenke ili tube) izrazava se kao veli¢ina gustoce
struje koja, kroz pore laka, te¢e izmedu metalne podloge i odgovarajuée elektrode u korozivnom
elektrolitu. Pri tome metalna osnova lakirane limenke ili tube predstavlja radnu elektrodu, a
elektroda od bakra referentnu.

3.9.2 ZNACENJE I PRIMJENA
Ova elektrokemijska metoda prikladna je za procjenu poroznosti laka jer se moze primijeniti
izravno na ambalazi, bez razaranja laka.

3.9.3 UZORCI
Lakirane limenke manjih dimenzija od bijeloga lima i lakirane limenke ili tube od aluminija.

3.94 PRIBOR
Transformator
Univerzalni mjerni instrument
Referentna elektroda (Cu)

Stalak

3.9.5 KEMIKALIJE
Etanol (96 %) C,HsOH
Ledena octena kiselina CH;COOH
Bakrov sulfat pentahidrat CuSO4x 5 H,0

3.9.6 OTOPINE
Octenokisela otopina bakrova (II) sulfata. U odmjernoj tikvici od 100 mL otopi se 1,66 g CuSO4
x 5 H>O sa 10 mL ledene octene kiseline i dopuni destiliranom vodom do oznake.

3.9.7 APARATURA
Aparatura za odredivanje poroznosti laka prikazana je na Slici 1.

4
5
=
1 -
6

Slika 1. Aparatura za mjerenje poroznosti laka prema Ettingeru
1— izvor izmjeni¢ne struje; 2 — transformator; 3 — univerzalni instrument; 4 — stalak;
5 — Cu-elektroda; 6 — limenka; 7 — elektrolit; 8 — ploca od izolatora
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3.9.8 POSTUPAK
Cista i odmagéena limenka napuni se s 100 mL otopine. S ruba limenke mehani¢ki se ukloni sloj
laka $to omogucava uspostavljanje kontakta izmedu analizirane elektrode (limenka) i mjernog
instrumenta (Slika 1.). Transformator (2) je priklju¢en na izvor izmjeni¢ne struje (1) od 50 Hz.
Izmjeni¢na struja se transformira na napon od 17 — 19 V (koji se o€ita na voltmetru). Jedan pol
transformatora spoji se metalnim vodi¢em s omotacem limenke (6), s vanjske strane preko
univerzalnog instrumenta (3), a drugi s bakrovom elektrodom (5) koja je uronjena u elektrolit (7).
Preklopnik na univerzalnom instrumentu postavljen je na oznaku za izmjeni¢nu struju (=).
Ocitavanje vrijednosti ja¢ine struje (mA) provodi se u intervalima po pet minuta tijekom pola sata.

NAPOMENA: Ako izmjeni¢na struja iz izvora (1) nema stabilan napon (220 V), u
strujni krug se moze ukljuciti stabilizator, izmedu izvora (1) i transformatora (2).

3.9.9 PRORACUN
Gustoca struje (J) se ra¢una preko izraza:

I | mA
I =5l @
gdje je:
J — gustoéa struje (mA/dm?)
I — ocitana jakost struje (mA)
A — aktivna povr3ina limenke (dm?), tj. povr3ina izloZena djelovanju elektrolita (Slika 2.)

Slika 2. Elementi za proracun aktivne povrSine limenke

3.9.10 PRIKAZ REZULTATA
Rezultate mjerenja prikazite u Tablici 1., a graficki prikazite promjenu gustoce struje u vremenu.

35



ANALIZA AMBALAZE I MATERIJALA ZA PAKIRANJE HRANE

Tablica 1. Poroznost laka na metalnoj ambalaZi odredena
metodom bez razaranja (Ettingerova metoda)

Vrijeme (min) Jak(()lsl:‘:t)ruje [i)lit:;il:ljl Gl;f::;:lig;l ie
uzorka (dm?)

t 1 A J

0

10

15

20

25

30

Vizualni pregled limenke:

Prije mjerenja

Nakon mjerenja

LITERATURA:
1. Lange H.J. (1972) Untersuchungsmethoden in der Konservenindustrie, Verlag Paul Parey,

Berlin str., 80. ISBN: 3489716140.
2. Notter, I. M. (1990). The Measurement of Porosity in Tin Coatings on Steel.
https://repository.lboro.ac.uk/articles/The measurement of porosity in tin coatings on st

€el/9230240 (pristupljeno 5. 8. 2020.).
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3.10  Analiza metalnog ambalaZnog materijala metodom ''Sok testa"

3.10.1 SAZETAK
Uzorci ravnoga metalnog ambalaznog materijala (bijeli lim, aluminij), oblikovana metalna
ambalaza (tube ili limenke) i tvrda plastika (polistiren, poliamid, poliuretan) izlazu se
naizmjeni¢nom djelovanju visoke i niske temperature u odredenom broju ciklusa i kroz odredeno
vrijeme. Nakon toga se provodi vizualni pregled ili kemijska obrada uzoraka da bi se utvrdile
promjene nakon primijenjenog postupka.

3.10.2 UZORCI
a) Ravni metalni ambalazni lim (aluminij ili bijeli lim) dimenzija 25 x 25 mm.
b) Uzorci tvrde plastike (polistiren, poliamid, poliuretan) dimenzija 55 x 55 mm.
¢) Oblikovana metalna ambalaZa (tube ili limenke).

3.10.3 PRIBOR
Nosac¢ uzorka

Termostat
Zamrzivac
Petrijeva zdjelica
Pinceta
Odmjerna tikvica 41000 mL
3.10.4 KEMIKALIJE
Natrijev klorid NaCl
Ledena octena kiselina CH;COOH
Bakrov sulfat pentahidrat CuSO4x 5 H,O
Sumporna kiselina, konc. H,SO4
Limunska kiselina (COOH)CH,C-(OH)(COOH)-CH,COOH
Oksalna kiselina COOHCOOH x 2H,O
3.10.5 OTOPINE
Otopina natrijeva klorida 3 %
Otopina octene kiseline 3%
Otopina oksalne kiseline 3%
Otopina bakrova sulfata 20 %
Otopina bakrova sulfata dobije se otapanjem 200,00 g bakrova sulfata uz dodatak 10 mL
koncentrirane sumporne kiseline i nadopuni se destiliranom vodom u odmjernoj tikvici od 1000
mL.
3.10.6 POSTUPAK

Ravni testni uzorci (a i b) pazljivo se stave na nosa¢ da se ne dodiruju te se naizmjeni¢no izlazu
djelovanju visoke temperature (105 °C) u suSioniku i niske temperature (-20 °C) u zamrzivacu, u
5 ciklusa po 3 sata. Prvi ciklus zapocinje na 105 °C (Slika 1.). Uzorci se zatim ohlade na sobnu
temperaturu i pregledaju vizualno.

Rezultati pregleda upisuju se u Tablicu 1. Metalnim uzorcima odredi se poroznost kako je to
prethodno opisano (v. Vjezbu: Poroznost prevlake laka na bijelom limu i Vjezbu: Poroznost laka
na aluminiju.) Usporedo se odredi i poroznost uzoraka koji nisu bili podvrgnuti $ok-testu.
Oblikovani testni uzorci (c) napune se s agresivnom modelnom otopinom, ovisno o materijalu,
kako je navedeno u nastavku teksta, i na prethodno opisan na¢in podvrgnu se Sok-testu.

Ambalaza od bijelog lima
3 % m/v limunska kiselina
3 % m/v oksalna kiselina

3 % m/v natrijev klorid

AmbalaZa od aluminija
3 % m/v natrijev klorid
3 % m/v octena kiselina
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Nakon posljednjeg ciklusa limenke ili tube ostave se i ohlade na filter-papiru, a kontrolira se
kvaliteta $avova, odnosno utvrduju se mjesta propusnosti $avova. Rezultati se upisuju u Tablicu 1.

105°C / 3h = Potetni ciklus

Slika 1. Shematski prikaz ciklusa kojima su izlaZu rezani uzorci metalne (a), polimerne
(b) i oblikovane (c) ambalaze

3.10.7 PRIKAZ REZULTATA
Rezultate analiza prikazite opisno (Tablica 1.). Vizualno je potrebno ustanoviti: (a) promjene na

lakiranoj povrsini i na Savu (kod oblikovane ambalaze); (b) promjene boje i sjaja lakirane povrsine;
(c) nastala o$tecenja i dimenzije oStec¢enja (ako ih je moguce izmjeriti); (d) poroznost izrazena
brojem pora po 1 cm? povrsine.
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Tablica 1. Analiza ambalaZznih materijala podvrgnutih ,,Sok-testu®

. Broj ZapaZanja uocena
Uzorci . . .
uzorka vizualnim pregledom ambalaZe
Ravni uzorci L
.. . 2
bijelog lima 3
. . 1
Ravni uzorci >
aluminija
3
Tube/limenke L
. . 2
bijelog lima 3
Tube/limenke ;
luminii
aluminija 3
1
Plasti¢na ambalaza 2
3

LITERATURA:

1. Lefaux R. (1967) Emballages et conditionnements d'aujord’hui, Compagnie Francaise
d'editions, Paris, str., 194-195.

2. Britton S. C. (1975) Tin Versus Corrosion, I.T.R.I. Publication No. 510.
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4. ANALIZA STAKLA
4.1 Otpornost stakla prema kiselinama

4.1.1 SAZETAK
Uzorak staklene ambalaze odredene povrSine ekstrahira se destiliranom vodom pri odredenim
uvjetima (vrijeme i temperatura). [z gubitka mase stakla odreduje se kiselinska grupa uzorka prema
literaturnim podatcima.

4.1.2 UZORCI
Staklenke ili komadi staklene ambalaze.

4.1.3 PRIBOR

Casa 4250 mL
Tikvica za destilaciju

Menzura a 500 mL
Liebigovo hladilo

Susionik, temperatura > 150 °C

Gumeni ¢ep s otvorom
Grijace tijelo
Analiticka vaga, to¢nost na + 0,001g

NAPOMENA: Tikvicu za destilaciju i Liebigovo hladilo potrebno je prethodno dobro
oprati u prokuhanoj 20 % otopini klorovodicne kiseline.

4.1.4 KEMIKALIJE
Destilirana voda
Etanol (96%) C,HsOH
Klorovodi¢na kiselina, koncentrirana HCI

4.1.5 OTOPINE
Otopina klorovodic¢ne kiseline, 20 %

4.1.6 POSTUPAK

Uzorci za analizu drze se 10 minuta u destiliranoj vodi, a zatim se isperu etanolom i obri$u krpom
natopljenom etanolom. Nakon pazljivog susenja na 150 °C i hladenja na 20 °C uzorku se odredi
masa, m;. Uzorak se prenese u tikvicu za destilaciju, prekrije s 500 mL kljucale otopine
klorovodi¢ne kiseline. Tikvica se zatvori gumenim ¢epom kroz ¢iji otvor se provuce donji kraj
Liebigova hladila. Tikvica se postavi na grijace tijelo (Slika 1.). Nakon $est sati kuhanja uzorak se
izvadi i pazljivo opere destiliranom vodom. Uzorak se su$i na 150 °C i ohladi na 20 °C, a zatim
mu se ponovno odredi masa, m., i povrsina, 4.

40



ANALIZA AMBALAZE I MATERIJALA ZA PAKIRANJE HRANE

Uzorak
stakla s
kiselinom

Slika 1. Aparatura za odredivanje otpornosti stakla na Kiseline

417 PRORACUN
Gubitak mase, Am, rauna se prema izrazu:

mjp—mj mg
Am = ]
m 104 1100cm? (1)

gdje je:

m; — masa uzorka prije kuhanja (g)
m>— masa uzorka poslije kuhanja (g)
A — povrsina uzorka (cm?)

4.1.8 PRIKAZ REZULTATA
Rezultate prikazite kao gubitak mase uzorka povr3ine 100 cm? (Tablica 1.). Prema gubitku mase

odredite kiselinsku skupinu staklenog uzorka prema podatcima u Tablici 2.

Tablica 1. Parametri odredivanja kiselinske skupine stakla

Masa uzorka | Masa uzorka | Povrsina .
o Gubitak mase -
Br. prije nalfon uzorka (mg /100 cm?) Kiselinska
kuhanja (mg) | kuhanja (mg) (cm?) skupina
mi mz A Am
1
2
3
X
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Tablica 2. Kiselinska skupina stakla (SCHOTT, 2010)

Kiselinska Oznaka Gubitak polovice mase
skupina nakon 6 sati (mg/100 cm?)
1 Jako otporno na kiselinu do 0,7
2 Otporno na kiselinu 0d0,7do 1,5
3 Slabi kiselinski napad od1,5do 15
4 Jaki kiselinski napad > 15
LITERATURA

1. Curakovi¢ M., Vujkovi¢ 1., Gvozdenovic J., Lazi¢ V. (1992) Praktikum. Kontrola ambalaznih
materijala i ambalaze, Univerzitet u Novom Sadu, Tehnoloski fakultet, Novi Sad.

2. DIN 12116: Testing of glass — Resistance to attack by a boiling aqueous solution of
hydrochloric acid — Method of test and classification.

3. SCHOTT (2014) Technical Glasses, Physical and Technical Properties,
https://www.us.schott.com/d/tubing/ffed5 1 fb-ead4-47d3-972e-5a2¢c20£12315/1.2/schott-
brochure-technical-glasses_us.pdf (pristupljeno 6. 11. 2020.).
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4.2 Otpornost stakla prema luZinama

42.1 SAZETAK
Uzorak staklene ambalaze kuha se odredeno vrijeme u luznatoj otopini. Iz gubitka mase stakla
odreduje se grupa kojoj uzorak pripada, u skladu s literaturnim podatcima, s obzirom na otpornost
prema luzinama.

422 UZORCI
Komad staklene ambalaze povrsine od 10 do 20 cm?.

4.2.3 PRIBOR

Casa a 250 mL
Odmjerna tikvica 41000 mL
Posuda (od srebra ili Zeljeza) a 1500 mL
Menzura a 1000 mL
Liebigovo hladilo

SusSionik, temperatura >150°C

Gumeni ¢ep s otvorom
Grijace tijelo
Analiticka vaga, to¢nost na +0,001 g

42.4 KEMIKALIJE
Destilirana voda

Etanol (96%) C,HsOH
Klorovodi¢na kiselina, koncentrirana HCI
Natrijev hidroksid NaOH
Natrijev karbonat Na,CO;

4.2.5 OTOPINE
Otopina NaOH-Na,COs:
20,5 g NaOH i 27,0 g Na,COs prenese se u odmjernu tikvicu od 1000 mL i dopuni destiliranom
vodom do oznake.
Otopina klorovodi¢ne kiseline, 0,01 M.

42.6 POSTUPAK
Uzorci za analizu drze se 10 minuta u destiliranoj vodi, a zatim se isperu etanolom i obri$u krpom
natopljenom etanolom. Nakon pazljivog susenja na 150 °C i hladenja na 20 °C uzorku se odredi
masa, m;.
Uzorak se prenese u metalnu posudu Sirokoga grla i prekrije klju¢alom luznatom otopinom. Posuda
se zatvori poklopcem kroz ¢iji otvor se provuce donji dio Liebigova hladila (Slika 1.).
Posuda se postavi na grijace tijelo. Nakon tri sata kuhanja uzorak se izvadi i neutralizira
potapanjem u otopini klorovodi¢ne kiseline, a zatim ispere destiliranom vodom. Uzorak se susi na
150 °C i ohladi na 20 °C, a zatim mu se ponovno odredi masa, m>, i povrSina, 4.
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Metalna
posuda s
uzorkom i
luZinom

Slika 1. Aparatura za odredivanje otpornosti stakla na luzine

42.7 PRORACUN
Gubitak mase, Am/g, ra¢una se prema izrazu:
mi—m m
Am = 1 2 g 2] (1)
104 1100cm

gdje je:

m;— masa uzorka prije kuhanja (g)

m; — masa uzorka poslije kuhanja (g)

A — povrsina uzorka (cm?)
42.8 PRIKAZ REZULTATA

Rezultate prikazite kao gubitak mase uzorka povrsine 100 cm? (Tablica 1.). Prema gubitku mase
odredite skupinu staklenog uzorka prema podatcima u Tablici 2.

Tablica 1. Parametri odredivanja skupine stakla prema otpornosti na luzine

Masa uzorka | Masa uzorka | PovrSina .
.. . Gubitak mase .
B prije kuhanja nakon uzorka (mg /100 cm?) LuZnata
r. (mg) kuhanja (mg) (cm?) g skupina
mj m: A Am

=1 [~
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Tablica 2. Odredivanje otpornosti stakla prema luZinama (SCHOTT 2014)

LuZnata Oznaka Gubitak mase nakon 3 sata
skupina (mg/100 ¢cm?)
1 Slabi luznati napad do 75
2 Lagani luznati napad od 75 do 175
3 Jaki luznati napad > 175
LITERATURA

1. Curakovi¢ M., Vujkovi¢ 1., Gvozdenovic J., Lazi¢ V. (1992) Praktikum. Kontrola ambalaznih
materijala i ambalaze, Univerzitet u Novom Sadu, Tehnoloski fakultet, Novi Sad.

2. SCHOTT (2014) Technical Glasses, Physical and Technical Properties,
https://www.us.schott.com/d/tubing/ffed5 1 fb-ea4f-47d3-972e-5a2c20f12315/1.2/schott-
brochure-technical-glasses_us.pdf (pristupljeno 6. 11. 2020.).

3. DIN ISO 695: Glass; resistance to attack by a boiling aqueous solution of mixed alkali;
method of test and classification; identical with ISO 695:1991.

4. 1ISO 719:2020 Glass-Hydrolytic resistance of glass grains at 98 °C — Method of test and
classification.
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4.3  Hidroliticka skupina stakla

43.1 SAZETAK
Provodi se ekstrakcija otopljenih spojeva stakla i ekstrakt se neutralizira klorovodi¢nom kiselinom.
Ovisno o utrosku kiseline za neutralizaciju ekstrakta, staklo se svrstava u cCetiri hidroliticke
skupine.

43.2 UZORCI
Uzorci usitnjene staklene ambalaze.

4.3.3 PRIBOR

Odmjerna tikvica a50 mL

Pipeta a25mL
Erlenmajerova tikvica al0mL

Bireta za titraciju a 10 mL
Porculanski tarionik s tuckom

Sita promjera otvora 0,3 mm i 0,5 mm
Analiticka vaga

Vodena kupelj

434 KEMIKALIJE
Indikator metil-crveno (CHj3)2-N-CsH4-N=N-C¢H4-COOH
Klorovodi¢na kiselina, koncentrirana HCI
Deionizirana voda

43.5 OTOPINE
Otopina klorovodi¢ne kiseline 0,01 M

43.6 POSTUPAK
U tarioniku usitnite staklo do veli¢ine zrna od 0,3 do 0,5 mm. Tako usitnjeno staklo prosijati kroz
sito promjera otvora 0,5 mm, a potom kroz sito promjera otvora 0,3 mm. Ostatak na situ su zrna
stakla dimenzija od 0,3 do 0,5 mm.
Odvazite oko 2 g (m;) staklenih zrnaca dimenzija 0,3 — 0,5 mm i prebaciti u odmjernu tikvicu od
50 mL. Tikvicu dopuniti, do oznake, deioniziranom vodom i staviti na vodenu kupelj. Nakon 1
sata sadrzaj se ohladi i dopuni se deioniziranom vodom do oznake, tj. 50 mL (v;). Sadrzaj se
promijesa i 25 mL (v) se otpipetira u Erlenmajerovu tikvicu od 100 mL.
U Erlenmajerovu tikvicu se dodaju 2 kapi indikatora metil-crveno i titrira sa 0,01 M HCI. UtroSak
kiseline (v3) se zabiljezi. Na isti nacin se titrira i 25 mL deionizirane vode i zabiljezi se utroSak
kiseline (vy).

437 PRORACUN
Utrosak 0,01 M HCI za neutralizaciju ekstrakta od 2 g staklenih zrnaca izracunava se prema
formuli:

vx — M [mL] (1)

miqvy

gdje je:

vy —utroSak 0,01 M HCIl za neutralizaciju ekstrakta uzorka stakla (mL)
m, — masa stakla na koju se preracunava utrosak (2 g) uzorka (g)

m; — odvagana masa stakla (g)

v; — volumen sredstva za ekstrakciju (mL)

v; — volumen ekstrakta koji se neutralizira (mL)

vz —utro§ak 0,01 M HCI za neutralizaciju ekstrakta (mL)

v4—utro§ak 0,01 M HCI za neutralizaciju deionizirane vode (mL)
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43.8 PRIKAZ REZULTATA
Rezultate analize prikazite u Tablici 1., a hidroliti¢ku skupinu staklenog uzorka odredite prema
podatcima iz Tablice 2.

Tablica 1. Parametari mjerenja u odredivanju hidroliti¢ke skupine stakla

Uzorak:
Mjerenja (3 paralele) 1 2 3 x
Masa stakla na koju se preracunava utroSak | m,
uzorka (g)
Odvagana masa stakla (g) mi
Volumen sredstva za ekstrakciju (mL) Vi
Volumen ekstrakta koji se neutralizira (mL) V2
UtroSak 0,01 M HCI za neutralizaciju V3
ekstrakta (mL)
Utrosak 0,01 M HCIl za neutralizaciju V4
deionizirane vode (mL)
Utrosak 0,01 M HCIl za neutralizaciju Vx
ekstrakta uzorka (mL)
Hidroliti¢cka skupina stakla:
Tablica 2. Podjela stakla prema hidrolitickim skupinama
(DIN ISO 719, SCHOTT 2014)
Hidroliticka UtroSak 0,01 M Ekvivalent luzine .
skupina HCl za 1 g stakla Na»O za 1 g stakla Opis
(mL/g) (ng/e)
1 do 0,1 do 31 Vrlo visoko otporno staklo
2 0d 0,1 do 0,2 od 31 do 62 Visoko otporno staklo
3 0od 0,2 do 0,85 od 62 do 264 Srednje otporno staklo
4 od 0,85 do 2,0 od 264 do 620 Nisko otporno staklo
5 0d 2,0do 3,5 od 620 do 1085 Vrlo nisko otporno staklo
LITERATURA

1. Curakovi¢ M., Vujkovi¢ 1., Gvozdenovic J., Lazi¢ V. (1992) Praktikum. Kontrola ambalaznih
materijala i ambalaze, Univerzitet u Novom Sadu, Tehnoloski fakultet, Novi Sad.

2. ISO 719:2020 Glass — Hydrolytic resistance of glass grains at 98 °C — Method of test and
classification.

3. SCHOTT (2014) Technical Glasses, Physical and Technical Properties,
https://www.us.schott.com/d/tubing/ffedS 1 fb-eadf-47d3-972e-5a2c20f12315/1.2/schott-
brochure-technical-glasses_us.pdf (pristupljeno 6. 11. 2020.).
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4.4 Topljivost stakla

44.1 SAZETAK
Usitnjeno staklo ekstrahira se destiliranom vodom na temperaturi vrenja, ekstrakt se upari i odredi
se upareni suhi ostatak.

4.42 UZORCI
Komadi¢i staklene ambalaze

44.3 PRIBOR
Erlenmeyerova tikvica s brusenim grlom 4250 mL
Sita promjera otvora 0,3 mm i 0,4 mm
Povratno hladilo od vatrostalnog stakla sa brusenim grlom
Porculanski tarionik s tu¢kom
Pipeta a25mL
Staklena ¢aSa 4 100 mL
Stakleni lijevak
Filter papir
Grijace tijelo
Vodena kupelj
Analiti¢ka vaga, to¢nost na +0,001 g

444 KEMIKALIJE

Etanol (96%) C,HsOH
Kalcijev klorid CaCl,
Destilirana voda

44.5 OTOPINE
Otopina kalcijeva klorida (30 %)

44.6 APARATURA
Aparatura za odredivanje topljivosti stakla prikazana je na Slici 1.

H,0
—_—
Usitnjeno
e staklo n destiliranoj
B vodi

Vedena kupelj
+CaCly

Grijace tijelo

Slika 1. Aparatura za odredivanje topljivosti stakla
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447 POSTUPAK

Uzorak staklene ambalaZze usitni se u tarioniku. Usitnjeni uzorak prosije se na situ veliine otvora
od 0,4 mm, odnosno 0,3 mm. Staklena zrnca zaostala na sitima isperu se etanolom, da bi se
uklonila staklena praSina, a potom se suSe na 105 °C. Od osuSenog dijela odvaze se 10 g (m;)
uzorka. Odvagani uzorak se zatim prenese u Erlenmeyerovu tikvicu, doda se 100 mL destilirane
vode (v;), a Erlenmeyerova tikvica se spoji s povratnim hladilom i postavi u vodenu kupelj. U
vodenoj kupelji se nalazi otopina kalcijeva klorida (30 %) zbog postizanja temperature od 108 °C.
Ekstrakcija se provodi u trajanju od 5 sati. Po zavrSetku ekstrakcije uzorak se profiltrira, a filtrat
se spremi u staklenu ¢asu. Od filtrata se odpipetira 75 mL (v2) u prethodno odvaganu staklenu ¢asu
(m>). Filtrat se upari na vodenoj kupelji i osusi do konstantne mase na 105 °C. Dobivenom suhom
ostatku u ¢asi odredi se masa (m13).

44.8 PRORACUN
Koli¢ina suhog ostatka izrazava se prema izrazu:

s0 = MaTma) 1 100[%] (1)

mi1.v1
gdje je:
SO — suhi ostatak (%)
m; —masa uzorka (g)
m; — masa staklene ¢ase (g)
m3 — masa staklene ¢ase sa suhim ostatkom (g)
v;— volumen ekstrahiranog sredstva (mL)
v — volumen filtrata (mL)

449 PRIKAZ REZULTATA
Rezultate analize prikazite u Tablici 1.

Tablica 1. Rezultati analize topljivosti stakla

Uzorak:
Masa (g) Volumen (mL)
Masa Masa Masa staklene Volumen Volumen
Br. uzorka staklene CaSe sa suhim | ekstrahiranog filtrata
(g2) case (g) ostatkom (g) | sredstva (mL) (mL)
mi m; ms v V2
1
2
3
X
Suhi ostatak (%):
LITERATURA

1. Curakovi¢ M., Vujkovi¢ 1., Gvozdenovic J., Lazi¢ V. (1992) Praktikum. Kontrola ambalaznih
materijala i ambalaze, Univerzitet u Novom Sadu, Tehnoloski fakultet, Novi Sad.
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5. ANALIZA JEDNOSTAVNIH I SLOZENIH FLEKSIBILNIH MATERIJALA
5.1 Identifikacija polimernih materijala metodom plamena

5.1.1 SAZETAK
Analizirani uzorak se izlozi djelovanju plamena pri ¢emu se zapazaju promjene, tj. zapaljivost,
miris i izgled ostatka uzorka.

5.1.2 UZORCI
Komadic¢i polimernog materijala.

5.1.3 PRIBOR
Pinceta
Plamenik

5.1.4 POSTUPAK
Pincetom se uzme komadi¢ polimernog uzorka i dovede u kontakt s plamenom. Pri tome se

materijal moze zazariti, rastaliti ili sagorjeti.

5.1.5 PRIKAZ REZULTATA
Zapazene promjene na analiziranom uzorku unesite u Tablicu 1., te uz pomo¢ literaturnih podataka
(v. DODATAK, Tablica 2) identificirajte uzorak.

Tablica 1. Identifikacija polimernih uzoraka
prema karakteristikama izgaranja

=]
=

[U) E=N) LUSY |\ ) o

Zapaljivost Izgled ostatka Miris dima Identificirani uzorak

LITERATURA

1. Vujkovi¢ 1., Stoiljkovi¢ D., Dilas S. (2000) Brza identifikacija polimernih materijala, POLI,
Novi Sad.

2. Buquet A., Manchon P. (1974) Méthodes pratique d'identification et d’analyse des matériaux
utilises pour la réalisation d'emballages flexibles ou semi-rigides, Cahiers documentaires de 1'
IFEC, Nov. 1974

3.  Anonimous, Plastics and Elastomers identification chart,
http://www.consultekusa.com/pdf/Tech%20Resources/New%201D%20chart%20.pdf
(pristupljeno 28. 9. 2020.).
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DODATAK

Tablica 2. Identifikacija polimernih materijala nakon izlaganja plamenu

IZGLED
POLIMER ZAPALJIVOST OSTATKA MIRIS
Acetat slaba,. _topllse prije crna .tvrda opor i miris
zapaljivanja kuglica acetata
Celofan (regenerirana izrazito zapaljiv Kao papir nagf)r_]elog
celuloza) papira
Polietilen slaba crna kora parafina
Polipropilen slaba, topi se u obliku kapljice | crna kora parafina
Poliester polako gori ¢vrste perle aromatican
Poliamid 11 gorl plavim plamenom sa Cvrste perle parafina
zutim rubom
Poliamid 6 sporo gori kuglice celera
IR . . . . slabo
Poli(vinil-klorid) vrlo teska pougljene kuglice nagrizajuéi
Poli(viniliden-klorid) vrlo slaba, gasi plamen crni tvrdi ostatak neocjenjiv
Poli(vinil-acetat) slaba uz zuti plamen smedi ostatak acetata
I . pougljenjeni .
Poli(vinil-alkohol) polako gori ostatak sladunjav
Polikarbonat polako gori smedi pepeo fenolni
Polistiren gori Zuto-crnim okrugle i . zapaljenog
plamenom crne kuglice roga
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5.2 Kompaktnost sloZenih folija

52.1 SAZETAK
Kombinirane folije dobivene postupkom kasiranja (lijepljenja) najlakse se razdvajaju otapanjem
ljepila u organskom otapalu i to onom koje se koristi u procesu kaSiranja. To su najcesce etil-
acetat, metil-etil-keton, aceton, a rjede druga organska otapala.

52.2 UZORCI
Uzorci kaSiranih folija dimenzija 15 x 20 mm

5.2.3 PRIBOR
Staklena ¢asa a 100 mL
Stakleni $tapic¢
Pinceta

5.2.4 KEMIKALIJE

Destilirana voda

Etanol (96%) C,HsOH
Etil-acetat CH;COOC,Hs
Metil-etil-keton CH;COC,Hs
Aceton CH;COCH;
Toluen CsHsCH3
Heksan CH3(CH2)4CH3
Ugljikov tetraklorid CCly

Dimetil formamid HCON(CHj3),
Amonijak NH4OH

52.5 POSTUPAK
Pripremljene trake (15 x 20 mm) kasiranih folija stave se u staklenu ¢asu i preliju jednim od
navedenih otapala (v. DODATAK). Trake pri tom trebaju biti medusobno udaljene da ne bi doslo
do sljepljivanja dviju ili vie traka. U ovom slucaju treba ih oprezno razdvojiti staklenim $tapicem.
Vizualno se prate promjene na trakama. Svakih pet minuta treba napraviti tri mjerenja i zapisati
uocene promjene. Nakon 15 minuta, ako nije doslo do odvajanja folija, pincetom pokusati odvojiti
slojeve kasirane folije.

5.2.6 PRIKAZ REZULTATA
Rezultate mjerenja prikazite opisno i navedite vrijeme u kojem je doslo do potpunog (nepotpunog)

odvajanja slojeva kasirane folije (Tablica 1.).

Tablica 1. Analiza kompaktnosti slojeva kod laminata

Primijenjeno Vrijeme
Br. Uzorak razdvajanja Komentar i zaklju¢ak
otapalo o .
folija (¢, min)
1
2
3
4
5
LITERATURA

1. Buquet A., Manchon P. (1974) Méthodes pratique d'identification et d’analyse des matériaux
utilises pour la réalisation d'emballages flexibles ou semi-rigides, Cahiers documentaires de I'
IFEC, Nov. 1974.
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DODATAK
Tablica 2. Otapala koja se upotrebljavaju za
uklanjanje veziva kod laminata
Vezivo Otapalo
& Kljucala voda ili
Skrob voda + alkohol + amonijak + toluen
Vodena liepil Kazein-Latex Voda + alkohol + amonijak + toluen
odena fjepria Vinil Voda + alkohol ili toluen
Akril Voda + alkohol ili acetatni anhidrid
Silikat Voda + dusi¢na kiselina
Voskovi Mikro-kristalini¢ni vosak, Toluen ili trikloretilen ili perkloretilen

EVAC i hot-melt

Termo-plasti¢na
ljepila

Mrezasta ljepila od jedne
ili vise komponenti

Metil-etil-keton ili etil acetat, ili alkohol,
ili toluen, ili dimetilformamid

Polietilen

Poliolefini

Neorijentirani polipropilen

Trikloretilen

Zastitne emulzije

i lakovi

Izopropil alkohol ili smjesa alkohola

b) Capran

Poliamidni Versamid . .
izopropil-heptan
PVDC Emulzije 173 .etil-ficetat +1/3 toluen + 1/3 zagrijani
Otopine metil-etil-keton
*PVDC ili . -
Acetokloridni Otopine Metil-etil-keton
Nitro-celulozni do 10 % dusika Metanol ili etanol
do 40 % dusika Etil-acetat, butil-acetat, butil-alkohol
Akrilni Otopine O.topme.mtroceluloze ili toluena, ili
trikloretilena
Materijali
Aluminij Folije; Metalizirani Natrijev ili Kalijev hidroksid
filmovi
Papir i karton Papir Amonijakalna otopina bakrova oksida
P Karton (250 g) ) p
Aceton; fenol (topli);
Acetat mravlja kisclina (85 %)
Derivati Celofan Schweitzerova otopina (40 % otopina
celuloze i SnCla, na 70 °C)
plasti¢ni filmovi | Poliester Zagrijani metakrezol
Poliamid: a) Rilsan a) Zagrijana mravlja kiselina

b) Dimetil-formamid

*PVDC = Poli(viniliden-klorid)
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5.3 Delaminacija, ¢vrstoca Sava i sila trenja laminata

53.1 SAZETAK
Instrument, Brugger Type VNG/C, omogucuje odredivanje: a) sile potrebne za odvajanje slojeva
laminata (delaminaciju), b) ¢vrstocu $ava i ¢) silu trenja laminata.

I. Odredivanje sile razdvajanja slojeva laminata (Delamination)

Kod odredivanja sile potrebne za razdvajanje pojedinih slojeva u laminatu rezultirajuca sila ovisi
o kutu pod kojim se slojevi razdvajaju. S obzirom na to da u stvarnoj uporabi prevladavaju nizi
nagibi (kutovi), za oCekivati je da ¢e biti potreban i znaCajan napor za postizanje konstantne
vrijednosti sile. Primjenom kutova od oko 180° dobivaju se nerealni (pogresni) rezultati jer
rezultirajuca sila ovisi ne samo o adheziji ve¢ i Zilavosti slojeva koji se razdvajaju. Kod ove metode
uzorak se lijepi, obostrano samoljepljivom trakom, na kugli¢no leziste smjesteno u sredinu
prihvatne mjerne osi. Povlacenjem uzorka, kugli¢ni lezaj se okrece i zadrzava vrijednost sile
razdvajanja, u mjernoj osi, i kut razdvajanja konstantnim (od 90°). Kriti¢na delaminacija opcenito
se odvija pri vrijednosti sile od IN i vrlo lako se mjeri.

II. Odredivanje ¢vrstoce Sava (Seam Strength)
Odreduje se zaderna ¢vrstoca (tear strength), pri ¢emu se uzorak nalazi okomito na analizirani §av,
$to ujedno predstavlja i najslabiju prekidnu tocku uzorka.

II1. Odredivanje sile trenja (Friction)

Utvrduje se ponaSanje filma pri medusobnom trenju slojeva laminata ili trenjem s metalnom
povrsinom. Rezultat predstavlja koeficijent trenja, tj. odnos izmedu sile trenja (force of friction) i
primjenjene sile (applied force). Ovdje je potrebno razlikovati pocetno trenje (initial friction),
odnosno odljepljivanje (stick-slip), koje se mora prevladati da bi se uzorak pokrenuo, i klizno
trenje (s/ip friction) potrebno za postizanje odredene brzine klizanja. Najvisa dobivena vrijednost
predstavlja pocetno trenje, koje je ujedno i zna¢ajnije sa stanovista prakti¢ne uporabe.

53.2 UZORCI
Ovisno o metodi analize pripreme se uzorci na sljede¢i nacin:

I. Odredivanje sile razdvajanja slojeva laminata

Uzorak za analizu izreze se sa sredine analiziranog materijala, Sirine 15 mm, i to u smjeru
odmotavanja filma. Izrezanom uzorku se na jednom kraju razdvoje slojevi duzine od oko 20 mm.
Razdvajanje se mora provesti mehani¢kim putem, jer primjena otapala moze utjecati na konacni
rezultat.

II. Odredivanje ¢vrstoce Sava
Uzorak za analizu izreZe se sa sredine zavarenog $ava, Sirine 15 mm, u smjeru odmotavanja filma.

II1. Odredivanje sile trenja

Od analiziranog materijala potrebno je izrezati dvije trake (180 x 75 mm i 150 x 75 mm), na kojima
ne smije biti oStecenja niti pregiba ili zguzvanih dijelova povrsine. Povr§ina uzorka koja se
analizira ne smije se dirati rukama.

533 APARATURA
L. Odredivanje sile razdvajanja slojeva laminata
Na instrument se pri¢vrsti element za odredivanje sile delaminacije, odnosno kota¢ za razdvajanje
(Slika 1.) slojeva laminata.
II. Odredivanje ¢vrstoce Sava

Na instrumentu se kota¢ za razdvajanje laminata zamijeni s dodatnom glavom za uévrséivanje
uzorka (Slika 2.).
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5.3.4

II1. Odredivanje sile trenja
U ovom slucaju se na instrument pri¢vrsti klizna plo¢a (Slika 3.). Ako se odredivanje klizavosti
provodi primjenom opruge (Slika 4.), brzina mjerenja ne smije biti ve¢a od 100 mm/min.

POSTUPAK

Metoda I. Odredivanje sile razdvajanja slojeva laminata
Jedan krak razdvojenog dijela laminata omota se oko kotaca za razdvajanje, a drugi se pri¢vrsti na
glavu za u¢vrséivanje (Slika 1.).

Glava za Kota¢ za
uévrscivanje razdvajanje slojeva

e
=i :
e

Slika 1. PoloZaj uzorka za odredivanje sile razdvajanja slojeva laminata

Zatim se utvrde parametri puta i brzine, odabirom odgovarajucih tipki koje se nalaze na
prednjoj strani instrumenta (Tablica 1.):

Tablica 1. Odabir parametara (put i brzina)

1. Delaminacija i Cvrsto¢a $ava
2. Klizavost Tipka 3
3. Bazdarenje
Bazdarenje
1. Sila
2. Put i brzina Tipka 2
3. 1zlaz
Op¢i parametri
E. <Izlaz >
Put 50 mm
Brzina 100 mm/min

Odabrani parametri se pohrane (Save) i pojave se na ekranu pokazivaca. Odabirom tipke oznacene
strelicama (gore i dolje) moguce je promijeniti pojedini parametar (npr. put). Tipkom ENT aktivira
se unos podataka, a ponovnim odabirom tipke oznadene strelicama, unesu se parametri unutar
odgovarajucih graniénih vrijednosti (npr. put: 10 — 150 mm). Odabirom tipke ENT, pokaziva¢ se
vraca na pocetni poloZzaj, pri ¢emu se odabire drugi parametar (npr. brzina), a tipkama sa strelicama
se odaberu odgovarajuce grani¢ne vrijednosti (npr. 50 — 200 mm/min). Ponovnim odabirom tipke
ENT pokazivac se vraca na pocetni polozaj. Tipkom E < Izlaz >, napusta se postavljeni izbornik.

Bazdarenje
1. Sila

2. Put i brzina Tipka E
3. Izlaz
Zavrseno ukupno bazdarenje Tipka F
Delaminacija i ¢vrsto¢a Sava
Klizavost Tipka 1
Bazdarenje
Nakon $to su odabrani parametri puta i brzine, utvrde se sljedec¢i radni parametri.
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Delaminacija — Sav

A: Pocetak  D: Ocitavanje Tipka A
F — Srednji

A: Pocetak

Ovim postupkom pokrenut je postupak analize materijala.

NAPOMENA: Pokretanjem postupka na pokazivacu se pojavi tekst "A: Stop".
Postupak se moze prekinuti u bilo kojem trenutku odabirom tipke A.

Metoda II. Odredivanje ¢vrstoée Sava

Na instrument se pri¢vrsti dodatna glava za u¢vrsc¢ivanje uzorka (Slika 2.). Parametri puta i brzine
postave se kako je to opisano u Metodi L. (Tablica 1.). Obje strane pripremljenog uzorka pricvrste
se izmedu glava za u¢vrséivanje (Slika 2.).

Glava za Glava za
uévricivanje ucvricivanje

7 by

I
| —

Slika 2. PoloZaj uzorka za odredivanje ¢vrstoce Sava

Nakon §to su odabrani parametri puta i brzine, odabiru se radni parametri:

Delaminacija — Sav

A: Pocetak  D: Ocitavanje Tipka A
F — Srednji

A: Pocetak

Ovim postupkom pokrenut je postupak analize materijala.

NAPOMENA: Pokretanjem postupka na pokazivacu se pojavi tekst "A: Stop".
Postupak se moze prekinuti u bilo kojem trenutku odabirom tipke A.

Metoda III. Odredivanje sile trenja

A. Klizavost — mjerenje stati¢kog trenja (S/idability — static friction test)
A.1. Trenje odljepljivanja — klizanja (pocetno trenje) (Stick-slip friction (Initial friction))

Na instrument se pri¢vrsti klizna plo¢a (Slika 3.).

Glava za Klizna ploéa
uévrséivanje

== —

Slika 3. PoloZaj uzorka za odredivanje sile trenja
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Postavite dio za prihvat uzorka (3), povezan s oprugom 6, s obostrano samoljepljivom trakom
(Slika 4.). Dio za prihvat uzorka pri¢vrstite na mjernu glavu u sustav za u¢vricivanje (7).

Slika 4. Polozaj uzorka za odredivanje sile trenja (primjena opruge)
1 — ploca za uzorak; 2 — uzorak; 3 — prihvat uzorka (obostrano samoljepljiva traka); 4 — oblozena
podloga za trenje; 5 — drza¢ uzorka; 6 — opruga; 7 — sustav za uc¢vrs¢ivanje

Parametri puta i brzine postave se kako je to opisano u Metodi 1. (Tablica 1.). Ovisno o materijalu
koji se analizira moguce su sljedece izvedbe postavljanja uzorka:

Laminat: polimerni film / polimerni film

Uzorak se izreze u dvije trake (180 x 75 mm i 150 x 75 mm). Desna strana duZe trake uzorka
pri¢vrsti se na drza¢ uzorka (5) na plo¢i (1). Lijeva strana druge (krace) trake uzorka provuce se,
s donje strane ploce, kroz zlijeb za prihvat uzorka (3) i zalijepi na obostrano samoljepljivu traku.

Laminat: polimerni film / metal ili drugi materijal

Ako je potrebno odrediti karakteristike trenja uzorka u odnosu na metalnu ili neku drugu povr§inu,
tada se analizirani uzorak ucvrsti umjesto donjeg plastiénog filma na plocu (1), i postupak se
ponovi kao i kod (a).

1z Slike 4. se vidi da su dva dijela uzorka postavljena jedan iznad drugoga, a zatim pazljivo
poklopljeni s oblozenom podlogom za trenje (4) bez dodatnog pritiska. Veza s dinamometrom ne
smije biti nategnuta.

Slijedi odabir parametara:

1. Delaminacija i Cvrsto¢a $ava
2. Klizavost Tipka 2
3. Bazdarenje
Klizavost
1. Staticko trenje Tipka 1
2. Klizno trenje
3. Test
Staticko trenje
A: Pocetak Tipka A
Staticko trenje
8 sekundi

Nakon odabira parametara zapocinje mjerenje. Nakon nekog vremena pojavi se, na pokazivacu,
“A: Stop”. (Zbog odrzavanja unaprijed utvrdenog vremena povlacenja uzorka, elektronicki je
regulirano kasnjenje od 10 sekundi). Mjerenje se moZze zaustaviti pritiskom tipke A. Ako se zeli
povratak na glavni izbornik, po zavr$etku mjerenja treba odabrati tipku F.

A.2. Klizno trenje (Slip friction)

Na instrument se pri¢vrsti klizna ploca (Slika 3.). Parametri puta i brzine postave se kako je to
opisano u Metodi I. (Tablica 1.).

Postaviti dio za prihvat uzorka (3), povezan uzicom, s obostrano samoljepljivom trakom. Dio za
prihvat uzorka pri¢vrsti se na mjernu glavu u sustav za u¢vricivanje (8). Dalje provoditi mjerenje
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kako je to navedeno za Metodu III. (Klizavost — mjerenje statiCkog trenja; Trenje odvajanja -
klizanja (Pocetno trenje)).

Slijedi odabir parametara:

1. Delaminacija i Cvrsto¢a $ava
2. Klizavost Tipka 2
3. Bazdarenje

Klizavost
1. Staticko trenje Tipka 2
2. Klizno trenje
3. Test

Klizno trenje
A: Pocetak Tipka A

Klizno trenje
8 sekundi

Nakon provedenog odabira zapo€inje mjerenje. Nakon nekog vremena pojavi se, na pokazivacu,
“A: Stop” (Zbog odrzavanja unaprijed utvrdenog vremena povlacenja uzorka, elektronicki je
regulirano ka$njenje od 10 sekundi). Mjerenje se moZze zaustaviti pritiskom tipke A. Ako se zeli
povratak na glavni izbornik, po zavrSetku mjerenja treba odabrati tipku F.

A.3. Provjera (s obzirom na staticko trenje / klizno trenje)

Naredba < 3:Test >, na pokazivacu izbornika, predstavlja dodatnu provjeru. Ova provjera bi se
trebala provesti prije analize ili ako dobiveni rezultati pokazuju neobi¢ne (pogresne) vrijednosti.
Analizirani svitak plasti¢nog materijala postavi se kako je to prikazano na Slici 5.

Glava za
uévricivanje

% Klizna ploca

Blok za opterecenje
(200 g)

Slika 5. Provjera s obzirom na stati¢ko trenje / klizno trenje

Klizavost
1. Stati¢ko trenje
2. Klizno trenje Tipka 3
3. Test
Klizavost
Dinamometar ne smije biti opterecen, zatim Tipka A
pritisnite tipku < A >
Klizavost
Dinamometar opteretite s 200 g, zatim Tipka A
pritisnite tipku < A >
Klizavost
Izmjerena vrijednost: 1,00
povratak na glavni meni je automatski
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Instrument je ispravno bazdaren ako se dobiju vrijednosti izmedu 0,97 i 1,03. Ako se dobivene
vrijednosti nalaze izvan navedenih vrijednosti instrument je potrebno ponovno bazdariti (v.
DODATAK, Bazdarenje)

5.3.5 PRIKAZ REZULTATA

L. Odredivanja sile razdvajanja slojeva laminata
Rezultati analize pojave se na ekranu pokazivaca, npr.

Delaminacija — Sav

A: Poc¢etak  D: Ocitavanje
F—Srednji  0,0N

F — Max 0,0N

Odabirom tipke D: Oc¢itavanje, izmjereni put i brzina razdvajanja slojeva laminata, mogu se i
graficki prikazati, dok se ponovnim odabirom tipke D na izborniku pojave dobivene (numericke)
vrijednosti.

Rezultati se takoder mogu prikazati i na X — Y pisacu, priklju¢ivanjem na utika¢ “Zugkraft 10 V>
(vla¢na ¢vrsto¢a 10 V), koji se nalazi na straznjoj strani instrumenta. Ako se Zeli povratak na
pocetni izbornik, nakon provedene analize odabere se tipka F.

II. Odredivanje ¢vrstoce Sava
Rezultati analize prikazu se kako je to opisano u Metodi 1. za odredivanje sile razdvajanja slojeva

laminata.

II1. Odredivanje sile trenja
Klizavost — mjerenje statickog trenja

A.1. Trenje odljepljivanja-klizanja (pocetno trenje)

Staticko trenje
A: PoCetak  D: Ocitavanje
Klizavost: 0,00

Rezultati mjerenja pojave se na pokazivacu. Ako se odabere tipka D: Ocitavanje, dobije se graficki
prikaz mjernog puta i brzine povlac¢enja uzorka. Ponovnim odabirom tipke D, pojavi se numericka
vrijednost sile statickog trenja.

Na pokazivacu se takoder pojavi i maksimalna vrijednost mjerenja. Nakon zavr§enog mjerenja,
odabirom tipke F, omoguéen je povratak na glavni izbornik.

A.2. Klizno trenje
Rezultati mjerenja dobiju se na identi¢an nacin kako je to opisano pod: A. Klizavost — mjerenje
statiCkog trenja; A.1. Pocetno trenje.

Klizno trenje
A: PoCetak  D: Ocitavanje
Klizavost: 0,00

Ovisno o metodi analize uzoraka rezultate prikazite u Tablicama 1. — 3.

us ==[g/gl (1)

gdje je: A - pocetno ocitanje kretanja (g), B - masa kliznika (g)
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Tablica 1. Parametri razdvajanja (delaminacije) viSeslojnog uzorka

Dimenzije Parametri Sila razdvajanja
Uzorak | Br. uzorka (mm) Put Brzina F(N) ’
(mm) (mm/min)
1
2
3
X
1
2
3
X
Tablica 2. Parametri ¢vrstoce Sava uzoraka
. . Parametri T
Uzorak Br. uzlﬁl(:n(zl::;,) Put Brzina Jac(lil Sa ::‘::)l’ N
(mm) (mm/min)

1

2

3

X

1

2

3

X

Tablica 3. Parametri sile trenja uzoraka
. " Parametri ..
Uzorak Br. uzl:ll(:“(;l];) Put Brzina tr:f](j):ﬁ;l;'e(l;/g)
(mm) (mm/min) ’

1

2

3

X

1

2

3

X
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LITERATURA:
1. Operating Instructions: Delamination, Seam Strength, Friction Tester, Type VNG-C, Geman
Standard 53375.

DODATAK

Bazdarenje instrumenta:

Prije prvog mjerenja potrebno je provesti bazdarenje instrumenta koje treba ponavljati svaka 3
mjeseca. S instrumentom je takoder dostavljena i oblozena podloga za trenje koja moZe posluziti
i kao blok za opterecenje (200 g). Instrument se prikljuci na izvor struje: 220 V AC, 50/60 Hz (110
V 60 Hz). Ukljucivanje instrumenta omoguéeno je pritiskom na tipku “Netz”, i nakon 10 minuta
zagrijavanja moZe se poceti s mjerenjem. Ucvrstite kontrolni svitak uzorka i blok za optereéenje

(Slika 6.).
Glava za Glava za Sustav za
uévricivanje ucvrscivanje uévrscivanje
Rola test Blok Za opterecenje
uzorka (200 g)

Slika 6. PoloZaj uzorka tijekom baZdarenja instrumenta

Instrument ima 3 nastavka koji se izmjenjuju ovisno o metodi analize:

L. Delaminacija
II. Cvrstoca Sava
III. Klizavost

Bazdarenje instrumenta provodi se na sljedeci nacin:

1. Delaminacija i Cvrsto¢a $ava
2. Klizavost Tipka 3
3. Bazdarenje
Bazdarenje
. Sila
. Put i brzina Tipka 1
3. Izlaz
Bazdarenje
Dinamometar ne smije biti optereéen, zatim Tipka A
pritisnite tipku < A >
Bazdarenje
Dinamometar opteretite s 200 g, zatim pritisnite Tipka A
tipku < A >
Bazdarenje
Zavrsetak bazdarenja, pritisnite tipku < F > Tipka F
Bazdarenje
1. Sila
2. Put i brzina Tipka E
E. Izlaz
Postupak bazdarenja je gotov
Pritisnite tipku < F >

DN —

Tipka F
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5.4 Savojna otpornost fleksibilnih ambalaznih materijala

54.1 SAZETAK

Savojna otpornost fleksibilnih ambalaznih materijala odreduje se pri standardnim atmosferskim
uvjetima (23 °C i 50 % RH), ako nije odredeno drugacije. Uvjeti savijanja, te broj i oStrina
savijajucih koraka, ovise o strukturi uzorka. Postupak savijanja sastoji se od uvijanja a zatim (u
vecini slucajeva) i od horizontalnog pomaka, odnosno od ponavljanog uvijanja i guzvanja filma s
ucestalo$¢u od 45 ciklusa po minuti (cpm). OStecenje uslijed guzvanja odreduje se mjerenjem
toCkastih ostecenja nastalih u strukturi materijala pomoc¢u obojenog terpentina, koji, prolazeéi kroz
nastale pore, oboji bijelu podlogu. Drugi kriteriji mjerenja ostecenja, koji se mogu upotrijebiti su
odredivanja propusnosti na plinove i vodenu paru (v.Vjezbu: Propusnosti fleksibilnih materijala
na vodenu paru elektrolitickom metodom, Vjezbu: Propusnosti materijala na vodenu paru
gravimetrijskom metodom i Vjezbu: Propusnosti fleksibilnih materijala na plinove
manometarskom metodom).

5.4.2 ZNACAJ I PRIMJENA

Metoda je korisna za odredivanje otpornosti fleksibilnih ambalaznih materijala prema nastajanju
tockastih oStecenja tijekom manipulacije (guzvanja). Ovom metodom ne mogu se odrediti
abrazijske komponente koje dovode do oStecenja materijala tijekom guzvanja. Tockasta oStecenja
koja se protezu kroz cijelu strukturu materijala predstavljaju jedina oStecenja koje je moguce
odrediti ovim postupkom, uporabom obojenog terpentina. Ostecenja nastala u jednom od slojeva
kod viseslojnog ambalaznog materijala ne mogu se odrediti ovim postupkom. U ovom slucaju
preporucuje se analiza propusnosti materijala na plinove ili vodenu paru, ili ¢ak obje, u kombinaciji
s analizom savojne otpornosti, s ciljem odredivanja gubitka kompaktnosti i barijernih
karakteristika materijala. Medutim, analizom propusnosti, koja se provodi na osnovi razlike
tlakova, nije moguce odrediti koeficijent permeabilnosti ako je doslo do oste¢enja materijala.

Razli¢iti uvjeti opisani u postupku sluze da bi se sprijecila analiza materijala u uvjetima u kojima
bi nastalo, ili previSe tockastih oStecenja (obi¢no viSe od 50 po materijalu), ili premalo tockastih
oste¢enja (obi¢no manje od 5 po uzorku), a da bi rezultati bili znacajni. Rezultati mjerenja
poliamidnog (PA) filma, vjerojatno zbog njegove hidrofilne prirode, nisu pokazali dobru
reproducibilnost u mjerenjima izmedu razli¢itih laboratorija, dok su ponovljena mjerenja u istom
laboratoriju dala rezultate u zadovoljavajuéem opsegu odstupanja.

54.3 UZORCI
Uzorke izrezati u plohe dimenzija 200 x 280 mm, pri ¢emu treba voditi racuna da se analiza
provodi u smjeru stranice od 200 mm, $to je ujedno i smjer osi savijanja materijala. Upotrijebiti
po tri uzorka izrezana u strojnom smjeru (smjeru proizvodnje materijala na stroju) i tri uzorka
izrezana transverzalno (okomito na strojni smjer). Takoder je potrebno izrezati i tri kontrolna
uzorka, s obzirom na to da se radi o uzorcima koji nisu bili izlagani analizi savojne otpornosti, (ovi
se uzorci izrezuju bez obzira na smjer proizvodnje materijala), a koje je potrebno analizirati na

tockasta oStecenja. Uzorke treba kondicionirati najmanje 24 sata pri relativnoj vlaznosti od 50 £+ 5
% na 23 °C.

NAPOMENA:

Uzorak ne lijepiti niti variti u oblik cilindra, veé ga ostaviti otvorenog, a za
ucvrsdivanje na matricu nosaca treba upotrijebiti obostrano samoljepljivu traku, ne
Siru od 13 mm.

5.4.4 PRIBOR

Sablona 200 x 280 mm
Skalpel

Filter papir

Odmjerna tikvica a 1000 mL
Obostrano samoljepljiva traka Sirine <13 mm

Kist

62



ANALIZA AMBALAZE I MATERIJALA ZA PAKIRANJE HRANE

54.5 KEMIKALIJE
Terpentin (spec. tezina, 0,860 — 0,875 na 15 °C)
Kalcijev klorid CaCl,
Sudan crveno G C17H14N205

54.6 OTOPINE
Obojena otopina terpentina
U 100 mL terpentina dodati 5,0 g bezvodnog kalcijeva klorida i 1,0 g u ulju topive crvene boje
(npr. sudan narancasto G, sudan crveno B, Sudan I, II, II i IV).
Sadrzaj tikvice zatvoriti ¢epom, dobro promijesati i ostaviti stajati najmanje 10 sati. Otopinu
profiltrirati, na temperaturi od oko 21 °C. Cuvati u dobro zatvorenoj staklenki.

5.4.7 APARATURA

Uredaj za analizu (Type KFT; Brugger, Slika 1.). Uredaj se sastoji od stacionarnog drzaca
(promjera od 90 mm) smjeStenog nasuprot pomi¢nog drzaca na udaljenosti od 180 mm (5to je
ujedno i maksimalna udaljenost izmedu drzaca), u pocetnom polozaju. Drzaci imaju i otvore za
ventilaciju da ne bi doslo do izlaganja uzorka promjeni pritiska. Matrice za pridrzavanje uzorka
moraju biti 13 mm §iroke. Pomak pomi¢nog drzac¢a kontroliran je uzljebljenom osovinom na koju
je pri¢vrséen. Osovina je konstruirana tako da kod potpunog (maksimalnog) pomaka daje zaokret
od 440° u prvih 90 mm pomaka pomic¢nog drzaca, koji je pracen pravocrtnim horizontalnim
pomakom od 65 mm, pa je po zavrSetku pomaka razmak izmedu drza¢a 25 mm. Pomak uredaja
reciproCan je potpunom ciklusu, kojeg ¢ine pomak prema naprijed i povratni pomak sve do
pocetnog polozaja. Uredaj je predviden za rad pri 45 cpm.

Za djelomi¢no savijanje (Metoda E) odredi se pomak drza¢a od samo 80 mm (od moguéih 180
mm). Zbog toga dolazi do ostvarenja svega cca 90 % zaokretnog pomaka (400°), bez horizontalnog
pomaka.

Slika 1. KFT Uredaj za simulaciju savojne otpornosti fleksibilnih ambalaznih
materijala (Brugger prospect)

5.4.8 POSTUPAK
Guzvanje:
Primjenjuju se sljedeéi uvjeti mjerenja:
Metoda A: potpuno savijanje kroz 1 sat ($to ¢ini 2700 ciklusa)
Metoda B: potpuno savijanje kroz 20 minuta ($to ¢ini 900 ciklusa)
Metoda C: potpuno savijanje kroz 6 minuta (Sto ¢ini 270 ciklusa)
Metoda D: potpuno savijanje kroz 20 ciklusa
Metoda E: djelomi¢no savijanje kroz 20 ciklusa
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Guzvanje uzoraka provedite pri standardnim atmosferskim uvjetima (23 °C i 50 % RH), osim ako
nije odredeno drugacije.

Metoda A:

Prilagodba uredaja za analizu savojne otpornosti — Odrediti maksimalni horizontalni i zaokretni
pomak na uredaju, ¢ime se dobije zaokret od 440° u prvih 90 mm pomaka, a zatim horizontalni
pravocrtni pomak od 65 mm pri 45 cpm. Razmak izmedu drza¢a u po¢etnom polozaju treba iznositi
180 mm. U najblizem poloZzaju razmak drzaca iznosi 25 mm. Odabere se broj ciklusa, na brojacu
instrumenta, i podesi se Zeljeni kut rotacije na uredaju, pri ¢emu su moguce sljedece kombinacije:

Br. otvora Kut rotacije Horizontalni udar
1 240° 10 mm
2 280’ 12 mm
3 320° 22 mm
4 360° 26 mm
5 400° 39 mm
6 440° 46 mm

Uzorak pricvrstiti obostrano samoljepljivom trakom na matricu drzaca. Uredaj ukljugiti, pustiti
uzorak da se savija 1 sat pri 45 cpm ($to znac¢i 2700 ciklusa).

Metoda B:

Isto kao i kod metode A, samo $to je vrijeme guzvanja 20 minuta pri 45 cpm (900 ciklusa).
Metoda C:

Isto kao i kod metode A, samo $to je vrijeme guzvanja 6 minuta pri 45 cpm (270 ciklusa).
Metoda D:

Isto kao i kod metode A, samo $to je guzvanja svedeno na 20 ciklusa pri 45 cpm.

Metoda E:

Analiza na djelomi¢no guzvanje. Ovdje je pomi¢ni drza¢ pomaknut na samo 80 mm od mogucih
180 mm, $to daje oko 90 % zaokreta (400°) bez horizontalnog pomaka. U najblizem poloZaju
drzaci su udaljeni 95 mm. Pod ovim se rezimom (kratko optere¢enje) guzvanje provodi u 20
ciklusa pri 45 cpm.

Brojanje tockastih oStecenja

Skinuti uzorak filma s uredaja i poloziti ga na bijeli papir tako da se oznaceno podrucje papira
(150 x 200 mm) poklapa s centralnim podru¢jem uzorka. Kraca stranica papira (od 150 mm) treba
biti usmjerena paralelno s osi guzvanja uzorka.

Uzorak filma pri¢vrstiti samoljepljivom trakom na bijeli papir na ravnoj povrsini. Uzorak filma
premazati pripremljenom otopinom, visestrukim potezima kistom i pri¢ekati 1 minutu da terpentin
prodre kroz oStecenja. Nakon 1 minute obrisati terpentin upijaju¢im papirom, ujedno lagano
pritis¢uci uzorak na bijelu podlogu.

Uzorak ukloniti s papirne podloge i prebrojiti svaku mrlju od proboja terpentina kao toc¢kasto
oStecenje, bez obzira na veli¢inu mrlje. Mjesta gdje se mrlje preklapaju, a vidljivo je da se Sire iz
razli¢itih centara, izbrojiti centre kao pojedinac¢na ostecenja. Prebrojavanje oStecenja provodi se
samo u oznac¢enom podrucju, 150 x 200 mm.

549 PRIKAZ REZULTATA
IzvjeSc¢e mora sadrzavati sljedece podatke:
— Pojedinacne i srednje vrijednosti prebrojavanja to¢kastih o3te¢enja na 300 cm? (150 x 200 cm) i
to tri uzorka u longitudinalnom (strojnom) smjeru i tri u transverzalnom smjeru proizvodnje
materijala (Tablica 1. ili Tablica 2.).
— Opis neobi¢nih ostecenja (poput kidanja materijala).

Za svaki analizirani materijal provedite dodatnu analizu (tri paralele) na tockasto oStecenje za
kontrolni uzorak (koji nije bio podvrgnut guzvanju), prema navedenom postupku. Na ovaj nacin
utvrduje se postojanje oStecenja na materijalu koja nisu nastala kao posljedica guzvanja materijala.
U rezultate navesti pojedinacne i srednje vrijednosti prebrojavanja to¢kastih oste¢enja kod uzorka
koji nije bio podvrgnut guzvanju.
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Takoder, treba navesti metodu analize, uklju¢ujuci i broj ciklusa, te nacin opterecenja (potpuno ili
djelomi¢no), pripremu uzorka i uvjete (temperatura, relativna vlaga) mjerenja. Takoder, treba
navesti debljinu i strukturu uzorka (ako su poznati).

Nakon provedenoga guzvanja uzoraka preporucuje se provesti i analizu propusnosti materijala na
plinove ili vodenu paru, ili ¢ak na obje, s ciljem odredivanja gubitka barijernih svojstava

materijala.
Tablica 1. Savojna otpornost polimernog materijala
Uzorak:
Metoda:
Br. ciklusa:
Vrsta opterecenja:
Povrsina uzorka: cm?
Temperatura: °C
Relativna vlaga: %
Debljina uzorka: mm
Rezultati: Br. | Broj pora na uzorku
1
oo 2
Longitudinalno 3
X
1
2
Transverzalno 3
X
Tablica 2. Utjecaj savojnog naprezanja (guzvanja) na promjenu
propusnosti polimernog materijala
Uzorak:
Metoda:
Br. ciklusa:

Vrsta opterecenja:
Povrsina uzorka (cm?):

Temperatura (°C):
Relativna vlaga (%):
Debljina uzorka (mm):
Propusnost na plinove (¢cm3/m? d bar)
Rezultati: Br. Prije guzvanja Nakon guzvanja
02 CO2 02 CO:
1
o 2
Longitudinalno 3
x
1
2
Transverzalno 3
x
LITERATURA

1. ASTM Designation: F 392 -74 (Reapproved 1979), Standard Test Method for Flex Durability
of Flexible Barrier Materials.

2. ASTM D 722 Methods of Turpentine Test for Grease Resistance of Paper, Annual Book of
ASTM Standards, Part 20, (1978).

3. Brugger prospect, Crease Resistance Tester Type KFT, https:/www.brugger-
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5.5 Propusnosti fleksibilnih materijala na vodenu paru elektrolitickom metodom

55.1 SAZETAK

Pripremljeni uzorak postavi se izmedu dvije komore permeacijske éelije za analizu propusnosti na
vodenu paru. Vodena para dolazi s gornje komore pod konstantnim pritiskom, a zatim prolazi kroz
uzorak, no§ena suhim dusikom, u elektrolitsku komoru u kojoj se nalaze dvije spiralne elektrode
pokrivene tankim slojem fosforova pentoksida, smjeStene na unutarnjoj stjenki staklene kapilare.
Elektrode su izlozene djelovanju istosmjerne struje od priblizno 70 V. Vodena para, prisutna u
nosivom plinu (dusiku), koji prolazi kroz kapilaru, kvantitativno apsorbira fosforov pentoksid i
elektroliti¢ki razlaze na vodik i kisik. Koli¢ina razlozene pare, penetrirane kroz uzorak, odredi se
preko vrijednosti struje u jedinici vremena.

552 ZNACAJIPRIMJENA
Poznavanje vrijednosti propusnosti na vodenu paru razli¢itih ambalaznih materijala zna¢ajno je
zbog utvrdivanja vijeka trajanja upakiranoga prehrambenog proizvoda pri odgovarajué¢im uvjetima
skladiStenja (¢uvanja).
Ovim instrumentom odreduje se propusnost ambalaznog materijala na vodenu paru.

553 UZORCI
Mjerenja se mogu provoditi na fleksibilnim polimernim materijalima, bilo da su jednostavni
(monofolije) ili slozeni (laminati).
Za analizu propusnosti potrebno je izrezati kruzni uzorak promjera 108 mm.

5.5.4 PRIBOR
Sablona, ¢= 108 mm
Skalpel

55,5 APARATURA
Uredaj za analizu (Type WDDG; Brugger, Slika 1.). Prije postavljanja aparata u rad potrebno je
provjeriti rad elektrolitske ¢elije i u¢inkovitost susivog agensa.
Susionik 1: s perforacijama (0,4 nm) u obliku perla promjera 2 mm.
Susionik 2: s perforacijama (0,4 nm) u obliku perla promjera 2 mm.
Kod konstantnog rada aparata, sredstvo za susenje potrebno je promijeniti svakih 6 mjeseci.
U ¢eliju za analizu postavi se aluminijska folija. Nosivi plin dusik, konstantnog pritiska oko 0,5
atmosfera ulazi s desne strane aparata (Slika 1.). Ulaz plina regulira se odgovaraju¢im prekidacem
(,, Trager-gas“- nosivi plin).

- - al § N Elektroliticka
= o - komora
-3 .8 ‘
. - & 0 1 T
S e ),-'
& < 4A 44

Slika 1. Uredaj (WDDG, Brugger) i shema aparature za odredivanje propusnosti
ambalaznog materijala na vodenu paru (Brugger, 1987)
PZ = dvodijelna permeacijska celija; S = disk od sinteriranog stakla;
P =uzorak; 4A = susivi nosa¢; T = cijev za dobavu plina; N, = ulazni plin
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Prije suSenja potrebno je provesti propuhivanje plinom (150 mL/min). Nakon propuhivanja
(predsusenja), koje se provodi od 1 do 2 sata, plin prelazi u elektrolitsku celiju §to se postize
prebacivanjem dugmeta na polozaj "Messen". Nakon 1 — 2 minute regulira se protok plina na 100
mL/min. Precizno postavljanje protoka plina nije neophodno jer ne utjece na preciznost mjerenja.
Nakon 24 sata mjerenja, dobivena vrijednost propusnosti ne smije biti ve¢a od 0,01 g/m?d. Ako
se ne postigne navedena vrijednost, potrebno je provesti ponovno punjenje susivog nosaca.
Pomocu prilozenog otvaraca ukloni se vanjski cilindar. Unutarnji cilindar (susivi nosac) ru¢no se
odvoji (uklanjanjem vijaka). SuSivi agens se isprazni (molekulska reSetka). Nakon ponovnog
punjenja suSivim agensom, nosac se vrati natrag na svoje mjesto, pricvrsti vijcima i na kraju se
postavi vanjski cilindar.

Mijenjanje sredstva za susenje potrebno je provesti u §to kraCem vremenu te dobro pri¢vrstiti
gornji poklopac izraden iz polietilena, koji takoder treba Cesto mijenjati.

Prije otvaranja komore za propusnost, nosivi plin (dusik) mora biti zatvoren. Komora se tada otvori
(uklanjanjem postavljenih Sest vijaka). Pazljivo se ukloni disk od sinteriranog stakla koji se nalazi
na gornjem poklopcu.

Prije upotrebe sinterirani disk se izvadi iz otopine kiseline (v. DODATAK) i postavi na filter-papir
kojim se ukloni visak tekucine, a zatim se postavi u gornji dio permeacijske celije aparata za
analizu.

Donji dio permeacijske ¢elije moguce je termostatirati protokom odgovarajuc¢eg medija. Oba dijela
permeacijske celije imaju temperaturne senzore S§to omogucuje kontinuirano opazanje
temperature.

Ponovno prevlaéenje permeacijske ¢elije

Kod pravilnog rada nije potrebno ponovno prevlacenje permeacijske Celije. Ako se mjerenje
provodi na uzorcima &ija propusnost na vodenu paru iznosi vise od 10 g/m? d (ili ako se koriste
oste¢eni uzorci) veca koli¢ina vode moze prodrijeti u celiju, $to se o€ituje kontinuiranom i
maksimalnom vrijedno$¢u od priblizno 15 g/m? d. U ovom slucaju ¢elija se mora ponovno prevuéi
zaStitnom prevlakom.

Ci¥¢enje elektrolititke celije

Elektroliticka ¢elija nalazi se u aparatu u tamnom grlu. Odvijacem se uklone vijci s lijeve strane
aparata i komora se izvuce van. Pomocu injekcijske $price u celiju se ustrca destilirana voda, a
nakon toga aceton, preko druge linije za opskrbu s plinom. Medij se provede kroz ¢eliju, a zatim
se propusti zrak koji posusi ¢eliju. Prekida¢ se postavi na polozaj "Messen" i nakon pola sata
propuhivanja trebala bi se postié¢i vrijednost od 0,01 g/m?d (mjerenje nepropusnom aluminijskom
folijom).

Rad nakon servisiranja elektroliticke celije

Elektroliticka celija, bez zastitnog poklopca, ostavi se u eksikator koji je napunjen fosforovim
pentoksidom. Disk od sinteriranog stakla nalazi se u zasi¢enoj otopini sumporne kiseline, nakon
Cega se postavi na filter-papir da bi se uklonio suviSak otopine.

Nepropusna aluminijska folija postavi se u ¢eliju za analizu propusnosti.

55.6 POSTUPAK

Uzorak se izreze priloZenim kalupom (Sablonom) i postavi u donji dio celije za mjerenje
propusnosti. Ako se analizirani uzorak (folija) savija potrebno je premazati rub folije
odgovaraju¢om masti koja podnosi uvjete vakuuma. Folija se pri¢vrsti poklopcem koji se potom
udvrsti vijcima u dijagonalnom rasporedu. Dobro zatvaranje i brtvljenje gornjeg dijela celije uvjet
je za dobro provodenje mjerenja. Instrument se ukljuci nakon postavljanja uzorka, i zatvaranja
celije. Pri tome lampica svijetli kad je prekida¢ na polozaju "Vortrocknen". Protok plina se podesi
na 150 mL/min. U ovom trenutku plin jo§ uvijek ne prolazi kroz elektroliticku ¢celiju. Ako se
postigne vrijednost ve¢a od 10 g/m?d, i ako se odrzava kroz dulje vrijeme, to znadi da je suvisak
vode penetrirao u elektroliticku ¢eliju. U ovom slucaju ¢elija se mora susiti prema ve¢ opisanom
postupku. Predsusenje traje oko 1 sat i tada se prekidac nalazi na polozaju "Messen". Protok plina
je tada podesen na 100 mL/min. Mjerenje je zavrSeno kada je dobivena vrijednost konstantna kroz
odredeno vrijeme.
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Vrijeme mjerenja ovisi o svojstvima mjernog uzorka. Ako je transport vodene pare spor, vrijeme
mjerenja bit ¢e duze. Registriranje rezultata mjerenja, preko pisaca, olak3ava pracenje permeacije
vodene pare.

557 PRORACUN I PRIKAZ REZULTATA
Elektroni¢ki sustav registrira vrijednost struje i prikazuje vrijednost brzine prijenosa vodene pare
(WVTR, water vapour transmission rate) koriStenjem 7 o€itanja. Tlak vodene pare u suhoj ¢eliji
(donji dio permeacijske ¢elije) izracuna se iz omjera propusnosti vodene pare uzorka i protoka
nosivog plina prema izrazu (1):

WVTR
p=7—— Q)
gdje je:
WVTR — brzina prijenosa vodene pare (g/m2d)
V — protok nosivog plina (mL/min)
p — tlak vodene pare (bar)

Kada rezultat iznosi 1 g/m?d i plin protje¢e brzinom od 100 mL/min, relativna vlaga u suhoj ¢eliji
pri odredenoj temperaturi ocita se prema sljede¢im podatcima:

Temperatura mjerenja (¢) °C -15 0 20 40
Relativna vlaga (RH) % 3,5 1,2 0,3 0,1

Relativna vlaga se dobije ako se dobiveni rezultati pomnoze s tablicnim vrijednostima. Rezultate
mjerenja upiSite u Tablicu 1.

Tablica 1. Podatci mjerenja propusnosti vodene pare

Uzorak:
Debljina uzorka: (mm)
Protok nosivog plina (V): (mL/min)
Temperatura mjerenja (t): (°C)
Relativna vlaga (RH): (%)
Parametri mjerenja
Br. : P
mjerenja Brzina prijenosa vodene pare Tlak vodene pare
WVTR (g/m?d) p (bar)
1
2
3
X

5.5.8 PRECIZNOST I ODSTUPANJE
Tocnost provedenih mjerenja iznosi 2 % od ocitane vrijednosti, odnosno, promjene ne smiju biti
veée od 0,01 g/m? d.

LITERATURA

1. DIN 53122-2 Determination of water vapour transmission rate of plastic film, paper, board
and other sheet materials by electrolysis.

2. ISO 15106-3 Plastics — Film and sheeting — Determination of water vapor transmission rate —
Part 3: Electrolytic detection sensor method.

3. Brugger O. (1987) Operating instructions for Water Permeability Tester WDDG. Munich.
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DODATAK

Kada aparat ne radi disk od sinteriranog stakla se drzi u zasi¢enoj otopini sumporne kiseline ili u
zasi¢enoj otopini soli za podeSavanje odgovarajucée relativne vlage (Tablica 2.). Ako je otopina
sumporne kiseline ¢e§¢e upotrebljavana potrebno ju je regenerirati u skladu s podatcima u Tablici
3. Podatci za zasi¢ene otopine soli te odgovarajuci podatci relativne vlage nalaze se u Tablici 4.)

Tablica 2. Odnos ravnotezne vlage i koncentracije
sumporne kiseline

Ravnotezna Koncentracija (% w/v H2SO4)

vlaga (%) 0°C 20 °C 40 °C 60 °C
90 17,5 17,6 17,8 18,0
85 22,5 22.8 23,1 23,5
80 26,4 26,5 27,0 27.8
75 29.9 30,0 30,2 31,0
70 32,9 33,1 33,5 34,0
65 35,6 35.8 36,0 37.0
60 38,0 38.3 38.8 39.8
55 40,3 40,4 41,2 42,1
50 42,8 43,0 43,8 44,3
45 45,0 45,3 46,2 47,0
40 47,5 48,0 48,5 49,5

Tablica 3. Odnos ravnotezne vlage, molekulske koncentracije
i gustoce sumporne kiseline kod 20 °C

RavnoteZna Molekulska Gustoéa
vlaga (%) koncentracija (g/mL)
90 4,2 1,127
85 5.5 1,165
80 6,5 1,194
75 7.5 1,220
70 8.4 1,244
65 9.3 1,268
60 10,1 1,290
55 11,0 1,312
50 11,6 1,333
45 12,6 1,355
40 13,5 1,378

Tablica 4. Vrijednosti ravnoteZne vlage postignute primjenom
zasi¢enih otopina soli

Soli Ravnotezna vlaga %

20 °C 25°C 30 °C 35°C 40 °C

K2SO4 97.5 97,2 97,0 96.7 96.0
ZnS04 x 7 H20 90,0 88.3 86.5 85,5 84.8
KClI 86,0 85,2 84,2 83.6 82.8
NaCl 76,0 75.8 75.6 75.1 74.8
NaNO; 75,0 74,0 72,8 71,8 70,3
NaNO2 66,0 64,7 63.5 62.0 61,3
NaxCr207 x 2H20 52,0 52,7 53.2 53.8 54,0
NaBr x 2H>0 58,0 56,7 55,6 54,0 52,8
MgClz x 6H20 33,8 33,3 32,9 32,2 32,0
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5.6 Propusnost materijala na vodenu paru gravimetrijskom metodom

5.6.1 SAZETAK

Propusnost fleksibilnih ambalaznih materijala na vodenu paru odreduje se gravimetrijskom
metodom, tzv. ,,metoda ¢asice* (cup method). Kod ove metode uspostavlja se razlika tlaka s obje
strane uzorka. Mjerenje se provodi unutar to¢no odredenih uvjeta temperature i relativne vlage
(RH). Metoda se moze provesti na dva nacina, po istom principu: 1) Desikant metodom i 2)
Vodenom metodom. Kod Desikant metode vodena para se prenosi u ¢aSicu za testiranje, dok se
kod Vodene metode vodena para prenosi iz ¢aice za testiranje.

Obje metode omogucavaju odredivanje brzine prijenosa vodene pare (WVTR, water vapour
transmission rate) kroz ambalazne materijale kao §to su papir, polimerni filmovi itd.

5.6.2 ZADATAK
Uzorku polimerne folije, radijusa 17 mm, odredite propusnost na vodenu paru i brzinu protoka
vodene pare pri razlici relativne vlage od 70 %.

5.6.3 UZORCI
Polimerni film

5.6.4 PRIBOR
Skare za rezanje uzorka

Ravnalo

Mikrometarski vijak, o¢itanje na 0,0025 mm
Analiticka vaga, to¢nost na +0,0001 g
Mjerna ¢aica

Menzura a20mL

Vakuumska mast

5.6.5 KEMIKALIJE
Destilirana voda

5.6.6 POSTUPAK
Propusnost filmova na vodenu paru odreduje se gravimetrijski primjenom modificirane ASTM
E96-80 (1980) vodene metode, prilagodene prema Debeaufort i sur. (1993), koriste¢i relativnu
razliku vlage od 70 % (gradijent 30 — 100 % RH) i temperaturu od 25 £ 1 °C. Prije mjerenja, svi
uzorci filma ¢uvaju se na 25 = 1 °C i RH 70 % tijekom 72 h. Uzorci se izrezu u obliku kruga
promjera 41 mm, tako da nakon korekcije $irine poklopca stvarni radijus uzorka iznosi 17 mm.
Staklena ¢aSica napuni se s 20 mL destilirane vode. Vakuumska mast se nanese na otvor ¢aSice na
koju se postavi prvi teflonski prsten, a potom i uzorak koji se uévrsti drugim teflonskim prstenom
i poklopcem da bi se osigurala prolaznost vodene pare iskljuc¢ivo kroz povrSinu istrazivanog
uzorka s radijusom od 17 mm (Slika 1.). Tako pripremljenoj ¢aSici s uzorkom odreduje se masa,
na 4 decimale, svakih 24 sata do ustaljenja vrijednosti mase. Casice se ¢uvaju u ventiliranoj klima-
komori odrzavanoj na RH =30 % na 25 + 1 °C.
Za svaki film, mjerenje se ponovi tri puta.

NAPOMENA: Tijekom rukovanja s uzorcima i mjernom casicom potrebno je koristiti
zastitne rukavice.
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Poklopac 46

Teflonski prsten " . =

Uzoradk ———

Teflonski prsten ——» - ==

Staklena éadica ——

Destibrana voda —-—t-i

Slika 1. CaSica i sastavni elementi zatvara¢a za mjerenje propusnosti vodene pare

5.6.7 PRORACUN:
Brzina prijenosa vodene pare (WVTR):

G

t
WVTR =L = [ ]
A t-Alm?-s @
gdje je:
G —promjena mase (g)
t —vrijeme (h)
G/t — nagib pravca na grafu (g/s)
A —povrsina uzorka (m?)

Propusnost vodene pare (WVP):
Propusnost vodene pare naziva se jo§ i koeficijentom propusnosti vodene pare.

WVP = o [m sPa] (2)

gdje je:

X — debljina filma (m)

A — povrsina uzorka (m?)

Ap —razlika tlaka vodene pare izmedu dvije strane filma (Pa)

Permeanca vodene pare (Pe)
Permeanca ne predstavlja svojstvo materijala ve¢ je pokazatelj procjene rezultata. 1z izraza (2)
proizilazi da je permeanca vodene pare:

X

Pe WVTR [
m?2-

'S Pa] (3)

Razlika tlaka vodene pare izmedu dvije strane filma izra¢una se prema sljede¢em izrazu:

_ (RH3—RH)
ap = EIHID g (g
gdje je:

Ap —Razlika tlaka vodene pare izmedu dvije strane filma (Pa)
RH»— vrijednost vise relativne vlaznosti (%)

RH, — vrijednost nize relativne vlaznosti (%)

p —tlak vodene pare pri temperaturi mjerenja (Pa)
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Tlak vodene pare pri 25 °C izraCunava se pomoc¢u podataka u Tablici 1. (v. DODATAK) prema

izrazu (5):
(t=24°C)+p(t=26°C)

p(t =25°C) =* - (5)
Razlika tlaka vodene pare izmedu dvije strane filma izra¢una se preko jednadzbe (4) pomocu
poznatih RH vrijednosti.
Primjer:
Vrijednosti tlaka vodene pare pri temperaturama od 24 °C i 26 °C ocitanih iz Tablice 1.
(DODATAK) iznose:

p (t=24°C)=2959,0 Pa

p (t=26°C)=3332,2Pa

RH> (%) =100 odnosno a,, = 1

RH; (%) =30 odnosno a,, = 0.3

Tlak vodene pare (P) pri temperaturi mjerenja prema jednadzbi (5) iznosi:

p(t=24°C)+p(t=26°C) _ 2959,0+3332,2

P(t = 25°C) = > >

= 3145,6 Pa

= p -

Ap 100 100

- 3145,6 = 2201.9 Pa

5.6.8 PRIKAZ REZULTATA
Rezultate prikazite tabli¢no (Tablice 1. —2.) i graficki (gubitak mase uzorka u vremenu, za sve tri
paralele, Slika 2.) odredite nagib pravca za proracun WVTR i WVP vrijednosti.

Tablica 1. Promjena mase analiziranih uzoraka

Masa uzorka (g) Razlika u masi (g)
Br. | #to(h) | At (s) m me-m
1 2 3 1 2 3

10
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Tablica 2. Propusnost na vodenu paru i brzina protoka vodene pare kroz uzorak
polimernog filma

Uzorak polimernog filma
Parametri tri ponavljanja) X
1 2 3
Debljina filma (uzorka) X (m)
Povrsina uzorka A4 (m?)
Nagib pravca na grafu G/t (g/s)
Brzina prijenosa vodene pare WVTR (g/m>s)
Propusnost vodene pare WVP (g/m's-Pa)
LITERATURA
1. ASTM E96-80 (1980) ASTM Standard Test Method E96 — 80, Water Vapor Transmission of
Materials.

2. Debeaufort, F., Martin-Polo, M., Voilley, A. (1993) Polarity and structure affect water vapor
permeability of model edible films. Journal of Food Science, 58, 428—434.

DODATAK

Tablica 3. Tlak vodene pare pri razli¢itim temperaturama

T¢C) | pmmHg) | p®a | T(C) | p(mmHg) | p(Pa)
2,0 5.3 706.4 64.0 173.7 231524
4,0 6.1 8131 66.0 195,5 26058, 1
6.0 7.0 933,0 68.0 213.6 28470,6
8.0 8,0 1066.3 70,0 233.1 31069.8
10,0 9.2 12263 72,0 254,1 33868,9
12,0 10,5 1399.5 74,0 276.6 36867,9
14.0 11.9 1586,1 76.0 300,8 40093,5
16.0 13.5 1799.4 78.0 326.8 43559,0
18.0 15.4 20527 80,0 354.6 47264.4
20,0 17.4 2319,2 82,0 384.4 512365
22,0 19.7 2625.8 84,0 4163 55488.4
24,0 22.2 2959,0 86.0 450,3 60020,3
26.0 25.0 33322 88.0 486,7 64872,0
28.0 28.1 3745.4 90,0 5253 70017,0
30,0 31,5 4198.6 92,0 566,8 75548,5
320 35.4 47184 94,0 610,7 81399,9
34,0 396 52783 96.0 657.5 87637.8
36.0 442 5891.4 98.0 707.3 94275,6
38.0 493 6571,2 100,0 760,0 101300.0
40,0 54,9 7317.6 1020 816,3 108804.2
42,0 61.1 8144.0 104,0 876,0 116761.6
44,0 67.3 89704 106.0 939,2 1251855
46,0 75.2 100234 | 108.0 1006.3 1341292
48,0 83.2 110897 | 110,0 1077.3 143592.8
50,0 92,0 12262,6 | 1150 1268.3 169051.0
52.0 1013 135022 | 120,0 1489,5 198534.7
54,0 111,9 14915,1 130,0 2026.6 270124.4

73



ANALIZA AMBALAZE I MATERIJALA ZA PAKIRANJE HRANE

5.7 Propusnost fleksibilnih materijala na plinove manometarskom metodom

57.1 SAZETAK
Porast tlaka, kao rezultat razlike tlakova, elektronicki i u logaritamskom obliku registrira se na
papiru pisaca. Graficki prikaz je linearni odnos izlaznog napona instrumenta i vremena, tj.
dobivena krivulja je pravac, a iz nagiba pravca ra¢una se propusnost uveéana za korekcijski faktor
instrumenta.

5.7.2  ZNACAJ 1 PRIMJENA
Ovim instrumentom odreduje se propusnost ambalaznog materijala na plinove. Analize se mogu
provoditi na fleksibilnim polimernim materijalima, bilo da su jednostavni (monofolije) ili slozeni
(laminati). Poznavanje vrijednosti propusnosti na plinove za polimerne materijale vazno je zbog
znacajanog utjecaja na trajnost upakiranih prehrambenih proizvoda.

5.7.3 UZORCI
Uzorak promjera ¢ =110 mm.

5.7.4 PRIBOR
Sablona ¢= 110 mm
Skalpel
Vakuumska mast

575 APARATURA
Uredaj za analizu (Type GDP-E; Brugger). Analizirani uzorak polimernog materijala dijeli ¢eliju
na dva dijela (Slika 1.).
Celija 1 sadrzava mjerni plin pri atmosferskom tlaku.
Celija 2, poznatog volumena (V' = 0,5 mL), sadrzava zrak koji se vakuum pumpom izvla¢i do
uspostavljanja vakuuma.
Nakon isklju¢ivanja pumpe, elektronickim senzorom, mjerenje zapocinje porastom tlaka u
mjernom volumenu kao rezultat difuzije mjernog plina kroz polimernu foliju.

Gornja celija Plocas
Lo ———=  filtrom
< e V4 e Uzorak

Donja

Elektromagnetski
ventil

Senzor

Slika 1. GDP-E aparat i shema aparature za odredivanje propusnosti
ambalaznog materijala na plinove (Brugger Manual, 1993)

5.7.6 POSTUPAK

Priprema za mjerenje

Otvorite celiju skidanjem vijaka. Laboratorijskom vakuumskom masti (koja podnosi visoki
vakuum i ne mijenja svojstva promjenom temperature) premaze se hrapavi prsten oko mjerne
povrsine ¢ime se postize priljubljivanje polimernog materijala na mjernu povrsinu.

Postavite uzorak (promjera 110 mm) na donji dio permeacijske ¢elije. Pazljivo postavite gornji dio
¢elije i pricvrstite ga vijcima. Neka gumena brtva u gornjem dijelu éelije ¢vrsto prianja na uzorak.
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Ukljugite vakuum pumpu (i vakuum od oko 0,1 mbar). Pritisnite radno dugme "B", a prekidac¢
postavite na polozaj "Dauer". Ukljucite pisa¢ (mjerni opseg 1V) na linearni izlaz.

Evakuirajte zrak, 1 —2 minute, i potenciometrom postavite otklon na pisacu na prevladavajuci tlak
(u milibarima umnozeno za 0,1); npr. ako se na barometru o¢ita tlak od 995 mbar, otklon na papiru
pisaca se postavi na podjelak skale od 99,5. Za vrijednost tlaka iznad 1000 mbar, otklon na papiru
pisaca postavi se na podiok skale od 100 (potpuni otklon).

Prikljucite mjerni plin (brzina protoka = 100 mL/min) i odaberite mjernu metodu "B".

Pisac¢ zatim treba spojiti na jedan od logaritamskih izlaza (log Ix ili log 10x).

Mjerenje metodom A sa suhim plinom

Ovom metodom moguce je odrediti propusnost plinova i koeficijent permeacije. Ako se mjerenje
provodi na monofilmovima moguce je odrediti i koeficijent difuzije i topljivosti plina u
polimernom filmu. Nakon provedenog postupka pripreme (v. Priprema za mjerenje), odabere se
radna metoda "A", a prekida¢ se prebaci na polozaj "Dauer". Na ovaj nacin evakuira se
permeacijska ¢elija iznad i ispod uzorka, tako da se prisutni otopljeni zrak u uzorku ukloni.
Vrijeme evakuacije ovisi o koeficijentu difuzije mjernog plina i doti¢noga polimernog materijala,
te se utvrduje eksperimentalnim putem. Vrijeme evakuacije, do 60 minuta, moguce je regulirati na
instrumentu.

Mjerenje metodom B sa suhim plinom

Ovom metodom se preporucuje izvodenje mjerenja ako je time-lag vrijednost, ti, (tj. vrijeme
potrebno da plin difundira kroz polimer) vrlo mala. Nakon provedenog postupka pripreme (v.
Priprema za mjerenje) i vremena evakuacije od 10 — 15 minuta, prekidac¢ se prebaci na polozaj
"UHR" i odabere se radna metoda "B". U navedenom vremenu evakuira se volumen ispod uzorka,
a prostor iznad uzorka ispuni se mjernim plinom. Postoji moguénost da se tijekom vremena
evakuacije ne ukloni sav otopljeni zrak u uzorku. U ovom slucaju prvi dio krivulje, na papiru
pisaca, nije pravac, te se za odredivanje nagiba uzima samo ravni dio krivulje.

Mjerenje metodom C s vlaznim plinom

Mjerenje metodom C moZe se provesti s vlaznim plinom, a vlazenje plina provodi se u
permeacijskoj ¢eliji preko diska od vlaknastog filtra u¢vrs¢enog u gornjem dijelu ¢elije i prethodno
navlazenim u sumpornoj kiselini ili otopini zasiene soli odgovarajuce ravnotezne vlaznosti.
Budu¢i da se vlazenje mjernog plina provodi u temperiranoj permeacijskoj celiji, mjerenje je
moguce provesti pri svim temperaturama. Podatci ravnotezne vlaznosti za sumpornu kiselinu i
otopine zasi¢enih soli predoceni su tablicno (v. DODATAK). Otopine zasicenih soli mogu se
upotrijebiti samo onda ako se mjerenje provodi pri temperaturi pri kojoj je otopina soli zasicena.
Nakon provedenog postupka pripreme (v. Priprema za mjerenje), potrebno je ponovno otvoriti
permeacijsku celiju da bi se smjestio navlazeni filter.

Koristi se samo filter kojeg je proizvoda¢ opreme isporuio zajedno s instrumentom. Filter,
navlazen samo s 1 mL otopine, postavlja se u plasti¢ni bazen u gornjem dijelu permeacijske celije,
prekriven s perforiranim i uévrséenim diskom.

Nakon toga postavi se gornji dio permeacijske ¢elije i pri¢vrsti na uobicajeni nacin. Odabere se
metoda "C", pritiskom na dugme, i kratko se pritisne dugme "Start". Mjerni volumen se evakuira
10 sekundi ispod uzorka, a u prostor iznad uzorka pusta se mjerni plin u trajanju od 2 minute, a
nakon toga se plin zatvori. Kratko vrijeme evakuacije potrebno je da bi se sprijecilo isuSivanje ve¢
kondicioniranog uzorka, dok kratko vrijeme izlaganja plinu uklanja zrak iz prostora iznad uzorka
pri ¢emu ne dolazi do znacajnijeg isuSivanja navlazenog filtera (brzina protoka plina treba biti 200
mL/min.

577 PRORACUN
Odredivanje nagiba pravca
Nagib pravca, At / An = N, izrazava se u sekundama po podjelku skale.

NAPOMENA: Ako je izlaz na pisacu postavljen na "log x 10" tada je izraz 4n (olitan
na grafu) potrebno podijeliti sa 10.
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Izracunavanje propusnosti kod metode A:

Vv 17761010
= 1
9="17 [1‘:;N]_(tL) €Y

gdje je:

g — propusnost plina, pri STP 1013 mbar i 273 K (mL/cm? d bar)

V' — mjerni volumen gornjeg dijela mjerne celije = 0,5 (mL)

A —mjerna povrsina = 78,5 (cm?)

T — sobna temperatura (K); NAPOMENA: Ne temperatura mjerenjal

At/An = N — nagib pravca (s/podjelku skale)

t;, — time-lag (s), odnosno vrijeme potrebno da plin difundira kroz polimer na poc¢etku mjerenja
(Slika 2.)

De — dekade ispisane pisac¢em od 0 do punog otklona

Uvrstenjem poznatih veli¢ina za 4 i De u (1) slijedi izraz:

9,98-108-v
"~ T(29N-t;) 2)

Ukoliko su mjerenja provedena na monofilmu, mogude je izracunati koeficijent permeacije (P),
difuzije (D) i topljivosti (S) plina kroz polimerni materijal

P=116-10"-q-X [->=| (3)

cm s bar,

_ X% [em3]

b= 6t | s (4)

s |

69410 %qt, [ m

X | cm® bar

S

|
gdje je:
X — debljina polimera (m)

Izracunavanje propusnosti kod metode B:
Propusnost se ra¢una prema izrazu (1) i (2) zanemarujuci time-lag (t.) vrijednost.

3,41-107-v

Q =¥ (4)

Izracunavanje propusnosti kod metode C:
Izracunavanje propusnosti plina provodi se kao i kod metode B i preko izraza (6).

Vrijeme mjerenja

Vrijeme mjerenja ovisi o propusnosti uzorka. Preko izraza (6) moguce je izracunati odnos izmedu
vremena mjerenja At¢, promjenu otklona na pisacu An i propusnosti plina.

3,41-107-V-An
At = 202 s] (7)
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5.7.8.

Ako se umjesto sekunde (kao u izrazu (7)) uvrste sati, za uvjete mjerenja: temperatura = 293 K
(20 °C); mjerni volumen = 0,5 mL; izraz (7) poprima sljedeci oblik:

At = 0,16-An [h] (8)
T-q
Na Slici 3. prikazan je odnos izmedu vremena mjerenja i propusnosti plina za An =10, 50 i 100
podjelaka skale za logaritamski izlaz na pisacu, "log x 1". Iz navedenog grafickog prikaza moze
se uociti da kod mjernog ambalaznog materijala vrlo niske propusnosti, dovoljne ¢e biti vrlo male
vrijednosti za » pri ¢emu se ipak postize dovoljno kratko vrijeme mjerenja. Mjerenje se takoder
moze i ubrzati ako se izlaz na pisacu postavi na "log x 10" ¢ime se povecava nagib pravca za 10

puta.

Slika 2. Ekstrapolacija vremena prilagodavanja (7.)

1000
Av =100
= 100
E
S,
~ 0 ~
iﬂ Av =10 \
:: 1
- \
0.1 \

1 10 100 1000 10000

Propusnost plina (mL/m? d bar)

Slika 3. Odnos izmedu vremena mjerenja i propusnosti plina za
razliite vrijednosti An

PRIKAZ REZULTATA
Rezultate prikazite tablicno (Tablica 1.) i graficki prikazite promjene P, D i S parametara

ovisnosti o temperaturi i plinu.

u
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Tablica 1. Podatci mjerenja propusnosti plinova kroz polimerni materijal
koriStenjem A metode

t i N q s P D
(°C) (s) | (s/skala) | (mL/cm®>dbar) | (mL/cm?bar) | (mL/cmsbar) | (cm?/s)

10
20
30
40
50
60
10
20
30
40
50
60

Plin

CO2

LITERATURA

1. Brugger Manual (1993) Gas Permeability Testing Manual, Brugger Feinmechanik GmbH.
Registergericht Miinchen Germany HRB 77020.

2. Brugger Manual (2008) Gas Permeability Testing Manual, Brugger Feinmechanik GmbH,
Miinchen,  Germany, https://www.brugger-feinmechanik.com/en/products/permeation-
testers/gdp-c-gas-permeability-tester/ (pristupljeno 27. 01. 2022.).

3. Becker K (1982) Methode zur automatischen Bestimmung der Gasdurchléssigkeit von
Kunststoffolien und  beschichteten Papieren.  Verpackungs-Rundschau, Techn.-
Wissensch.Beilage, 4, str. 21/25.

DODATAK

Tablica 2. Odnos ravnotezne vlage i koncentracije sumporne Kiseline

Ravnotezna Koncentracija (% w/v H2SO4)

vlaga (%) 0 °C 20 °C 40 °C 60 °C
90 17,5 17,6 17.8 18,0
85 22,5 22,8 23.1 235
380 26,4 26,5 27,0 27.8
75 29,9 30,0 30,2 31,0
70 32,9 33,1 33,5 34,0
65 35,6 35,8 36,0 37,0
60 38,0 383 38,8 39,8
55 40,3 40,4 412 42,1
50 42,8 43,0 43,8 443
45 45,0 453 46,2 47,0
40 475 48,0 48,5 495
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Tablica 3. Odnos ravnoteZne vlage, molekulske koncentracije i
gustoée sumporne kiseline kod 20 °C

Ravnotezna Molekulska Gustoca
vlaga (%) koncentracija (g/mL)
90 4,2 1,127
85 5.5 1,165
80 6.5 1,194
75 7,5 1,220
70 8.4 1,244
65 9.3 1,268
60 10,1 1,290
55 11,0 1,312
50 11,6 1,333
45 12,6 1,355
40 13,5 1,378

Tablica 4. Vrijednosti ravnoteZne vlage postignute primjenom
zasi¢enih otopina soli

Soli RavnoteZzna vlaga %
20 °C 25°C 30 °C 35°C 40 °C
K2S0O4 97,5 97,2 97,0 96.7 96,0
ZnS04 x 7 H20 90,0 88.3 86.5 85,5 84.8
KCI 86,0 85,2 84,2 83.6 82.8
NaCl 76,0 75.8 75,6 75.1 74.8
NaNOs 75,0 74,0 72,8 71,8 70,3
NaNO2 66,0 64,7 63.5 62,0 61,3
NazCr207 x 2H20 52,0 52,7 53,2 53.8 54,0
NaBr x 2H>0 58,0 56,7 55,6 54,0 52,8
MgClz x 6H20 33,8 33.3 32,9 32,2 32,0

NAPOMENA: Novi model GDP aparata (Slika 4.) omogucuje ocitavanje parametara
permeacije plina putem racunalnog programa.

{‘riﬂil; ﬂ7

[\_

« =
. .
. .

—

Slika 4. GDP-C aparat za odredivanje propusnosti
ambalaznog materijala na plinove (Brugger Manual, 2008)
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5.8 Otpornosti materijala na masnoée

58.1 SAZETAK
Metodom se odreduje proboj odabrane obojene masne komponente kroz analizirani materijal
polozen na bijelu podlogu.

5.8.2 ZNACAJIPRIMJENA
Papir i fleksibilni polimerni materijali, otporni na propusnost na masnoce, najcesce se
upotrebljavaju za pakiranje proizvoda s povecanim udjelom masti i ulja, da bi se sprijecila
migracija masnoca iz upakiranog sadrzaja kroz ambalazni materijal. Na ovaj nacin se sprjecava
promjena kvalitete upakiranog proizvoda i ujedno izbjegavaju nezeljene vizualne pojave masnih
mrlja na ambalaznom materijalu.

5.8.3 UZORCI
Uzorci ambalaznog materijala (papir, karton ili polimerni materijal) dimenzija 150 x 200 mm.

5.8.4. PRIBOR
Sablona 150 x 200 mm
Skalpel
Filter papir
Kist

5.8.5 KEMIKALIJE
2-etoksietanol ("Cellosolve") C,HsOCH,CH,OH
Rodamin B C28H31C1N203
Mast palminih kostica

5.8.6 OTOPINE
Otopina rodamina (0,5 %) u etan-diol-monoetil eteru

587 POSTUPAK
Izrezati uzorke dimenzija 150 x 200 mm. Uzorak pri¢vrstiti samoljepljivom trakom na bijeli papir
(npr. filter-papir) na ravnoj podlozi. Uzorak premazati obojenom masti palminih kostica
vi$estrukim nanosom i ostaviti stajati pet minuta. Uzorak ukloniti s papirne podloge i analizirati
promjene na papirnoj podlozi.

5.8.8 PRIKAZ REZULTATA
IzvjeSc¢e mora sadrzavati sljedece podatke:
Pojedinacne i srednje vrijednosti prebrojavanja tockastih o3teé¢enja na 300 cm? (150 x 200 mm).
Opis neobi¢nih ostecenja (poput kidanja materijala). Navedite debljinu, gramaturu i strukturu
uzorka (ako su poznati, Tablica 1.).

Tablica 1. Rezultati mjerenja uzorka ambalaZznog materijala

Debljina | Gramatura T 2
Br. (mm) (g/m?) Struktura uzorka OStecenja na 300 cm
X G, uzorka
1
2
3
4
5
LITERATURA

1. DIN 53116:2003, Testing of paper-Determination of grease permeability.
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5.9 Stupanj bubrenja polimernih materijala

59.1 SAZETAK
Proces koji prethodi otapanju makromolekula je bubrenje koje moze biti ograni¢eno, pri ¢emu
nastaje gel, tj. ¢vrsta makromolekulska struktura unutar koje su jednoliko raspodijeljene molekule
otapala. Stupanj bubrenja moZze se odrediti gravimetrijski i volumetrijski. Volumetrijsko
odredivanje sastoji se u mjerenju vremenske promjene volumena otapala koje je u kontaktu sa
¢vrstim polimerom.

59.2 ZNACAJIPRIMJENA
Kako osnovu strukture polimernih materijala ¢ine makromolekule od velikog je znacaja analiza
ponasanja makromolekula u odgovaraju¢em otapalu. Procesom neograni¢enog bubrenja Cvrsti
polimer postupno prelazi u polimernu otopinu. Buduéi da molekule otapala postupno prodiru u
strukturu ¢vrstog polimera, bubrenje treba promatrati kao vremenski proces (Slika 1.), tj. treba
pratiti kinetiku bubrenja pri stalnoj temperaturi (temperatura znatno utjece na proces bubrenja).
1z toka krivulja na Slici 1. moze se zakljuciti je li rije¢ o neogranicenom bubrenju (otapanju) ili
ograni¢enom, pri ¢emu polimer moZe bubriti brzo ili sporo.
Odredivanjem stupnja bubrenja polimernih materijala namijenjenih pakiranju prehrambenih
proizvoda mogu se predvidjeti posljedice koje su rezultat interakcije polimera u kontaktu s
prehrambenim proizvodom, ¢ime ne samo da dolazi do promjene kvalitete ambalaze ve¢ i do
promjene kvalitete i organoleptickih svojstava upakiranog sadrzaja. Nadalje, proces migracije u
slucaju nabubrenog polimera je znatno olaksan.

— >t

Slika 1. Bubrenje polimera: 1 — brzo bubrenje; 2 — sporo bubrenje; 3 — neograni¢eno
bubrenje (otapanje) (Pintari¢, 1985)

59.3 UZORCI
Poli(vinil-klorid), u obliku granula ili plo¢ica

594 KEMIKALIJE

Tetrahidrofuran CeHs0
Aceton CH;COCH;3;
Etanol (96%) C,HsOH
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5.9.5

5.9.6

5.9.7

APARATURA

Il 2

Slika 2. Uredaj za volumetrijsko odredivanje stupnja bubrenja

1 — spremnik za suhu tvar; 2 — spremnik za otapalo; 3 — graduirana mjerna cijev; 4 — stakleni

Siljci (ili ugradena sinter-plocica) koji sprje¢avaju upadanje polimera u cijev (3)

POSTUPAK

Pokus se izvodi u uredaju prikazanom na Slici 2. Uredaj se napuni otapalom, okomito se uévrsti

na stalak i o€ita se razina otapala u graduiranoj cijevi (3).

Uredaj se postavi u vodoravni poloZaj, a u spremnik za suhu tvar (1) stavi se odvagnuta koli¢ina

suhog polimera.

Zatim se uredaj ukosi tako da otapalo potpuno prekrije suhi uzorak. Nakon odredenih vremenskih
intervala ocCitava se smanjenje volumena otapala ponovljenim stavljanjem uredaja u okomiti

polozaj.

NAPOMENA:

Stupanj bubrenja moze se odredivati samo za polimer koji ogranic¢eno bubri, jer u

protivnom dolazi do otapanja i smanjuje se prvobitna masa polimernog uzorka.

Uzorak za analizu treba biti komadni (granula), da ne bi doslo do upadanja komadiéa

uzoraka u graduiranu cijev za mjerenje volumena.

Treba pricekati izvjesno vrijeme pri oitavanju svakog volumena kako bi se otapalo

iz spremnika moglo potpuno iscijediti.

PRORACUN

Iz dobivenih podataka mjerenja racuna se stupanj bubrenja () kao koli¢ina otapala upijenog na

1 g suhe tvari za svako vrijeme ¢ prema izrazu:

_ Vo_Vt

a; - (1)
gdje je:
a; — stupanj bubrenja (cm?/g)
V, — pocetni volumen otapala (cm?)
V,— volumen otapala u vremenu ¢ (cm?)
m — masa suhog polimernog uzorka (g)

Stupanj bubrenja mijenja se vremenom prema izrazu:

da _

S =A (e — a;) (2)

gdje je:

a— stupanj bubrenja, koli¢ina otapala koju upije ¢vrsti polimer jedini¢ne mase (cm?/g)
A — konstanta ovisna o prirodi polimera (1/s)

t —vrijeme (s)

a; — stupanj bubrenja u vremenu ¢ (cm®/g)

a»— maksimalni (ravnoteZni) stupanj bubrenja (cm®/g)
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Podatci (i f) prikazu se graficki (Slike 3. i4.). Grafickim prikazom podataka mjerenja, u skladu
s izrazom (2), moguce je odrediti parametre 4 i o, promatranog sustava (Slika 4.). Parametar 4
predstavlja konstantu brzine bubrenja i odredi se iz nagiba pravca, dok odsjecak na ordinati
predstavlja vrijednost A ., odakle se racuna ...

5.9.8 PRIKAZ REZULTATA
Podatke mjerenja obradite racunski (izraz (1. i 2.)) i prikazite u Tablici 1.

Tablica 1. Podatci mjerenja svojstva bubrenja polimernog materijala

Uzorak:
Masa suhog polimernog Pocetni volumen
uzorka (g): otapala (cm?):
Rezultati mjerenja
t (min) Vi (em®) o (cm3/g) Aa: Aay/At
A (1/min) =
A awo=
aw (%) =

Kinetika bubrenja, promjena stupnja bubrenja s vremenom (dc/df), pri konstantnoj temperaturi,
prikazu se graficki (Slika 3.). 1z grafickog prikaza na Slici 4. odrede se parametri 4 i ot

o 4

¥

Vrijeme /[t

Slika 3. Promjena bubrenja polimera u vremenu
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do
df

[#4
Slika 4. Graficko odredivanje konstanti 4 i a.,

LITERATURA:

1. Pintari¢ B. (1985) Bubrenje polimernih materijala, Polimeri, 6 (7/8) 208.
2. Andreis M. (1981) Bubrenje umreZzenih polimera, Polimeri, 2 (4) 221.
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5.10. Transparentnost ambalaznih materijala

5.10.1 SAZETAK

Ultraljubicasto vidljiva (UV/VIS) spektrofotometrija je metoda koja se zasniva na svojstvu
molekula da apsorbiraju elektromagnetsko zracenje u ultraljubic¢astom i vidljivom dijelu spektra.
Omogucuje odredivanje transparentnosti ambalaznih materijala. Za mjerenje se Kkoristi
spektrofotometar koji mjeri promjene u refleksiji, transmisiji ili zracenju, u intervalima, duz valnih
duljina vidljivog dijela spektra. Kao rezultat mjerenja dobiva se spektrofotometrijska krivulja. Za
karakterizaciju ambalaznih materijala promatraju se spektri pri valnim duljinama od 200 do 800
nm, te usporeduje cijeli spektar, dok se za izraCun stupnja transparentnosti koristi vrijednost pri
600 nm. Rad spektrofotometra bazira se na rastavljanju bijelog svjetla na pojedinacne valne duljine
(ili intervale valnih duljina) pomocu monokromatora (prizma ili opticka reSetka). Analizirani
uzorak se osvjetljava, a reflektirano svjetlo dolazi do fotocelije koje ga pretvara u elektri¢ne
impulse. Impulsi se dalje preracunavaju tako da se ocita faktor refleksije ili transmisije, pri
odredenoj valnoj duljini.

5.10.2 ZADATAK

Odrediti apsorpcijske spektre uzorcima razli¢itih ambalaznih materijala te izraCunati stupanj
transparentnosti pri 600 nm.

5.10.3 UZORCI

Papir 40 x 40 mm
Papir s tisokm u boji 40 x 40 mm
Polietilen niske gusto¢e (PE-LD) 40 x 40 mm
Polietilen visoke gustoce (PE-HD) 40 x 40 mm
Polipropilen (PP) 40 x 40 mm
Metalizirani polipropilen (PPpe) 40 x 40 mm
Kitozanski film 40 x 40 mm
Kitozanski film sa dodatkom polifenola 40 x 40 mm

5.10.4 PRIBOR
UV-VIS spektrofotometar
Skare za rezanje uzorka
Ravnalo
Mikrometar

5.10.5 POSTUPAK
Izrezite uzorke filma dimenzija 40 x 40 mm. Mikrometrom izmjerite debljinu uzorka te vrijednosti
upisite u Tablicu 1. Transparentnost materijala odredite spektrofotometrijski. Apsorpcijske spektre
snimite pri temperaturi od 25 + 1 °C na UV/VIS spektrofotometru (Slika 1.).

Rad sa spektrofotometrom (Perkin Elmer Lambda 25):

1. Ukljugite spektrofotometar i na racunalu pokrenite program (PerkinElmer Applications Lambda
25). Podesite uvjete mjerenja: pocetnu (200 nm), konac¢nu valnu duljinu (800 nm) i brzinu
skeniranja od 480 n/ms.

2. Uzorak ambalaznog materijala stavite u prostor za kivetu i zatvorite mjerni prostor.

3. Zapo¢nite mjerenje. Mjerenje se ponavlja do ustaljenja vrijednosti valne duljine, odnosno sve
dok opazene spektralne promjene nisu zanemarivo male. (Za primjer izgleda spektra v.
DODATAK, Slika 2.).

4. Ocitajte vrijednost pri 600 nm i zapisite je u Tablicu 1. [zraCunajte transparentnost uzorka prema
izrazu (1), a dobivene vrijednosti upiSite u Tablicu 1.

5. Za svaki pojedini uzorak mjerenje treba ponoviti 4 puta.

NAPOMENA: Tijekom rukovanja uzorcima treba koristiti zastitne rukavice.
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s W‘_mwﬁ

Slika 1. UV/VIS spektrofotometar, model: Perkin Elmer Lambda 25
(Anonimous 2000)

5.10.6 PRORACUN
Transparentnost uzorka izracuna se prema sljedecem izrazu:

Abs 600
r=—— O

gdje je:

T — transparentnost

Abs 600 — apsorbanca pri 600 nm
X — prosje¢na debljina uzorka (mm)

5.10.7 PRIKAZ REZULTATA
Rezultate prikazite tabli¢no (Tablica 1.).

Tablica 1. Rezultati mjerenja transparentnosti uzoraka

Ambalazni Broj Ap§orbanca Debljina uzorka Transparentnost
uzorak mjerenja Lo 600 nm (mm)
Jereny Abs 600 X T
1
Kitozanski 2
film 3
4
x
. . 1
Kitozanski
2
film s 3
dodatkom
. 4
polifenola —
X
LITERATURA
1. Mihoci, M. (2015) Spektrofotometrijsko odredivanje boje, Osvrti, Kemija u Industriji, 64 (11
—12) 681 — 694.

2. Bao, S., Xu, S., Wang, Z. (2009). Antioxidant activity and properties of gelatin films
incorporated with tea polyphenol-loaded chitosan nanoparticles. Journal of the Science of
Food and Agriculture, 89(15), 2692-2700. doi:10.1002/jsfa.3775.

3. Anonimus (2000) Priruénik za rad spektrofotometrom, Lambda 25, 35, 45 User’s Guide,
PerkinElmer, UK.
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DODATAK
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Slika 2. Primjer snimljenog spektra (% transmisije, T) kod razli¢itih uzoraka polimernih
filmova (vlastito mjerenje)
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5.11.  Organolepticka ocjena prijenosa mirisa iz ambalaZnog materijala

5.11.1 SAZETAK
Razina svojstvenog mirisa jednoslojnih (monofilmovi) i viSeslojnih (laminati) fleksibilnih
ambalaznih materijala procjenjuje se iz intenziteta mirisa koji se razvija nakon hermetickog
zatvaranja ambalaze. Moguc¢a kontaminacija upakiranih proizvoda rezultat je prijenosa mirisa iz
navedenih ambalaznih materijala i njihova utjecaja na okus, miris (ili oboje) analiziranog medija
(npr. voéni sok ili drugi mediji pogodni za prijenos mirisa). Test se provodi samo jednom i stoga
odredivanje roka valjanosti nije ukljuc¢eno.
Metodom su opisani postupci pripreme uzoraka i dvije metode evaluacije: a) Metoda bodovanja
koja omogucuje usporedbu dvaju ili vise uzoraka ambalaznih materijala; b) Metoda rangiranja
koja omogucuje usporedbu uzoraka istog sastava. Priprema uzoraka je dosljedna bez obzira na
koristenu metodu evaluacije. Ovom metodom testiranja nije obuhvacéena zdravstvena ispravnost
materijala koji dolaze u direktan kontakt s hranom i odgovornost je svakog korisnika da se prije
uporabe materijala utvrdi njegova primjenjivost u skladu sa zakonskim ograni¢enjima.
U ovoj vjezbi koristi se modificirana Metoda bodovanja za odredivanje prisutnosti stranih mirisa
u jednoslojnim i viSeslojnim materijalima (koekstrudiranim ili laminiranim) za pakiranje hrane
indirektnim (zra¢nim) kontaktom.

5.11.2 ZADATAK
Odrediti miris kod jednoslojnih i viseslojnih ambalaznih materijala.

5.11.3 UZORCI
Uzorci jednoslojne ili viSeslojne ambalaze dimenzija 210 x 295 mm.

5.11.4 PRIBOR
Uredaj za zataljivanje laminata (varilica)
Termostatska komora s regulacijom temperature
Ravnalo
Reza¢ (skalpel)
Skare

5.11.5 POSTUPAK
Sva testiranja provode se na mjestu bez prisutnosti bilo kakvih mirisa, u uvjetima kontrolirane
temperature. Ne smiju se Kkoristiti prostori u kojima se provode kemijski eksperimenti.
Laboratorijsko osoblje i ocjenjivaci trebaju poduzeti prethodne mjere opreza da bi se eliminirali
strani mirisi kao $to su proizvodi za osobnu njegu, prehrambeni proizvodi, dim i sl.
Uzorak jednoslojnog ili viSeslojnog materijala odmotati direktno iz role pri ¢emu je potrebno
ukloniti najmanje desetak vanjskih slojeva filma. Od ambalaznog materijala, kojem se odreduju
prisutnost mirisa potrebno je izrezati uzorke veli¢ine 210 x 295 mm. Ako se uzorak ne priprema
odmah za analizu, treba ga dodatno zastiti u nekoristenu aluminijsku foliju. Nakon uzorkovanja
izbjegavajte kontakt uzoraka sa svime $to bi moglo rezultirati prijenosom mirisa (flomaster,
ljepljive trake i naljepnice).
Krajeve uzorka ambalaznog materijala treba zataliti u oblik tetraedra (Slika 1.).
Za svaki tip materijala napravite po 4 paralele.
U termostatsku komoru, zagrijanu na 60 °C, stavite oblikovani uzorak tetraedra. Nakon najmanje
45 minuta, a najvise 60 minuta uzorak je potrebno izvaditi iz komore i ostaviti da odstoji 20 minuta
na sobnoj temperaturi prije ocjenjivanja. Jedan uzorak materijala sluzi kao kontrolni uzorak. Tako
pripremljene uzorke ocjenjuje panel od najmanje 5 osoba, prema kvantitativnom opisu
predo¢enom u Tablici 1.
Ocjenjivanje uzoraka provodi se uzduznim otvaranjem uzorka skalpelom i analizom mirisa uzorka
njuhom. Izmedu svakog uzorka potreban je odmor u trajanju od 10 do 15 s. Prvo se ocjenjuje
kontrolni (K) uzorak. Ocjena intenziteta ili rangiranja uzoraka donosi se pri prvom testiranju
njusenjem. Rezultati se unose u Tablice 1. —2.
Uzorci se ocjenjuju opisno, navodeci odsutnost mirisa do opisa neugodnog mirisa (v. DODATAK,
Tablica 3.).
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Prihvacanje ili odbacivanje uzorka odreduje se usporedbom ocjene bodovanja s reprezentativnim
uzorcima za koje se zna da su prihvatljivi za odredene krajnje namjene. Dopusteno odstupanje od
takvog standarda procjenjuje se iz varijance ocjena reprezentativnih filmova, a prema prethodno
provedenim mjerenjima o prihvatljivosti tog tipa uzoraka materijala namijenjenog za odredenu
skupinu namirnica.

Slika 1. Postupci oblikovanja vreéice za analizu
Izrezani uzorak filma (a) preklopljeni bo¢no zataljeni film (b) zataljena dva vara: gornji i bo¢ni
(c); zataljena tri vara: gornji, bo¢ni i donji var (d); oblikovani tetraedar (e); uzduzno otvaranje
uzorka rezacem (f)

5.11.6 PRIKAZ REZULTATA
Rezultate prikazite tabli¢no (Tablica 1. i Tablica 2.).
Organolepticko ocjenjivanje intenziteta mirisa izrazite brojcano (Tablica 1.):
Svaki ¢lan panela unosi brojeve u Tablicu 1.

Tablica 1. Ocjenjivanje intenziteta mirisa na uzorcima ambalaZe

Bodovi Intenzitet mirisa
0 NEMA MIRISA
1 NEZNATAN MIRIS
2 UMIJEREN MIRIS
3 JAK MIRIS
Ocjene intenziteta mirisa na kontrolnom (K) i testnim uzorcima (A — D)
K A B C D
Dodijeljeni
bodovi
Opis mirisa*

* Odrediti po moguénosti: a) vrstu mirisa (otapalo, ljepilo, spaljeno); b) miris (ugodan ili neugodan); c)
postojanost mirisa (postojan ili nestaje). Primjeri opisa mirisa predoceni su u Tablici 3. (v. DODATAK)
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Organizator ocjenjivanja ra¢una ukupnu i srednju vrijednost za pojedini uzorak. Bodovi svih
ocjenjivaca za svaki uzorak iz Tablice 1. unose se u Tablicu 2. Na temelju svih podataka donosi
se ukupna ocjena o prihvatljivosti ambalaze za pakiranje hrane.

Tablica 2. Rezultati ocjenjivanja mirisa ambalaznog materijala

Bodovi Intenzitet mirisa

0 NEMA MIRISA

1 NEZNATAN MIRIS

2 UMIJEREN MIRIS

3 JAK MIRIS
Ukupna

Ocjenjivaci (P1 — P5) FPS Srednja Opis mirisa
vrijednost vrijednost
gzz‘l’;kc'a f opis) PI| P2 | P3| P4|P5

K = kontrolni

Ocjena izvedbe filma (Film Performance Score - FPS), n—FPS je jednostavan izracun koji
omogucuje usporedbu jednog uzorka filma s drugim, sve dok se ista serija testova provodi na
svakom uzorku filma. FPS se izratunava zbrajanjem prosje¢ne ocjene za svaki od testova u seriji.
FPS se moze koristiti za ocjenjivanje prihvatljivosti uzorka usporedujuc¢i ga s onim mirisom
prisutnim kod poznatog materijala ocijenjenog kao prihvatljivog. Tijekom ocjenjivanja, uzorku se
daje ocjena intenziteta mirisa za svako ispitivanje. Osim ukupne ocjene izvedbe uzorka filma
(FPS), izrauna se i srednja vrijednost intenziteta mirisa za svaki uzorak kojeg je ocijenio
pojedinacni ocjenjivac.

NAPOMENA: Izracun FPS-a moze se koristiti samo za usporedbu uzoraka za koje je
provedena ista serija testova.

Prihvacanje ili odbacivanje uzorka utvrduje se usporedivanjem njegove FPS vrijednosti ili
rangiranja s onim vrijednostima reprezentativnih filmova za koje se zna da su prihvatljivi za
odredene krajnje namjene.

Dopusteno odstupanje od takvog standarda procjenjuje se iz varijance ocjena za reprezentativne
filmove.

Napomena: U jednom panel-ocjenjivanju moguce je istovremeno testirati do pet
uzoraka ambalaznog filma (ukljuéujuéi kontrolni). Testiranje viSe od pet uzoraka u
jednom panel-ocjenjivanju moze uzrokovati umor kod ocjenjivaca i u konacnici
negativno utjecati na rezultate.

LITERATURA
1. ASTM E1870 — 11, Standard Test Method for Odor and Taste Transfer from Polymeric
Packaging Film.
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DODATAK
Tablica 3. Opis moguéih izvora neugodnih mirisa (i/ili okusa)
u ambalaZnim materijalima
Izvor | Opis
Aluminijske limenke:
Ulje za podmazivanje masnjikav, miris mazivog ulja, miris garaze

drvenasti, miris na zeleno (travkast), aldehidni, nonenal-
miris (krastavci, korijander), uljni (masnjikav)

Otapala miris mezitil oksida (miris ma¢jeg urina), miris otapala
Procesna toplina miris dima, miris paljevine

miris oksidiranog ulja, miris vostane svijece,
formaldehidni, fenolni

Produkti razgradnje ulja

Fenolni premazi

Akrilni slatkasti, uljni (masnjikav)

Emajl, uljne smole miris oksidiranog ulja, miris boje
Karton/presana pulpa:

Uskladisteni karton sulfidni, miris kupusnjaca, fenolni, formaldehidni

Prirodni procesni zagadivaci beta-jonon (ljubicice, mrkve)

Premazi formaldehidni, miris vo$tane svijece

Ljepila uljni (masnjikav), kiseli, miris na zeleno (travkast)

Tinte fenolni, miris otapala

miris otapala, vo¢ni, miris metiletilketona, miris etilacetata,
miris acetona

pljesniv, zemljani, miris 2-metil-soborneola, riblji i misji
(amini), miris masnih kiselina

Tiskarska otapala

Mikrobni kontaminanti

Biljna vlakna miris butilpropiltiazola
Plastika — rezidualni monomeri, oligomeri, itd.:

Polictileni niske i visoke miris vostane svijece, miris voska za svijece, miris dima,
gustoce slatkasti
Polipropilen kiselkasti, pljesniv, uljni (masnjikav), miris znoja
PVC miris obloga za bazen

L miris plastike, slatkasti, miris otapala, miris stirena, miris
Polistiren .

etilbenzena

o slatkasti, butterscotch miris, miris plastike, miris otapala,

Akrilati L . .
miris butil akrilata
PET miris acetaldehida, kiseli, miris zelene jabuke
Plastika — aditivi:

Plastifikatori kiseli, miris plastike, oksidirani, uljni (masnjikav)
Antioksidansi fenolni, miris kamfora, kiseli
Sredstva protiv magljenja miris na zeleno (travkast), kiseli, uljni (masnjikav)
Boje miris krede, miris otapala, miris papira
Toplinski stabilizatori kiseli, uljni (masnjikav), slatkasti, miris gume
Maziva sapunasti, uljni (masnjikav), miris aldehida
Praskasta boja (Toner) uljni (masnjikav), kiseli, pljesnivi

Primjer bodovanja (bodovanje koje je provelo 5 ocjenjivaca)

Kontrolni uzorak mora posti¢i ukupnu ocjenu manju od 2,0. U slucaju visih vrijednosti potrebno
je pripremiti novi kontrolni uzorak.

Testni uzorak mora posti¢i ukupnu ocjenu manju od 8,0 (v. DODATAK, Tablica 4.)
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Tablica 4. Primjer ocjenjivanja mirisa u ambalaZnim materijalima

Bodovi Intenzitet mirisa
0 NEMA MIRISA
1 NEZNATAN MIRIS
2 UMIJEREN MIRIS
3 JAK MIRIS
Ukupna Srednia
Ocjenjivati (P1 - P5) FPS ecn Opis mirisa
.. vrijednost
vrijednost
Uzorei ~ Pl| P2 |P3|P4|P5
(oznaka i opis)
K = kontrolni ol o |of1]o 1 1 miris krede
kiselkasti,
A=PA/PE 1 2 1 3 1 8 1,6 pljesniv, miris
otapala
uljni, zemljani
B=PP 3 3 3 3 3 15 3 slatkasti, miris
gume
C =PET/AI/PE ol 1 |2]1]o0 4 0.8 voent.
pljesnivi
D =PP/PE 1 1 1 2 1 6 1,2 uljni, zemljani
ZAKLJUCCI:

Kontrolni uzorak (K), ima ukupan FPS od 1,0 §to ukazuje na prihvatljivost uzorka. Uzorci A i B
dobili su ukupan FPS od 8 i 15 i stoga nisu prihvatljivi. Ostali uzorci C, D dobili su ukupne FPS
bodove ispod 8,0 te su prihvatljivi.
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6. JESTIVA AMBALAZA

6.1 Izrada jestivih filmova

6.1.1 SAZETAK

Jestivi filmovi, kao ambalazni materijal, koriste se u prehrambenoj industriji da bi se ocuvala
nutritivna i organelopticka svojstva proizvoda. Buduci da su jestivi, za njihovu pripremu koriste
se iskljucivo oni sastojci koji se smiju konzumirati. U laboratorijskim uvjetima jestivi filmovi se
izlijevaju na plo¢e od odgovaraju¢eg materijala (staklo, nehrdajuci ¢elik, poliakrilat, itd.) ili u
Petrijeve zdjelice (staklene ili od polistirena). Ovisno o svojstvima polimera, pripremaju se otopine
to¢no odredene koncentracije (viskoznosti) da bi se postigla homogenizirana otopina koja se lako
i jednoli¢no izlijeva. Zbog losih mehanickih svojstava (krhkost), filmogenim formulacijama se
dodaju plastifikatori (omek$avala) kao npr. glicerol, sorbitol ili neki drugi. Cilj ove vjezbe je
upoznavanje studenata s na¢inom pripreme otopina za dobivanje jestivih filmova, kao i postupkom
izlijevanja i suSenja.

6.1.2 ZADATAK
Napraviti uzorke jestivog filma od pektina, karboksimetil celuloze i kitozana.

6.1.3 UZORCI
Jestivi filmovi

6.1.4 PRIBOR
Laboratorijska vaga, to¢nost na +0,0001 g
Menzura a 100 mL
Zastitne rukavice
Odmjerna tikvica, sa staklenim NB ¢epom 1000 mL
Graduirana pipeta a10 mL
Stakleni Stapi¢
Propipeta
Petrijeva zdjelica ?13,5cm
Staklena ¢asa a250 mL
Magnetska mjesalica
Magnet
Posudice za vaganje uzorka
Metalna Zlicica
Pasteur pipeta s kapaljkom a3,5mL

6.1.5 KEMIKALIJE
Destilirana voda
Ledena octena kiselina
Glicerol
Kitozan u prahu
Karboksimetil-celuloza u prahu
Pektin u prahu
Polifenoli u prahu

6.1.6 OTOPINE
Otopina octene kiseline 1 %
Prvo staviti nekoliko mL destilirane vode u odmjernu tikvicu od 1000 mL, pazljivo dodati 10 mL
ledene octene kiseline te nadopuniti destiliranom vodom do oznake.
Otopina kitozana 2 %
Otopinu kitozana pripremite otapanjem 2 g praha kitozana u staklenoj ¢asi od 250 mL, dodavanjem
100 mL 1 % vodene otopine octene kiseline, da bi se dobila 2 % otopina za formiranje filmova.

Otopina karboksimetil-celuloze 2 %
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Otopite 2 g praha karboksimetil-celuloze u staklenoj ¢asi od 250 mL, dodavanjem 100 mL
destilirane vode, da bi se pripremila 2 % otopina za formiranje filmova.

Otopina pektina 3%

Otopite 3 g praha pektina u staklenoj ¢asi od 250 mL, dodavanjem 100 mL destilirane vode, da bi
se pripremila 3 % otopina za formiranje filmova.

6.1.7 POSTUPAK
Postupak izrade svakog pojedinog filma opisan je dalje u tekstu i shematski prikazan na Slici 1.

NAPOMENA: Otopine filmova pripremaju se u staklenim ¢asama.

Priprema otopina filma:

U staklenu ¢asu s otopinom kitozana ili karboksimetil-celuloze ili pektina stavi se magnet i ¢asa
se postavi na magnetsku mijeSalicu. Otopina se mijesa 2 h pri sobnoj temperaturi (20 = 1 °C) te se
u nju dodaje 0,6 g glicerola kod priprave filma od kitozana ili filma od karboksimetil-celuloze,
odnosno 1 g glicerola kod priprave filma od pektina (udio glicerola iznosi 30 % u odnosu na udio
polimera). Nastavite mijeSati na magnetskoj mijesalici 10 minuta. Glicerol se dodaje s Pasteur
pipetom s kapaljkom.

Za pripremu filma od kitozana s dodatkom polifenola, u filmogenu otopinu, pripremljenu prema
gore navedenom opisu, dodaje se 1 g praha polifenola te se otopina mijeSa na magnetskoj
mijeSalici 20 minuta.

Izlijevanje i suSenje filmova:

Toéno odredenu koli¢inu homogenizirane otopine (23 g) izliti u staklenu Petrijevu posudu. Da bi
se dobili suhi filmovi, otapala se uklanjaju susenjem u ventiliranoj klima-komori (Memmert
HPP110, Memmert Germany) pri kontroliranim uvjetima temperature (30 °C) i relativne vlaznosti
(50 % RH) tijekom 24 h. Nakon susenja, filmovi se pazljivo odlijepe s povrsine Petrijevih zdjelica
te vizualno opisuju (boja, pojava mjehurica, pukotina i sl.). Potrebno je pripremiti po 2 uzorka od
svakog filma.

NAPOMENA: Tijekom rukovanja uzorcima treba koristiti zastitne rukavice.

Eriprema fllmogenth Dodatak plastifikatora Izlijevanje u Susenje filmova Odvajanje filmova
Otopina polimera Petrijeve posude od podloge

=

= finalni uzorci

MijeSanje/ homogenizacija

Slika 1. Shema pripreme jestivih filmova

6.1.8 PRIKAZ REZULTATA
Rezultate vizualnog opazanja filmova nakon sus$enja prikazite u Tablici 1.
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Tablica 1. Karakteristike jestivih filmova

Izgled i . . Lomljivost/ Prisutnost
Vrsta filma sveukupni Boja o .
dojam rastezljivost pora/rupica

LITERATURA
1. Han, H.J. (2014) Edible Films and Coatings, u: Innovations in Food Packaging (2" ed.),
Academic Press, ISBN 978-0-12-394601-0.

95



ANALIZA AMBALAZE I MATERIJALA ZA PAKIRANJE HRANE

6.2. Boja jestivih filmova

6.2.1 SAZETAK
Poznavanje parametara boje kod jestivih filmova od iznimne je vaznosti za kona¢no potrosacevo
prihvacanje upakiranog proizvoda. Boja jestivih filmova odreduje se kolorimetrijski. Primjena
obojenog filma ovisi o proizvodu na kojem ¢e biti primijenjen. Za karakterizaciju boje ambalaznog
materijala primjenjuje se CIE LAB trodimenzionalni prostor boja temeljen na objektivnom
vrednovanju boja, a koji je najblizi vizualnoj percepciji, i definiran je trima koordinatama: L* [za
svjetlost od crne (0) do bijele (100)], a* [od zelene (—) do crvene (+)], b* [od plave (—) do zute
(+)] boje koje medusobno zatvaraju sferi¢nu povr§inu (v. DODATAK). Odstupanja izmedu
uzoraka opisuju se pomocu izra¢una dvaju dodatnih parametra: ukupna razlika boje (4£) i indeks
bjeline (W1).
Ukupna razlika boja (kolorimetrijska razlika) (4E) definira se kao euklidska razlika izmedu
koordinata za dva polozaja boja (referentnog i usporedivanog) i izracunava se kao srednja
vrijednost razlika izmedu Ly, ap i by vrijednosti standarda (referentna vrijednost) i vrijednosti
izmjerene na uzorku (usporedivana vrijednost).
Jednostavno ocjenjivanje odstupanja boja, moZe se provesti na osnovi vrijednosti kolorimetrijske
razlike, prema sljede¢im kriterijima:

AE <0,2 razlika boja se ne vidi
AE=(0,2-1) razlika boja se primjecuje
AE =(1-3) razlika boja se vidi

AE = (3 -6) razlika boja se dobro vidi
AE>6 ocigledna odstupanja boja

Indeks bjeline (whitenes index, WI) se izracunava kao udaljenost koordinata od savrSeno bijele
boje (Y=100,a=0, 5=0).

6.2.2 ZADATAK
Izmjeriti parametre boje L*, a* i b* i izraunati ukupnu razliku obojenosti uzorcima jestivih
filmova.

6.2.3 UZORCI
Papir (kontrolni uzorak)
Kitozanski film 80 x 80 mm
Kitozanski film s dodatkom polifenola 80 x 80 mm

6.2.4 PRIBOR
Prijenosni kolorimetar
Zastitne rukavice
Skare za rezanje uzorka
Ravnalo

6.2.5 POSTUPAK
Boja se moze odrediti prijenosnim ili stolnim kolorimetrom (Slika 1.). Pripremljenim uzorcima
filma (v. Vjezbu: Izrada jestivih filmova) dimenzija 8 cm x 8 cm odreduju se parametri boje (L*,
a* i b*) prema sljedecem postupku koridtenjem kolorimetra CHROMA METER CM-700d
(Konica Minolta, Japan, vidi Slika 2.).

Priprema instrumenta (Konica Minolta Manual)

1. Ukljucivanje: Ukljuciti instrument pomakom prekidaca na poziciju uklju¢eno (ON) (Slika 2.,
oznaka 12).

2. Kalibracija s bijelom plo¢om: Pazljivo drzati instrument i staviti nastavak s bijelom plo¢om
na otvor za mjerenje uzorka (oznaka 15). Na zaslonu (oznaka 1) odabrati <White Cal>. Provjeriti
da je oznaka za spremnost (strelica ili zelena lampica) upaljena i pritisnuti tipku za mjerenje
(oznaka 6). Tijekom kalibracije na zaslonu se pojavljuju brojevi od 1/5 do 5/5. Po zavretku
kalibracije pojavljuje se oznaka <7Targer>. Ukloniti nastavak za kalibraciju.

3. Mjerenje: Uzorak materijala kojem se mjeri boja staviti na ravnu podlogu (radni stol). Pazljivo
prisloniti instrument za mjerenje na povrSinu uzorka i pritisnuti tipku za mjerenje (oznaka 6).
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Ocitati vrijednosti L*, a* i b* na zaslonu (oznaka 1), te ocitane vrijednosti zapisati u Tablicu 1.
Napraviti 8 mjerenja na razli¢itim mjestima na svakom uzorku.

4. Izra¢un: Izracunati srednje vrijednosti mjerenih parametara i vrijednosti ukupne razlike u boji
i indeksu bjeline. Rezultate upisati u Tablicu 2.

NAPOMENA: Tijekom rukovanja s uzorcima treba koristiti zastitne rukavice.
Instrumentom rukujte oprezno i pazite prilikom odlaganja na podlogu da se ne bi
ostetila ¢elija za mjerenje. Nakon upotrebe nastavak za kalibraciju treba spremiti u
priruénu kutiju.

a) b)

Slika 1. Prijenosni (a) i stolni (b) kolorimetar (preuzeto od Anonimus 1)

. LCD zaslon

. Kontrolna ploca

. AC adapter i USB prikljuc¢ak

. Dugme za mjerenje

. Oznaka nastavka za kalibraciju

. Otvor za mjerenje uzorka

. Prekidac¢i (ON/OFF) za
uklju¢ivanje/iskljuc¢ivanje

6£88
LT
1
N
LA h W=

65

Slika 2. Shema kolorimetra Konica Minolta (vlastita fotografija)

6.2.6 PRORACUN
Ukupna razlika obojenosti (4E) i indeks bjeline (W) ra¢unaju se prema sljede¢im izrazima:

AE = \/(L* = Lo)? + (@* — ag)? + (b* — by)? ¢))

WI =100 — /(100 — L*)2 + a*2 + b*2 (2)

gdje su L*, a*, b* izmjerene vrijednosti uzoraka, a Ly, ay, by vrijednosti referentnog (kontrolnog)
uzorka (npr. papir).
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6.2.7 PRIKAZ REZULTATA
Tabli¢no prikazite vrijednosti L*, a* i b* (Tablica 1.), te vrijednosti 4E i WI (Tablica 2.). Kao
kontrolni uzorak za izracun AE koristite uzorak papira.

Tablica 1. Parametri boje analiziranih uzoraka

Ambalazni uzorak .Br. . L* a* b*
mjerenja

Kitozanski film

Kitozanski film s
dodatkom
polifenola

Kontrolni uzorak

Rl oo| ||| |w|o|=]Rl|c|w|an|u|a|w o] =Rl [u|&|w o] —

(papir)
Tablica 2. Ukupna razlika u obojenosti analiziranih
uzoraka i indeks bjeline
AmbalaZni uzorak AE Wi
Kitozanski film
Kitozanski film s dodatkom polifenola
Kontrolni uzorak (papir)
LITERATURA

1. EN ISO/CIE 11664-4:2019 Colorimetry - Part 4: CIE 1976 L*a*b* colour space.

2. Kurek, M., Hlupi¢, L., Scetar, M., Bosiljkov, T., Gali¢, K. (2019) Comparison of two pH
responsive color changing bio-based films containing wasted fruit pomace as a source of
colorants. Journal of Food Science. 84, 9; 2490-2498.

3. Anonimus 1. https://sensing.konicaminolta.us/us/products/cr-410-chroma-meter-colorimeter/
(pristupljeno 27. 01. 2022.).

4. Konica Minolta Manual. Spectrophotometer CM-700d/600d Instruction Manual.
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ZUTO

PLAVO

Slika 3. CIE LAB koordinatni sustav boja
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7. HERMETICNOST (INTEGRITET) AMBALAZE
7.1 Vizualno opaZanje integriteta vara

7.1.1  SAZETAK

Karakteristike vara izravno se povezuju s procesnim parametrima, koristenoj opremi, materijalu
te okolnim uvjetima (temperatura i relativna vlaznost zraka). Nedostaci mogu ukazivati na
naruseni integritet (hermeti¢nost) pakovine i tehnoloske probleme tijekom proizvodnje ili
zatvaranja ambalaze. Vizualna oSteéenja Cesto su prva naznaka neadekvatne temperature
zataljivanja (termiCko oblikovanja vara), a mogu ukazivati i na neke druge nedostatke (rukovanje,
skladistenje ili transport). Vizualno opazanje integriteta vara uvelike ovisi o veli¢ini vara (duzina
i §irina), vrsti materijala i stupnju kontrasta svjetline na podrucju vara, odnosno izmedu zataljenih
i nezataljenih podrucja, koliini i vrsti ljepila izmedu dva sloja ambalaznog materijala,
odrazavaju¢em kutu svjetlosti i faktoru ljudske pogreske. Kvalitativnom metodom, vizualnog
opazanja, moguce je s vjerojatnoscu od 60 % do 100 % odrediti nedostatke (u vidu kanali¢a) na
varu $irine vece od 75 um. Kanali¢i se uocavaju kao nezataljena mjesta preko cijele Sirine vara.
Procjenjuju se karakteristike neotvaranih varova da bi se utvrdila prisutnost kanali¢a koji mogu
utjecati na integritet pakovine. Uzorci se ocjenjuju po principu prolaznosti, tj. prihvacanja ili
odbacivanja uzoraka. Metoda je primjenjiva na pakovine s najmanje jednom prozirnom stranom
da bi se podrucje vara moglo jasno vizualno promatrati.

7.1.2 ZADATAK
Vizualnim opazanjem odrediti integritet vara kod ambalaze od polimernih filmova.

7.1.3 UZORCI

Polietilen (PE) 100 x 100 mm
Polipropilen (PP) 100 x 100 mm
Laminat poliamid/polietilen (PA/PE) 100 x 100 mm

7.1.4 PRIBOR
Zastitne rukavice
Varilica (s mogu¢nosti pode$avanja temperature zagrijavanja)
Skare za rezanje uzorka
Ravnalo
Lampa (Zarulja min. 540 Im/m?, bijela svjetlost)
Lupa
Marker za oznacavanje

7.1.5 POSTUPAK
Priprema uzoraka
Pomocu varilice pripremiti vrecice od razli¢itih polimernih materijala. Primijeniti dvije razli¢ite
temperature zataljivanja (ako varilica nema temperaturne oznake, ve¢ samo skalu, tada treba
odrediti dvije vrijednosti na skali da bi se postigla razli¢ita temperatura, npr. 3 i 6). U Tablici 1.,
navesti vrijednosti koriStenih temperatura (¢, i 2) zataljivanja. Pri svakoj temperaturi pripremiti po
3 uzorka za svaki tip materijala.

Mjerenje:

Osvijetlite podrucje vara. [zvor svjetlosti treba biti udaljen oko 30 do 45 cm od uzorka. Promatrajte
podrucje vara u cijelosti (ako je potrebno koristiti i povecalo za bolju karakterizaciju oSte¢enog
vara), a markerom oznacite uocene nedostatke i navedite ih u Tablici 1. Iz srednje vrijednosti broja
nedostataka navedite ocjenu o prihvatljivosti uzoraka. Ako postoje nedostaci, kona¢na ocjena
prihvatljivosti je odbacivanje, a ako nema nedostataka tada treba upisati ocjenu prihvatljivo.

NAPOMENA: Tijekom rukovanja s uzorcima treba koristiti zastitne rukavice.
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7.1.6 PRIKAZ REZULTATA
Rezultate mjerenja prikazite u Tablici 1.

Tablica 1. Prihvatljivost vara na uzorcima nakon vizualnog opazanja

Temperatura Broj Broj
Uzorak zataljivanja . . Ocjena prihvatljivosti
“C) mjerenja | nedostataka
1
_ 2
nh= 3
vrecica X
PE 1
_ 2
= 3
x
1
h= 2
3
vrecica x
PP 1
_ 2
= 3
x
1
_ 2
B nh= 3
vrecica =
PA/PE 1
= 2
3
x
LITERATURA

1. ASTM F1886/F1886M — 09 (obnovljeno 2013) Standard Test Method for Determining
Integrity of Seals for Flexible Packaging by Visual Inspection. ASTM International, USA.

DODATAK

Primjeri iskazivanja vizualnog opazanja, provedenih u 10 laboratorija na 4 uzorka s dva namjerna
oStecena materijala u obliku kanali¢a veli¢ine od 75 pm i 125 pm, navedeni su u Tablicama 2. —
5. Kontrolni uzorak je od istog materijala ali bez oStecenja.

Uzorci se ocjenjuju po principu prolaznosti, tj. prihvacanje ili odbacivanje uzoraka. Prema tome
podatci su binominalni s o¢ekivanim prosjekom ,,np“ i o¢ekivane varijance od ,,npq“ gdje je ,,n“
broj uzoraka, ,,p“ je vjerojatnost neto¢nih analiza i ,,q“ je vjerojatnost to¢nih analiza. Statisticka
analiza podataka, pomocu tablice kontingencije, sluzi za utvrdivanje znacajne razlike izmedu svih
parametara u tablici sa sigurno$¢u ve¢om od 99 % (Tablice 2. — 5.).
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Tablica 2. Postotak neto¢nih analiza po laboratorijima (ASTM F1886/F1886M)

L " Broj testiranih Netoc¢ne Postotak (%)
aboratorij . . . .
uzoraka analize neto¢nih analiza

1 117 0 0,00

2 117 24 20,51

3 117 5 4,27

4 117 17 14,53

5 117 5 4,27

6 117 12 10,26

7 117 9 7,69

8 117 18 15,38

9 117 26 22,22

10 117 10 8,55

Tablica 3. Postotak neto¢nih analiza po materijalu (ASTM F1886/F1886M)

Materijal* Broj testiranih uzoraka Neto?ne Posvto.tak (%.)
analize neto¢nih analiza
Papir 300 14 4,67
TYVEK® film 300 38 12,67
PETG/TYVEK® 290 59 20,34
Film/film 280 15 5,36

Tablica 4. Postotak neto¢nih analiza po vrsti nedostatka (ASTM F1886/F1886M)

Vrsta nedostatka Broj testiranih Neto?ne Postotak (%) neto¢nih
uzoraka analize analiza
Bez kanalica 370 20 5,41
Kanalié¢i od 75 pm 400 83 20,75
Kanalié¢i od 125 pm 400 23 5.75

Tablica 5. Postotak to¢nih analiza po materijalu i vrsti nedostatka (ASTM F1886/F1886M)

. Vrsta Broj testiranih « . Postotak (%)
Materijal* nedostatka l{zoraka To€ne analize to¢nih analiza
nema 100 97 97
Papir 75 pm 100 89 89
125 um 100 100 100
nema 100 97 97
TYVEK® film 75 um 100 69 69
125 pm 100 96 96
nema 90 88 98
PETG/TYVEK® 75 um 100 60 60
125 um 100 83 83
nema 80 68 85
Film/film 75 um 100 99 99
125 pm 100 98 98

* DuPont™ TYVEK® je &vrsti, izdrzljivi film iz skupine olefina koji je ¢vrséi od papira i znatno isplativiji i
raznovrsniji od tekstila. Nacinjen je od vlakana polietilena visoke gusto¢e (PE-HD) svestrane namjene, koji
osigurava ravnotezu izmedu fizikalnih karakteristika kombiniraju¢i tako najbolja svojstva papira, filma i
tekstila.

PETG — poli(etilen-tereftalat) modificiran glikolom

Kombinacija materijala PETG/TYVEK®), pri ¢emu je podlozak od PETG materijala, a pokrovni film od
TYVEK® materijala, najée$¢e se koristi u medicinske svrhe jer su ovi materijali izrazito pogodni za
sterilizaciju.
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{22 Detekcija mjesta propustanja na ambalazi

7.2.1 SAZETAK

Detekcija i lociranje mjesta propustanja kod hermeticki zatvorene ambalaze ima vitalnu ulogu, ne
samo u proizvodnom procesu, ve¢ i u osiguravanju integriteta ambalaze, a posljedi¢no i u
zdravstvenoj ispravnosti upakiranog proizvoda. Hermeticki zatvorena ambalaza u prehrambenoj
industriji ujedno je i klju¢ odrzavanja kvalitete upakiranog proizvoda.

Osnovni princip metode sastoji se u stvaranju razlike tlakova na oblikovanoj i zatvorenoj ambalazi
te opazanje pojave mjehurica u tekuéem mediju na strani nizeg tlaka. Osjetljivost metode ovisi o
razlici tlakova, plinu koji se koristi za stvaranje razlike tlakova i tekucini koja se koristi kao testni
fluid. Metoda je prihvatljiva sve dok je moguce odrzati razliku tlakova na analiziranom uzorku.
Ova metoda potapanja obuhvaca lociranje mjesta curenja na ambalazi postupkom oslobadanja
mjehuri¢a. Metoda je primjenjiva samo u slu¢aju kada je moguée odrzavanje diferencijalnog tlaka
preko cijele povrsine testiranog uzorka.

7.2.2 ZADATAK
Utvrditi mjesta propustanja na zatvorenoj ambalazi i opisati pona$anje mjehurica.

7.2.3 UZORCI
Termozataljive ambalazne komponente
Hermeticki zatvoreni spremnici

7.2.4 PRIBOR
Skalpel
Uredaj za termozataljivanje materijala
Vakuumska komora
Tla¢na komora

7.2.5 KEMIKALIJE

Metanol CH;0H
Etilen glikol C,HsO>
Voda

Metanol (tehnicki), nerazrijedeni
Etilen-glikol (tehnicki), nerazrijedeni
Mineralno ulje

7.2.6 POSTUPAK
Tehnika potapanja se primjenjuje na uzorke cije fizicke veli¢ine dozvoljavaju potapanje u posudi
s teku¢im medijem i kada se testni uzorak moze hermetic¢ki zatvoriti (termozataljivanje) prije
testiranja. Razlika tlakova moze se posti¢i na sljedeée nacine:

e Tlacdenje testnog uzorka — Testne komponente se zatale (oblikovanje ambalaze) i na njih se
primjenjuje povecani tlak, ili, ako je primjenjivo, povec¢ava se unutarnji tlak u oblikovanoj
ambalazi.

e Tekuéi medij poviSene temperature — Teku¢i medij se zagrije na temperaturu koja ne prelazi
maksimalnu temperaturu koju podnosi uzorak, $to dovodi do Sirenja plina unutar testnog uzorka i
stvaranje razlike tlakova. Ova tehnika naj¢esce se koristi kod vrlo malih uzoraka.

e Vakuumska tehnika — Testni uzorak se potopi u testni teku¢i medij i prenese u vakuumsku
komoru. Tlak u komori se smanji do vrijednosti koja ne dovodi do klju¢anja tekuceg medija i
nastajanja mjehuric¢a. Na taj nacin dolazi do stvaranja razlike tlakova. Ova tehnika naj¢esce se
koristi kod vrlo malih uzoraka.

Kao testni tekuci medij koriste se sljedece tekuéine, uz uvjet da ne ostecuju testni uzorak:

e Voda — mora se tretirati odgovaraju¢im sredstvom za vlazenje, i to do 1/3 volumena da bi se
smanjila povr§inska napetost i omogucio rast mjehuri¢a. Dodavanjem povrsinski aktivnih tvari u
vodu ,one, zbog svog nepolarnog dijela, migriraju na vodenu povrSinu i smanjuju slobodnu
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povrsinsku energiju i povrsinsku napetost te otopine. Sredstvo koje smanjuje napetost povrsine
vode najéesce je propan-2-ol.

e Maetilnol (tehnicki), nerazrijedeni — Nije pogodan za kupelji koje se griju ili kod vakuumske
metode.

e Etilen glikol (tehni¢ki), nerazrijedeni

e Mineralno ulje — U ovom slucaju ¢e biti potrebno provesti odmas¢ivanje testnog uzorka. Ovo je
najpogodniji tekuci medij za primjenu kod vakuumske metode.

7.2.6.1 TLACENJE TESTNOG UZORKA

e Uzorak zataljen pri poviSenim tlakovima — Postavite testni uzorak ili povrsinu koja se testira u
odabrani testni tekuc¢i medij. Tijekom minimalno 2 minute treba opazati pojave na uzorku. Kao
rezultat navesti: a) kontinuirani protok mjehuri¢a koji dolaze s jednog ili s vi§e mjesta na testnom
uzorku ili b) vise mjehurica koji rastu i oslobadaju se s jednog mjesta na uzorku.

e Vrlo mali uzorak zataljen pri sobnoj temperaturi ili smanjenim tlakovima — Postaviti testni
uzorak u tlaénu komoru i izloZiti ga povecanom tlaku. Primijenjeni tlak ovisit ¢e o vrsti uzoraka.
Uzorak nakon toga prenijeti (unutar 2 minute) u odabrani testni tekuci medij i opazati promjene
tijekom 2 minute. Kao rezultat navesti kontinuirani protok mjehurica koji dolaze iz jednog izvora.

7.2.6.2 TESTNI TEKUCI MEDIJ POVISENE TEMPERATURE
Postaviti testni uzorak u testni teku¢i medij podeSen na poviSenu temperaturu prilagodenu vrsti
uzorka. Kao rezultat navesti: a) kontinuirani protok mjehurica koji dolaze s jednog ili s vi§e mjesta
na testnom uzorku ili b) vise mjehuric¢a koji se povecavaju s jednog mjesta na testnom uzorku.
Vrijeme opazanja ovisi o volumenu uzorka i vrsti okolnog materijala. Vrijeme zadrzavanja mora
biti dovoljno dugo da omoguci porast tlaka do vrijednosti pogodne za uzorak.

7.2.6.3 VAKUUMSKA TEHNIKA

Postaviti testni uzorak u spremnik s odabranim testnim teku¢im medijem i prenijeti spremnik u
vakuumsku komoru s providnim otvorom da bi se moglo provesti opazanje. Smanjiti tlak u
vakuumskoj komori i kao rezultat navesti: a) kontinuirani protok mjehurica s jednog ili vise mjesta
ili b) vise mjehurica koji se povecavaju s jednog mjesta na testnom uzorku. Jac¢ina vakuuma koja
se koristi ovisi o primijenjenom testnom teku¢em mediju. Pri tome treba podesiti maksimalni
vakuum bez da uzrokuje mjehuricasto klju¢anje teku¢eg medija.

Ova tehnika je takoder primjenjiva kod nezataljenih dijelova uzoraka uz koristenje aparature
prikazane na Slici 1.
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7.2.7

Spoj na valkimmsku pumpu

Lo Var | : ;
Unutarnja vrata koja

- sprecavaju gubitak
/ tekuéeg medija
tijekom promjene
nzorka

Testni tekudi
medij

Testni uzorak .O” prsten

Slika 1. Tehnika vakuumske komore

NAPOMENA:

Testni uzorak se mora dobro oéistiti. Povrsinsko onecisenje testnog uzorka (npr.
prisutne Cestice u obliku masnoéa, hrde, zavarenih naslaga itd.) moze biti uzrok
nastajanja mjehurica te dati laZznu naznaku curenja.

Kontaminirani tekuéi medij ili sredstvo koje se pjeni tijekom testa moZze uzrokovati
nastajanje laznih mjehuriéa na povrsini testnog uzorka.

Preveliki vakuum na strani nizeg tlaka (ako se koristi tehnika razlike tlakova) moze
dovesti do mjehuri¢astog klju¢anja testnog tekuéeg medija.

Ako testna komponenta sadrzi dijelove od nehrdajuleg Celika, nikla ili legura kroma,
testni tekuéi medij mora sadrzavati manje od 10 ppm, bilo sumpora ili halogenih
elemenata.

Ako testna komponenta (uzorak) sadrzi dijelove polietilena ili strukturalne plastike,
tada testni tekudi medij ne smije uzrokovati napukline zbog zaostalih naprezanja i
utjecaja okolnog medija (environmental stress cracking, ESC).

PRIKAZ REZULTATA
Rezultate prikazite tabli¢no (Tablica 1.).
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Tablica 1. Rezultati opaZanja mjesta propustanja na ambalazi

Uzorak (opis): Uzorak (dimenzije):

Postupak: Testni teku¢i medij:

Rezultati opazanja

LITERATURA
1. ASTM ES515-2000 Standard test methods for leaks using bubble emission techniques.

106



ANALIZA AMBALAZE I MATERIJALA ZA PAKIRANJE HRANE

7.3. Ostatni zrak u vredicama za kuhanje (destruktivna metoda)

7.3.1  SAZETAK
ViSeslojne fleksibilne vrecice za kuhanje (retortne vrecice) podnose uvjete termicke obrade i
osiguravaju vecu trajnost upakiranog proizvoda. Previse ostatnog zraka u vrecici za kuhanje moze
imati prevelik pritisak na var tijekom kuhanja §to dovodi do gubitka integriteta vara ili rezultira
hladnim podru¢jima na proizvodu (nedovoljna termicka obrada proizvoda). Premalo preostalog
zraka moze dovesti do stvaranja pukotina oko rubova ¢vrstog proizvoda jer na vreéici dolazi do
stvaranja nabora tijekom hladenja. Napunjene vrecice za kuhanje, nakon termicke obrade, takoder
se moraju redovito testirati i biljeziti nastala moguca oStecenja. Destruktivnha metoda za
odredivanje ostatnog zraka u vrecicama za kuhanje jedna je od uobicajenih metoda koje se
primjenjuje.

7.3.2 ZADATAK
Odrediti volumen ostatnog zraka u vre¢icama za kuhanje.

7.3.3 UZORCI
Vreéica za kuhanje napunjena proizvodom, hermeticki zatvorena i termicki obradena.

7.3.4 PRIBOR
Menzura
Stakleni lijevak
Stakleni spremnik za vodu
Metalni stalak
Drza¢ za menzuru
Skare za rezanje uzorka

7.3.5 KEMIKALIJE
Voda

7.3.6 POSTUPAK
Vrecica se postavi toéno ispod okrenutog lijevka pod vodom, pri¢vri¢enog na okrenutu menzuru
napunjenu vodom (Slika 1.). Ispod lijevka se odreze jedan kut vrecice i lagano se istiskuje zrak iz
vrecice.

Menzura
il

Izmjereni zrak
h

W

Povrsina vode

/

|l B SR

Slika 1. Aparatura za mjerenje ostatnog zraka
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7.3.7 PRORACUN
Koli¢ina ostatnog zraka u vrecici mjeri se volumenom istisnute vode u menzuri. Volumetrijsko
mjerenje zraka moze se korigirati na atmosferski tlak primjenom Boyleovog zakona:

:(Pa_wh)'vm
P,

Vy (1
gdje je:

V1 — volumen zraka pri atmosferskom tlaku (mL)

P,— atmosferski tlak (Pa)

Wh— Tlak razine vode u menzuri (Pa)

Vim— Volumen izmjerenog zraka (mL)

7.3.8 PRIKAZ REZULTATA
Rezultate prikazite tabli¢no (Tablica 1.).

Tablica 1. Podatci mjerenja ostatnog zraka u vre¢icama za kuhanje

Uzorak:
Parametri mjerenja Uzorak 1 Uzorak 2 T
Volumen zraka pri atmosferskom y
tlaku (mL) !
Atmosferski tlak (Pa) Pa
Tlak nivoa vode u menzuri (Pa) Wh
Volumen izmjerenog zraka (mL) Vi
LITERATURA

1. Canadian Food Inspection Agency (2002) Flexible Retort Pouch Defects, Identification and
Classification Manual, str. 12 — 13.
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8. INTERAKCIJA AMBALAZE I HRANE

8.1. Ukupna migracija tvari iz ambalaZnog materijala

8.1.2 SAZETAK

Testom ukupne migracije odreduje se koli¢ina tvari koja moze migrirati iz ambalaznog uzorka u
hranu. S obzirom na to da nije uvijek moguée provoditi test sa stvarnim prehrambenim
proizvodom, koriste se modelne (testne) otopine (simulanti hrane). Tekuca hrana simulira se
destiliranom vodom, otopinom octene kiseline i otopinom etanola. Metoda potpunog potapanja
(Total Immersion Method) primjenjuje se na materijale koji dolaze u dodir s hranom, a koje suu
obliku vrecice/posude volumena veéeg od 10 L. Za posude volumena manjeg od 10 L koristi se
Metoda punjenja uzorka (Article Filling Test). Za materijale koji su u obliku posuda (spremnika)
najéesce se koristi metoda punjenja simulantom.

8.1.3 UZORCI
Ambalazni materijali

8.1.4 PRIBOR

Ploca za rezanje 250 x 250 mm

Cetka (meka)

Pinceta (s tupim vrhom)

Skalpel

Metalni kalup (100 £ 0,2 mm) x (100 £ 0,2 mm)
Ravnalo

Analiticka vaga

Cage a2L,250 mL

Menzura a 100 mL

Termostatirana komora 40°C+£1°Ci70°C+2°C
Parna kupelj ili grijace tijelo, ili drugi sustav za isparavanje otopine modelne otopine
Eksikator

Posudice (od platine ili njene legure, ili odgovarajuce staklene ili keramicke posude) za
isparavanje modelne otopine
Pe¢ za suSenje posudica

8.1.5 KEMIKALIJE
Ledena octena kiselina CH;COOH
Etanol (96%) C,HsOH
Destilirana voda

8.1.6 OTOPINE

Otopina octene kiseline, 3 % (m/v)
Otopina etanola, 20 % (v/v)
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8.2 Metoda potpunog potapanja uzorka
8.2.1 APARATURA

Mjerenja se provode u ¢eliji (MigraCell®; FABES Forschungs-GmbH, Munich, Germany) za
odredivanje ukupne migracije (Slika 1.).

. «——— Navojni zatvarac

Gornji dio celije
(sadrzi modelnu otopinu)

Crveni brtveni prsten sa FEP previakom
W «—— Metalna plo¢ana koju se postavlja uzorak

Bijeli (silikonski) brtveni prsten

Opriuzna stezaljka
Donji dio celije

Slika 1. Celija (Migracell®) za odredivanje ukupne migracije
(MigraCell prospect)
FEP = fluorinirani etilen propilen

8.2.2 POSTUPAK
Uzorak koji se analizira treba biti €ist i bez povrSinske kontaminacije. Prasinu s uzorka uklonite
mekom Eetkom. Uzorak se ne smije prati niti s vodom niti drugim otapalima. Odnos povrSine
uzorka i volumena otopine, kod testa s potpunim uranjanjem, uobi¢ajeno iznosi 1 dm? i 100 mL
modelne otopine. [zmjerite dimenzije uzorka. Ovisno o modifikacijama celije testni uzorak se
moze nalaziti u dodiru s modelnom otopinom, bilo s obje ili samo s jedne strane. lako ukupna
povrsina u prvom slu¢aju iznosi 2 dm?, za proradun se uzima samo jedna povrsina (ona u
kontaktu s hranom, tj. 1 dm?).
Mjerenje ukupne migracije gdje je testni uzorak u dodiru s modelnom otopinom samo s
jedne strane.
Uzorak ambalaznog materijala, to¢no odredenih dimenzija (promjera 81 mm), stavlja se na
metalnu plocu koja je postavljena na donji dio ¢elije (Slika 1.), a brtvom osigurava dobro
prianjanje s gornjom celijom, koja sadrzava modelnu otopinu. Potom se obje strane celije
pri¢vr§éuju opruznom stezaljkom. U gornju Celiju se prenese 120 mL modelne otopine pa se
kompletna ¢elija stavlja u termostatiranu komoru. Test se provodi pri to¢no definiranim uvjetima
temperature (npr. 40 °C) i vremena trajanja (npr. 10 dana) (v. DODATAK). Nakon 10 dana,
modelna otopina se isparava pri visokoj temperaturi (> 300 °C) u prethodno osusenoj i
odvagnutoj posudici za susenje (m;). Nakon §to otopina u potpunosti ispari, uzorak se dosusava
u termostatiranom su$ioniku pri 105 °C do konstante mase (1), odnosno dok se uzorci ne
razlikuju u masi do priblizno 0,5 mg.

8.2.3 PRORACUN

Ukupna migracija za svaki od uzoraka racuna se prema izrazu:

_ (mg-myp) mg
om =< 1000 [ 25] (1)
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gdje je:

OM — ukupna migracija (mg/dm?)

ma —masa ostatka nakon isparavanja simulanta (g)

mp —masa ostatka nakon isparavanja slijepe probe (g)

S — povrsina testnog uzorka koji dolazi u dodir s hranom (dm?)

82.4 PRIKAZ REZULTATA
Podatke provedenih analiza prikazite u Tablici 1.

Tablica 1. Rezultati testa ukupne migracije dobiveni metodom potpunog potapanja

Uzorak:

Modelna otopina (simulant):

Temperatura testiranja (°C): T
Vrijeme testiranja (dani): t

Broj analiza na uzorku

Parametri mjerenja

1 2 3

Pocetna masa posude za isparavanje (g) mi
Prosje¢na masa isparenog ostatka kod

I mp
slijepe probe (g)
Kona¢na masa posude za isparavanje +
. . mz
ispareni ostatak (g)
Masa isparenog ostatka (g) Ma
Povrsina testnog uzorka koji dolazi u dodir

2 S

s hranom (dm?)
Ukupna migracija (mg/dm?) oM
Ukupna migracija (mg/dm?) oM
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8.3 Metoda punjenja uzorka

83.1 POSTUPAK
Oznacite svaki uzorak.
Ca3u s odgovaraju¢im volumenom modelne otopine, dostatnom da se napune 3 testna uzorka i 2
slijepe (kontrolne) probe, prenijeti u termostatirani susionik. Ostaviti modelnu otopinu u suSioniku
do postizanja testne temperature. Nakon postizanja Zeljene temperature izmjeriti menzurom
volumen modelne otopine koju treba prenijeti u 3 testna uzorka. Volumen otopine mora biti 0,5
cm ispod ruba analiziranog uzorka (testni uzorak, spremnik, ambalazna jedinica).
U sluéaju da je uzorak u obliku spremnika (limenka, podlozak, posudica i sli¢no), prekriti
spremnik inertnim materijalom (npr. satnim stakalcem) da bi se sprijecilo isparavanje simulanta.
Prenesite uzorke s modelnom otopinom i modelne otopine (slijepe probe) u termostatiranu komoru
podesenu na odabranu temperaturu tijekom odabranog vremena (v. DODATAK).

Priprema posudica za suSenje

Oznaciti 5 posudica i prenijeti ih u pe¢ za suSenje na 105 °C do 110 °C kroz 30 min + 5 min da bi
se posusile.

Ukloniti posude iz peci i prenijeti ih u eksikator da se ohlade na sobnu temperaturu. [zvagati svaku
posudicu i zapisati masu. Ponoviti postupak dok se ne postigne vrijednost uzastopnog mjerenja,
ne visa od 0,5 mg.

Primijeniti metodu isparavanja (evaporacije) ili destilacije da bi se dobila masa isparenog ostatka.

Metoda isparavanja

1z testnih uzoraka prenijeti 200 mL dobro promije$anog simulanta u ¢agu od 250 mL.

Izmjeriti alikvot od 200 mL simulanta u druge dvije ¢ase (slijepa proba) i ponoviti postupak kao i
sa simulantom koji je bio u dodiru s uzorkom. Pomoc¢u parne kupelji, vrué¢e ploce ili drugog
grijacega tijela ispariti modelnu otopinu na manji volumen. Isparavanje otopina octene kiseline i
etanola potrebno je provesti u digestoru.

Kada je isparila vecina otopine, preliti ostatak otopine u drugu posudicu. Isprati svaku ¢asu sa po
10 mL + 1 mL nekori$tenog simulanta i prebaciti u odgovarajuce posudice. Nastaviti s postupkom
isparavanja.

Kada simulant ve¢im dijelom ispari, prebaciti posudicu u pe¢ na 105 °C do 110 °C, kroz 30 min £
5 min, da bi se zavrSio postupak isparavanja. Ponovite postupak grijanja, hladenja i vaganja za
svaki uzorak do ustaljenja vrijednosti (tj. dok se ne postigne vrijednost uzastopnog mjerenja, ne
vi$a od 0,5 mg).

1z razlike u masi prije i nakon isparavanja i suSenja, izratunati masu isparenog ostatka.

Metoda destilacije

Prenijeti 200 mL simulanta u tikvicu s okruglim dnom od 250 mL.

Ponoviti postupak s dodatne dvije tikvice koje sadrzavaju nekoriSteni simulant, a koje sluze kao
slijepa proba.

e Postaviti tikvice na grijacu podlogu i spojiti je na hladilo. Destilirati simulant dok ne ostane oko
30 — 50 mL u tikvici.

e Prenijeti ostatak simulanta u posudicu za isparavanje. Isprati tikvicu s 10 mL £ 1 mL svjezom
otopinom simulanta i dodati ga u odgovaraju¢u posudicu za suSenje. Nastaviti s isparavanjem
simulanta u parnoj kupelji, na vrucoj plo¢i ili drugom grijacem tijelu na na¢in opisan u Metode
isparavanja.

8.32 PRORACUN
Ukupna migracija izracuna se za svaki uzorak po sljedecoj formuli:

_ (mg—my) mg
om = 1000 [ 25| (1)

Za uzorke volumena veéeg od 200 mL, ali manjeg od 500 mL primijeniti sljede¢u formulu:
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_ (mg=my) L [me
oM =T 1000 - v | 24| (1.1)

Za uzorke volumena manjeg od 200 mL primijeniti sljedecu formulu:

_ (mg—my) mg
oM =) 1000 22| (1.2)

gdje je:

OM — ukupna migracija u simulantu (mg/dm?) po jedinici povr3ine uzorka koji dolazi u dodir s
hranom

mg — masa isparenog ostatka kod uzorka nakon isparavanja simulanta (g)

mp— masa isparenog ostatka simulanta kod slijepe probe (g)

v —volumen simulanta kojm je napunjen uzorak (ambalaza) (mL)

S — povrsina testnog uzorka koji dolazi u dodir s hranom (dm?)

A — povrsina pojedina¢nog uzorka (dm?)

N — broj uzoraka koji je izlozen djelovanju simulanta

Za uzorke ¢ija se povrSina u dodiru s hranom ne moze procijeniti, ili za uzorke volumena ne

manjeg od 500 mL i ne vise od 10 L, ukupna migracija se izrazava u mg/kg hrane i ra¢una se po
sljede¢oj formuli:

_ (mg—myp) mg
ML =0 1000 | 25| (2)

Za uzorke volumena ne manjeg od 500 mL i ne viSe od 10 L, uz koristenje 0,2 L simulanta ukupna
migracija se ra¢una po sljedecoj formuli:

(m, —my) mg
ML = ————-1000
0,2 [dmz]
Odnosno:
ML = 5000 - (m, — mp) (2.1)
gdje je:

ML — ukupna migracija u simulantu (mg/kg simulanta)

mg — masa isparenog ostatka kod uzorka nakon isparavanja simulanta (g)

mp— masa isparenog ostatka simulanta kod slijepe probe (g)

v —volumen simulanta u uzorku (200 mL odnosno 0,2 L), dogovoreno je da gusto¢a simulanta
iznosi 1 (mL)

8.3.3 PRIKAZ REZULTATA
Podatke provedenih analiza prikazite u Tablici 2.
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Tablica 2. Rezultati odredivanja ukupne migracije dobiveni metodom punjenja uzorka

Uzorak (ambalazna jedinica):

Modelna otopina (simulant):
Temperatura testiranja (°C): T
Vrijeme testiranja (dani): t

Broj analiza na uzorku

Parametri mjerenja

1 2 3
Pocetna masa posude za isparavanje (g) mi
Prosje¢na masa ostatka kod slijepe probe -
(2)
Volumen simulanta hrane u uzorku (mlL) v
Povrsina pojedinatnog uzorka (dm?) A
Broj uzoraka koji je izlozen djelovanju N
simulanta
Kona¢na masa posude za isparavanje +
ispareni ostatak (g) "
Masa isparenog ostatka iz modelne otopine m
(&) ‘
Ukupna migracija (mg/dm?) ML
Ukupna migracija (mg/dm?) ML

Izracunajte ukupnu migraciju u simulantu izrazenu u miligramima isparenog ostatka po
kvadratnom decimetru povrsine uzorka.

_ (ma—myp) cp [
oM = A-N-200 1000~ v dmz] 1)

Ili izrazite ukupnu migraciju u miligramima po kilogramu hrane
ML =5000- (mas-mp) [mg/kg] (2)

gdje je:

OM — ukupna migracija u simulantu (mg/dm?)

ML — ukupna migracija u simulantu (mg/kg simulanta hrane)

ma — masa isparenog ostatka kod uzorka nakon isparavanja simulanta (g)

myp, — masa isparenog ostatka simulanta kod slijepe probe (g)

v — volumen simulanta u uzorku (200 mL odnosno 0,2 L), dogovoreno je da gustoca simulanta
iznosi 1 (mL)

A — povrsina pojedina¢nog uzorka (dm?)

N — broj uzoraka koji je izlozen djelovanju simulanta

LITERATURA:

1. EN 1186-1 (2002) Materials and articles in contact with foodstuffs — Plastics — Part 1: Guide
to the selection of conditions and test methods for overall migration, CEN, European
Committee for Standardization, Brussels.

2. EN 1186-5 (2002) Materials and articles in contact with foodstuffs — Plastics - Part 5: Test
methods for overall migration into aqueous food simulants by cell.

3. COMMISSION REGULATION (EU) 2017/752 of 28 April 2017 amending and correcting
Regulation (EU) No 10/2011 on plastic materials and articles intended to come into contact
with food.

4. UREDBA KOMISIJE (EU) 10/2011 od 14. sije¢nja 2011. o plasti¢cnim materijalima i
predmetima koji dolaze u dodir s hranom.

5. MigraCell prospect, https://www.fabes-online.de/media/Migracell FABES 2020-1.pdf
(pristupljeno, 11. 01.2022.).
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DODATAK

Tablica 3. Modelne otopine (COMMISSION REGULATION (EU) 2017/752)

Primjena Modelna otopina

1. Destilirana voda ili voda jednake kakvoce ili modelna
Sve vrste hrane otopina A (Etanol 10 % (v/v))

2. Modelna otopina B (Octena kiselina 3 % (m/v)

Modelna otopina D2 (Biljno ulje)
1. Destilirana voda ili voda jednake kakvoce ili modelna
otopina A (Etanol 10 % (v/v))
Modelna otopina D2 (Biljno ulje)

Sve vrste hrane osim kisele
hrane
2.

SV?’. Vo c!ene ! alkoholne hrane i Modelna otopina D1 (Etanol 50 % (v/v))
mlijeéni proizvodi

Sve vodene, kisele i alkoholne 1. Modelna otopina D1 (Etanol 50 % (v/v))

hrane i mlije¢ni proizvodi 2. Modelna otopina B (Octena kiselina 3 % (m/v))
ssggr;;)jizlzlllﬁlll(gg oclitcl)ezlz)raoze 2| Modelna otopina C (Etanol 20 % (v/v))

Sve vodene i kisele hrane i 1
alkoholne hrane sa sadrzajem 2'
alkohola do 20 % )

Modelna otopina C (Etanol 20 % (v/v)
Modelna otopina B (Octena kiselina 3 % (m/v))

Tablica 4. Trajanje dodira (UREDBA KOMISIJE (EU) 10/2011)

Trajanje dodira pri najgoroj predvidivoj Trajanje ispitivanja
upotrebi
t <5 min 5 min
Smin<t<05h 0,5h
0,5h<t<1lh 1h
1h<t<2h 2h
2h<t<6h 6h
6h<t<24h 24 h
1 dan <t <3 dana 3 dana
3 dan <t<30 dana 10 dana
Vise od 30 dana Vidjeti posebne uvjete

Tablica 5. Temperatura dodira (UREDBA KOMISIJE (EU) 10/2011)

Uvjeti dodira pri najgoroj predvidivoj upotrebi

Uvjeti ispitivanja

Temperatura dodira

Temperatura kod ispitivanja

T<5°C 5°C
5°C<T<20°C 20 °C
20°C<T<40°C 40 °C
40°C<T<70°C 70 °C
70°C<T<100°C 100 °C ili temperatura refluksa
100°C<T<121°C 121 °C (*)

121 °C <T<130°C 130 °C (%)
130°C <T<150°C 150 °C (%)
150°C<T<175°C 175°C (%)

T>175°C

Prilagoditi temperaturu stvarnoj
temperaturi na dodirnoj povrsini s hranom

*)

*Ta se temperatura primjenjuje samo kod modelnih otopina D2 i E. Za primjenu zagrijavanja pod
tlakom mozZe se provesti test migracije pod tlakom kod odredene temperature. Za modelne otopine
A, B, Cili D1 pokus se moze zamijeniti pokusom kod 100 °C ili pri temperaturi refluksa u trajanju
Cetiri puta duljem od vremena trajanja odabranog prema uvjetima u Tablici 4.
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