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Abstrakt

Ukolem této diplomové prace bylo zjistit piitomnost a vliv nehomogenit na mechanické
vlastnosti polymeru. ZkuSebni télesa byla vyrobena vstfikovanim z polypropylenu a
polymethylmethakrylatu. Na nich byly provedeny zkousky a méfeni jejich mechanickych
vlastnosti a struktury. Byly pouzity zkouSky nanoindenta¢ni, DMA, DSC, tahové zkousky
a polarizacni mikroskopie. Vysledky ztéchto zkousek byly porovnany s modely
vytvoienymi v programu Moldfolow Plastics Insight. Byla potvrzena zavislost mezi

mechanickymi vlastnostmi a nehomohenitami struktury polymeru.

The aim of this diploma thesis is to find the polymer inhomogeneities and their
influence on mechanical properties of polymer. The specimens were made of
polypropylene and polymethylmethacrylate by injection molding. The structure and
mechanical properties of these specimens were tested. Naoindentation to fakt nevim jak,
nemam tu technicky slovnik” DMA, DSC, polarscreen microscopy and tension tests were
used. The results of these tests were compared with the models created in the computer
program Moldflow Plastics Insight. The dependence between the mechanical properties

and polymer structure inhomogeneities was confirmed.
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UvVOD

V posledni dobé¢ se stale vice rozsifuje vyuziti polymerti pro nejriznéjsi aplikace.
Diky svym charakteristickym vlastnostem (napf. vysokda pevnost a tuhost pii nizké
hmotnosti vyrobku) nachazeji polymerni materidly stidle vétsi uplatnéni v nejriznéjSich
primyslovych oborech (automobilovy pramysl, zdravotnictvi, potravinaisky primysl,

elektrotechnika, elektronika, vyrobky domaci spotifeby, atd.).

Pii zpracovani polymernich materialii na konecny vyrobek se velmi Casto pouziva
vstfikovani. V dne$ni dobé se timto zpisobem zpracovava kolem 32 hm. % celkové
produkce plasti (9), z ¢ehoz 90 % tvori termoplasty (3). Dilezitost této technologie je dana
pfedev§im moZnosti vyrabét rozméeroveé presné vyrobky pii témét bezodpadové produkcei a
s nizkou spottebou energie. Diky tomu se dnes setkdvame se vstfikovanymi vyrobky

prakticky na kazdém kroku.

U procesu vstiikovani dochézi k roztaveni polymeru a naslednému vstiiknuti taveniny do
vstiikovaci formy kde uréitou dobu chladne. V prubéhu ochlazovani se ve vsttikovaném
dilci tvofi struktura, jejiz konecnd podoba je zavisld na technologickych podminkéach
vstiikovaciho procesu. Tato struktura dava predpoklady pro specifické vlastnosti

vsttikovaného vyrobku.

Pfi posuzovani vlastnosti vstifikovanych vyrobki jako celku je vzdy velmi dilezité znat

vlastnosti jednotlivych struktur, které se mohou navzajem velmi lisit.
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1 STUDIJNI CAST

1.1 Vstrikovani

Technologie vstiikovani je nejrozsifenéjSim zpiisobem vyroby pozadovanych dila
z plasti. Vyznacuje se pomérné slozitym fyzikalnim procesem, na kterém se podili
polymer, vstiikovaci stroj a forma. V prabéhu vstfikovani je polymerni tavenina ve
vstfikovacim stroji tlakem dopravovana do dutiny formy a tam ochlazena ve tvaru
vyrabéné soucasti.

Je nesporné, ze kvalita pouzitého plastu bude vzdy dulezita a volba spravného typu
bude mit podstatny vliv na kone¢nou aplikaci. Je tieba si také uvédomit, ze spravna volba
plastu mize byt degradovana nespravnym technologickym postupem, ktery je nutné

dokonale znat a béhem vyroby ho respektovat. (1)

1.1.1 Vstrikovaci cyklus

Vstiikovaci cyklus je sled operaci souvisejicich s vyrobou vystiiku. Vznik
nehomogenit ovliviiuji pouze nékteré znich. Jsou to plnéni dutiny formy, dotlak a

chlazeni.

Typicky vstiikovaci cyklus je zndzornén na obrazku (Obr. 1)

Konec cyklu | Zagatek cykiu
= |

\\\1“\“11\‘11\\\-;‘ .

,’i\\--——aﬁ“—‘:;m._“..__

Chlazeni

Obr. 1. Vsttikovaci cyklus (5)
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Nejdiive dojde k uzavieni formy (bod 1). Strojni doba na uzavieni a otevieni formy
pfitom zavisi na rychlosti pohybujici se formy a na draze, kterou musi forma urazit.
Usiluje se o zkraceni strojni doby na minimum, a proto se forma pii zavirani pohybuje

velkou rychlosti, kterd se snizi az pii jejim dovieni, aby se forma neposkodila (6).

Po uzavieni se pfisune vstfikovaci jednotka k formé (bod 2) a po dosednuti
vstfikovaci trysky ke stfedicimu krouzku pravé strany formy nastdva vstiikovani

prichystané taveniny.

PInéni dutiny formy (bod 3) se d¢je axidlnim pohybem Sneku smérem k formé.
Doba plnéni formy zavisi na rychlosti vstfikovani a tedy na rychlosti pohybu $neku. Je
zavisla také na technologickych podminkach, zejména na vstfikovacim tlaku a na teploté

taveniny, kterd se musi pohybovat pod teplotou degradace polymeru (7 < Tiay < Tieg) (7).

Ve chvili, kdy tavenina zac¢ind plnit dutinu formy, se zacina také ochlazovat na
sténé dutiny. Za ¢elem toku taveniny podél pficného fezu dutinou vznikaji dva odlisné
regiony. Jeden, na sténé dutiny tvofeny zamrzlou vrstvou, kde polymer nemuze dale téct.
Druhy, uvnitt této vrstvy, je horké jadro tekutého polymeru. V blizkosti ztuhlé vrstvy
polymeru vznikd vysoky rychlostni gradient nebo také vysokd smykova rychlost. Na
rozhrani obou vrstev ma polymerni tavenina vysokou smykovou viskozitu, proto
maximum smykové rychlosti nelezi pfimo na hran¢ vrstvy. Pisobenim vysoké smykové
rychlosti se generuje také vysoké smykové napéti, které zplisobuje maximalni orientaci

makromolekularnich fetézct, ptip. plniva v blizkosti stén dutiny formy.

Zuzeni profilu toku taveniny vnéjsi ztuhlou vrstvou zpiisobi, Ze maximalni rychlost
v této oblasti je znacn¢ vysSi nez na Cele taveniny. Rychlostni maxima na cele vedou ke
vzniku toku taveniny, ktery je kolmy na sténu dutiny formy. Tento fenomén se nazyva
fontanovy tok. Protoze fontdnovym tokem se ¢elo ochladi, vysokd smykova viskozita cela
taveniny zpusobuje protaZzeni v opacném sméru toku. Toto protazeni vysokoviskozni

vrstvy na Cele toku stimuluje dalsi orientaci fetézca.

Stupeni orientace zavisi piedevSim na teploté taveniny a rychlosti ¢ela toku
taveniny. Relaxace orientace probihd rychleji pfi vyssi teploté taveniny a siln€ orientovana
zamrzla vrstva je mensi pii vysSSi teploté¢ taveniny, protoze teplota tuhnuti taveniny je
dosazena blize stény dutiny. Rychlost Cela taveniny také silné ovlivituje orientaci. Pii
vysoké rychlosti je orientace vyraznéjsi a blize ke sténé dutiny. Ostatni parametry jako

teplota stény dutiny, velikost dotlaku maji jenom maly vliv na orientaci. (25)
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Plochy tvar rychlostnich profili vétSiny polymernich tavenin (pseudoplastické
tokové vlastnosti) zplisobuje nejvétsi orientaci polymernich fetézcli smérem k povrchu

vystiiku, zatimco fetézce v blizkosti stfedu dutiny maji ndhodnou svinutou konfiguraci.

Makromolekularni fetézce se orientuji radidlné kolem vtokového usti, ve sméru toku
taveniny. To zplisobuje relativné vysoké napéti v okoli vtoku, protoZe protazené fetézce

maji tendenci zaujmout pivodni sbalenou konfiguraci. (26)

Po naplnéni formy taveninou dochazi k postupnému tuhnuti, které je provazeno
objemovymi zménami. Aby byl zachovan dokonaly tvar a rozméry budouciho vyrobku, je

nutné doplnit dalsi polymer, a to se dé¢je ve fazi dotlaku (bod 4) (8).

NejdilezitéjsSim aspektem dotlaku je doplnéni taveniny do dutiny formy, aby se
kompenzovaly efekty teplotniho smrsténi v prubéhu chlazeni. Vysledkem je zabranéni
tvorbé bublin a propadlin na vystfiku a minimalizace objemového smr$téni a deformace.

Féze dotlaku za¢ina v bodé piepnuti a kon¢i zamrznutim usti vtoku. (25)

Bod piepnuti znamena ve vstiikovacim cyklu zménu fizeni plnicich parametrti. Pfi plnéni
dutiny formy je fizena nejprve rychlost toku taveniny a po naplnéni dutiny se v bod¢

piepnuti zméni na fizeni tlaku taveniny v duting.

Orientace makromolekul se dale vyviji v pribéhu dotlakové faze vstfikovaciho

procesu, kdyz tavenina plni dutinu formy, aby se kompenzovalo objemové smrsténi. (26)

Orientace fetézcl je rizna pro amorfni a semikrystalické polymery. Vyssi teplotni
smrsténi semikristalickych polymeri umoziuje stlaCeni vétStho mnozstvi polymeru
v prubehu dotlaku. Tento dalsi tok zvySuje stupen orientace, zvlasté ve stiedu prifezu

stény vysttiku. (25)

Po zatuhnuti vtokového systému dochazi k dal§imu tuhnuti vystfiku ve formé a
vsttikovaci jednotka se uz mize odsunout (bod 5). Nasleduje pfiprava nové davky
taveniny pied Celem Sneku (bod 6), kterd probiha tavenim granuli polymeru kontaktem se
sténami komory a vlivem disipovaného tepla. Pohyb materidlu je umoznén rotaci Sneku a
jeho konstrukce umoziuje také vyvolani tlakového gradientu, ktery napomaha michéani a

taveni.

Po zplastikovani potfebného mnozstvi materidlu se pohyb $neku zastavi a tavenina

je pripravena pro vstiikovani. Mezitim pokracuje chlazeni vystiiku, které je nejdelsi dobou
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v cyklu, protoze vyrobek vyhozeny pii vysoké teploté by se mohl poSkodit vyhazovaci

nebo by se mohl zdeformovat po dopadu na chladnéjsi povrch (2, 6, 8).

Chlazeni prekryva jak dotlak tak 1 plnéni formy, protoze tavenina je ochlazovéana
bezprostiedné poté, co dosdhne dutiny formy. Vystiik se ochlazuje také po vyhozeni

z dutiny formy, kdy teplota vyhazovani vysttiku je obvykle vyssi nez teplota okoli.

Pii dotlaku i chlazeni se vyrazné¢ méni tlak a teplota v dutiné formy, coz ma za
nasledek také zmény objemu vystfiku. Zménu objemu nazyvame smrsténi. Tyto zmény
popisuje PVT diagram, coz je zéavislost mérného objemu polymeru na teploté a tlaku

v dutiné formy (Obr. 13).

Jestlize se smrsténi vyskytuje v nevazaném a nedeformovaném polymeru, smrstuje
se polymer isotropné. Smrsténi samotné je zptisobeno zménou stavu taveniny polymeru pfi
vysokém tlaku a teploté, které jsou uvniti dutiny formy, na tuhou fazi pii nizkém tlaku a
teploté. U semikrystalickych polymerti tato zména zahrnuje také proces krystalizace.
Uvniti dutiny formy bréni jeji tvarové casti smrs$téni polymeru, pokud je ve
viskoplastickém stavu. Protoze rozméry vazané dutinou formy brani volumetrickym
zménam, vznikaji ve sténé napéti, ktera se neprojevi, pokud je vystiik chlazen v dutiné
formy. (4-6)

Vyrobek ochlazeny na poZzadovanou bezpecnou teplotu je vyhozen z formy
vyhazovacim systémem (bod 7). Pii vyhazovani se vyuzivd smr$téni polymeru a

naslednych vazeb v dutin€ formy, které¢ vystiik zafixuji na jedné stran¢ formy.

Dréha otevieni formy je dana rozmérem vyrobku ve sméru otevirani formy a musi
byt tak velkd, aby bylo mozné vyrobek zformy vyjmout. Pokud nenésleduji Cinnosti
spojen¢ s piipravou formy pro dalsi cyklus (CiSténi, vkladani vlozek, lubrikace), forma se

uzavird a cely cyklus za¢ina znovu (2, 6).

1.2 Faktory ovliviiujici kone¢nou strukturu vyrobku

Vysledny vstiikovany vyrobek je zavisly na interakci téchto skupin parametrt:
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- Materialové parametry:
Materidl amorfni, semikrystalicky
Kiivky Tlaku-Mérného objemu-Teploty (PVT)
Viskosita
- Geometrické parametry:
Tloustka stény dilce
Pocet, typ a umisténi vtokovych tusti
Primér vtokového usti
Vazba na vtokové vétve a vtokovou vlozku
- Vyrobni parametry:
Cas pInéni formy
Stupen dotlaku
Teplota formy

Teplota taveniny

1.3 Materialové parametry

Vstiikovanim lze zpracovavat jak termoplasty, tak i reaktoplasty a kaucukové smeési.
Zatimco v prvém piipad¢ je interval pro tvareni teoreticky neomezenym ,v dalSich dvou
piipadech je tento interval omezen probihajicim sitovanim. Cim je teplota tvafeni vyssi,
tim je tvareci interval krat$i. Vstfikovaci termoplasty maji zpravidla lepsi tokové vlastnosti

nez napt. vytlaCovaci typy. Vsttikovat Ize vyztuzené i leh¢ené materialy. (1)

Plasty jako materidl jsou latky, jejichz struktura je tvofena makromolekularnimi
fetézci (oproti koviim, které maji strukturu tvofenou krystalickymi mifizkami). Jsou

rozdéleny na dva zékladni druhy:
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- termoplasty, které maji fetézce piimé (linedrni polymery) nebo fetézce s bocnimi
vétvemi (rozvétvené polymery). Pfi ohfevu se uvolni soudruznost fetézcli a hmota je
viskézni. V tomto stavu se muze tvaret. Po ochlazeni se dostanou opét do ptvodniho

pevného stavu.

- reaktoplasty, které maji v kone¢né fazi zpracovani fetézce pii¢né propojeny chemickymi
vazbami a vytvari prostorovou trojrozmérnou sit’. Pii tvafeni vlivem teploty a tlaku nastava

zesitovani plastu. Jakmile je chemicky proces ukoncen, dalsi tvareni jiz neni mozné. (1)

Polymerni materialy nejcastéji pouzivané pfi vstiikovani mohou byt také rozdéleny
na amorfni, semikrystalické, smési a pInéné systémy. Makromolekuly v amorfnim
polymeru jsou ndhodné distribuované. Piikladem amorfniho polymeru je naptiklad
polykarbonat, akrylonitril butadien styren a dalSi. Semikrystalické polymery maji
molekuly ¢aste¢né pravidelné uspofadané. Jako semikrystalické polymery lze oznacit
polybutylen tereftalat, polyamidy a dal$i. Technickymi polymery jsou ¢asto smési dvou a
vice polymerti. Michani probihd v dvousnekovém extruderu. Plniva, jako kratkd sklenéna
vladkna, barevné ptisady, retardéry hoteni apod., jsou pfidavany k polymertim pro zlepseni
mechanickych a jinych vlastnosti polymeru. Semikrystalické polymery maji nejvétsi

smrsténi. Nasleduji je smésové polymery a amorfni polymery. Systémy s plnivy maji

[RA4

1.3.1 Usporadanost v polymernich soustavach

Uspofadani, tvar a strukturu polymernich molekul v krystalickych a amorfnich
oblastech studuje morfologie polymerti. Termin morfologie se vSak pouzivd i v
pfeneseném smyslu a morfologii latky se pak rozumi jeji uspotrddanost na nadmolekularni
urovni. Zahrnuji se do ni takové faktory, jako je stupen krystalizace, tvar krystalitd, jejich

velikost, orientace atd.
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Obr. 2. Schéma struktury monokrystalli polyethylenu (15)

| - perioda skladani, ortorombicka zakladni buiika, a = 0,74 nm, b = 0,5 nm, ¢ = 0,255 nm

Rozmér, tvar a pravidelnost monokrystalli zavisi na typu rozpoustédla, na teploté,
rychlosti ristu i na jinych faktorech. Tloustka monokrystali byva kolem 10 nm, avSak

dodatecnym temperovanim monokrystalu vzroste az na nékolik desitek nanometrti.

Protoze jsou polymerni fetézce mnohonasobné delsi, nez zjisténa tlouStka lamel,
musi polymerni fetézec na povrchu lamely tvofit ohyb, nacez se antiparaleln¢ vraci do
lamely, coz mnohokrat opakuje. Takovému zpiisobu ulozeni fetézctl se fika skladani.

Vzéajemna vzdalenost protilehlych ohybii se nazyva perioda skladani (zhruba je to
tloustka krystalu). Rovina, v niz lezi polymerni segmenty téhoz sklddaného fetézce, se

nazyva rovina skladu (Obr. 2).

Je-li roztok pii krystalizaci vystaven smykovému namahani, nevznikaji utvary
destickovité, lamelarni, ale vldknité Ci jehlicovité, zvané fibrildrni. Polymerni fetézce tu
jsou orientovany ve sméru fibrily. V krajnim ptipad¢ fetézce ohyby viibec netvoii a krystal

je vytvoren z napfimenych fetézci.

Pii krystalizaci z taveniny se soucCasnym pusobenim smykového pole mohou
vzniknout kombinované utvary zvané §is-kebab (raznici). Jadro (8i8) struktury je vlaknité a
obsahuje zna¢ny podil napfimenych fetézcl. Na ném pak jsou epitaxidlné narostlé lamely

(kebab) vytvorené ze skladanych fetézct.(15)
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1.3.2 Krystalizace z taveniny

Pii krystalizaci z taveniny nejsou podminky pro vznik monokrystalickych lamel
ptiznivé. K rstovym plocham tu piistupuji molekuly, které jsou propletené se sousednimi
molekulami, a to je nepfiznivé pro vznik zcela pravidelnych struktur. Piesto se vSak
polymerni fetézce i pii krystalizaci z podchlazené taveniny v jistém stupni skladaji a
vytvareji lamelami utvary, které maji podobnou tloustku jako monokrystaly vzniklé v
roztoku. Krystalické lamely vzniklé ze spolecného zarodku se rozrlstaji v

polykrystalickych ttvarech, z nichZ nejtypi¢téjsi jsou sférolity.

Stérolity jsou kulové agregaty krystalickych substruktur, které vyrustaji ze stiedu
sférolitu radidlnim smérem. Ma-li byt prostor sférolitu vyplnén, musi se tyto substruktury
vétvit. Rozméry sféroliti se pohybuji od n¢kolika mikrometrti az do makroskopickych
velikosti n¢kolika milimetri. Schéma struktury sférolith polypropylenu ukazuji obrazky

(Obr. 3 aObr. 4).
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Obr. 3. Schéma struktury sférolitu polypropylenu (15)
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Obr. 4. Schéma nadmolekulové struktury polypropylenu (15)
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Krystalické substruktury sférolitu jsou dvojlomné. Pii zkoumani sféroliticky
zkrystalovaného polymeru polarizaénim mikroskopem byly zjistény charakteristické

obrazce tvaru maltézskych ktizi (Obr. 5).

Obr. 5. Struktura sféroliticky zkrystalovaného polymeru v polariza¢nim mikroskopu (15)

Tyto a dalsi optické jevy umoznuji ziskat informace o struktufe sférolitu. Polarizatnim
mikroskopem je mozno sledovat vznik a riist sférolitu pii krystalizaci. Rust sférolitu kon¢i
dotykem se sousednim rostoucim sférolitem. Na jejich sty¢né plose dochéazi k proristani
lamel, coz je ptiznivé pro soudrznost hmoty. Obvykle je prostor sférolitu zcela vyplnén, a
stupen krystalizace uvnitt sférolitu je stejny jako primérny stupen krystalizace vzorku jako
celku. Amorfni podil mize byt uvnitf sférolitu:

a) ve form¢ defektli na povrchu skladi, kdyz se fetézec nevraci do lamely pfimo na
sousednim misté, nybrz az na n&jakém misté¢ vzdalencjSim a vytvaii tak amorfni
smycku.

b) ve formé tzv. spojovacich molekul, jejichz ¢asti jsou zabudovany do dvou rtiznych
lamel.

¢) ve form¢ amorfniho materialu v mezilamelarnich oblastech.

d) ve form¢ defekta uvnitt krystalt.

Podle schematické ptredstavy z (Obr. 4) formulované Samuelsem tvoii radialni
krystalické fibrily ,, paprsky kola “ sférolitu. Amorfni podil tvofi ,,maltu® mezi paprsky.
Krystaly jsou spojeny prostfednictvim spojovacich molekul jak ve sméru radialnich fibril,
tak 1 kolmo na né. Ve stadiu pomalejsi, tzv. sekundarni krystalizace dochazi ke vzniku
nahodile rozlozenych krystalitd 1 v ptivodn¢ amorfnich oblastech mezi fibrilami.

ZvySenim tlaku vzroste teplota tani krystalu tak, Ze lze provadét krystalizaci pfi vyssi
teploté. Vznikaji pfitom krystaly s del$i periodou sklddani nez za obvyklych podminek;
napt. u polyethylenu byly za zvySeného tlaku ptipraveny z taveniny lamelarni krystalické
utvary o tloust’ce az 3 000 nm (tficetkrat vétSi nez monokrystaly z roztoku). Takovym

utvarim se fika krystaly naptimenych fetézct.(15)
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1.3.3 Kinetika krystalizace tavenin

Nukleace
Pti teploté tani T, je nukleacni bariéra nekonecnd, ale s klesajici teplotou [tj. s

rostoucim podchlazenim (Ty,-T)] rychle klesa.

Primarni nukleace se oznacuje jako homogenni, jestlize v soustavé nejsou pfitomny
zadné predem vytvorené zarodky ani cizi povrchy. Nukleaci je mozno experimentalné
sledovat napt. polariza¢nim mikroskopem podle vzniku dvojlomnych oblasti. Pfi
homogenni nukleaci vznikaji zarodky skute¢né nejprve piiblizn€¢ linearné¢ s Casem a
nahodile v prostoru. Nakonec dosahuje pocet vzniklych zarodkl konstantni hodnoty a dale

se Jiz neméni.

Jsou-li v soustavé ptitomné cizi povrchy (ndhodné necistoty, zbytky katalyzatoru,
zbytky krystalli netiplné roztaveného polymeru, stény nadoby, zdmérné piidané nukleacni
¢inidlo) zarodek vznikd na nich, je vznikly novy povrch mensi a rovnéz nukleacni bariéra
je v porovnani s homogenni nukleaci mensi. Nukleace tohoto typu se nazyva heterogenni -

pro polymery je typicka a dochazi k ni jiz pfi mensim podchlazeni (10 az 30°C).

Nukleace mnoha polymeri zna¢né zavisi na jejich teplotni historii. Malé uspo-
fadané oblasti mohou v tavening pretrvavat i po dlouhou dobu a po ochlazeni pak plisobi
jako predurcend centra krystalizace (,,samonukleace"). Jejich pocet a rozméry zaviseji na
teploté predeslé krystalizace a na teplot¢ a dobé, po kterou byl polymer taven. Piiklad
udajii je uveden v tab.l.

Tabulka I. Rychlost krystalizace izotaktického polypropylenu (taveného pti 180°C 15
min)

I N 1072 . los K
°C m™ wn min ' min min >
145 0,47 0,27 264 39.10°
135 0,65 1,60 40 1,1.10°
125 1,56 12 4 1,1.10°

Ty - teplota krystalizace; N - koncentrace zarodki (vzmiklych sférolitu); r - radialni
rychlost ristu sferolitii; tys - polocas krystalizace stanoveny dilatometricky,; K - konstanta

Avramiho rovnice; v piipadé okamzité nukleace a sférolitického riistu je K = 4nNr'/3.
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U izotaktického polypropylenu je nukleace heterogenni a prakticky okamzita.
Ihned po ochlazeni taveniny na krystalizacni teplotu vznikne jisty pocet N center, od nichz
rostou sférolity, pti ¢emz N se v pribehu casu neméni. Pfi nizsi teploté krystalizace je N
vétsi, sférolity mohou narGst jen do mensich rozméri a vznikne jemnozrnnéjsi struktura.

Zvyseni teploty a prodlouzeni doby taveni vede ke snizeni N.(15)

Riuist krystalit

Jakmile je zarodek vytvoten, zbytek molekuly se rychle nasklada na rstové plose,
pii cemz zachovava piiblizné stejnou periodu sklddani, jakou mé zarodek. Rist probiha po
vrstvach; obecné se muze stat, ze pro vytvoreni jedné vrstvy je potfebnd mnohondsobna

nukleace. V kazdém piipad¢ vzniké lamelarni utvar.(15)

Pii niz8i teploté krystalizace vznikaji tenci lamelarni krystaly z roztoku i z
taveniny. Jestlize se polymer zkrystalizovany pfi nizké teploté temperuje na vyssi teplotu,

dochazi (zpravidla tanim a rekrystalizaci) ke vzniku tlustSich lamel. (15)

—— Logt./min

Obr. 6. a - Znazornéni zmény objemu pii primarni a sekundarni krystalizaci
I - oblast primarni krystalizace
1II - oblast sekundarni krystalizace;
b - zavislost relativni objemové zmény izotaktického polystyrenu

(konverze X), pfi riznych teplotach krystalizace Ty.(15)



UTB ve Zliné, Fakulta Technologicka 19

Celkova rychlost krystalizace

Zavislost stupné krystalizace (tj. obsahu krystalicky usporfadanych oblasti v
semikrystalické soustavé) na dob& krystalizace vykazuje rysy typické pro dvoustupiiovy
proces. V prvnim stupni, pii tzv. primarni krystalizaci, probéhne nejvétsi ¢ast premény. Na
néj pak navazuje mnohem pomalej$i druhy stupen, tak zvand sekundéarni krystalizace.

Ptiklad teplotni zévislosti objemu pfii izotermické krystalizaci ukazuje obrazek (Obr. 6).

Pocatecni objem vzorku je Vy, s postupujici krystalizaci se objem zmensuje a v
¢ase t ma hodnotu V. Po dostate¢n¢ dlouhé dobé probéhne primarni krystaliza¢ni pfeména
prakticky do rovnovéhy a objem nabyva limitni hodnoty V... Stupeii pfemény (konverzi)
X pfi primarni krystalizaci Ize definovat vztahem

Vo_Vt
VO_Vao

X = (D

kde X nabyva hodnoty od O do 1.

Projevy sekundarni krystalizace jsou patrné jiz v poslednich stadiich primarni
krystalizace a projevuji se jesté po dlouhé dobé (tydny, mésice). Pii sekundarni krystalizaci
dochdzi k uspotaddavani toho materidlu, ktery byl pro Spatnou krystalizacni schopnost
vypuzen z primarnich krystali. Béhem sekundarni krystalizace se pomalu organizuje a
castecné zaclenuje do existujicich lamel, ¢imz se jejich tloustka zvétSuje. Zaroven dochazi

ke kineticky obtiznému zdokonalovani stavby krystalti.(15)

1.3.4 Teplota tani v oblasti 100 az 200 °C

Polymery s touto teplotou tani se pouzivaji jako polotvrdé az tvrdé plasty.
Zesitovanim nelze omezit jejich sklon ke krystalizaci natolik, aby mohly byt surovinami
pro vyrobu pryze. Jejich krystalizace se naopak vyuziva k dosazeni dostatecné vysokého
modulu, protoze teplota zeskelnéni téchto polymert lezi zpravidla pod 20 °C. Ma-li byt
modul pruznosti E nejméné fadu 10> MPa, musi byt stupei krystalizace vy3si nez 50 %. Pii
chlazeni z oblasti taveniny (ve formé&) musi vyrobek pro dosazeni dostatecného stupné
krystalizace stravit pfiméfen¢ dlouhou dobu v teplotni oblasti maximalni rychlosti
krystalizace. Vlastnosti vyrobku zaviseji i na morfologii. Mikrozrna struktura (mensi

sférolity) je vyhodnéjsi pro mechanické i optické vlastnosti, houzevnatost i transparenci.
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Polypropylen (Tm = 176 °C) krystalizuje rychle pfi teplotach pod 125 °C, v pfitom-
nosti nukleacnich ¢inidel uz pod 140 °C. Ve druhém ptipad€ Ize pracovat s vyssi teplotou
taveniny, coz by normaln¢ vedlo ke zpomaleni krystalizace. Sekundarni krystalizace
polypropylenu zptsobuje komplikace v dodate¢ném zmenSovani objemu (tzv.
dosmrstovani). Je pomalé pti 20 °C, rychlé napt. pfi 120 °C (za 7 dnt kolem 0,4%).
Dosmrstovani vsttikovanych vyrobkil 1ze zmensSit zvySenim teploty taveniny a formy, aby

objemové zmény probéhly v co nejvetsi mife uz pii vlastnim procesu.(15)

1.3.5 Technicka pevnost

Pricinou mensi skute¢né pevnosti polymeri proti teoretické jsou mikrostrukturni a
technologické defekty. Rozméry mikrostrukturnich defekti zéaviseji na chemické a
nadmolekularni struktuie. Jejich nebezpecnost z hlediska vzniku ptedCasného, obvykle
kiehkého lomu, souvisi mimo jiné s omezenou schopnosti polymeru vytvaret plastické
deformace.

Kromé¢ strukturnich charakteristik rozhoduji o rstu defekti a vzniku nebezpecnych
nahlych loma pseudokiehkého charakteru podminky, za nichz wvné&jsi sily pulsobi.
Nejdilezitéjsi jsou rychlost zatézovani a vlivy okolniho prostiedi (teploty, relativni
vlhkosti vzduchu, popt. korozné plsobiciho prostfedi). Uvedené faktory ve vzdjemné
kombinaci rozhoduji o tom. zda dojde k rychlému zvétSovani mikrodefekti za vzniku
trhliny kritické délky a ke kifehkému lomu, nebo zda bude zvétSovani mikrodefekti pomalé
(nebo bude potlaceno) a pied porusenim dojde plastickou deformaci ke zpevnéni polymeru

a k tvarnému lomu.

Z hlediska metodického se pojedndva o pevnosti podle podminek namahéni.

Nejcastéji se pevnost déli na:

a) pevnost vyznacujici se vétSimi hodnotami smluvniho nebo skute¢ného napéti,
kterou materidl ziska pti kratkodobém pseudostatickém nebo razovém naméhani.
Cas do lomu 1, je kratky.

b) Pevnost vyznacujici se malymi hodnotami napéti pifi dlouhodobém plsobeni

statickych nebo cyklickych sil (krip, unava).(15)
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Pevnost pii kratkodobém statickém namdahdani plastit

Kratkodobymi zkouSkami se charakterizuje pevnostni a deformacni chovani pii
spojitém zvétSovani vnéjSich sil. U polymeri se nejcastéji provadéji zkousky tahem nebo
ohybem, mén¢ ¢asto ve smyku nebo v tlaku.

3
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Obr. 7. Charakteristické pracovni diagramy naméhani v tahu riznych polymernich
materiala (15).
1-vidkna s velkym modulem pruznosti E a pevnosti,
2- krehké reaktoplasty a néekteré lineami amorfni termoplasty pod Ty,
3- semikrystalické plasty s velkou krystalinitou,
4- semikrystalické plasty s malou a stredni krystalinitou, néekteré tvarné amorfni
termoplasty (PC, PETP) nad T,
5- amorfni termoplasty pri teplotach blizkych Ty,
6- smési amorfnich termoplastii s elastomery,
7- nekrystalizujici pryze nad T,,

8- krystalizujici pryze nad T,. (PreruSované casti kiivek znaci vznik predcasnych lomil.)

Ze smluvnich pracovnich diagramti uvedenych na obr.10 se stanovuje mez kiehké
pevnosti 6y, mez kluzu oy (obvykle horni) nebo smluvni mez kluzu, napéti pfi pfetrzeni o,
(u kiehkych je o, = o). Z deformacnich charakteristik se ur€uje pomérna deformace pfi
pretrzeni g, (v analogii s kovy oznaovana pii zkousce tahem jako taznost). Podle typu
polymeru zahrnuje hodnota g, pfevazné jen elastické deformace (elastomery, vysoce
orientovana vlakna), nebo naopak pievazné deformace trvalé (semikrystalické a nckteré

linearni amorfni polymery s typem kiivky 3 az 6 na obrazku (Obr. 7)).(15)
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V technické praxi se zatim pouzivaji prevazné hodnoty pevnosti stanovené pii 20 °C
a pii malych rychlostech deformace (fddové jednotky milimetri za minutu). Piehled
pevnosti v tahu (mezi kluzu v tahu a taznosti pro nejvyznamnéjsi polymerni materialy) je
uveden v pfiloze 1. Smluvni diagramy v tahu pro jednotlivé skupiny polymernich

materidli jsou v logaritmickych soufadnicich zndzornény na obrazku (Obr. 8).

— £ /Dfo
01 12 818 180 7001300
\ '| 3000
1900

v oNeE
—+G, /MPq

3 2 0 1
— log&

Obr. 8.Vztahy mezi napétim a pomérnym prodlouzenim v log. soufadnicich

pii teploté 20 °C. (Cisla polymert jsou shodna s &isly v piiloze 1) (15)

Nejvétsi hodnotu pevnosti a nejmensi taznost maji vldkna z aromatickych
polyamidi typu Kevlar. Radové mensi pevnost a vétsi taznost maji béZna vldkna z PETP,
PA, PVAL a PP. Pevnost semikrystalickych a linearnich izotropnich tvarnych plastii lezi

mezi 30 az 80 MPa, pii taznosti n¢kolik desitek az set procent.

U semikrystalickych polymertt pevnost v tahu roste a taznost klesd s rostouci
krystalinitou a celkové deformace jsou za mezi kluzu témét zcela nevratné (plasticke).
Naproti tomu polymery s hustou siti (reaktoplasty) maji ve skelném stavu pii pevnosti 40
az 70 MPa jen omezenou plasticitu. Celkové deformace, které byvaji menSi nez Ctyfi

procenta, jsou témet az do lomu pruzné (vratné). (15)
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1.3.6 Strukturni charakterizace

Orientacni funkce

Strukturni jednotky polymernich systému, napt. segmenty fetézt nebo krystality,
jsou obecné anizotropni. Prostorové ulozeni téchto jednotek vzhledem ke zvolenému
prostorovému sméru je charakterizovano uhlem mezi jednotkou a zvolenym smérem, tzv.
orientacnim uhlem 6 (Obr. 9). Rozdilné jednotky (napf. riizné segmenty) maji riznou

orientaci, riizné hodnoty orienta¢niho thlu.
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Obr. 9. Poloha anizotropni strukturni jednotky vzhledem ke zvolenému sméru (15).

0 je orientacni uhel

Jsou-li anizotropni jednotky uspofadany paralelné se zvolenym smérem, je
orientace uplna. Takovy typ uspotadani se oznacuje jako jednosmérna orientace. Vysoky

stupen jednosmérné orientace je typicky pro vldkna. (15)

MéFeni stupné orientace

Pfi méfeni se vyuziva toho, ze odezva polymernich fetézcii na rizné optické,
akustické, mechanické ¢i jiné podnéty je obecné jina ve sméru fetézcli nez kolmo k nim.
Popis hlavnich metod uvadi Samuels a zvlast¢ Ward, v jehoz knize je popsano vyuziti
metod NMR, spektroskopie Ramanovy a fluorescencni, dichroismu ultrafialového,

viditelného a infracerveného a malouhlového rozptylu svétla a paprski X.

Experimentalné nejjednodussi a nejpouzivanéjsi metodou pro rychlé kvalitativni
zhodnoceni primérného stupné orientace je méieni dvojlomu. Je to rozdil indexu lomu ve

sméru orientace a ve sméru k nému kolmém.
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1.3.7 Struktura a vlastnosti orientovanych polymeri

Hlavnim cilem orienta¢nich pochodu je ziskani produktu se zlepSenymi vlast-
nostmi: se zvySenou tuhosti (modulem pruznosti), pevnosti v tahu oy, energii potiebnou k
pretrzeni wy, se zlepSenou odolnosti proti unavé opakovanymi deformacemi atd.
Jednosmérnou orientaci vznikd vyrazna anizotropie mechanickych vlastnosti: posili se
smér orientace, ale oslabi se smér pfi¢ny.

U jednosmérné orientovanych fo6lii typicky amorfniho polymeru, jako je
polystyren, byl ve sméru orientace zjistén vzrist modulu na dvojnasobek, pevnosti i
taznosti na trojnasobek u rdzové houZevnatosti dokonce na osminasobek. Ve sméru
kolmém se vSak pevnost a houzevnatost mohou snizit a pozoruje se i tendence k
rozvldknovani. Proto je vyhodngjsi orientace biaxialni, pfi niz se sice jen malo zvysi
pevnost polymeru v podélném sméru (asi 1,5krat), avSak zlepsi se pevnost i v pficném
sméru. Biaxialné orientované polystyrénové folie jsou pak pevné a houzevnaté.

U semikrystalickych polymerd je vliv orientace na mechanické vlastnosti

vyraznéjsi nez u polymerti amorfnich.(15)

U dokonale hookovského (linearniho) systému je energie potiebna k pietrZzeni
w, =205 @)
2

Soucin pevnosti a taznosti je jistou mirou energie potiebné k pretrzeni i u realn¢ho systému
a v daném piipad¢ se se stupném orientace piili§ neméni. To 1ze ziejmée vysvétlit tim, Ze se
u materidlu s malym stupném orientace zbyvajici stadia dlouzeni uskute¢ni v prubéhu
trhaci zkousky. Pfi rychlém protahovani vSak takové dlouzeni nestaci probéhnout, a proto
jsou hodnoty zmétené taznosti nizké.

Strukturni zmény probihajici pti dlouzeni polymeru se sférolitickou strukturou jsou
schematicky ukazany na obrazku 13. Pfi malych deformacich (asi do 1%) je deformace
homogenni, pak vSak narlstaji smykové sily, které u lamel svirajicich s tahovym napé&tim
uhel mensi nez 90° plsobi kluz podél fetézcti. Tim se z lamel odtrhavaji krystalické bloky
a orientuji se osou c¢ rovnobézn¢ se smérem orientace. Protoze jsou tyto bloky
prostiednictvim spojovacich (vazebnych) molekul spojeny s dal§imi lamelami, dochézi k
jejich rozpadu i v pfipadé, ze byly pivodné méné vyhodné orientovany, a tak plasticka
deformace vzrista.

Bloky vzniklé z dané lamely zistdvaji spojeny, pfestoze se mohou octnout na
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riznych mistech a je tedy zfejmé, ze se zvySuje pocet spojovacich (vazebnych) molekul.
Napéti potiebné k rozruseni lamelami struktury je v rGznych mistech stejné, a proto

zustava napéti v pribeéhu dlouzeni po dobu existence krcku téméi konstantni (Obr. 10).

sterolit mikrofibrlami s truktury

nedefor- deformovagy % %
T R %
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Obr. 10. Pfemény sférolitické struktury na fibrilarni za podminky nehomogenniho dlouZeni
se vznikem krcku.(15)

Nahore: prislusna tahova krivka

Pfi vysokém stupni orientace (u polypropylenu kolem f = 0,76) ztraci protazené
sférolity svou identitu a vzniké struktura fibrilarni. Jeji zakladni jednotkou je mikrofibrila.

Mikrofibrily jsou linedrni utvary pozorovatelné elektronovym mikroskopem,
viditelné na snimcich povrchu mirn€ naleptanych vlédken a filma. Maji primér kolem 10 az
20 nm, délku nekolik desitek mikrometri. Obsahuji krystalické bloky, amorfni oblasti a
spojovaci molekuly, které premost’uji amorfni oblasti, spojuji krystalické bloky a dodéavaji
mikrofibrile velkou pevnost a velky modul. V dasledku toho se projevuje mikrofibrila
spise jako krystal s mistnimi mén¢ pevnymi oblastmi nez jako soustava, v niz se amorfni a

krystalické oblasti stfidaji. Vyssi organizacni jednotkou je svazek mikrofibril, - fibrila.

Pevnost vlaknité struktury ziejmé Uzce souvisi s poctem, konformaci a

prostorovym rozloZzenim spojovacich (vazebnych) molekul. Pro zajisténi soudrZnosti
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struktury musi ¢ast vazebnych molekul spojovat navzajem i mikrofibrily a fibrily. Druhym

faktorem pevnosti jsou defekty struktury, lokalizované u koncti mikrofibril.

Pti krystalizaci z deformované taveniny (napf. v trysce pfi spfadam vlakna, pii
vyfukovani folie, vstiikovani) vznikaji rovnobézné se smérem deformace linearni zarodky,
zvané téz tadkové. Skladaji se z paraleln¢ ulozenych napfimenych fetézcl. Na nich pak
epitaxidlné nartstaji lamely ze skladanych fetézctl, které jsou orientovany rovinou lamely

kolmo k deformaci. Tento ttvar se v anglické literatufe nazyva Sis-kebab, raznici.

V méné deformovanych mistech taveniny probihd soub&zné obvykly sféroliticky
rust. Za fizenych podminek byla laboratorné ptipravena vlakna polyethylenu o velikosti
modulu dosahujici az 90 GPa, kterd maji strukturu schematicky nazna¢enou na obrazku
(Obr. 11). Jeji ptfednosti je rozmérova stabilita pii vysSich teplotach a potlaceni jevu

fibrilace (rozvlaknovani).(15)
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Obr. 11. Schéma tfadkového zarodku s piirostlymi lamelami, $is-kebab (15)
Dole: schéma struktury vidken polyethylenu pripravenych za laboratorné rizenych

podminek
1.3.8 Diagramy P-V-T

PVT diagramy popisuji zménu mérného objemu s teplotou a tlakem.
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Obr. 12. Stavova zména systému PVT (9)

Mérny objem je definovany jako objem vztazeny na jednotku hmotnosti. Podle
obrazku (Obr. 12) se tlak a teplota zméni z tlaku P a teploty 7na P’ a T". Systém o stejné
hmotnosti m zméni mérny objem z V na V. PVT data se ziskavaji méfenim na

standardizovaném zafizeni.

Vzorek je ohfivan v uzaviené¢ komotfe. Je méfena zména objemu vzorku,
vystaveného tad¢ tlakd. PVT chovéani materidlu hraje diilezitou roli v souvislosti s vyrobou

a kone¢nym tvarem vyrobku.

Amorfni polymery Semikrystalické polymery
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Obr. 13 Zavislost mérného objemu na teploté a tlaku pro amorfni a semikrystalické

polymery (9)
Zmeéna objemu vstfikovaného dilce, méfeného piti procesni teplote a teploté okoli,
mize predstavovat az 20% zménu. Semikrystalické polymery maji vyssi smrsténi nez
amorfni v disledku uspotfddavani a skladani fetézcl pod bodem zatuhnuti. To vede k

vétSim rozdilim ve specifickém objemu V' mezi fazi taveniny a tuhé faze



UTB ve Zliné, Fakulta Technologicka 28

semikrystalickych materialti. Pfitomnost plniva (jako tieba kratkych sklenénych vléken)

snizuje rozdil ve specifickém objemu ¥ mezi fazi taveniny a solidu.

Obrazek (Obr. 13) popisuje objem V jako funkci teploty 7 pro dva typy polymert.
Pro amorfni polymer je strmost kiivky vyssi nad teplotou skelného piechodu 7g. VEtsi

smrsténi nastava nad teplotou 7g.

U semikrystalickych polymert nastava skok v mérném objemu v bodu tani. Tento
velky pokles mérného objemu piedstavuje daleko vEétsi smrSténi nez u polymert
amorfnich. U semikrystalickych polymerti nastava jeSt€¢ dalSi zména strmosti kiivky
specifického objemu a to pod bodem tani. Mérny objem je také ovlivnén tlakem; rozdilné
tlakové podminky zptsobuji posuv kiivky 7-V. Kiivka mérného objemu klesd dold s
rostoucim tlakem. Horni kiivka je zavislosti pfi atmosférickém tlaku. Teplota skelného

pfechodu s rostoucim tlakem mirn¢ roste.

PVT diagramy pro plnéné polymery vykazuji snizeni mérného objemu nez u
neplnénych materialt. Plnivo zvySuje hustotu. Plniva také posouvaji kiivky 7-V dola a
snizuji strmost. Toto vyrovnani kiivky 7-V ma za nasledek snizeni celkového smrSténi
soucasti. Nicméné pokud jsou pouzita vldkna jako plnivo, vysledné vlastnosti jsou

neptiznivé vzhledem ke zvétSeni anizotropie. (9)

1.3.9 Tlakova historie

Idealizovany prib¢h tlakové historie v duting€ formy lze popsat ¢tyfmi etapami:

plnéni, dotlak, chlazeni a vyhazovani vyrobku.
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Tlakova historie

’E‘ plnéni i dotlak i chlazeni vvhazovani
= B| C |
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Obr. 14. Pribéeh tlaku v procesu vsttikovani (9)

A — tavenina bez tlaku za vstrikovaci teploty,B — natlakovanad tavenina; stav, kdy celo
taveniny dosdhne konce dutiny, C — zcela zaplnéna forma taveninou, cas, kdy usti vtoku

zatuhne ,D — ztuhly polymer ,E — hotova soucast; ¢as vyhazovani z formy

Tyto stavy na obrazku (Obr. 14) odpovidaji bodiim v PVT diagramu na obrazku (Obr. 15).

PVT historie
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Obr. 15. Zéavislost mérného objemu a teploty na tlakové historii (9)

V PVT diagramu materidl postupuje ze stavu taveniny (bodu A) do kone¢ného
ztuhlého stavu (bod E). Objemové smrsténi Sv je pak definovano jako pomér rozdilu
objemu formy a soucasti, vztazené na objem formy. Z PVT diagramu, objemové smrsténi

Svlze vyjadtit jako (Ve— VE) / Ve.



UTB ve Zliné, Fakulta Technologicka 30

Nejvice ovliviiuje PVT diagram rychlost ochlazovani. Rychlé chlazeni vede k
mensimu smrsténi soucasti. Pomalé chlazeni vede k vétsi krystalinité a vétSimu smrsténi.

Rozdily v rychlostech chlazeni mohou také zapftiCinit tvorbu propadlin. (2,9)

1.3.10 Viskozita

Viskozitni chovani materidlu je dualezité pro urCeni tokové drahy a disipace,
generované béhem toku taveniny. Pro polymery je rozhodujici smykova viskozita. Ta je
charakterizovana jako mira odporu taveniny proti smykové sile. Podle chovani materialu
na rychlosti smykové deformace lze latky rozdélit jako dilatantni, newtonské a

pseudoplastické.

Dilatantni latky jsou obecné slozité struktury. S rostouci rychlosti smykové

deformace roste i odpor vici smykani. Jde naptiklad o plnéné polymery.
Newtonské¢ latky (voda, olej) neméni viskozitu s rychlosti smykové deformace.

Plasty se fadi mezi latky pseudoplastické. Cim vice smykame, tim mensi je odpor
proti smykani. Smykova viskozita klesa s teplotou, ale citlivost je rGzna podle typu
polymeru. Pfitomnost plniv zvySuje smykovou viskozitu. Viskozita je rozhodujici pro

uréeni vstfikovaciho tlaku pro danou rychlost nebo délku toku pfi maximalnim tlaku. (2)

1.4 Geometrické parametry

Geometrickymi parametry pro navrh soucésti a tvaru formy se rozumi tloustka stén
soucasti, pocet a umisténi vtokovych usti, jejich primér, typ a vazba na vétve tokového

systému.

Tfemi primarnimi urcujicimi faktory pro volbu tloustky stény soucasti jsou:
- Navrh soucasti podle tuhosti
- Doba chlazeni

- Délka toku taveniny
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Prihyb pod danym =zatizenim je siln€¢ zavisly na tlouStce stény. S klesajici
tloustkou stény roste s tfeti mocninou. Soucast vyztuzend Zebry miiZe zajistit pozadovanou
tuhost 1 pfi nizsi tloust'ce stény. Strukturni podminky jsou urcujici pro minimalni tloustku
stény vyrobku. Viskozita materidlu ovliviiuje délku toku taveniny. Délka toku je funkci

tloustky stény. Voli se pozadovana tlouStka soucasti v zavislosti na zateCeni taveniny. (10)

Chlazeni formy spottebuje vice jak dvé tfetiny ¢asu celkového vstiikovaciho cyklu
vstfikovani. Uniformni chlazeni zlepSuje kvalitu soucasti redukci rezidudlnich napéti a
udrzenim tvarové piesnosti a stalosti. Chladici ¢as je funkci teploty formy, teploty

taveniny, materidlovych vlastnosti formy a polymeru a tloustky stény.

Cas chlazeni roste exponencialné s rostouci tloustkou stény vyrobku. Delsi ¢as
chlazeni vétSinou vyzaduji polymery semikrystalické nez amorfni. Vtokové Usti zajist'uje
spojeni mezi tokovym kanéalem a vstfikovanou souc¢asti. Musi pojmout tolik taveniny, aby
zaplnila dutiny béhem plnéni a faze dotlaku. Pro navrh umisténi a velikosti vtokového usti
se pamatuje na tyto pravidla:

- Usti by mélo byt umisténo na tensi ¢asti vyrobku
- Umisténi vtokového sti musi dovolovat vytésnéni vzduchu

- Vicenédsobnd vtokova usti by méla byt umisténa tak, aby studené svary vyrazné

neovlivitovaly pevnost vyrobku
- Usti vtoku by mélo byt tvarovano tak, Ze ztuhne po piiméeném dotlaku
- Nesmi nastat turbulentni tok taveniny

- Velikost usti obvykle byva 50 % az 75 % tloustky soucasti

Centralni srazkou dvou proudi taveniny klesne tuhost pfi laboratornich podminkach

v

az 050 %. Misto setkani dvou cel taveniny totiz pfedstavuje vryp (vrub), coZ je misto s

niz8i pevnosti. Miize zde také dojit k tnavovym lomim.
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Poloha vtokového usti a jejich pocet md vyznamny vliv na zavaznost a polohu

studenych svarti. Vicendsobna vtokova usti se pti vsttikovani pouzivaji pro:

- Odstranéni omezeni délky toku taveniny, danym tlakovym vykonem stroje a praimérem

vtoku
- Redukci odlisnosti tlakové distribuce uvnitt soucasti
- Snizeni vstfikovaciho cyklu a zvétSeni rychlosti produkce
- Volbu rizné tloustky soucasti

Po zvoleni pozice a velikosti vtokovych tsti, musi byt rozhodnuto o typu usti. Podle
procesnich pozadavku je lze rozd€lit na ruéné oddélované (piimy, véjitovy vtok, a dalsi)

nebo automaticky oddélované (bodovy, tunelovy vtok). (1,9,10)
1.5 Vyrobni parametry

Dalsimi konstrukénimi parametry pii vyrobé vsttikovanych soucasti je doba plnéni a
délka dotlaku, v zavislosti na teploté formy a taveniny.

Solid Tavenina

Plnéni

Zatuhnuti vtoku

Dotlak a
chlazeni

Obr. 16. Vtokové tGsti a jeho zatuhnuti(9)

Vtokové¢ Usti byva uzsi nez soucast a proto také ztuhne pii dotlaku a chlazeni jako
prvni. Po zatuhnuti vtoku jiz nemtze byt dodavan dalSi material. Tavenina blizko stény
chladne rychleji, protoze teplota stény formy je daleko nizsi nez teplota taveniny. To vede

k zamrznuti vrstvy blize stény.

Existuji tfi odlisSné tokové oblasti v dutiné formy: rozdilny tok v blizkosti nebo

uvniti vtokového usti, dutinovy tok, postupujici ¢elo taveniny (fontanovy tok).
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Obrazek (Obr. 14) ukazuje typicky prubéh teplotni historie v dutiné formy béhem
vstiikovaciho cyklu. Vtokové Usti ztuhne dfive, protoze je uzsi nez stény v dutiné formy.
Jakmile je teplota soucasti hodné pod teplotou tuhnuti, je vyhozena z formy. Cyklus zac¢ina
uzavienim formy a plnénim temperované formy taveninou o dané teploté. Tento priibéh
ma vztah s tlakovou historii uvnitt formy (Obr. 15). Tlak béhem plnéni rapidné roste. Po
zaplnéni formy je ihned pfepnuto na dotlak. Jde o konstantn¢ udrzovany tlak. Jakmile
ztuhne vtokové usti, tlak klesd s casem do té doby, nez je vyrobek vyhozen. Je dilezité
sledovat neuniformnost smritovani souéasti, které vede ke zborceni. Spatna volba dotlaku
muze mit za nasledek nizkou kvalitu povrchu, propadliny, bubliny, zbytkové pnuti a

neuniformni smrsténi.(1,9)

1.6 Polypropylen

1.6.1 Vyroba polypropylenu

Monomerem pro vyrobu polypropylenu je propen (CH3=CH-CH3), ktery se
ziskava pfti tepelné tpravé ropy. Klasicky postup polymerizace polypropylenu je zaloZzen
na Zieglerovych-Nattovych katalyzatorech tvofenych nejcastéji komplexem TiCl3 s

diethylaluminiumchloridem nebo triethylaluminiem (18).

1.6.2 Molekularni struktura polypropylenu

Polypropylen ma hlavni fetézec tvoren uhlikovymi atomy, pfi¢emz na kazdém

druhém uhliku je vazana methylova skupina (20):

CH-CH;
CH, |

Polypropylen mize mit vzhledem k podminkdm polymerace rizny typ uspotadéni,
ktery je dan polohou methylové skupiny vzhledem k uhlikovému fetézci polymeru (19).
Podle podminek polymerace jsou tedy mozné tyto typy usporadani: izotaktickeé,

syndiotaktické a ataktické (Obr. 17).
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Obr. 17. Stereoizomery polypropylenu: a - izotakticky, b - syndiotakticky, c -atakticky (18)

PP mé prevazné izotaktickou strukturu, tj. takovou, Ze vSechny methylové skupiny
jsou nad nebo pod nékresovou rovinnou. Ve skute¢nosti maji molekuly izotaktického PP
terciarni symetrii, kterd je disledkem toho, Ze methylové skupiny jsou podél hlavniho
uhlikového fetézce usporadané spirdlovité, jak je patrné zobrazku (Obr. 18).
Syndiotakticky PP je ma stfidavé nad rovinnou nebo pod ni. Ataktickd struktura je
extrémnim piipadem neusporadanosti, kdy methylové skupiny jsou rozlozeny statisticky

nad a pod nakresovou rovinou (20).

Na pfechodu mezi cisté izotaktickou a ataktickou strukturou je sterecoblokova
struktura. U ni se stfidaji v polymernim fetézci delsi nebo krat$i tiseky molekul s
izotaktickou a ataktickou strukturou.

Jednotlivé steroizomery se znacné lisi fyzikélnimi, mechanickymi i chemickymi
vlastnostmi. Izotaktickd forma je znaéné krystalicka, ma lepSi mechanické a chemické
vlastnosti, jako napf. vy$$i modul pruznosti, vyssi hustotu, vyssi teplotu tani a lepsi
odolnost proti chemickym ¢inidliim, zatimco atakticky PP je amorfni kaucukovitd hmota

rozpustna dobie v celé fad¢ rozpoustédel (20).

Ataktické podily jsou mekké, parafinového az blativého charakteru, je tedy zadouci
co nejvice snizit mnozstvi ataktického podilu, ktery zhorSuje vySe uvedené vlastnosti, na

druhou stranu vsak zlepSuje nizkou razovou houzevnatost (19).
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Obr. 18. Polypropylénové fetézce se strukturou izotaktickou (19)

Stereobloky maji urCitou krystalinitu (ataktické useky nedovoluji dokonalejsi
krystalické usporadani) a v ostatnich vlastnostech jsou na pfechodu mezi obéma
strukturami (20).

Vsechny uvedené struktury jsou zastoupeny ve vyrobeném PP, pfi¢emz izotakticky
podil tvofi obvykle vice nez 80% hmotnosti, stereobloky nékolik procent a ataktické
podily nemaji ptesahovat 10% (20).

V oblasti mezi teplotou skelného pfechodu a teplotou tani krystalizuje izotakticky
polypropylen ve tfech modifikacich:

o - monoklinicka

B - hexagonicka

y - triklinicka.

Izotakticky PP vzhledem ke své struktuie dobie krystalizuje v monoklinické soustave.
(20).

a-modifikace je termodynamicky nejstabilné€j$i. Vznika krystalizaci nad teplotou
130°C a je tvotena levotocivymi a pravoto¢ivymi Sroubovicemi. Tato modifikace se mlize
vyskytovat v rizném uspotradani s néklonem methylovych skupin nahoru nebo dold,
pficemz se neméni krystalickd butika, ani vzdjemna poloha pravotocivych a levoto€ivych
Sroubovic.

V B-krystalech jsou segmenty usporadany se stejnym smyslem Sroubovic. Tato
modifikace je méné stabilni a objevuje se pfi teplotach krystalizace 110 az 120°C. Pfi
zahtati nad 130°C ptechazi na stabilni a-modifikaci. (21).

Triklinicka y-modifikace je tvofena nizkomolekularnimi podily, které nevytvareji
sférolity. Je stabilni pfi teplot¢ pod 110°C a byla pozorovéna i pii krystalizaci
polypropylenu za zvySeného tlaku (21).

Velmi rychlym ochlazenim taveniny lze ziskat tzv. smektickou formu
polypropylenu, kterd je méné usporadana nez vyse uvedené krystalografické modifikace,
ale stale jesté obsahuje drobné oblasti s urCitym stupném usporadani. Ty tvofi ptechod

mezi amorfni strukturou PP a obvyklym semikrystalickym polypropylenem (21).
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1.6.3 Zpracovani polypropylénu

PP se zpracovava vstiikovanim pii teploté 205 - 280°C a vytlaCovanim na trubky,
desky , folie a profily pfi teploté¢ 200 — 270°C. Tavny index se podle typu pohybuje mezi
0,4 — 13 g/10min. Desky a trubky se spojuji svafovanim polypropylenovym dratem (pistoli
pro svafovani horkym plynem o teploté 200 az 220°C). Folie lze svatovat salavym teplem

nebo tepelnym impulsem.

PP 1ze pouzit na rizné vyrobky, u nichz je pozadovéna tuhost, mechanicka pevnost
a dobré¢ elektroizolacni vlastnosti. V automobilovém primyslu se napf. uplatiuji
vsttikované dilce z PP na pfistrojové desky, ventilatory aj. Ve spotfebnim pramyslu se PP
uplatiiuje jako soucasti vysavacl, ventilatord, suSi¢l na vlasy, mixért, hracek, kufrt aj.
Odolnost vici sterilizacnim teplotam umoznuje pouzit PP na dilce injek¢nich stiikacek aj.
Trubky maji dobrou chemickou odolnost a jsou vhodné napt. pro kanaliza¢ni odpady
v chemickém primyslu. Folie, zejména dvousmérné orientované¢, mohou v obalové
technice konturovat celofanu. Pouzivaji se pro baleni potravin a pro vyrobu varnych sackda.
Stale vyznamné;jsi, 1 kdyz narocnd je aplikace PP pro vyrobu kondenzatorti. Zavadéji se 1

zpéiovatelné typy PP pro strukturni lehc¢ené dilce. (19)

1.7 Nanoindentaé¢ni méreni

1.7.1 Mikrotvrdost

Indenta¢ni zkousky jsou téméf 100 let pouzivané pro hodnoceni tvrdosti materiald.
Vzhledem k rostouci potiebé hodnotit mechanické vlastnosti materialti ve velmi malych
objemech (tenké vrstvy, nanostrukturni materialy), byly vyvinuty mikrotvrdoméry a asi
pred 15-ti lety ultramikrotvrdoméry (nanoindentory), které zdznamenavaji zéavislosti
zatizeni indentoru P a hloubky proniknuti indentoru /# béhem indentace, tzv. indentacni

ktivky.
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Z indenta¢nich kiivek P(h) lze =ziskat mnoZzstvi parametri pro hodnoceni

elasticko-plastickych a lomovych vlastnosti v malych objemech materialii.(11)

Mikrotvrdost materidlu vyjadiuje jeho odpor proti lokalni plastické¢ deformaci pfi zatizeni
diamantovym hrotem (indentorem). Zkouska spociva ve vtlacovani indentoru daného tvaru
do vzorku zatizenim P. Hodnota mikrotvrdosti je dana pomérem velikosti zatizeni P

pusobicim na indentor a plochu vytvoreného vtisku A.

Nejcastéji pouzivanym indentorem je Vickersiv jehlan s vrcholovym thlem mezi

sténami 136°, pro ktery plati:
HV =1854,4 P/d2 3)

Kde zatizeni P je v [g] a 4 je hlobka vtisku v [um]

Z geometrie Vickersova jehlanu vyplyva také vztah mezi hloubkou proniknuti hrotu do
materidlu £ a velikosti uhlopticky vtisku d: (11)
d=7h 4)

max
dpP

dh

h[’ h]TlElK h

Obr. 19. Indentacni kiivka elasticko-plastického materialu (12)
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1.7.2 Hodnoceni elasticko-plastickych vlastnosti

Na obrazku (Obr. 19) je vidét, ze z indentacni kiivky Ize uréit velikost energie
spottebované pii indentaci W, (plocha pod zatézovaci ¢asti indentaéni kiivky), jeji
elastickou slozku W, (plocha pod odlehcovaci ¢asti indentacni kiivky) a plastickou slozku

Wp: W' We.

Pomér R = W, /W, vyjadiuje tzv. faktor zpétné elastické deformace.

V poslednich letech jsou indentacni kiivky analyzovany pomoci rtiznych metod,

coz umoznuje ziskat dal$i informace o vlastnostech v mikro a nano-objemech.

Kromé¢ nanotvrdosti a modulu pruznosti Ize zjistit i koeficient zpevnéni a mez
kluzu. Metoda zahrnuje vliv deformace tvaru vtisku (pile-up, sink-in), viz obrazek (Obr.

20).

Pfi analyzach se musi brat v uvahu i tzv. vliv velikosti vtisku . To znamena, Ze

namétfené hodnoty zavisi na velikosti vtisku, tedy i na velikosti zatizeni indentoru.(14)

apparent contact diameter apparent contact diameter

pile-up . sink-in

’———-- *H—:j\ true contact

true contact_— i diameter

diameter 7 !

i
. ~_indenter
/" true contact <" side surface
perimeter

(a) (b)

Obr. 20. Tvar vtisku pfi a) vzniku valu (pile-up), b) vtazeni okraje (sink-in) okolo vtisku

(12)
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1.8 Dynamicka termomechanicka analyza (DMA)

Princip dynamické termomechanické analyzy spocivda v mechanickém naméhani
vzorku definovanou silou resp. napétim a méfenim jeho deformacni odezvy za rtznych
podminek (napt. s ménici se teplotou). Pokud ma mechanické namahéni sinusovy prubéh,
jedna se o klasickou dynamickou analyzu. Né&které ptistroje, nazyvané obvykle dynamické
termomechanické spektrometry, umoziuji aplikovat i namdhani vzorku vhodnym
nesinusovym prubéhem, ktery ma Siroké spektrum harmonickych frekvenci. Analyzou dat

1ze ziskat naraz vysledky pro celé toto spektrum frekvenci. (17)

< —1 Analogovy signéal
{z=== Digitéini sign4l

E - tan(delta) E - tan(delta)

| O

= — =

L L\

J \_ J \E,.

Obr. 21 Schéma DMA DXO04T (20)
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DMA DXO04T lze velmi dobte pouzit k urCeni:
o teploty skelného ptfechodu, bodu meknuti a tani
o mechanickych ztrat v materialu (charakterizuji jeho tlumici schopnosti)
o teCeni metodou creepu (postupna zména rozmérii materidlu pii zatizeni)
o stupné krystalizace, miry orientace a gel pointu

o dlouhodobé teplotni stability (starnuti materialu)

1.9 Diferencialni snimaci kalorimetrie (DSC)

Tato termoanalytickd metoda je zalozena na indikaci zmén entalpie studovaného
materidlu. Métenou veli¢inou je diference tepelného toku, ktery udrzuje vzorek na
zvoleném teplotnim programu. Zakladni sledovanou veli¢inou je tepelné kapacita C, coz je

vlastné teplo Q absorbované systémem pii narustu teploty o 1 K:

c_d0
dT

)
Pii kvantitativnéjsi praci s DSC je nutné mit presné definované dvé veliiny-

teplotu a energii (tepelny tok).

Urceni teploty vyZaduje korekci na zpozdéni systému. Pfi kalibraci energetického
toku se posuzuje méfici cyklus plného (se vzorkem) a prazdného kelimku méteny ve
stejném teplotnim intervalu. Teploty se kalibruji srovnanim s teplotou tani (Tm) vysoce
¢istych materialti (kovy - In, Sn, speciadlni organické latky). Teplota izotermniho méfeni se
postupné zvysuje v oblasti Tm standardu a za Tm se pak povazuje teplota, pii které byla
pozorovana maximalni entalpickd zména. Je nutné pouzit fadu standardd, nebot’ kalibrace

zaloZena na jediném standardu plati pouze pro teploty blizké Tm standardu. (13)

DSC kiivky jsou zavislosti rozdili v pfikonech tepelné energie do méfeného a do
referencniho vzorku na c¢ase, takze plocha kiivky odpovida energii studované premény.

Konverzni faktor pro ptepocet plochy na entalpickou zménu se ziskdva za vyuziti
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specidlnich materialt, které jsou termodynamicky dobte definovany a interni a maji piesné

definovanou zéavislost entalpie (resp. tepelné kapacity Cp) na teploté.

Promyvaci plyn je zahiaty na pracovni teplotu pfed vstupem do prostoru ulozeni
vzorku. Vakuum a chladici vzduch vstupuje do modulu otvory v méficim prostoru, ne vSak
piimo do komory s méfenym vzorkem. Zvonovy kryt nad méfici komorou a uzavieny

krouzek ve tvaru O zabezpecuje tepelnou izolaci a umoziiuje evakuaci prostoru.(3)

Vyuziti DSC

DSC je velmi vyuzivand metoda, nebot’ vétSina fyzikalnich procest je doprovazena
dostatecnou zménou tepelné kapacity nebo tepelného obsahu, kterd je vhodna pro detekci,
paklize se analyza provadi dostate¢né rychle. Aplikace DSC zahrnuje predevsim:

o urceni mérného tepla cp

o urceni termodynamickych parametri, entalpie H a entropie S

o stanoveni teploty skelného prechodu T,

o urceni krystalinity xc, tepla krystalizace AHy a rychlosti krystalizace v¢

o urceni teploty tani Tp, tepla tani AHy, stability krystalitd

o sledovani kinetiky termické ¢i oxidacni degradace

o studium kinetiky polymerace

Pro polymery jsou hlavni moznosti metod shrnuty ptehledné na modelové kiivce na

obrazku (Obr. 22).

U DSC je mozné pozorovat piechody I. a II. fadu. Prechody I. fadu dle teorie

poskytuji uzké piky, ovSem u polymeri, které obsahuji rtizné konfigurace, konformace a

vvvvv

jsou doprovazeny skokovou zménou tvaru kiivky, vétSinou tepelnd kapacita vzriista.(13)
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Obr. 22. Modelova DSC kiivka polymeru (13)

Teplota skelného prechodu

Rada studii u amorfnich polymerii se soustfed'uje na uréeni T, resp. zmény cp
v oblasti skelného piechodu. Skelny piechod je nerovnovazny proces a je kinetického
charakteru. T, patfi mezi fdzové prechody II. faddu, coz znamend, Ze prvni derivace
termodynamickych veli¢in jsou spojitou funkci. Diskontinuity se projevi u druhych
derivaci, coZ umoziluje stanovit T, pomoci DSC snadno ze skokové zmény mérného tepla
cp: na zavislosti cp = f(T) se objevi plilvina (schod). Teplota skelného prechodu se urcuje

grafickou extrapolaci — bud’ bodem extrapolovaného nastupu ¢i inflexnim bodem. (13)

Krystalinita polymeri
Pii kalorimetrickych méfenich se predpokladd, Ze krystalinita xc je pfimo umeérna
plose pod pikem, ktery odpovida teplu tani AH¢.Konstantou umérnosti je teplo tani zcela

krystalického materialu AH{ .

! (6)

Pomoci DSC Ize urcit x¢ stanovenim tepla nutného k roztaveni krystalické ¢asti polymeru

a jeho porovnanim s AH;” tani zcela krystalického polymeru. (13)
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Teplota tani
Endotermni tani se objevuje u polymert v Sirokém teplotnim intervalu a je funkci
fady parametrii (teploty krystalizace vzorku, mol. hmotnosti polymeru apod.). Za teplotu

tani polymeru se vétSinou povazuje maximum endotermu tani. (13)

Teplota krystalizace

Pii ochlazovani roztavené¢ho polymeru dochazi ¢asto k vyraznému podchlazeni nez
dojde ke krystalizaci polymeru. Jakmile krystalizace zaCne, probiha Casto rychleji nez tani.
Jako teplota krystalizace se uvadi vrchol exotermu krystalizace.

Krom¢ primarni krystalizace se na DSC kiivkach muaze v nepfiznivych ptipadech
tzv. studena krystalizace, kterd je zplisobena orientaci nejbliz§ich monomernich jednotek
nad T, v pevném stavu, proto exoterm studené krystalizace je niZe nez exoterm primarni

krystalizace. (13)
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2 PRAKTICKA CAST

2.1 Priprava zkuSebnich téles

Na zkuSebni télesa byl pouzit materidl polypropylen ve formé¢ granuldtu. Granulat
nebylo nutné susit, protoze materidl neni nachylny k nasakovani vzdu$né vlhkosti.
Z tohoto materiali byly vysttiknuty zkuSebni télesa typu deska na vstifikovacim stroji
DEMAG ERGOtech 50-200, pti raznych vsttikovacich podminkéach. Dale byly z téchto

zkuSebnich téles pripraveny vzorky pro jednotlivé zkousky.

2.1.1 Material

Typ polymeru byl vybran Mosten GB 003 od spole¢nosti Chemopetrol, ktera se

zabyva vyrobou polymeru.

Obr. 23. PP Mosten GB 003 -granulat

Charakteristika

Polypropylén Mosten GB 003 je homopolymer se stfedni distribuci molekulovych
hmotnosti pro viceucelové pouziti. Je vhodny pro vstiikovani, pro vyrobu tkacich pask,
provazii, motouzli,, a vyrobu folii pro nasledné tvarovani. Je vhodny téz pro vstiikovani

technickych dilt, hracek a sortimentu domécich potieb.
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Neékteré vlastnosti materialu které udava vyrobce jsou uvedeny v Tabulce I1.

Tabulka II. Typické vlastnosti polypropylénu Mosten GB 003

VLASTNOST JEDNOTKA TYPICKA HODNOTA
Index toku taveniny g/10 min 3,2

Hustota kg/m’ 907

Napéti na mezi kluzu MPa 35

Celkova taznost % 100

Podrobné¢jsi informace o polypropylénu Mosten GB 003 jsou uvedeny v ptiloze 2.

Jako druhy material byl zvolen polymethylmethakrylat a to typ Plexiglass N8 od
vyrobce Rohm GmbH & Co. KG . Vlastnosti polymethylmethakrylatu Plexiglass jsou

uvedeny v Tabulce III.

Tabulka III. Typické vlastnosti Polymethylmethakrylatu Plexiglass N8

VLASTNOST JEDNOTKA TYPICKA HODNOTA
Modul pruznosti MPa 2740

Hustota kg/m3 1188
Smykovy modul MPa 1010

Koef. tepelné roztaznosti 1/C 7.107

2.1.2 Tvar zkuSebniho télesa typu deska

Vzhledem ke konstrukci formy se nabizela tfi mozna umisténi vtokového usti.

[+

Obr. 24. Ptipady umisténi kuzelového vtoku

a — stfedu hrany desky, b — do rohu, ¢ — do stiedu
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Pro zkousky bylo vybrano téleso s umisténim vtoku do stiedu.

Zkusebni télesa typu deska maji rozmeéry:
. délka 1=(100 £ 2) mm
. Sitka b= (100 £2) mm
. tloustka h=(3 +£0,2) mm

S

s S

s
7~
\

100

Obr. 25. Zkusebni téleso typu deska.

2.1.3 Vstrikovani

Vstrikovaci strojf ERGOTECH

Tato jednotka umoznuje celou fadu operaci, které lze dale rozsitit doplnky za

zvlastnimi ptiplatky napf. programovatelny pfitlak vstfikovaci trysky k formé, ptepindni

vstiikovaciho tlaku na dotlak podle ¢asu, nebo podle polohy vstiikovaciho pistu, tisk

procesovych parametri atd. Vyména forem je nejen rychla,

programovatelna.

ale také cCasové
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o,

= /
1 ervorech 50-200 system

Obr. 26. Vstiikovaci stro) ERGOTECH

Nekteré zakladni parametry Vstiikovaciho stroje ERGOTECH 50-200 které udava

vyrobce jsou uvedeny v Tabulce IV.

Tabulka IV. Parametry Vstfikovaciho stroje ERGOTECH 50-200

Uzaviraci sila 500 kN
Max. otevieni 400 mm
Rozméry upinacich desek 520 x 520 mm
Vstiikovaci tlak 189 MPa
Zdvihovy objem 106 cm’

Ostatni parametry vstfikovaciho stroje jsou uvedeny v ptiloze 3.

Vstiikovaci forma

Pro vstiikovani byla pouzita vstfikovaci forma (Obr. 27), kterd se skladala ze dvou
¢asti. Z vyménné Casti vsttikovaci formy a z universalniho ramu. Tato forma umoznuje
nezavislou temperaci, ktera byla u druhé sady desek zvolena rozdilné v jednotlivych
¢astech. Prava strana (u vtokové soustavy) byla temperovéana olejem na teplotu 60°C. Leva

strany formy méla teplotu 23°C.
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Obr. 27. Vyménna ¢ast vstiikovaci formy vlozend do univerzalniho ramu

Béhem temperovani formy byly nastaveny pfedem zvolené podminky na

vstiikovacim stroji DEMAG ERGOtech. VeSkeré nastavované hodnoty jsou uvedeny niZe.

o Teplota Formy : 1.sada desek - teplota obou stran 60°C
2.sada desek - Leva strana 23°C
- Prava strana 60°C

o Nastaveni stroje: Teplotni pasma ukazuje obrazek (Obr. 28).

Nastavené parametry cyklu ukazuje Tabulka V , VIII
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Obr. 28. Teplotni pasma

Tabulka V. Nastavené parametry vstiikovaciho stroje pro 1.sadu zkusebnich téles

Cas cyklu 80 s

Cas mezi cykly Rucéni spousténi
Cas vstiiku 0,58 s

Cas plastikace 7s

Cas chlazeni 30s
Vstiikovaci tlak 10 MPa
Vstiikovaci rychlost 100 mm/s
Dotlak Viz. tlakovy profil
(byly zvoleny 2 dotlaky) Tab.VL,VII
Doba dotlaku 20s
Otacky 150 N.min™'
Odpor $neku 1,5 MPa
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Tabulka VI. Tlakovy profil pro maximalni dotlak.

P [MPa] 7 18 18 0
t[s] 0 10 20 20
20 +
18 - »
16
14 -
© 12
=, 10 -
s 8
- 4
6 i
4 ,
2 -
O T T 1
0 10 15 20 25
Obr. 29. Tlakovy profil pro maximalni dotlak
Tabulka VII. Tlakovy profil pro minimalni dotlak.
P [MPa] 1 3 3 0
t[s] 0 10 20 20
3,5
3 4 P
2,5 4
g 2
=,
x 15 -
14
0,5 -
0 T T 1
0 10 15 20 25

Obr. 30. Tlakovy profil pro minimalni dotlak.

Tabulka VIII. Nastavené parametry vstiikovaciho stroje pro 2.sadu zkuSebnich téles
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Cas cyklu 80 s
Cas mezi cykly Ruéni spousténi
Cas vstiiku 0,58 s
Cas plastikace 7s
Cas chlazeni 30s
Vstiikovaci tlak 18 MPa
Vsttikovaci rychlost L 140 mm/s
(byly zvoleny 3 rychlosti) L. 100 mm/s
I11. 60 mm/s
Bod ptepnuti na dotlak 20 s
Dotlak 6 MPa
Doba dotlaku 20s
Otacky 150 N.min™
Odpor Sneku 1,5 MPa

Pro porovnani vzorka vstfikovanych se zcela homogenni strukturou byly dale

pfipraveny vzorky z polypropylenu lisovanim na ru¢nim temperovaném lisu (Obr. 32).

Lisovani

Lisovaci cyklus zahrnuje sled opakujicich se operaci. Tyto operace zajisti

zhotoveni vyliskli dle druhu lisovaného materidlu. U termoplastli probihd nejprve plnéni

formy, poté uzavieni formy, prohiev materidlu a nasledné zalisovani. Nasleduje chlazeni,

otevieni formy, vyhozeni vylisku a déle se forma upravuje pro dalsi lisovani.

Zkusebni lisovaci t€lesa maji rozméry:
. délka 1=(125£2) mm
. Sitka b=(125+2) mm
. tloustka h=(2,7+£0,2) mm
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125

2,70

Obr. 31. ZkuSebni lisované téleso

Pro zvoleny tvar lisované desticky byly zvoleny lisovaci podminky uvedené v tabulce IX.

Lisovani bylo provadéno na temperovaném ruc¢nim lisu ktery je vidét na obrazku (Obr. 32).

Obr. 32. Ruéni lis
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Chlazeni probihalo na hydraulickém lisu, ktery je vidét na obrazku (Obr. 33).

F | ey

Obr. 33. Hydraulicky lis

Vypocet navazky materialu:

V =abc=125.1252 =42187,5mm’

7
m="V.p =42187.0,907 = 38,264¢ @)

Tabulka IX. Podminky lisovani

Teplota lisovani 230°C
Doba piedehievu ve formé 1 min
Doba zalisovani 4 min
Teplota chlazeni 23°C
Doba chlazeni 5 min
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2.1.4 Priprava vzorki z desek pro jednotlivé zkousky

Pro kazdou zkousku bylo nutné vyiezat z téles typu deska lupenkovou pilkou
zkusebni t&liska. Tvary t&lisek pro stanoveni tahovych vlastnosti jsou dany normou CSN
EN ISO 527-2. Pro morfologii bylo tfeba na pfistroji microton natezat z télisek vrstvicky
o tloust'ce 0,05 mm a pro zkousky nanoindentaéni byly poZadovany téliska s brouSenymi
hranami. Pro méfeni na DMA a DSC byly vytezany vzorecky ve tvaru kvadru, pti¢emz pro
méteni DSC byly tyto kvadry po vrstvach o tloust’ce 0,2 mm nafezdny na microtonu.

Ptesné rozméry a upravy vzoreckll jsou popsany nize.

Teéliska pro DMA, DSC, stanoveni tahovych vlastnosti morfologii a pro nanoindentacni

zkousky.

Priprava télisek ze vstfikovanych a lisovanych desek je vidét na obrazcich
(Obr. 34 az Obr. 38)

Obr. 34. Ukazka mist odbéru télisek
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Obr. 35. Presné umisténi mist odbéru télisek u vstiikované desky
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Obr. 36. Presné umisténi mist odbéru télisek u lisované desky

Obr. 37. Vyfezavani télisek
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Rozméry které byly pozadovany pro jednotlivé zkousky jsou vidét na obrazku (Obr. 38).

10

R4

75
58
30

ZkuZEehni téliska pro stanoveni tahawvyeh viastnosti

10

3 Brouzeno

10

Brougeno

Zkugebni téliska pro Morfolofii a MNanocindentaci

50 3

Zkusebni téliska pro DMA

30 3

Zkusebni téliska pro DCS

Obr. 38. Rozméry télisek
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2.2 Méreni

2.2.1 Meérici zarizeni DUH 20

Zatizeni pro nanoindenta¢ni méfeni bylo pouZzito noindentor Shimadzu DUH 202

ktery je vidét na obrazku (Obr. 39).

Obr. 39. Nnoindentor Shimadzu DUH 202

DHU 202 je dynamicky ultra-mikro tvrdomér japonské vyroby. Pfistroj umoziuje
provadét testy 1 s vyuzitim velmi nizkych hodnot zatizeni. Zakladni parametry zatizeni

jsou uvedeny v tab.X.

Nanoindentor je tvofen konzolou se zatézovaci jednotkou a jednotkou pro méfeni
hloubky zatéZovani. Déle jsou na konzole umistény objektivy s deseti a padesatinasobnym
zvétSenim a stolek s mikrometrickymi posuvy, na ktery se upind métfeny vzorek.

K indentoru je pfipojen A/D pievodnik a pocitac.

Bod méfeni na vzorku se nastavi mikrometrickym posuvem stolku. Svisly posuv
indentoru je svazan s pohybem objektivu a nastaveni hrotu indentoru na plochu vzorku je
pomoci zaostfeni obrazu objektivu. Po nastaveni ohniskové vzdéalenosti se na misto

objektivu pfesune indentor a pfistroj je pfipraven k méteni.
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Zatézovani je pomoci elektromagnetické sily, rozsah méteni je 0,1 mN az 1961 mN
(200g). Presnost zatézovani je +£19,6uN nebo +1% zobrazovaného zatizeni. Minimalni
jednotka zatizeni je 0,196uN. Jednotka pro méfeni hloubky zatéZzovani je tvoiena
diferencialnim méni¢em s méfitelnym rozsahem 0-10um. Minimdlni jednotka hloubky je

0,001 pm.

Tabulka X. Zakladni parametry DUH 202

ZatéZovaci jednotka

zpisob zatéZovani elmag. sila

rozsah zatézovani 0,1 mN - 1961 mN (0,01 —200g )
presnost zatézovani +1% zatiZeni

minimalni jednotka zatizeni 0,196 uN

diamantovy indentor Vickers, Knoop, Berkovic¢

Jednotka pro méreni hloubky zatéZovani

méfitelny rozsah 0—10 pm
minimalni jednotka hloubky 0,001 pm
Opticka jednotka

celkové zvétSeni 1000 x (100 x)
objektiv 100x (10x)
okulér 10 x

Jednotka méreni uhlopricek

rozsah 200 um

rozliSeni 0,1 pm

Pro nanoindenta¢ni méfeni bylo pouzito zkuSebni téleso z PMMA u kterého bylo
nutno vybrousit hrany na metalografické brusce (Obr. 41) s jemnym smirkovym platnem o
hrubosti 2500, které bylo chlazeno vodou. U vzorku byly brouSeny dvé hrany a to hrana

kolma k toku taveniny a hrana s ni rovnobézna (Obr. 40).

Mg¢éteni bylo provadéno v Plzni na Zapadoceské Univerzité, Fakulté strojni. Méten
byl vzorek z PMMA pfipraveny s maximalnim otlakem. Vzorek byl odebran ze

zkusebniho télesa v misté oznaceném na obrazku (Obr. 35) jako xx3.
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Obr. 40. Vzorek pro nanoindentacni méteni.

Obr. 41. Metalograficka bruska

2.2.2 Meérici zarizeni DMA DX04T

Pro Dynamickou termomechanickou analyzu byl pouZit méfici ptistroj DMA DXO04T,

ktery je vidét na obrazku (Obr. 42).
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4

DXOT .

Obr. 42. DMA DX04T

Technické parametry DMA DXO04T jsou v piiloze 4.

Pro méfeni byly pouzity dva vzorky z PP a to vzorek odebrany blizko u vtoku a
vzorek odebrany nejdal od vtoku. Tyto vzorky byly piebrouSeny na metalografické

brusce, kterd je vidét na obrazku (Obr. 41).

Pripraveny zkuSebni vzorek byl umistén do pece a temperovan na pozadovanou
teplotu. Dobrému pfestupu tepla podstatné napomdhala tzv. dynamickd atmosféra
proudiciho plynu, kterd byla vytvarena specialnim ventilatorem. Pomoci linearniho motoru
byla na vzorek aplikovdna pozadovana sila. Skutecna velikost sily byla pfesné méfena
tenzometrem a deformace vzorku byla sniména pomoci HLDS, coz byl pro tento ucel
vyvinuty specialni snimac¢ s vysokou presnosti a linearitou. Signély sily a deformace byly
po digitalizaci zpracovany ftidici elektronickou jednotkou a spolu s dalSimi daty byly
odeslany do pocitace typu PC, kde byly prubézné zpracovavany programem DMAGrapher.
Jeho tidici a komunika¢ni modul dekddoval data, ukladal je na disk a zobrazoval na
monitoru.

Dalsi dva moduly programu zajistovaly vlastni matematické zpracovani zméfenych
prib&hid napéti a deformace vzorku, pficemz prvni pracoval s pfimym vypoctem a druhy

pouzival algoritmus FFT. Tim byly ziskdny zavislosti modulu pruznosti a ztratového
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modulu pruznosti a ztratového uhlu na teploté, Case, frekvenci pisobici sily, velikost
deformace aj. Z téchto zavislosti bylo potom mozné urcit charakteristické vlastnosti

testovaného vzorku materialu.

Podminky méreni pro zkuSebni vzorky:

- deformac¢ni metoda Tah

- teplotni interval méfeni T=20az130°C
- sila ptisobici na vzorek F=0az10N

- frekvence zatizeni f=1Hz

- rychlost ohfevu 2 °C/min

2.2.3 Meérici zarizeni DSC 4

Diferencialni kalorimetrické méfeni bylo provadéno na DSC-4 od firmy Perkin-

Elmer Pyris 1, viz. obrazek (Obr. 43).

Obr. 43. DSC firmy Perkin- Elmer Pyris

Hlavni c¢asti zafizeni je fidici mikropocita¢ systém 4, ktery se pouziva k
programovani DSC-4, dale dva platinové kelimky, které slouzi jako drzéky vzorku v DSC-

4. Tyto kelimky jsou upevnény v pevném hlinikovém bloku, ktery obsahuje topné téleso
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a Cidlo. Systém 4 programuje teplotu (stoupani nebo klesani) v teplotnich piechodech,
které mohou probihat v materidlu, pii exotermnich nebo endotermnich reakcich.
Mnozstvi energie potiebné k udrzovani drzaku vzorku na téze teploté jako referencni
drzék béhem pfemény je zaznamenan jako pik (vrchol) na zapisovaci nebo na stanici dat.
Hodnota je odecitdna piimo mW/s a tato energie je v kazdém momenté efektivni k
mnozstvi energie absorbované nebo uvolnéné vzorkem. K chlazeni se pouziva kapalny

dusik.

MERENY | SROVNAVACI VZOREK

1
0y | ey
|- CIDLO
|: ANy VWA TOPENI
A

A

4

DAV - REGULACE
_ ]
MERENI ROZDILU TEPLOTY
TEPLOT
T..
POCITAC VYSTUP

Obr. 44. Schéma mériciho zafizeni DSC

Parametry DSC:

Teplotni rozsah: -175 az 600 °C
Rychlost ohfevu vzorku: 0,1 az 200 °C/ min
Rychlost chlazeni vzorku: 0,1 az 200 °C/ min
Presnost regulace teploty: +0,3°C
Hmotnost vzorku: 2-15mg

Pro experiment byly vybrany zkuSebni desky z PP. Odbér byl proveden ze
zkuSebnich desek vstfikovanych s maximalnim a minimalnim dotlakem. Z kazdého télesa
typu deska byl odebran vzorek a to z mista nejblize vtoku v 2 drahy toku a nejdale od

vtoku. Mista jsou oznacena jako xx1, xx2, xx3 na obrazku (Obr. 35).
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Rozméry odebranych vzorkl jsou uvedeny na obrazku (Obr. 38).

Dale bylo tfeba nafezat vzorek typu vrstva na jednotlivé vrstvy tyg = 0,2 mm. Bylo
nafezano celkem 8 vrstev z '42 tlouStky vzorku. Pro méfeni vSak bylo pouZito pouze 5

vrstev které jsou vidét na obrazku (Obr. 45).

hi2

hf2

Obr. 45. Ukazka pouzitych odebiranych vrstev

Pro nafezani vrstev o ptislusné tloust’ce byl pouzit piistroj Microton, ktery je na
obrazku (Obr. 51). Z diivodu nezkreslenych vysledki byly odebrany vrstvy z prostoru o

pruméru max. 20 mm.

Pro méteni na DSC-1 Pyris byly ze zkuSebniho télesa odebrany fezem vzorky o
hmotnosti = 2 mg.Zkusebni vzorky byly zvaZeny a vloZeny do hlinikové panvicky (Obr.
46), kterd byla uzaviena hlinikovym vickem a zalisovéna v lisu. Tento lis je soucasti

vybaveni. Takto ptipraveny vzorek se vklada do platinovych kelimki DSC-1 Pyris

Obr. 46. Hlinikové panvicka uzaviena hlinikovym vickem

2.2.4 ZkuSebnim zarizeni ZWICK 1456

Tahova zkouSka byla provadéna na zkuSebnim zatizeni ZWICK 1456, které splituje
podminky dané normou CSN EN ISO 527-1 a ISO 5893. Toto zafizeni je ovladaném pies
pocitac (Obr. 47) a jeho technicka data jsou uvedena v Tabulce XI.
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Obr. 47. ZkuSebni zatizeni ZWICK 1456

Tabulka XI. Technicka data ZkuSebniho zafizeni ZWICK 1456

Rozsah métené délky 0,02 N - 10 kN

Rychlost posuvu pticniku 0,001 — 1500 mm/min

s odchylkou 1% z 0,001 mm/min

Test. Prostor, vyska x §itka 1160 mm x 420 mm
Elektrické zapojeni 115/230 V, 50/60 Hz, 400 VA
Rozméry 1284 x 630 x 500 mm
Celkova hmotnost 185 kg

Po spusténi stroje bylo nutno nejprve nastavit vzdalenost celisti a rychlost
zkouSeni. Ptfed kazdou zkouskou bylo tfeba zadat do PC priimérnou hodnotu Sitky a
tloustky zkouseného télesa (Obr. 48). poptipadé je mozno pfipojit poznamky tykajici se

vzorku.
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Obr. 48. Zadavani $itky a tloustky zkuSebniho télesa

Po upnuti zkuSebniho téliska do celisti se nainstaloval na téleso pratahomér
(extenzometr) a spustila se zkouska. Po naméteni modulu pruznosti bylo nutno pratahomér
odejmout a zkouSka pokracovala vyssi rychlosti az do ptetrZzeni vzorku.

Po pfetrzeni zkuSebniho téliska bylo mozné ziskané hodnoty prohlédnout na

obrazovce a ulozit.

2.2.5 Norma CSN EN ISO 527

Plasty - Stanoveni tahovych viastnosti - Cast 1: Zdakladni principy

Predmeét normy

V této casti ISO 527 jsou specifikovany vSeobecné zasady stanoveni tahovych
vlastnosti plastl a plastovych kompozitu za definovanych podminek zkouseni.
Je definovano nékolik typt zkuSebnich téles vhodnych pro rGzné typy materiald.

Jednotlivé typy zkuSebnich téles jsou popsany v prislusnych ¢astech ISO 527.

Uvedené¢ metody se pouzivaji k vyhodnocovani chovani zkuSebnich téles pfi
tahovém namahani a pro stanoveni meze pevnosti v tahu, modulu pruznosti pii tahovém
namahani a dalSich tahovych charakteristik ze zavislosti napéti/pomérné prodlouzeni za
danych podminek.

Pro metody se pouzivaji zkuSebni télesa, kterd mohou byt bud’ tvafena na zvoleny
rozmér nebo zhotovena mechanickym obrabénim, fezanim nebo vysekavanim z hotovych
vyrobkl nebo polotovarti, jako jsou vylisky, laminaty, folie a vytlaované nebo odlévané
desky.(22)

Podstata zkouSky

ZkuSebni téleso je protahovano ve sméru své hlavni podélné osy konstantni

rychlosti zkouSeni do jeho poruseni nebo do okamziku, kdy napéti v tahu (zatizeni) nebo
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protazeni (pomérné prodlouzeni) dosahnou pfedem zvolené hodnoty. Béhem zkousky se

meéti zatizeni plisobici na zkuSebni téleso a prodlouzeni. (22)

Definice
V této ¢asti normy jsou pouzity nasledujici definice:

Pocatecni mérena délka, Ly: pocateCni vzdalenost mezi znackami vyznacujicimi
pracovni ¢ast ve stfedni Casti zkuSebniho télesa; (Obr. 49) Vyjadiena v [mm].

Rychlost zkouSeni, v: rychlost oddalovani celisti zkuSebniho stroje béhem zkousky
Vyjadiuje se [mm/min].

Napéti v tahu, 6 (mechanické): tahova sila vztazena na jednotku plochy ptivodniho
prafezu pracovni Casti zkusebniho télesa, plisobici na zkusSebni téleso v pribéhu zkousky
Vyjadiuje se v [MPa].

Napéti v tahu prFi pretrZeni, og: napéti v tahu, pfi kterém dochazi k pretrzeni
zkusebniho télesa (viz ptiloha 5).Vyjadiuje se v [MPa].

Mez pevnosti v tahu, oy; maximalni napéti v tahu, plsobici na zkuSebni téleso
béhem zkousky (viz ptiloha 5).Vyjadiuje se v [MPa].

Pomérné prodlouZeni, ¢: zvétSeni délky vztazené na pocateCni méfenou délku
Vyjadiuje se jako bezrozmérny pomér, nebo v [%].

Pouziva se pro pomérné prodlouzeni do meze kluzu ; pro pomérné prodlouzeni za mezi
kluzu plati jmenovité pomérné prodlouZzeni, ;.

Pomérné prodlouZeni pfi pretrZeni, eg: pomérné prodlouzeni pti odpovidajicim
napéti v tahu pii pretrzeni , jestlize dojde k pretrzeni bez meze kluzu (viz ptiloha 5, kiivky

a a d).Vyjadtuje se jako bezrozmérny pomér nebo v [%].

Pomérné prodlouZeni na mezi pevnosti v tahu, ev: pomérné prodlouzeni
odpovidajici mezi pevnosti v tahu, v ptipadech, je-li této meze pevnosti dosazeno bez meze
kluzu (viz ptiloha 5, kiivky a a d ) nebo na mezi kluzu. Vyjadiuje se jako bezrozmérny

pomér nebo v [%].

Jmenovité pomérné prodlouzeni, ¢;: zvétSeni délky vztazené na jednotku piivodni
vzdalenosti mezi Celistmi (velikost oddaleni celisti). Vyjadiuje se jako bezrozmérny pomér
nebo v [%]. Pouziva se pro hodnoty pomérného prodlouzeni za mezi kluzu. Pro pomérné

prodlouzeni do meze kluzu plati pomérné prodlouZeni «.
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Modul pruznesti v tahu, E;: pomér rozdilu napéti o; minus o, a odpovidajiciho
rozdilu pomérného prodlouzeni, £;= 0.0025 minus &= 0.0005 (viz. ptiloha 4, kiivka d).
Vyjadiuje se v MPa. (22)

Zkusebni zarizeni

ZkusSebni stroj musi odpovidat podminkam ISO 5893 a pozadavkim, uvedenym

nize.

Rychlost zkouSeni, Trhaci stroj musi byt schopen vyvinout rychlosti zkouSeni

specifikované v tabulce XII.

Tabulka XII. Doporucené rychlosti zkouseni

Rychlost Tolerance
mm/min %
1 +20"
2 +20"
5 +20
0 +20
20 +10
50 + 10
100 +10
200 +10
500 + 10
YTylo tolerance jsou nizsi nez uvadi ISO 5893

Celisti pro upinani zkuSebnich téles musi byt pfipojeny ke stroji tak, ze hlavni osa
zkuSebnich téles je shodna se smérem protahovéani zkusebnich téles a prochazi stfedni osou
spojky celisti. Upevnéni zkuSebniho télesa v ¢elistech musi v maximalni mire zabranovat

jeho vyklouzavani.

Silomérny snimac¢, musi byt soucasti mechanismu umoznujiciho udavat celkovou

tahovou silu ptisobici na zkusebni téleso upnuté v celistech.
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Pritahomér, musi odpovidat ISO 5893. Musi umoziovat stanoveni relativni
zmény pocateéni métené délky zkuSebniho télesa v pribéhu celé zkousky. Ptipojeny
pratahomér nesmi zkusSebni téleso deformovat nebo zpusobit jeho zkrouceni. Podminkou je
zamezeni klouzani pritahoméru po zkusebnim télese.

Zkusebni télesa mohou byt také opatiena méfidly pomérného prodlouzeni, jejichz

presnost méteni musi byt 1 % métené hodnoty nebo lepsi. (22)

Pocet zkusebnich téles

V kazdém pozadovaném sméru zkouSeni a pro kazdou hodnocenou vlastnost
(modul pruznosti, mez pevnosti v tahu atd.) musi byt zkouseno minimaln¢ pét zkuSebnich
téles. Pocet zkuSebnich téles miize byt vyssi, je-li pozadovana vétsi presnost stfednich

hodnot.(22)

Rychlost zkouSeni

Rychlost zkouSeni se nastavi podle pfislusné normy tykajici se zkouSeného
materialu. Neni-li tento udaj k dispozici, rychlost zkouseni se dohodne mezi

zainteresovanymi stranami v souladu s tabulkou XII. (22)

Zaznam hodnot

V pribéhu zkousky se zaznamenava sila a ji odpovidajici hodnoty zvétSeni
pocatecni métené délky a vzdalenosti mezi Celistmi. VSechny potiebné hodnoty napéti a
prodlouzeni, se odectou z kiivky napéti/pomerné prodlouzeni (viz. ptiloha 5), nebo se

vyhodnoti jinym vhodnym zplisobem. (22)

Vypocet a vyjadreni vysledki

Vypoéty napéti, vSechny hodnoty napéti jsou vztazené k pocatecni ploSe pficného priiezu

zkuSebnich téles:



UTB ve Zliné, Fakulta Technologicka 70

==
A

(8)
kde

6 je  vyhodnocovand hodnota tahového napéti, vyjadiend v MPa;

F je pfislusnd namétend hodnota sily, vyjadiena v N;

. v r W r VW /4 O W W r W r A 14 2
A je  plocha pocatecniho pricného priiezu zkusebniho télesa, vyjadiend v mm-.

Vypocty pomérného prodlouzeni, vSechny hodnoty pomérného se vypocitaji na zakladé

pocateni métené délky:

AL
g =—" )
LO
AL
s%=100~L—° (10)

0
kde
e je vyhodnocovana hodnota pomérného prodlouzeni, vyjadiena jako bezrozmérny

pomér nebo v procentech;

Lo pocatecni métend délka zkusSebniho télesa, vyjadiend v milimetrech;
ALy zvétSeni délky zkuSebniho télesa mezi znaCkami vyznacujicimi pocatecni
méfenou

délku, vyjadiené v milimetrech.

Vypocet modulu pruznosti, vypocet modulu pruznosti v tahu vychdzi ze dvou danych

hodnot pomérného prodlouZzeni:

E = (11)

kde
E: je  modul pruznosti v tahu, vyjadieny v megapascalech;
o] nap¢ti v MPa, namétené pii hodnoté pomérného prodlouzeni g; = 0,0005

o) napéti v MPa, naméfené pii hodnoté pomérného prodlouzeni g,= 0,0025. (22)

Plasty - Stanoveni tahovych vlastnosti - Cist 2: ZkuSebni podminky pro tvdiené plasty

Predmét normy
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Tato cast ISO 527 specifikuje zkuSebni podminky pro stanoveni tahovych
vlastnosti plastovych materiali pro tvafeni a vychazi ze vSeobecnych zasad uvedenych v
ISO 527-1.

Metody jsou podle vybéru vhodné pro pouziti u nasledujicich skupin materiali:

- tuhé a polotuhé termoplastické tvareci, vytlaCovaci a odlévaci materidly vcetné
smési plnénych a vyztuzenych napt. kratkymi vlédkny, ty€inkami, destickami nebo
granulemi, mimo vyztuzeni textilnimi vlakny.

- tuhé a polotuhé reaktoplastové lisovaci a odlévaci materidly véetné plnénych a
vyztuzenych, mimo vyztuzeni textilnimi vlakny.

- termotropni polymery na bazi tekutych krystala.

Pro jednotlivé zkusebni metody se pouzivaji zkuSebni télesa pfipravena tvafenim na
potiebné rozméry nebo mechanickym opracovanim, vyfezanim nebo vysekdnim z
vstiikovanych nebo lisovanych desek. (23)

Zkusebni télesa

Mala zKkuSebni télesa, jestlize neni mozné z néjakych divodii pouzit standardni
zkuSebni télesa, mohou byt pouzita zkusebni télesa typu 1BA, 1BB (viz Obr.49) s tim, ze
rychlost zkouSeni odpovidé tabulce VII ,ktera vymezuje jmenovitou rychlost zkouseni pro
mald zkuSebni tclesa, odpovidajici rychlosti pouzit¢ u standardnich zkuSebnich téles.
Jmenovité rychlosti deformace jsou nasobkem rychlosti zkouSeni a pocate¢ni vzdalenosti
mezi ¢elistmi.

Je-1i pozadovano méfeni modulu pruznosti, rychlost zkouSeni musi byt 1 mm/min.
Je technicky obtizné métit modul pruznosti na malych zkuSebnich télesech vzhledem k
malé pocatecni métené délce a kratkym castim. Vysledky moduldi pruznosti ziskané na
malych zkuSebnich télesech nejsou srovnatelné s vysledky ziskanymi na zkuSebnich
télesech typu standardnich. (23)

An izotropie

Neékteré materidly nevykazuji v obou smérech stejné vlastnosti (anizotropie). V

takovych ptipadech je nutno piipravit dvé sady zkuSebnich téles, jejichz hlavni osy jsou

rovnobézné a kolmé k orientaci . (24)

Priprava zkuSebnich téles, zkusebni télesa musi byt vyrobena podle piislusné
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materidlové specifikace. Pokud tato neexistuje nebo neobsahuje tyto udaje, zkusebni télesa
musi byt bud’ pfimo tvarena nebo vstfikovana z materidlu podle norem ISO 293, ISO 294
nebo ISO 295 nebo vyrobena mechanickym obrabénim podle ISO 2818 z desek, které byly
z materialu vylisovany nebo vstfikovany.

Vsechny povrchy zkuSebnich téles musi byt prosty viditelnych vad, vrypt nebo
jinych nedostatkii. U lisovanych zkuSebnich téles musi byt odstranény vSechny pietoky

pokud se vyskytuji, a to tak, aby nedoslo k poruseni lisovanych ploch.

Zkusebni télesa z hotovych vyrobkl musi byt vybrana z rovnych ploch nebo zén
majicich minimalni zakiiveni. U vyztuzenych plastii, pokud to neni absolutné nutné, nesmi
byt opracovanim redukovana jejich tloustka. ZkuSebni télesa se strojné opracovanymi
povrchy nedavaji vysledky srovnatelné se zkuSebnimi télesy s neopracovanymi povrchy.

(23)

Rozméry v milimetrech

Typ zkudebniho télesa 1BA 1BB
I; Celkova délka 275 =30
I, Délka zUuZené rovnobé&iné Casti 30 +0,5 12 20,5
r Polomér _ =30 =12
l, Rozpéti mezi dirokymi rovnobéZnymi ¢astmi 58 £2 23 +2
b, Sifka koncl 10 0,5 4 +0,2
b, Sifka zGZené casti 50,5 2 =02
h Tloustka =2 22
L, Pocéatecni méfend délka 25 =0,5 10 =0,2
L Pog&atecni vzdélenost Eelisti 2% l2*5

Obr. 49. Zkusebni télesa typu 1BA a 1BB (23)
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2.2.6 Polariza¢ni mikroskopie

Mikroskopické metody hodnoceni morfologie polymerii
Mikroskopické metody umoznuji pfimé zobrazeni a analyzu morfologie polymert.

Téchto metod je mozno UspéSné vyuzit pro hodnoceni krystalickych utvari u polymerda.
Vyznacuji se obecné vysokou rozliSovaci schopnosti, kterd umoziuje rozlisit detaily urcité
velikosti. RozliSovaci schopnost lidského oka lze zvétsit pomoci optickych nebo
elektronovych mikroskopti. V soucasné dobé¢ jsou pouzivany 2 typy:

svételny — k zobrazeni zvétSovaného objektu se pouziva viditelna c¢ast spektra
elektromagnetického vinéni nebo pfilehlé oblasti.

elektronovy — objekt je pozorovan v elektronovém svazku, optickd soustava

mikroskopu je tvofena az ¢tyfmi skupinami elektromagnetickych ¢ocek.

Polarizacni mikroskop

Poskytuje velice kontrastni obraz pifi pozorovani anizotropniho objektu mezi
zktizenymi polarizatory. Sférolity polymert poskytuji typicky obraz podobny
maltézskému kiizi. Polarizaéni mikroskop poskytuje udaje o dvojlomu krystalickych
polymert, indexu lomu, stupni orientace, sférolitické struktufe a zplsobu usporadani
krystald ve sférolitech.

Pro pozorovéani vzorkii byl pouzivan polarizaéni mikroskop ktery je vidét na

obrazku (Obr. 50) s moznosti zvétSeni vzorku 40x 160x a 320x.
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Obr. 50. Polariza¢ni mikroskop

Vzorky pro hodnoceni morfologie polymert polariza¢ni mikroskopii
v prochazejicim svétle byly pfipraveny fezanim ultratenkych fezi na mikrotomu (Obr. 51).

Rez se fixoval mezi dvé mikroskopicka sklicka.

Obr. 51. Pfistroj Microton

2.2.7 Simulace v programu MoldFlow Plastics Insight 5.1

Model zkusebniho télesa typu deska byl vytvoren v programu Autodesk Inventor 6
a v programu MoldFlow Plastics Insight 5.1 byla namodelovéna simulace vsttikovaciho
procesu.

Simulaci byla provedena pro materidl PP a to pii riznych vstiikovacich

podminkach. Veskeré vytvorené simulace jsou ulozeny do ptilohy v podobé CD-ROM.

Byly sledovany vSechny vlastnosti taveniny od priichodu taveniny tryskou az po
kompletni zatuhnuti vystfiku. Byl zde sledovan €as zaplnéni formy taveninou, tlakové a

teplotni pom¢éry, orientace ¢ela a jadra taveniny.
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Pro experiment byly vybrany simulace, které¢ usnadni diskusi k naméfenym
vysledkiim. Konkrétné se jedna o simulaci teplotniho profilu vystfiku a smykové rychlosti.
Vyhodnoceny jsou vzdy mista patrna z pozadi v grafech, které odpovidaji mistim odbéru

vzorku.

2.3 Vysledky méreni

2.3.1 Méreni na DUH 202

Na zafizeni DUH 202 bylo provadéno méfeni vzorku pfipraveného dle popisu
v experimentalni Casti. Méfen byl vzorek odebrany v misté xx3 ztélesa PMMA

vsttikovaného pti maximalnim dotlaku.

Byla provedena tii méteni. Vzorek byl métfen po 150 um po celém priufezu. Méteny byly
hodnoty pouze mikrotvrdosti protoze piistroj DUH 202 neni dostatecné softwarové
vybaven k vyhodnocovani jinych parametri. Namétené hodnoty na DUH jsou uvedeny
v tabulkdch v programu Microsoft Excel (ptiloha v elektronické podobé na CD) a jsou

vyneseny do grafu (Obr. 52).

18 -
16 -
14 -

DHV-1
S

0 T T T T
0 500 1000 1500 2000 2500 3000

| [+ m]

Obr. 52. Prubéh mikrotvrdosti po prufezu na vzorku xx3
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2.3.2 Méreni na DMA

Pro méfeni na DMA byly pouzity zkusebni vzorky, které byly pfipraveny postupem
popsanym v experimentalni ¢asti. Z ¢asové narocnosti a z ditvodu velkého vytizeni
méticiho pristroje bylo provadéno méfeni pouze na vzorcich z PP vstiikovanych pti
maximalnim a minimalnim dotlaku v temperované formé na 60 °C. V experimentalni ¢asti
je také popsan postup méteni. Nametené hodnoty na DMA jsou uvedeny v tabulkach
v programu Microsoft Excel (pfiloha v elektronické podobé na CD) a jsou vyneseny do
grafi. (Obr. 53 az Obr. 58). Porovnany byly zkuSebni vzorky co nejblize vtoku a zkuSebni

vzorky co nejdale od vtoku.

o PP - daleko od vtoku = PP - blizko vtoku

1000 -

900 -

800 -

700 -

600 -

500 -

E* [MPa]

400 -

300 -

200 -

100 -

40 60 80 100 120 140 160
T[°C]

Obr. 53. Zavislosti dynamického modulu pruznosti v tahu na teploté u zkusebnich vzorki

vytiznutych blizko vtoku a daleko od vtoku z materialu PP, méfeni €. 1
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1000 -
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¢ PP - daleko od vtoku = PP - blizko vtoku
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T[°C]

Obr. 54. Zavislosti dynamického modulu pruznosti v tahu na teploté u zkuSebnich vzorkt

vytiznutych blizko vtoku a daleko od vtoku z materidlu PP, méfeni €. 2

1000 -
900 -
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700 -
600 -
500 -
400 -

E* [MPa]

300 -
200 -
100 -

+ PP - blizko vtoku = PP - daleko od vtoku

40

60 80 100 120 140 160
T[*C]

Obr. 55. Zavislosti dynamického modulu pruznosti v tahu na teploté u zkusebnich vzorki

vyftiznutych blizko vtoku a daleko od vtoku z materidlu PP, méfeni €. 3
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+ PP - daleko od vtoku = PP - blizko vtoku
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Obr. 56. Zavislosti uhlu fazového posunuti na teploté u zkusebnich vzorkl vyfiznutych

v

blizko vtoku a daleko od vtoku z materialu PP, méfeni ¢. 1

¢ PP - daleko od vtoku = PP - blizko vtoku

0,3

0,25 -

0,2 -

0,15 -

tg delta [-]

0,1 -

0,05 -

0 T T T T T 1
40 60 80 100 120 140 160

T[°C]

Obr. 57. Zavislosti thlu fazového posunuti na teploté u zkusebnich vzorki vytiznutych

blizko vtoku a daleko od vtoku z materialu PP, méfeni ¢. 2
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¢ PP - daleko od vtoku = PP - blizko vtoku

0,3

0,25

0,2 4

0,15
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0,1
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0 T T T T T 1
40 60 80 100 120 140 160

T[°Cl
Obr. 58. Zavislosti uhlu fazového posunuti na teploté u zkusebnich vzorkl vyfiznutych

blizko vtoku a daleko od vtoku z materialu PP, méfeni ¢. 3

2.3.3 Meéreni na DSC

Pro experiment bylo pouzito zkuSebniho télesa typu deska pouze z materidlu PP
vstfikovaném pii maximalnim dotlaku a to z diivodu nemozné ptipravy vrstev z materialu
PMMA. Méfeni bylo provadéno na mistech popsanych v experimentalni ¢asti. Na kazdém
zkuSebnim télese typu vrstva bylo provedeno Sest méfeni, z nichz byl vypocten aritmeticky
pramér a provedena statistika. Naméfené hodnoty na DSC jsou uvedeny v tabulkach
v programu Microsoft Excel (pfiloha v elektronické podobé na CD) a jsou vyneseny do
grafi. (Obr. 59). U kazdého méfeni byly vyhodnoceny parametry energie absorbované
vzorkem v J.g"! jako entalpie tani. Entalpie tani, vychazi z hodnoty plochy piku a je zavisla

na konkrétnim vyhodnoceni.
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Rozdil entalpii

145

140 -

135

130 |

125 ]

dH [J.g-1]

110 1

105 + T T T T T T T
0 0,2 0,4 0,6 0,8 1 1,2 1,4 1,6

h [mm]

Obr. 59. Zavislost zmény entalpie v jednotlivych vrstvach pro mista odbéru xx1,xx2,xx3

pii maximalnim dotlaku 18 MPa

b

Vek 3 -xx3

Obr. 60. Morfologické snimky ze zkuSebnich téles vstiikovanych
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2.3.4 Tahova zkouska

Z téles typu deska pfipravenych pii raznych vstfikovacich rychlostech byly
pfipraveny zkuSebni téliska na tahové zkouSky které splnovaly ptislusné normy.
Ptipravena a pfremétena zkusebni téliska popsand v experimentalni ¢asti byla natrhana na
zkuSebnim zfizeni ZWICK 1456. Naméfené hodnoty jsou uvedeny v tabulkach
v programu Microsoft Excel(pfiloha v elektronické podobé na CD) a jsou vyneseny do
grafi.(

Obr. 61 az Obr. 63).
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Obr. 61. Zavislost meze pevnost na rychlosti vstiikovani
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Obr. 62. Zéavislost modulu pruznosti v tahu na rychlosti vstiikovani
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Obr. 63. Zavislost pomérné¢ho prodlouzeni u meze pevnosti a pomérného prodlouzeni pii

pretrZzeni na rychlosti vstiikovani.

2.3.5 Mikroskopie

Rezy z téles vstiikovanych do rozdilné temperované formy byly pozorovany a

foceny na polariza¢nim mikroskopu. Potfizené snimky byly porovnany s analyzami, které

byly zpracovany v programu MoldFlow Plastics Insight 5.1. Toto grafické porovnani je na

obrazcich (Obr. 64 az Obr. 108).
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Obr. 64. Pribéh smykové rychlosti po prafezu u vzorku vstfikovaného rychlosti 60 mm/s
pfi zaplnéni formy v ¢ase 0,531 s
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Vzorek 4— curve 4 zvétSeno 320x
Obr. 65. Morfologické snimky ze zkusebnich téles vstiikovanych pii rychlosti 60mm/s.
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Obr. 66. Pritbéh smykové rychlosti po prifezu u vzorku vstiikovaného rychlosti 60 mm/s
pfi zaplnéni formy v Case 6,556 s
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Vzorek 4 — curved Zvétieno 320x
Obr. 67. Morfologické snimky ze zkusSebnich téles vstiikovanych pii rychlosti 60mm/s.
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Obr. 68. Priibéh teploty po priiezu u vzorku vstiikovaného rychlosti 60 mm/s ptfi zaplnéni
formy v case 0,531 s
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Vzorek 4— curve 4 Zvétieno 320x
Obr. 69. Morfologické snimky ze zkusebnich téles vstiikovanych pii rychlosti 60mm/s.
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Obr. 70. Priibéh teploty po praiezu u vzorku vstiikovaného rychlosti 60 mm/s pfi zaplnéni
formy v ¢ase 6,556 s
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Vzorek 4 — curve 4 7vétSeno 320x
Obr. 71. Morfologicke snimky ze zkuSebnich téles vstrikovanych p7i rychlosti 60mm/s.

Vzorek 4 V vétSeno 320x

Obr. 72. Morfologické snimky ze zkuSebnich téles vstiikovanych pii rychlosti 60mm/s.

Vzorek v case 0,531s

Vzorek v case 6,556s

Vzorek v case 10,53

20.00 B3.28 1165 164.8 2130

Obr. 73. Teplotni profil prifezu u vzorku vstfikovaného rychlosti 60 mm/s

87
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Mowsriow Pusnics kst el (30 rurn)

Obr. 74. Teplotni profil celého vzorku vstfikovaného rychlosti 60 mm/s v ¢ase 0,531s

1
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"

Obr. 75. Teplotni profil celého vzorku vstfikovaného rychlosti 60 mm/s v Case 6,556s

Mowsriow Pusnics kst el (30 rurn)

1e1
2130!

MoLEFIOW PLSTICS IGkHT Seale (30 )

Obr. 76. Teplotni profil celého vzorku vsttikovaného rychlosti 60 mm/s v ¢ase 10,53s
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Obr. 77. Priibéh tlaku pti vstiikovaci rychlosti 60 mm/s v ¢ase 0,531s
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Obr. 78. Priibé¢h tlaku pti vstiikovaci rychlosti 60 mm/s v ¢ase 6,556s
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Obr. 79. Pritbéh smykové rychlosti po priiezu u vzorku vstiikovaného rychlosti 100 mm/s
pfi zaplnéni formy v ¢ase 0,317 s

Vzorek 4 — curve 4 zvétSeno 320x
Obr. 80. Morfologické snimky ze zkuSebnich téles vstiikovanych pti rychlosti 100mm/s.
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Obr. 81. Pritbéh smykové rychlosti po priiezu u vzorku vstiikovaného rychlosti 100 mm/s
pfi zaplnéni formy v Case 6,348 s

_ 0re3 —curve 3

Vzorek 4 — cue 4 - | | zvé§en 20
Obr. 82. Morfologické snimky ze zkuSebnich téles vstiikovanych pti rychlosti 100mm/s.
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Obr. 83. Priibéh teploty po priiezu u vzorku vstiikovaného rychlosti 100 mm/s pii
zaplnéni formy v ¢ase 0,317 s

Vzorek 4 — curve 4 - | | zvé§en 20
Obr. 84. Morfologické snimky ze zkuSebnich téles vstiikovanych pti rychlosti 100mm/s.
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Obr. 85. Priibéh teploty po priiezu u vzorku vstiikovaného rychlosti 100 mm/s pii
zaplnéni formy v Case 6,348 s

Vzorek 4 — curve - | | zvé§eno 20
Obr. 86. Morfologické snimky ze zkuSebnich téles vstiikovanych pti rychlosti 100mm/s.
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Vzorek 4 vétSeno 320x

Obr. 87. Morfologické snimky ze zkusebnich téles vsttikovanych pii rychlosti 100 mm/s.

Vzorek v case 0,317s

Vzorek v case 6,348s

Vzorek v ¢ase 10,31s

20.00 B3.28 116.4 164.8 213.0

Obr. 88. Teplotni profil prufezu u vzorku vstiikovaného rychlosti 100 mm/s
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Obr. 90. Teplotni profil celého vzorku vstfikovaného rychlosti 100 mm/s v ¢ase 6,348s
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Obr. 91. Teplotni profil celého vzorku vstfikovaného rychlosti 100 mm/s v ¢ase 10,31s
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Obr. 92. Pribéh tlaku pfi vstiikovaci rychlosti 100 mm/s v ¢ase 0,317s
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Obr. 93. Pribéh tlaku pti vstiikovaci rychlosti 100 mm/s v ¢ase 6,348s
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Obr. 94. Pritbéh smykové rychlosti po priiezu u vzorku vstiikovaného rychlosti 140 mm/s
pfi zaplnéni formy v ¢ase ,0226 s
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Obr. 95. Morfologické snimky ze zkuSebnich téles vstiikovanych pti rychlosti 140mm/s.
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Obr. 96. Pritbéh smykové rychlosti po priiezu u vzorku vstiikovaného rychlosti 140 mm/s
pfi zaplnéni formy v Case 6,246 s
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Obr. 97. Morfologické snimky ze zkuSebnich téles vstiikovanych pfti rychlosti 140 mm/s.
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Obr. 98. Priibéh teploty po priiezu u vzorku vstiikovaného rychlosti 140 mm/s pii
zaplnéni formy v ¢ase 0,226 s

Vzore 4 - Igurve 4 o | I vt§eno 0x
Obr. 99. Morfologické snimky ze zkuSebnich téles vstiikovanych pfti rychlosti 140 mm/s.



UTB ve Zline, Fakulta Technologicka 100

185.07] A CUNE_'I
B Curve 2
i ® Curve 3
160.0 -
¢ Curve 4
135.07]
110.0
O
85.00
60.00
35.007
10.00 - ' ' ' ' - !
0.0000 0.5000 1.000 1.500 2.000 2.500 3.000 3.500

Length [mm)]

Obr. 100. Prabéh teploty po prufezu u vzorku vstiikovaného rychlosti 140 mm/s pti
zaplnéni formy v Case 6,246 s
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Obr. 101. Morfologické snimky ze zkuSebnich téles vstiikovanych pii rychlosti 60 mm/s.
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Obr. 102. Morfologické snimky ze zkusebnich téles vsttikovanych pfti rychlosti 140 mm/s.
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Obr. 103. Teplotni profil prafezu u vzorku vstiikovaného rychlosti 140 mm/s
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Obr. 104. Teplotni profil celého vzorku vstiikovaného rychlosti 140 mm/s v ¢ase 0,225s
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Obr. 106. Teplotni profil celého vzorku vstfikovaného rychlosti 140 mm/s v ¢ase 10,22s



UTB ve Zline, Fakulta Technologicka

103

Pressure
Time = 0.2260[=]

[MPa]

1822I

12147
8111
4.055

0.0000

-170
-130
1}
moldflow ' Y

MoLpFLOW PLASTICS INSIGHT Scale (100 mrm)

Obr. 107. Prubeh tlaku pii vstiikovaci rychlosti 140 mm/s v Case 0,226s
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Obr. 108. Prubeh tlaku pii vstiikovaci rychlosti 140 mm/s v Case 6,247s
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2.4 Diskuse vysledki

2.4.1 Nanoindenta¢ni méreni (mikrotvrdost)

Pfi nanointendaéni méfeni byl méfen amorfni polymer PMMA. Z hodnot
vynesenych do grafu je vidét, ze tvrdost materidlu v blizkosti stény formy je mensi, nez
tvrdost materialu uprostfed. Toto méfeni dokazuji pfitomnost nehomogenit i v amorfnich
polymerech. Tyto vysledky se daji vysvétlit na zaklade rozplétani fetézcti vlivem rychlosti
chlazeni. Pfi rychlém ochlazovani taveniny u stény formy neni dostatek ¢asu pro vyrovnani
fetézcl a proto vysledna struktura vykazuje nizs§i mechanické vlastnosti (tvrdost). Naproti
tomu struktura, kterd chladla pomaleji vlivem Spatné teplotni vodivosti polymeru, méla
dostatek casu pro vyrovnani (CasteCnou orientaci ) fetézcl a dosahuje tak vysSich
mechanickych vlastnosti (tvrdosti). V priib&hu grafu je vidét, ze struktura s mensi tvrdosti
je vzhledem k tloust’ce vzorku mala a to 50 um ,dale smérem ke stfedu jiz struktura

vykazuje konstantni hodnoty tvrdosti po celém zbytku tloustky.

2.4.2 Mérfeni DMA

Pfi dynamické termomechanické analyze byl méfen semikrystalicky polymer PP.
Méieny byly vzorky odebrané v rizné vzdalenosti od vtoku. Vzorky byly vystaveny
cyklickému namahéani a zvySujici se teploté. Z vynesenych hodnot do grafu je na prvni
pohled patrny rozdil mezi vzorky odebranymi blizko vtoku a vzorky odebranymi nejdale
od vtoku. Rozdily jsou pozorovany u métenych veli¢in komplexné dynamického modulu
pruznosti v tahu E* a zavislost Gthlu fdzového posunuti tgd na vzristajici teploté. U vzorku
odebranych nejblize vtoku jsou hodnoty dynamického modulu pruznosti v tahu vétsi, nez u
vzorku nejvice vzdaleného od vtoku. Tyto rozdily Ize vysvétlit riznym podilem krystalické
faze, ktera ma lepsi mechanické vlastnosti, nez faze s vétSim podilem amorfni faze. Z grafu
je dale patrno, ze se zvysujici se teplotou experimentu se hodnoty dynamického modulu
pruznosti v tahu snizovaly a byl patrny mensi rozdil hodnot mezi vzorky. Pokles hodnot
dynamického modulu pruznosti v tahu byl z diivodu pocatku tani krystalu (zvétSujicim se
podilem amorfni faze). Hodnoty obou vzorkl jsou pii dosazeni teploty tani krystalu Ty, jiz
stejné. Vysledky potvrzuji, Ze polymer nemél zcela krystalickou strukturu, jinak by ke

zméné dynamického modulu pruznosti v tahu dochazelo téméf skokove pti dosazeni Ty,
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Polymer blize vtoku mél moznost 1épe krystalizovat z diivodu pomalejSiho ochlazovani.
Rozdil hodnot naméfenych vzorkli je mozné vysvétlit ptiznivéj$Simi podminkami pro
krystalizaci z hlediska mensi rychlosti chlazeni vzorku blize vtoku.

Pti porovnani hodnot uhlu fazového posunuti tg & je rozdil v nizSich teplotach
zanedbatelny. Se vzrustajici teplotou se thel fazového posunuti zvétSuje a to az do hodnot
blizicich se teploté Ty, ktera nastdva u vzorku vice vzdaleného od vtoku pii nizSich

teplotach, a to z divodu mensiho podilu krystalické faze. Po dosazeni teploty Ty, se

hodnoty uhlu fazového posunuti za¢inaji zmensSovat.

2.4.3 Méreni DSC

Diferencialni snimaci kalorimetrii byly méfeny vzorky odebrané v riznych vzdalenostech
od vtoku a v riiznych vzdalenostech od povrchu formy. Pfi méfeni byl zjistovan rozdil
entalpii ktery po vyneseni do grafu ukazuje Ze v okrajovych oblastech blizko stény formy
doslo k prudSimu ochlazeni a tudiz zde nebyl dostatek Casu ke tvorbé vétsi krystalické
struktury. Se zvétSujici se vzdalenosti od stény formy hodnota rozdilu entalpii vzristala ,
coz naznacuje ze v mistech blize ke stfedu vzorku je jiz podil krystalické faze vetsi.
Uprostied vzorku je na grafu vidét rozdil entalpii, ktery mize byt zplisoben otacenim casti
taveniny pfi plnéni formy o 360° a tudiZ tavenina ochlazena od stény mohla byt unesena

ke stfedu kde nasledné zatuhla.

2.4.4 Mikroskopie (mikrostruktura)

Vzorky pfipravené z PP vstfikovanim pfi tfech rychlostech vstfikovani, byly
pozorovany a fotografovany na polarizacnim mikroskopu. Na vzorcich je vidét rozdil
struktury v zavislosti na vzdalenosti od vtoku a rychlosti vstfikovani. U vzorku odebraného
v blizkosti vtoku je vidét u stény formy oblast s velkym podilem amorfni faze. Za amorfni
oblasti nasleduje oblast, kde dochéazelo k velké rychlosti smykani. Tato oblast se jevi, jako
barevné zmény v polarizovaném svétle protoze jsou zde velkd smykova napéti, ktera
zustala ve vzorku zamrazena jako rezidualni napéti. Za touto oblasti smérem ke stiedu
vzorku je jiz oblast s vétSimi sférolity, ale s nepravidelné se sttidajici velikosti krystalt
zpisobené ne zcela idedlnim fontanovym tokem. Lze ptedpokladat, ze pti proudéni
taveniny dochézelo k otd¢enim ¢asti proudu taveniny o 360° a tavenina, kterd byla vice, ¢i
méné ochlazena od taveniny ulp€lé na stén¢ se dostavala do stiedu vzorku, kde nasledné

zatuhla. Pfi porovnani vzorkd, rizné vzdalenych od vtoku je vidét, Ze vzdalenosti oblasti
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se zamrazenym rezidualnim pnutim se zvétSuje. Na vzorku nejvice vzdaleném od vtoku jiz
tato oblast neni viibec patrné a to z ditvodd malych smykovych rychlosti pti vstiikovani.
Lze ptedpokladat, ze pti vstifikovani dochazelo v blizkosti vtoku k ulpivani
taveniny na stén¢ formy a ndsledné prudkému ochlazeni, coz je disledkem velkého
amorfniho podilu v oblasti blizké stén¢ formy. Pti vétSi vzdalenosti od vtoku jiz tavenina
neulpivala na sténé, ale byla smykdna a pozvolna ochlazovadna, coz dalo podminky
dostateCnému rustu krystala a vzniku vice homogenni struktury po celém priifezu vzorku.
Pii porovnani struktury s modely vytvofenymi v programu Moldfolow Plastics
Insight 5.1 Je Castecné podpofen vznik oblasti s amorfni strukturou u stény formy a
nasledna oblast s velkou smykovou rychlosti. Lze ovSem konstatovat, Ze ve skutecném
procesu se oblast s amorfnim podilem zvétSuje a oblast s velkou smykovou rychlosti se
posouva vice ke stfedu vzorku. Porovnanim vzorkl vstfikovanych pti rdznych rychlostech
bylo pozorovano rozdilné ulpivani na sténé, a to tak, Zze se zvySujici se rychlosti

vstiikovani byla tloustka ulp€lé vrstvy mensi.

2.4.5 Tahové zkouSky

Vzorky pfipravené z PP a vstfikované pifi riznych rychlostech vstfikovani, byly
podrobeny tahovym zkouskam. Z grafii do kterych byly vyneseny hodnoty meze pevnosti
v tahu Rm, modulu pruznosti v tahu E, pomérného prodlouzeni u meze pevnosti €rm a
pomérného prodlouzeni pii pretrzeni eprak je patrné, ze vzorky odebrané ve sméru
proudéni taveniny vykazuji lepsi mechanické vlastnosti, nez vzorky odebrané ve sméru
blizkého 90° od toku taveniny. Tyto rozdily lze vysvétlit pfitomnosti rezidudlnich napéti,
které jsou orientovany ve sméru tahovych napéti vznikajicich pfi tahové zkousSce. Z grafu
nelze ovSem s presnosti fici, pfi které rychlosti bylo toto napéti mensi, ¢i vétsi a to
z divodu malého poctu provadénych zkousek a velkého rozptylu hodnot. Pro srovnani
byly podrobeny tahovym zkouskdm 1 vzorky pfipravené lisovanim. Tyto vzorky
vykazovali hodnoty, mezi hodnotami vzorkl orientovanymi kolmo a pod¢l toku taveniny.
Toto srovnani zcela potvrzuje pfitomnost rezidudlniho pnuti ve sméru blizkém 90° ke

sméru toku taveniny.
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ZAVER

Tato diplomova prace se zabyvd méfenim a prokdzanim vlivu nehomogenit u
vstfikovanych dild. ZkuSebni vzorky byly pfipraveny na vstiikovacim stroji DEMAG
ERGOtech 50-200 z materidlu amorfniho PMMA a materidlu semikrystalického PP.
Vyroba vzorku probéhla pii riznych technologickych podminkach a to pti rizné rychlosti
vstikovani, rizné velikosti dotlakli a riznych temperaci formy. Ze vsttikovanych vzorki
byly déle ptipraveny zkusebni téliska pro jednotlivé zkousky a méteni.

Pfi nanoindenta¢nim méteni na pfistroji DUH 202 byla prokazana nehomogenita i u
amorfniho materiali PMMA, kterd se projevovala riznou tvrdosti v zavislosti na
vzdalenosti od stény formy.

Pii pozorovani semikrystalického materidlu PP na zkuSebnim zafizeni DMA
DX04T bylo na odebranych vzorcich vidét rozdilny komplexné dynamicky modulu
pruznosti v tahu E* a zavislost thlu fazového posunuti tg 6 v zévislost na vzdalenosti od
vtoku.

Diferencialni kalorimetrické méfeni provadéné na zatizeni DSC-4 prokézalo
riznou nehomogennost projevujici se rozdilnou entalpii ve vrstvach postupné vzdalenych
od stény formy.

Na mikroskopickych snimcich byly pozorovany rozdilné podily krystalické faze v
zévislosti na vzdalenosti vzorku od vtoku i rozdilna struktura na prifezu vzorku.

Tahové zkouSky na zkuSebnim zatizeni ZWICK 1456 prokézaly rozdil mezi vzorky
odebranymi ve sméru proudéni taveniny a ve sméru blizkému 90° od toku taveniny.

Tvorba struktury a naméfena data byla porovnana s modely vytvorenymi
v programu MoldFlow Plastics Insight 5.1, ktery umozituje namodelovani zkuSebnich téles
a simulaci vstiikovaciho procesu az po dobu ochlazeni vzorku na teplotu okoli.

Veskeré vysledky méfeni jsou podrobné popsany a diskutovany v diskusi vysledk.
Zaveérem lze tici, ze zkousky s velkymi télesy nejsou schopny popsat nehomogenity které
pti vstiikovani vznikaji. K podrobnéjsimu popisu je nejvhodnéjsi pouzit nanoindentacnich

méfeni, kterd jsou schopna popsat vlastnosti v mikro az nanostrukturach.
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P1 : Charakteristiky stanovené tahovou zkouSkou v tahu pro polymerni materialy

Material E Ok Exi 8,0,) £,(e,)
MPa MPa % MPa %
vlakna Ou €u
1. PPPTA 120000 2000 2,2
ocelovy kord 210000 2 500 2
sklenény kord 70 000 3000 3,5
2. PETP 12000 900 8
PA6 6000 800 15
PVAL 950 15
PP 550 18
ki‘ehké plasty Gu €y
3. PF 7 000 55 |
MF 9000 55 1
UP 3000 45 3
PS 3400 55 1,9
PMMA 4000 70 3
varné plasty Cu €y
4. PETP 3 000 70 6 55 270
PA6.6 1 500 57 24 db 170
PC 2 350 65 6 60 100
PVC 2 500 50 3 50 100
5. PP 1250 32 12 33 650
HDPE 1200 30 9 27 450
LDPE 200 8,5 20 3 600
PCTFE 1570 37 7 37 140
CA 2100 28 2,2 33 28
elastomery Gy &y
6. AU termoplasticky 100 2 400
Hytrel 350 20 50 2 550
EU termoplasticky 300 8 310
EU termoplasticky 70 450
PA elastomer 160 12 22 7 400
pryze Cu €u
7. SBR/saze, 50 dsk 4.6 26 520
80 dsk 15 23 265
15 dsk 2 14 700
neplnény 1,4 2 300
8. NR neplnéna, 2, 4, S 1,72 20 700
triblokové kopolvmcry oy €
9. SIS, 14 % styrenu 1,2 21,5 1300
SBS, 28 % styrenu 4 32 880

okt - horni mez kluzu, ek - pomérné prodlouzeni na mezi kluzu, 6, — napéti pii pfetrzeni,
Gy - pevnost v tahu pfi kvazikifehkém lomu (o, =0cy), €, - mezné pomérné prodlouzeni
(taznost), €y, - taznost pii kiehkého poruseni. U plastii s tvarnym lomem a velkou taznosti

pevnost charakterizuje ok, nebo smluvni mez kluzu.
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P2 : Typické vlastnosti
polypropylénu Mosten GB 003 udavané vyrobcem

< CHEMOPETROL

Informacni list

Mosten GB 003

Charakteristika

Polypropylén Mosten GB 003 je homopolymerse stiedni distribuci molekulovych
hmotnosti pro viceucelové pouziti. Je vhodny pro vstiikovani, pro vyrobu tkacich paskd,
provazli, motouzi, pro vyrobu folii pro nasledné tvarovani. Je vhodny téz pro vstiikovani
technickych dilt, hracek a sortimentu domacich potieb.

Typické vlastnosti a pouziti

VLASTNOST JEDNOTKA | popon | ZKUSEBN
INDEX TOKU TAVENINY (230/2,16) /10 min 3,2 ISO 1133
HUSTOTA kg/m’ 907 ISO 1183
NAPETI NA MEZI KLUZU MPa 35 ISO 527
CELKOVA TAZNOST % -100 ISO 527
OHYBOVY MODUL MPa 1650 ISO 178
VRUBOVA HOUZEVNATOST CHARPY KI/m> 5 ISO 179
VRUBOVA HOUZEVNATOST CHARPY K/m? - I1SO 179
TEPLOTA MEKNUTI DLE VICATA °C 158 ISO 306
TVRDOST SHORE D - 66 ISO 868
Poznamka:

Data obsazena v tabulce predstavuji typické hodnoty jednotlivych viastnosti. Jednda se o
udaje informativniho charakteru, tj. netvori meze specifikact daného typu.

Mosten GB 003 odpovidéa ¢eskym hygienickym ptedpisiim pro styk s potravinami a
splituje rovnéz obdobné predpisy Evropské unie (Smérnice Rady), SRN (BfR) a USA
(FDA). Uvedeny vyrobek neni ve smyslu zdkona ¢. 356/2003 Sb. klasifikovan jako
nebezpecna latka.

Obchodni kontakty
Ing. Tomas Francirek,
vedouci odboru prodeje
PP tel. 476 163 230, fax:
476 162 697

plasty(@chemopetrol.cz

20050503 Internet download http://www.chemopetrol.czc CHEMOPETROL, a.s., Litvinov
- Zaluzi 1,436 70 Litvinov
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P3 : Parametry Vstfikovaciho stroje ERGOTECH 50-200

Parametry uzaviraci jednotky

Jednotky Hodnoty
Uzaviraci sila [kN] 500
Max. otevieni [mm] 400
Min. vyska formy [mm] 210
Max. vzdalenost upinacich desek [mm] 610
Rozméry upinacich desek [mm] 520 x 520
Rozméry mezi vod. sloupy [mm] 355 x 355
Hmotnost formy [kg] 400
Z toho vaha upinacich desek [kg] 270

Parametry vstiikovaci jednotky

Jednotky Hodnoty
Primér Sneku [mm] 30
L/D pomér [-] 20
Vstiikovaci tlak [MPa] 189
Zdvihovy objem [cm’] 106
Max. draha Sneku [mm] 150
Max. draha trysky [mm] 200
Zasunuti trysky [mm] 40
Ptitlacna sila trysky [kN] 60
Instalované vytapéni valce [kN] 8,3
Objem nasypky [dm’] 35
Parametry vstfikovaciho stroje

Jednotky Hodnoty
Olejové népli [dm’] 200
Cerpaci zafizeni [kW] 15,0/ 18,5
Celkovy vykon [kW] 23,3/26,8
Celkovy vykon s el. pohonem $Sneku [kW] 33,3/36,8
Cistd vaha [kg] 2900
Rozméry Lx Bx H [m] 36x1,4x1,8
Hladina zvuku [dB] 62,0
Hladina zvuku pfi vstiik. [dB] 67,0
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P4 : Technické parametry DMA DX04T

Meéftici mody
Piedbézna zkouska (jedna frekvence, jedna amplituda sily, bez teplotniho programu)
Teplotni scan (jedna frekvence, jedna amplituda sily; teplotni program)

Frekven¢ni scan (vice frekvenci, jedna amplituda sily; teplotni program)
Deformacni scan (jedna frekvence, vice amplitud sily; teplotni program)

Deformacni mody

Tabh, tlak, tfibodovy ohyb, jednoduse vetknuty nosnik, dvojité vetknuty nosnik a smyk

Zpusoby vkladani sily na vzorek:

Méi‘eni s konstantni silou a nastavitelnym limitem pro deformaci
Méfeni s konstantni deformaci a nastavitelnym limitem pro silu

Meéfeni sily

Skutecné méieni sily s pouZitim specialniho velmi citlivého tenzometru
Celkovy rozsah od - 10 Ndo+ 10 N

RozliSeni 0,0004 N (samostatny rychly vzorkovaci obvod)

Nepresnost méreni sily < 0.25 %

Casové rozliSeni volitelné od 1024 do 8192 bodii pro jednu periodu sily

Meéieni deformace

Senzor HLDS s vynikajici pifesnosti, linearitou a stabilitou

Celkovy rozsah deformace od - 2 do + 2 mm

RozliSeni 0,00007 mm (samostatny rychly vzorkovaci obvod)

Nepresnost méreni deformace < 0.1 %

Casové rozliSeni volitelné od 1024 do 8192 bodii pro jednu periodu deformace

Modul pruznosti a ztratovy thel
Digitalizace celé hysterezni kiivky s naslednym vypoctem:

- ztratového thlu § a Cinitele ztrat tg S z pribéhu sily a deformace

- modulu pruznosti (E nebo G) z amplitudy sily a deformace

- realné sloZky modulu pruZnosti (E¢ nebo G z amplitudy sily a deformace

- imaginarni sloZky modulu pruZnosti (E¢‘ nebo G*¢) z amplitudy sily a deformace

- FFT spektralni analyzy pro 25 harmonickych

- ztratového thlu § a Cinitele ztrat tan 5 pomoci FFT pro 25 harmonickych

- modulu pruznosti (E nebo G) pomoci FFT pro 25 harmonickych

- realné sloZky modulu pruZnosti (E' nebo G') pomoci FFT pro 25 harmonickych

- imaginarni sloZky modulu pruZnosti (E¢¢ nebo G*¢) pomoci FFT pro 25 harmonickych

Rizeni teploty

Teplotni rozsah od - 120 °C do + 500 °C

Rychlost ohfevu od 0,1 do 25 °C/min (pifekmit maximalné 2,5 °C pro 25 °C/min)
Rychlost chlazeni od 0,1 aZ do 10 °C /min

Nepresnost méfeni teploty < 0.5 °C

Nepresnost regulace teploty < 0.2 °C

Stabilita regulace teploty < 0,2 °C

Neomezeny pocet programovych segmentii
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PS5 : Typické krivky napéti/pomérné prodlouzZeni
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Kfivka a Kfehké materidly
Kivkabac HouZevnaté materidly s mezi kluzu

Krivka o : HouZevnaté materidly bez meze kluzu
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