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1 Uvod

Tato prace se zabyva zjistovanim moznosti hodnoceni vybranych kompozitnich a
polymernich materidld pomoci nanoindentace. Cilem prace je zjistit moznosti méfeni a
nasledného hodnoceni téchto materiali pomoci nanoindentace a dalSich pomocnych metod,
které maji zpresnit a doplnit tato méfeni. Prace je zaméfena na kompozitni material na bazi
alifatickych a cykloalifatickych olefinoxidd, ktery je zpevnén skelnymi vldkny a vyplnén
slidovymi platky. Tento material se pouziva na elektroizolace. DalSimi vybranymi materialy
jsou polymerni materialy Ongrolit LEV 525 a polymerni material Hypalon, které se pouzivaji
pro elektroizolace v oblasti jadernych elektraren. U nanoindentace je tieba provéftit, zda jsou
méfeni t€mito metodami dostatecné citliva pro zachyceni zmén vlastnosti téchto vybranych
materialli zavislych napf. na starnoucich procesech. Dale je tfeba provéfit vliv rtiznych
nastavitelnych parametrii u nanoindentace na vysledky méfeni a na citlivost méfeni pro
zachyceni zmén v téchto kompozitnich a polymernich materidlech vznikajicich pfi
starnoucich procesech, zjistit moznosti pro hodnoceni zmén na povrchu, ale i zmény do
hloubky, kde se mohou vlastnosti téchto materiali ménit vlivem starnoucich procesa.
Soucasné budou provéteny moznosti rtg. fluorescencéni analyzy pro moZnosti hodnoceni
kompozitnich materiali a polymernich materiald, pfipadné zmén v nich vlivem starnoucich
procesti. Vybrané materidly a testované metody hodnoceni souvisi s pozadavky
spolupracujicich organizaci, jak vyzkumnych, tak pramyslovych. Jednd se o provéieni
moznosti hodnoceni kompozitnich a polymernich materiali vyuzivanych elektroizola¢nich
aplikacich se zdmérem piipravy spoleénych projektii a scilem ptipraveni metodickych
postuptt hodnoceni starnuti s vyuzitim téchto analytickych metod.
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2  Makromolekularni materialy

Makromolekularni materidly jsou tvofeny makromolekulami. Makromolekuly
jsou molekulové systémy slozené z velkého poétu atomti vazanych chemickymi vazbami
do dlouhych fetézci. Tyto fetézce jsou tvoreny pravidelné se opakujicimi ¢astmi, stavebnimi
jednotkami, které se nazyvaji monomery. Podle po¢tu monomeri stanovujeme polymeraéni
stupeti (n), ktery mize mit hodnotu od 10 do 10°. Podle polymerizagniho stupnd méiZeme d&lit
slouceniny na oligomery (n<10) a polymery (n>10). [1, 2, 3]

2.1 Rozdéleni Polymeri dle svého piivodu

2.1.1 Ptirodni polymery

Pfirodni polymery (obr. 2) vznikaji v rostlinach ¢i zivo¢isnych organismech slozitymi
biochemickymi procesy. Jedna se napt. 0 bilkoviny, polysacharidy, nukleové kyseliny.[2]
2.1.2 Syntetické polymery

Syntetické polymery (obr. 1) se vyrab&ji z jednoduchych organickych sloucenin
riznymi reakcemi, pii nichz se velky pocet monomert fadi a spojuje v makromolekuly. [2]

Obr. 2 Piirodni polymer [16]

Obr. 1 Synteticky polymer [11]

2.2 Déleni Syntetickych polymeri
2.2.1 Déleni podle chemickych reakci, kterymi vznikaji.

2.2.1.1 Polymery pripravené polymeraci

Polymerace je chemicka reakce, pfi niz se velky pocet molekul monomerti Spojuje
a vznikd makromolekula syntetického polymeru. Zaroven nevznika zaddny vedlej$i produkt.
Pokud se polymerace zlcastniuje jeden typ monomeru, pak ji nazyvadme homopolymeraci.
Pokud se polymerace z¢astiiuje vice typti monomert, nazyvame ji kopolymeraci. [1]

Piiklad polymerace: polymerace etylenu na polyetylen.

nCHZZCHz — -[CHg-CHz]-
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2.2.1.2 Polymery pripravené polykondenzaci

Pti polykondenzaci dochézi k reakci molekul dvou riiznych monomert, z nichz kazdy
obsahuje nejméné¢ dveé reaktivni funkéni skupiny. Na rozdil od polymerace ma
polykondenzace stupnovity pribéh, pfi kterém se monomery nejprve slucuji v mensi ¢i veétsi
celky, které se vzajemné spojuji v obrovské makromolekuly. Jsou to obvykle endotermické
déje, pii kterych vznika vzdy vedlejsi produkt, jako je napt. voda, chlorovodik ¢i amoniak.
Pti vyrob¢ je polykondenzace vyhodnd, nebot se pifi ni mohou z reakéni smési kdykoliv
izolovat makromolekuly s riznou délkou fetézce a s riznymi fyzikalnimi vlastnostmi. [2]

Piiklad polykondenzace: polykondenzace fenolu a formaldehydu na bakelit, jako
vedlejsi produkt zde vznika voda.

HO o OH OH
/U\ HCI e
+ H NH ¢ — + HO
OH

2.2.1.3 Polymery pripravené polyadici

Polyadice je reakce molekul dvou rGznych monomerd, které obsahuji odliSnou
reaktivni funkéni skupinu. Jeden 2z monomeri musi obsahovat funkéni skupinu,
ktera obsahuje slabé kysely vodik, ktery se mize nasledn€¢ uvolnit. Tento vodik se presune
na druhy monomer, coz umozni spojeni obou monomerd v jeden celek. Polyadice mohou mit
fetézovy 1 stupnovity prubeh, pi1 kterém nevznika zadny vedlejsi produkt. [2]

Ptiklad polyadice:

2
Rl-N:C:O + RZ'O'H — Rl-NH-CO-Rg
2.2.2 Déleni podle tvaru makromolekularniho retézce.
2.2.2.1 Linearni,
2.2.2.2 rozvétvené,
2.2.2.3 plosné zesitované,

2.2.2.4 prostorové zesitované (obr. 3). [1]

7

Obr. 3 Linedrni (1), rozvétvené (2) a zesit'ované (3) makromolekulirni Fetézce [2]
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2.2.3 Déleni podle struktury a fyzikalnich kritérii.

2.2.3.1 Elastomery

Elastomery jsou vysoce elastické polymery, které mizeme za béznych podminek
malou silou zna¢né deformovat bez poruseni, pficemz deformace je prevazné vratnd.
Nejpocetnéjsi podskupinou elastomeri jsou kaucuky, z nichZ se vyrabi pryz. [2]

2.2.3.2 Plasty

Plasty jsou polymery, které jsou za béznych podminek vétsinou tvrdé, Casto i kiehké.
Pti zvySené teploté se stavaji plastickymi a tvarovatelnymi. Pokud je zména z plastického
stavu do tuhého vratna (opakovatelnd), nazyvame je termoplasty. Pokud je zména nevratna
(trvald) a je vysledkem chemické reakce, mluvime o reaktoplastech. [2]

2.2.4 Déleni podle chemické prisluSnosti.
2.2.4.1 Fenoplasty,
2.2.4.2 aminoplasty,
2.2.4.3 polyamidy,
2.2.4.4 akrylaty,

2.2.4.5 silikony, atd. [3]

Dalsi déleni muze byt podle struktury zakladniho fetézce, podle zptisobu zpracovani,
podle zptisobu pouziti, podle vybranych vlastnosti apod. [3]

2.3  Struktura makromolekuldarnich materialu

Uzité vlastnosti polymert ovliviiuje jejich molekularni a nadmolekularni struktura.
Vlastnosti polymert jsou urCovany tiemi dalezitymi faktory:

e Chemickou strukturou,
e molekulovou hmotnosti,
e fazovou strukturou. [3]

2.3.1 Molekulova struktura

Struktura polymeru je sloZity pojem zahrnujici fadu faktori:

2.3.1.1 Povaha zikladni strukturni jednotky makromolekuly.

vvvvvv

je nosnym prvkem Si. VSechny atomy, které se nalézaji v makromolekule, jsou navzijem
vazany kovalentnimi vazbami. Mezi jednotlivymi makromolekulami ptisobi slabsi sekundéarni
Van der Waalsovy sily. Velikost a chemicka povaha kovalentnich sil ovliviiuji mechanickou
pevnost, stabilitu za zvySenych teplot a stabilitu pii piisobeni korozniho prostiedi. [3]
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2.3.1.2 Velikost makromolekul

Velikost makromolekul udéva polymeracni stupen (n). Tento stupeil nema pro urcity
druh syntetického polymeru konstantni, ale jen primérnou hodnotu. Synteticky polymer
je tedy smési makromolekul s riznym polymera¢nim stupném. Proto se hodnoty fyzikalnich
veli¢in polymert udavaji v uréitém rozmezi. Polymery s niz§im polymeracnim stupném maji
krat$i fetézce a mensi molekulovou hmotnost. Pfi bézné teploté jsou kapalné, lepkavé
arozpustné v organickych rozpoustédlech. Cim je fetézec delsi, tim je polymer pevngjsi,
odolava vice rozpoustédlim a ma vyssi teplotu méknuti. [2]

2.3.1.3 Druh a rozsah rozvétveni hlavniho Fetézce
Hlavni fetézec se muze lisit po¢tem mist rozvétveni v makromolekule. Existuji kratké
nebo dlouhé postranni fetézce. [3]
2.3.1.4 Velikost atomu vazanych na zakladni Fetézec
Nahrada atomt vodiku za objemnéj$i atomy zplisobuje vétsi vyplnéni prostoru kolem
atomi uhliku, a tim ztratu ohebnosti fetézce.[2]
2.3.1.5 Energie chemické vazby

Ma-li byt polymer stabilni, musi mit co nejpevn€j$i chemické vazby mezi atomy,
které tvoti zakladni fetézec makromolekuly. Retézce z atomt uhliku jsou velmi pevné, jesté
pevnéjsi jsou silikony, kde se stiidaji atomy kiemiku a kysliku.[2]

2.3.1.6 Polarni a nepolarni vazby

Nepolarnost vazeb dodava polymeru dobré elektroizolaéni vlastnosti. Polarita
chemickych vazeb elektroizolacni vlastnosti naopak snizuje, zvySuje mezimolekularni sily,
a tim zhorSuje ohebnost fetézce.[2]

2.3.1.7 Tvar makromolekul

Jsou-li linearni fetézce uspofadany tésné a pravidelné vedle sebe, vytvaieji
krystalickou strukturu. V amorfnich oblastech se fetézce nejriznéji proplétaji a vytvareji
shluky, klubka. Amorfni oblasti jsou méné husté a dodavaji polymertiim vlacnost a ohebnost.
Krystalické oblasti dodavaji zase pevnost.[2]

2.3.1.8 Existence zvlastnich forem prostorového usporadani

Izotaktické, syndiotaktické a taktické formy uspotadani, formy cis- a trans-). [3]

2.3.1.9 Dalsi déleni

Dale miizeme délit molekulovou strukturu dle nasledujicich vlastnosti:

chemickéa nehomogennost,

hodnota stfedni molekulové hmotnosti,
distribuce molekulovych hmotnosti,
fazova struktura.
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2.4  Vlastnosti makromolekularnich materialu

Polymerni latky se déli podle svych vlastnosti na elastomery, termoplasty
a reaktoplasty. Elastomery jsou polymerni latky, které lze deformovat velmi malou silou,
ktera zptsobuje velkou elastickou deformaci, aniz by se material porusil. Po odleh¢eni se vrati
do ptvodniho stavu. Termoplasty jsou vétSinou relativné tvrdé a kiehké polymerni latky,
které zahratim ziskdvaji velkou elasticitu. Tento d¢&j se da vratné opakovat.
Naopak reaktoplasty ziskavaji po zchladnuti vysledné vlastnosti a zména se stava trvalou.
Tato zména vznika vlivem chemické reakce, ktera probiha za vyssich teplot. [2]

Vlastnosti se déli na fyzikalni, chemické a specialni.

2.4.1 Fyzikalni vlastnosti

Fyzikélni vlastnosti jsou urCovany velikosti a tvarem makromolekul a vzijemnou
pohyblivosti fetézcl. Vyskytuje se u nich jak Browniiv pohyb, tak makro-pohyb. Vzajemny
pomér jejich uplatnéni rozhoduje o tom, jak se projevi zékladni charakteristické vlastnosti
hmoty, tj. plasticita (makro-pohyb), elasticita (mikro-pohyb). [3]

2.4.1.1 Mechanické vlastnosti

Mechanické vlastnosti jsou takové, jaké vykazuje material vlivem vnéjSich,
mechanickych sil. Zakladnimi vlastnostmi, jimiZ se polymery navenek projevuji,
jsou elasticita, plasticita a relaxace. Tyto vlastnosti zavisi pfedev§im na fazovém stavu
polymeru, na teploté, Case a na velikosti a sméru pusobeni vnéjSich sil. Mechanické vlastnosti
zjistujeme pomoci deformacnich zkousek, pii nichz vyhodnocujeme vzajemny vztah riiznych
proménnych veli€in, mezi které patii hlavné napéti, relativni deformace, teplota a Cas.

Deformacni zkousky se déli na statické a dynamické. Jsou viceméné podobné
zkouskam kovovych materialt.

Mezi statické zkousky patii zkouSka tahem, zkouSka ohybem, zkouska tvrdosti,
zkouska razové a vrubové houzevnatosti a také napf. zkouSka teCeni. TeCeni je izotermni
casova zavislost relativni deformace v disledku ptisobeni konstantniho deformacniho napéti.

Dynamické zkousky umoziiuji komplexnéjsi studium viskoelastickych vlastnosti
a mohou byt harmonické i neharmonické. Patfi mezi né napf. cyklické zkousky tahem
atlakem, pii kterych se vzorek periodicky zatéZzuje tahovym a tlakovym zatiZenim.
Pti vysokych frekvencich se polymer jevi jako elastickd latka. Naopak pii nizkych
frekvencich se uplatfiuji vice viskoelastické vlastnosti. [3,6]

2.4.1.2 Tepelné vlastnosti
Utinek zvysené teploty se miize projevit dvojim zptisobem.

Bud® polymer mékne, popf. se pfijatym teplem zvySi kinetickd energie
makromolekularniho fetézce do takové miry, Ze prekond pfitazlivé sily a polymer se zacne
projevovat jako kapalina, tj. ,,taje*.

Nebo dochazi ke zméné struktury polymeru. Ne&které polymery se Stépi
na nizkomolekularni produkty, nékdy az na monomery, aniz by se zménilo jejich chemické
slozeni. Tomu fikdme, ze depolymeruji. Jiné mohou odStépovat nizkomolekularni zplodiny
a pti tom dochazi ke zméné chemického slozeni. Tomu fikame, ze destruuji. [2]
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Nékteré polymery pii prekroCeni teploty skelného prechodu méni své vlastnosti,
a tak se latka velmi snadno deformuje. Takovému chovani, které se vyznacuje velkymi pruzné
vratnymi deformacemi, fikdme kaucukovité. Polymerim s takovym chovanim fikame
elastomery. U elastomert jsou pozadovany velké deformace elastické povahy i pfi nizkych
teplotach. Naopak polymery pouzivané ve sklovitém stavu jsou vyhodné tehdy, ztstava-li
jejich tuhost dostatecné vysoka i pii zvySenych teplotach. Teplotu skelného piechodu Ize
ovliviiovat stupném zatizeni, jez je zavislé na poctu pti¢nych vazeb, resp. na délce tetézce
mezi vazebnymi body. [3]

2.4.1.3 Smacivost

Smacivost je schopnost kapalné faze dokonale pokryt povrch pevné faze.
Adheze, schopnost materialu pfilnout, je dilezitou funk¢ni vlastnosti plastickych hmot,
které tvofi zaklad barev, laki a lepidel. [3]

2.4.2 Chemické vlastnosti

Chemické vlastnosti jsou zavislé hlavné na chemickém slozeni polymerd.
Mezi chemické vlastnosti patii napf. chemicka odolnost, ktera vyjadiuje stalost proti piisobeni
chemickych ¢inidel a vlivii prostiedi. Polymery odolavaji nejméné tém chemikaliim, jez maji
stejné (podobné) chemické slozeni. Nepolarni polymery odolavaji dobie kyselindm, zdsaddm
a polarnim rozpoustédlim. Polarni plasty odolavaji nepolarnim rozpoustédlam. [4]

2.4.3 Specialni vlastnosti

Ve srovnani s jinymi latkami se polymery vyznacuji zna¢nou odolnosti proti korozi,
proto se staly nejhledan¢j$Simi ochrannymi prostifedky proti korozi kovu, dieva, stavebnich
hmot atd. Korozi polymeri muzeme definovat jako nezadouci zmény chemického
slozeni a vlastnosti, které jsou zapfi¢inény pasobenim vnéjSich podminek. Korozi mohou
zpusobovat rtizné vlivy jako napi. povétrnost, mikroorganismy, zvySena teplota, chemicka
¢inidla, atd. [2]

2.4.3.1 Odolnost proti povétrnosti

Povétrnost je komplexnim ozna¢enim souhrnu mnoha faktord, napt. slunecniho svétla,
kysliku, ozonu, stiidani teplot, vlhkosti a vodnich srazek, vétru a atmosférickych necistot.
Vsechny tyto slozky povétrnosti plisobi samostatné i v kombinacich a zplsobuji starnuti
materialu. Starnuti je souhrn vSech dlouhodobych nevratnych zmén vlastnosti polymert.
Starnuti zahrnuje dlouhodobé zmény vyvolané v§emi vlivy pisobicimi na polymery pfi jejich
pouZzivani nebo skladovéani. Starnuti je tedy souhrn vSech zmén, které v polymeru probihayji,
at’ uz jde o reakce spojené se zménami chemické struktury nebo o nevratné zmény fyzikalni
a fyzikalné chemické. [3]

2.4.3.2 Horlavost

Hoflavost je schopnost polymert po zapaleni hofet, coz je U polymeri mnohdy
omezujici faktor pfi jejich aplikaci. Velkd hoflavost se u nich projevuje tim, Ze teplem
depolymerizuji na hoflavy monomer nebo se rozkladaji na hoflavé zplodiny. Pfitomnost
nehotlavych prvkd, jako napt. Cl, Ca, Mg atd. ¢i retardérii hofeni, jako napf. (NH4),COs,
H3BO3, (NH4),COs3, atd. v makromolekule zmensuje jejich hoflavost. [3,5]
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2.4.3.3 Odolnost vii¢i biologickym ¢initeliim

Biologicka koroze je napadeni materialu mikroorganismy, zejména plisnémi, a je
velmi rozsSifena. O moznosti napadeni polymert rozhoduje hlavné jeho chemické slozeni,
kde zalezi ptredev§im na obsahu uhliku, dusiku a jinych tzv. biogennich prvki.
Dale 0 napadeni rozhoduji samoziejmé podminky prostiedi, ve kterych se polymer vyskytuje.

2.5 Prisady (aditiva) polymeri

Piisady polymerd se pouzivaji k odstranéni nedostatkd, ke zlepSeni vlastnosti
a zlepseni zpracovatelnosti polymerd. Mezi nedostatky patfi napf. mala odolnost proti
degradaci, hotlavost, vznik elektrostatického ndboje na povrchu, mald houZevnatost a tvrdost,
omezena odolnost proti chemikéliim atd.

Na piisady jsou kladeny nasledujici pozadavky:

musi zajiSt'ovat stabilitu polymeru pii provoznich podminkach,
musi byt dostatecné G¢inng,

nesmi mit nezadouci u¢inky na vlastnosti polymerti,

mohou piinést ekonomickou tsporu.

Podle ucinku lze délit ptisady na ptisady modifikujici fyzikalni vlastnosti a na pfisady
s ochrannym t¢inkem vuci degradaci. Podle vysledného pozadovaného efektu piisady délime
na plniva, stabilizatory, zmékcovadla, plastifikatory, mazadla a ptisady zvySujici tekutost,
retardéry hofeni, barviva a pigmenty, nadouvadla, atd. Vzdy se musi pocitat S tim, ze ptisady
krom svych kladnych vlastnosti mohou ovliviiovat vyslednou polymerni smés i negativné.[6]

2.5.1 Déleni prisad

2.5.1.1 Zpracovatelské prisady

Ptisady, které usnadiuji, nebo dokonce umoznuji pfipravu a zpracovani polymernich
smési. [2]

2.5.1.2 Plastifikaéni ¢inidla

Plastifika¢ni ¢inidla, neboli peptiza¢ni ¢i peptizatory, jsou piisady usnadiujici operaci
zpracovani kaucuku, tzn. plastifikaci, tj. apravu kaucuku intenzivnim hnétenim. ZvétSuji
ucinnost a rychlost plastifikace stabilizaci pfechodné vzniklych radikali, protoze usnadmuji
Stépeni makromolekul kaucuku, zplisobené hnétenim. Proto se také pouzivaji pfi zpracovani
odpadni pryZe na regenerat. [2]

2.5.1.3 Maziva

Maziva jsou piisady, které byly vyvinuty pro usnadnéni zpracovani obtizné
zpracovatelnych plasti. Kromé usnadnéni zpracovani ovlivituyji 1 dal§i vlastnosti,
jako napf. vzhled, tepelnou a svételnou stabilitu ¢i odolnost proti povétrnosti. Podle toho,
zda usnadnuji oddéleni vyrobku od stén zafizeni nebo mezi makromolekulami navzajem je
délime na :

e Maziva s vnéjsim t€inkem
Malo rozpustna v polymeru, a proto vystupuji na povrch a vytvafeji v ném vrstvu,

kterd usnadni oddéleni vyrobku z polymeru od zatizeni.
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e Maziva s vnitfnim uéinkem

Jsou dobfe rozpustna v polymeru, a proto snizuji viskozitu jeho taveniny, navic
do urcité miry zmensuji mnozstvi tepla vznikajiciho tfenim pfi zpracovani polymerni smési.

2.5.1.4 Separaéni ¢inidla
Aditiva, kterd se pozivaji k usnadnéni vyjimani vyrobku (vyliskd, vysttiki, laminati)
z forem. Mnohdy tak pfispivaji ke zvySeni produktivity tvafeciho zafizeni (lisu, tvafeciho
stroje). Vynikaji dobrou tepelnou stabilitou (do 300°C). Problémy vSak mohou nastat
pii nasledujicim potiskovani nebo pokovovani povrchu vyrobku, jelikoz kovoveé vrstvy
a tiskové barvy pak n€kdy na polymeru Spatné drzi. Z toho diivodu se nékdy voli pouziti
separacnich folii.

2.5.1.5 Zmékéovadla

Zmekcovadla jsou malo tékavé organické latky, které poskytuji polymeriim ohebnost,
tvarnost a vlacnost. Diky nariistu volného objemu snizuji jejich teplotu skelného ptechodu
a viskozitu taveniny.

2.5.1.6 Tepelné stabilizatory

Tato aditiva jsou latky umoziujici zpracovani polymerti za tepla a tvareni polymerd,
jejichz teplota méknuti a rozkladu, tj. degradace, lezi v uzkém rozmezi. Patii k nim
homopolymery a kopolymery PVC.

Tepelna a svételna stabilizace PVC je dalezitym problémem, jiz vzhledem k jeho
Sirokému pouziti. Jelikoz pii tepelné destrukci nedochdzi k tak zasadnim zménam
mechanickych vlastnosti jako vlivem UV zafeni a znehodnoceni materialu se projevi
nejnapadnéji ve zmeéné jeho barvy, posuzuji se tepelné stabilizdtory PVC predevsim podle
jejich schopnosti zabranovat tomuto zabarvovani.

2.5.1.7 Sitovaci prostiedky

Sitovaci prostiedky se ucastni sitovacich reakci, tj. vytvaieni pficnych vazeb mezi
linearnimi  nebo rozvétvenymi makromolekulami. Pokud se jednd o sitovani,
neboli vulkanizaci kaucuku, pak mluvime o vulkaniza¢nich ¢inidlech. Pokud je sitovanym
polymerem reaktoplast, pak mluvime o vytvrzovani a Cinidla se nazyvaji vytvrzovadla
nebo tvrdidla.

2.5.1.8 Plniva

Plniva jsou aditiva, kterd ovliviiuji vlastnosti polymera. Plnivy lze zlep$it mechanické
vlastnosti (napf. pevnost, odolnost vi¢i odéru, houZzevnatost), odolnost vici teplu, korozi,
starnuti, ale mizeme jimi také ovlivnit vzhled a sniZzit jeho cenu.

Dalsi druhy ptisad mohou byt napf. retardéry hofeni, nadouvadla, antistatické
prosttedky, adhezivni prostiedky, ¢i pigmenty. [2,6]

3  Kompozitni materialy

Kompozitni material je heterogenni pevna latka, kterd vznika kombinaci dvou
nebo vice materialt. TvrdS$i, tuzs$i a pevnéj$i nespojitd slozka se nazyva vyztuz.
Spojitd a obvykle poddajné;jsi slozka, ktera zastava funkci pojiva vyztuze, se nazyva matrice.
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Dalsi slozkou muze byt vypln, kde jsou délkové nehomogenity Vrozmérech vétsi
nez atomarni. LiSi se v makrométitku tvarem nebo slozenim. Slozky se vzajemné uplné
nerozpoustéji ani neslucuji, takze slozka muze byt fyzikalné identifikovana a mezi ni
a dalsimi slozkami je rozhrani. V celku je dosahovano vlastnosti, které¢ jednotlivé slozky
nemaji a neda se jich dosahnout ani jejich sumaci. Tomu se fika synergicky neboli
spolupracujici efekt (obr. 4).

skuteény, synergicky prabéh

soudet vlastnosti sloZek

-+ v oSy —<

o, o
100% A koncentrace - 100%B

Obr. 4 Synergicky efekt

Vlastnosti vyztuze a matrice se li$i. Podil vyztuze musi byt vétsi nez 5% a kompozitni
material musi byt pfipraven smichdnim jednotlivych slozek. Podle téchto podminek nelze
za kompozit povazovat plast, ktery obsahuje mala mnoZstvi tuhych barviv, oxidi nebo ¢astic
elastomert. V tomto ptipad¢ nejde o vyztuz, ale jen o ptisady zlepSujici vlastnosti materialu.
Také slitiny kovli, ve kterych béhem ochlazovani nebo pfi tepelném zpracovani doslo
k vylouceni tvrdé faze, a eutektické slitiny kovi, u kterych béhem tuhnuti taveniny doslo
Kk usmérnénému vylouceni tvrdSich a tuzSich fazi v podobé ty¢inek nebo lamel, nelze
povazovat za pravé kompozity. Ale napt. disperzné zpevnény kov Casticemi oxidii mize byt
oznacovan jako kompozitni material, protoze se piipravuje mechanickym misenim slozek.
[3,7,8]

3.1 Disperze

Disperze neboli disperzni systém je soustava obsahujici alespont dva druhy hmoty,
pficemz jeden druh, disperzni podil, je rozptylen ve druhém, disperznim prostiedi, ve forme
vice ¢i méné jemnych Castic.

3.2 Déleni dle typu disperze

3.2.1 Kompozity prvniho typu

Mezi kompozity s prvnim typem disperze patii takové, které se skladaji z pevnych
fazi. V technice jsou tyto kompozity nejbéznéjsi a nejdulezitéjsi. Mohou se délit dle matrice,
napt. na kompozity s plastovou matrici, s kovovou matrici, nebo kompozity s keramickou
matrici.
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3.2.2 Kompozity druhého typu

Kompozity druhého typu jsou slozeny z pevné faze prostiedi a z kapalné faze podilu
disperze. Tyto kompozity jsou pomérné¢ malo Casté. Pouzivaji se napt. pro samomazna loziska
a vyskytuji se i v pfirodé. Jsou to materialy jako dievo, skotapky atd.
3.2.3 Kompozity tfetiho typu

Kompozity ttetiho typu jsou slozeny z prostiedi z pevné faze a maji podil faze plynné.
Patii mezi n¢ pénoplasty, pénokeramika, kovové pény atd.

Déle se budeme bavit prevazné o kompozitech prvniho typu.

3.3 Vyztuz
3.3.1 Déleni kompozitnich materiali dle rozmérua vyztuzujici faze

3.3.1.1 Makrokompozity

Makrokompozity obsahuji vyztuz o velikosti pfiéného rozméru 10 az 10> mm
a jsou pouzivany piredev§im ve stavebnictvi. Jsou to materidly jako Zelezobeton, beton
zpevnény ocelovymi lany atd.).

3.3.1.2 Mikrokompozity

Mikrokompozity maji v primyslu nejvétsi vyznam. Jsou to latky, u kterych jsou pticné
rozméry vyztuz V rozmezi 10 az 10 pm. Oproti koviim a jejich slitindm maji mikrokompozity
mensi hustotu, a maji tedy i ptiznivy pomér pevnosti v tahu a modulu pruznosti k hustot¢.

3.3.1.3 Nanokompozity

Nanokompozity maji rozmér vyztuze v jednotkach nm. Rozdil mezi mikrokompozitem
a nanokompozitem s vyztuzi na bazi destickovitych ¢astic jilu neboli montmorillonitu (MMT)
je uveden na obr. 5. [7]

JITMMT ' ‘ @“makromolckuly polymeru

konvenéni kompozit nanokompozit

Obr. 5 Rozdil mezi mikrokompozitem a nanokompozitem (MMT) [7]
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3.3.2 Déleni kompozitnich materiali podle tvaru vyztuze (obr. 6)

3.3.2.1 Kompozity ¢asticové

U casticovych kompozitnich materiali vyrazné¢ nepiesahuje jeden rozmér utvart
vyztuze rozméry ostatnich utvard. Vyztuzujici castice pak mohou mit tvar kulovity,
destickovity, tyCinkovity inepravidelny. Vyuzivaji se zejména pro zvySeni tvrdosti,
otéruvzdornosti, pevnosti atd.

3.3.2.2 Kompozity vliknové

U vlaknovych kompozitnich materiadlti jsou utvary vyztuze, tj. vlakna, v jednom sméru
vyrazné€ rozmérnéjsi nez ve smerech ostatnich. Vlaknové kompozity dale délime podle délky
vyztuZzujicich vlaken na kompozity s kratkymi vlakny, u nichz je délka vlaken vyrazné€ mensi
v porovnani s velikosti daného vyrobku, a na kompozity s dlouhymi neboli kontinualnimi
vlakny, u nichz je délka srovnatelnd s velikosti vyrobku. Uspotfadani kontinudlnich vlaken
Vv kompozitech ma fadu variant. Dvé€ z nich jsou ukézany na obrazku 3. U vlaknovych vyztuzi
je charakteristické, ze jejich pevnost v tahu ve sméru osy je vyrazné vyS$Si neZ pevnost
stejného materialu v kompaktni formée (deska, ty¢ atd.). Je pro n¢ také typicka anizotropie
vlastnosti. Pevnost 1 modul pruznosti ve sméru osy byvaji vyssi nez ve sméru kolmém k ose.
Vyztuzeni vlakny se pouziva hlavné ke zvysSeni pevnosti, modulu pruznosti, modulu tuhosti
a také ke zvySeni houzevnatosti. [6,8]

kompozit

casticovy s kratkymi viakny s dlouhymi viakny
.0 0 S0 o N NS
NIREESa

Obr. 6 Déleni kompozitnich materidlii dle tvaru vyztuie [15]

3.4 Matrice

Matrice je slozka, ktera spojuje vyztuz, chrani kiehka vlakna a udava také vlastnosti
kompozitu.
3.4.1 Kovové matrice

Kompozity skovovou matrici maji n€kdy velmi vyhledavané vlastnosti. Jejich
charakteristickymi vlastnostmi jsou tvarnost, houzevnatost, elektrickd vodivost, tepelna
vodivost, moznost povlakovani, spojovani, tvarovani, atd. [7,9]

3.4.2 Polymerni matrice

Kompozity s polymerni matrici maji nejdelsi tradici a jsou také nejvice vyuZzivané.
Vlastnosti téchto kompozitnich materidld zavisi na tom, je-li polymer reaktoplast c¢i
termoplast. [7,9]
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3.4.2.1 Reaktoplastové matrice

Kompozitni materidly s reaktoplastovou matrici jsou nejrozSifencjsi konstrukéni
kompozity a pouzivaji se ve vSech primyslovych odvétvich. Pro matrici se pouzivaji napf.
pryskyfice polyesterové, melaninové, epoxidové a mnohé dalsi. Mohou dosahovat rtiznych
vlastnosti napt. velka odolnost proti vlhkosti, velkd pevnost, houzevnatost, které vyrazné
ovliviuji sloZeni, povrch vlaken, atd. [7,9]

3.4.2.2 Termoplastové matrice

Tyto kompozity se zacinaji pouzivat ¢im dal vice, a to nejen diky mensim nakladim
na vyrobu, ale i diky jejich recyklovatelnosti, ktera dnes hraje dulezitou roli. Vlastnosti téchto
kompozitnich materiald zavisi na vyrobnim postupu, na vlastnostech vlaken, na povrchové
uprave vldken a na dalSich parametrech. Vyhodnymi vlastnostmi téchto materialti byva napf.
maly obrus, zvySena pevnost, modul ¢i houZevnatost. [7,9]

3.4.3 Keramické matrice

Materialy s keramickou matrici mohou mit pozadované vlastnosti jako napi. pevnost
pti vysokych teplotach, odolnost proti oxidaci, zarupevnost, zaruodolnost. Mnohdy jsou
ale také velmi kirehké. Opét velmi zalezi na slozeni, na typu vlakna, atd. Z dtivodu vysokého
modulu a malého teCeni se mnoho vlaken k jejich vyrobé nehodi. Pouzivaji se napf.
molybden, ocel, kolumbium atd. Pro matrice se pouzivaji napt. Al,Os, ZrO,, sklo, grafit, atd.
[7.9]

3.4.4 Silikatové matrice

Silikatové neboli kiemicitanové matrice, jako jsou cementova malta, beton ¢i sadra,
jsou vyuzivany hlavné ve stavebnictvi. Obvykle jsou kiehké, a proto se vyztuzuji riznymi
vlakny, jako napft. sklenénymi, ocelovymi atd. To pfinese zna¢né piiznivou zménu vlastnosti.
Mize se zvysit ohybova pevnost, houzevnatost, odolnost proti vihkosti atd. [7,9]

4  ZkouSky

4.1 ZkouSky obecné

Ke zkouSeni polymernich materiali se mohou pouzivat tradicni metody pouzivané
i na kovové materialy. Pouzivaji se zkousky statické i dynamické. Ze statickych zkousek
se pouzivaji naptiklad zkouSka tahem, zkouska ohybem, zkouska rdzové a vrubové
houzevnatosti a také napi. zkouska teCeni. Ze zkousek dynamickych jsou to napf. cyklické
zkousky tahem a tlakem. Témito metodami ale bohuzel nelze divéryhodné métit nevystarnuté
polymery, jelikoz vysledky jsou diky jejich elastickym vlastnostem neméfitelné. To si
specialn¢ ukazeme na tvrdosti.

4.2 Tvrdost

Tvrdost se definuje jako odpor materialu proti vnikani ciziho télesa. Tvrdost se obecné
méfi bud’ statickymi, dynamickymi, nebo vrypovymi zkouskami.
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4.2.1 Statické zkousky tvrdosti

Statické zkousky tvrdosti se dale déli podle toho, jak velkou silu a vtisk vytvotime
na makrotvrdost, mikrotvrdost a nanotvrdost.

4.2.1.1 Zkousky makrotvrdosti

4.2.1.1.1 ZkouSka makrotvrdosti dle Brinella

Mezi statické zkousky makrotvrdosti patii zkousky dle Brinella (obr. 7),
kde do materialu s hladkym povrchem vnika kalend ocelova kulicka o praméru
D =10;5; 2,5;1,25; 0,625 mm po dobu 10 az 15 sdo oceli a litin a 10 az 180
s do nezeleznych kovt. Vysledna tvrdost se urcuje vztahem HB = F/A, kde F je zatézovaci
sila, ktera se uréi vztahem F = K-d?, a A je plocha vtisku A = 7:D-h, kde h je hloubka vtisku,
D je prumér kulicky a Kje koeficient zavisly na materidlu. Napf. pro ocel K,= 30,
pro nezelezné kovy a slitiny K = 10.

Tato metoda se pouZiva na materialy mekké a sttedné tvrdé.

| E

'

n
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o M

Obr. 7 Schéma zkousky tvrdosti dle Brinella [14]

4.2.1.1.2 ZkouSka makrotvrdosti dle Rockwella

Dale jsou to zkousky podle Rockwella (obr. 8). Pti této zkousSce se do materialu vnika
S ptedzatizenim bud’ pomoci diamantového kuzelu s vrcholovym uhlem 120° a se zaoblenim
r = 0,2 mm, nebo pomoci ocelové kulicky o priméru 1,588mm.

Tato zkouSka se pouzivé na tvrdé materidly.
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Obr. 8 Schéma zkousky tvrdosti dle Rockwella [12]

4.2.1.1.3 Zkouska makrotvrdosti dle Vickerse

Zkousky dle Vickerse (obr. 9) jsou =zaloZzeny na vnikani c¢tyfbokého jehlanu
s vrcholovym thlem 136°. Po provedeni vtisku se zméti uhlopficka. Vyslednd hodnota
tvrdosti pak vyjde ze vztahu HV = 0,189 F/u?, kde F [N] je zat&Zna sila a u [mm] je primérna
hodnota thlopficky.

Obr. 9 Schéma zkousky tvrdosti dle Vickerse [13]

4.2.1.2 ZKkousky mikrotvrdosti

V zésadé jsou zkouSky mikrotvrdosti hodné podobné zkouskam makrotvrdosti. Lisi se
pouzitou silou a vyslednou velikosti vtisku. Pouzivaji se mnohem mensi sily, a proto jsou
i vtisky mnohem mensi. Z toho divodu se k analyze vtiski pouZivaji mikroskopy. [10]

4.2.1.2.1 ZkouSka mikrotvrdosti dle Vickerse

Mezi zkousky mikrotvrdosti patii zkouska dle Vickerse, kde se jako indentor pouZziva
diamantovy pravidelny étyfboky jehlan s vrcholovym thlem 136°, ktery se 1i$i od indentoru
makrotvrdosti dle Vickerse jen velikosti plochy na $pi¢ce jehlanu. Hodnota se vyjadiuje
vztahem HV =1854,4 F/u®>. Kde ,F je velikost zatizeni a ,u*“ je prumérnd hodnota
thlopiicky. Cislo 1854,4 je vysledkem dvojnasobku cosinu twhlu B ktery se vypoéita
pomoci vztahu: = 90°-a/2. Pficemz ,,a je vrcholovy thel indentoru 136°. [10]
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4.2.1.2.2 Zkouska mikrotvrosti dle Knoopa

Dalsi zkouskou je zkouska mikrotvrdosti dle Knoopa. Zde se pouziva indentor
ve tvaru nepravidelného ¢tyrbokého diamantového jehlanu, kde zékladnu tvoii kosoctverec.
Vznika vtisk, ktery ma dvé rizné dlouhé uhlopticky, které zméfime a vyslednou hodnotu

ziskdme pomoci vztahu:
_ 1288 - 8F
=
kde ,,u;* je velikost delsi tuhlopficky a ,,F* je velikost zatézné sily. [10]

4.2.1.2.3 ZkouSka mikrovrdosti dle Bierkovice

Zde se pouziva diamantovy indentor ve tvaru jehlanu, jehoZz podstavu tvofi
rovnostranny trojuhelnik. Vrcholovy thel jehlanu je 65°.

Takovy indentor je vyhodny v pfesnosti vyroby a tato metoda se nejvice pouziva
k méfeni velmi tvrdych materiald, jako jsou napf. slinuté karbidy. [10]

4.2.1.3 ZKkousky nanotvrdosti

Nanotvrdost se méfi pomoci nanoindentace. Méfi se pifi velmi malych zatiZzenich,
a to pfi hodnotach zatéze az kolem 0,01 g. Vtisky vytvofené takovou zatézi jsou velmi malé
a musime na né mit velmi pfesné pristroje, abychom je dokdzali zméfit. Pokud mame pftistroj,
nanoindentor, kterym takové vtisky dokazeme zméfit, mizeme dostat velmi presné vysledky
ato vpfesném misté, napf. v jednotlivé nehomogenité, kde chceme méfit. Pomoci
nanoindentoru jsme schopni zaznamenat indenta¢ni kiivku zachycujici prubéh deformace
po celou dobu zatéZzovani i odlehcovani. Tim lze nasledné vyhodnotit maximalni hodnotu
nanotvrdosti, podil elastické a plastické deformace atd. [10]

4.2.2 Dynamické zkouSky tvrdosti

Mezi metody dynamické se fadi naptiklad vnikaci zkouSky razem nebo odrazové
zkousky, kde se méti velikost odrazu indentoru spousténého na zkouSeny material.

Mezi razové vnikaci metody se fadi zkouSka Poldi kladivkem, ktera je zaloZena
na srovnavani vtiski, které¢ vzniknou zaroven po uderu do kladivka ve zkouseném materialu
I V porovnavacim materialu. Dalsi zkouska je pomoci Baumanova kladivka, ktera je zalozena
také na porovnavacim principu, kdy kuli¢ce piedava energii pruzina s definovanou tuhosti.
Ta ma tedy pfi vtisku vzdy stejnou energii.

Mezi odrazové zkouSky patii napf. metoda pruzného odrazu. Na materidl z urcité
vysky dopadaji definované kulicky a méti se vySka a smér odrazu kuli€ky. Vysledna tvrdost
se vypocte z porovnani dodané potencidlni energie vySkou a zbyvajici energie po utlumu
pruznymi deformacemi. K témto metodam patii napi. Shoreho skleroskop a duroskop.

Ke zkouSeni polymernich materidll se nejcastéji pouzivaji dynamické metody
zkouSeni tvrdosti. Pouzivaji se hlavné metody odrazové, vzhledem Kk jejich vhodnosti pro
hodnoceni elastickych materiali. Tyto metody nam vSak mohou fici jen omezené informace
0 zméné vlastnosti pti starnuti, nebot’ nejsou piilis citlivé, tudiz nejsou vhodné pro piipad, kdy
dochazi k postupné ztraté elasticity. Statickymi zkouSkami lze také méfit jejich urcité
vlastnosti, ale jen za uréitych ptedpokladi a v omezené podobé, napt. nelze méfit jejich stav
Vv elastické podobé, aby vtisky zptsobené indentory byly méfitelné. Pokud ale chceme
zaznamenavat vliv starnuti a zmény vlastnosti polymerd, musime byt schopni méfit material
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od pocatecniho stavu, kde je mnohdy pfili§ elasticky na to, aby se material nevratil diky
elastické deformaci témet do stejného stavu. Proto se zdd byt nejvhodnéjsi metodou pouziti
nanoindentace, diky které ziskdme indentacni kfivku Vv celém prubéhu zatézovaciho
i odleh¢ovaciho cyklu a mizeme méfit polymerni materialy ve stavu daném po vyrobé.
Budeme moci porovnavat odlisnosti mezi jednotlivymi indenta¢nimi k#ivkami v pribéhu
starnuti materialu nebo v pribéhu ptisobeni rtiznych vlivi, a tim i zmény vlastnosti materialu.
K porovnani zmén vlastnosti a chovani materidlu a ke zpresnéni vysledki nAm mohou slouzit
dalsi pomocné metody jako je napi. rentgenova fluorescence.

4.2.3 Vrypové zkousky tvrdosti

Vrypové zkouSky tvrdosti mohou byt zalozeny na pouziti Mohsovy stupnice,
na které¢ je viadé 10 nerostd. VySe postaveny material je vzdy schopen udélat do nize
postaveného materialu vryp neboli dokaze poskodit jeho povrch. Miazeme tedy fici, ze je
tvrdsi.

Dal§imi vrypovymi zkouSkami jsou vrypové zkousky dle Martenze, které jsou
zaloZeny na pouziti diamantového hrotu o vrcholovém thlu 90°, kterym vrypové zkousSky
provadime. Postupné zvySujeme zatézovaci silu, dokud neziskdme vryp o rozméru 0,01 mm.
Sila, ktera vytvoii takovyto vryp, poté udava tvrdost materidlu.

4.3 Rentgenova fluorescence

Rentgenova fluorescencni analyza vétSinou slouzi k analyze chemického sloZeni
materidlu. Ptistroj vyuzivany v této praci je specidlni konstrukce pro hodnoceni chemického
sloZzeni tenkych vrstev téz s moznosti hodnoceni tloustky tenkych vrstev. Pro hodnoceni
chemického slozeni i pro hodnoceni tloustky vrstev je potiebna kalibrace na dané hodnoceni.
Moznosti piistroje je ovSem i zaznam rtg. fluorescencnich spekter, ktera pravé v sobé nesou
informaci o chemickém slozeni a tloust'’ce vrstev. Je to metoda nedestruktivni, coz je mnohdy
vyhodné pravé pro hodnoceni postupnych zmén probihajicich v materialech. Jde o metodu,
pii které vyuzivame ptistroj, ktery vyzatuje na vzorek rentgenové zafeni urCité energie, a poté
snima zpétnou reakci materidlu na zdkladé¢ interakce v podobé charakteristického
fluorescencniho zareni.

Na zaklad¢ charakteristickych spektralnich Car jsou urcovany prvky zastoupené
V materialu, pfipadn€ zména jejich spektralnich ¢ar v zavislosti na riznych vlivech. Spektralni
cary od prvki zastoupenych v povrchovych vrstvach i zastoupenych v zékladnim materialu
jsou zavislé na tloust'ce tenkych vrstev, hustoté materialu apod. Na zakladé¢ zmén v intenzité
spektralnich ¢ar lze tudiz vyhodnocovat tlouStku povrchové vrstvy. Primarni rtg. zareni
pronika v pfipadé kovovych materiali do hloubky cca 50 um, a proto se v ptipadé hodnoceni
tenkych vrstev, které¢ dosahuji tloustky max. cca 25 um, Vv celkovém spektru objevuji
spektralni cary od vrstvy i zdkladniho materidlu. Vlivem rostouci tloustky pak roste podil
spektralnich Car vrstvy oproti podilu spektralnich Car zdkladniho materialu. Podobné lze
usuzovat, ze se projevi starnouci procesy pii postupnych zménéach od povrchu materialu.
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5  Specifikace materialu

5.1 Kompozitni materialy

Z kompozitnich materidlt byl vybran kompozitni materidl na bazi epoxidové
pryskyfice typu alifatickych a cykloalifatickych olefinoxidd, zpevnény skelnymi vlakny
a slidovymi platky. Tento material patii do skupiny kompozitnich materiali prvniho typu. Je
to vlaknovy kompozitni materidl, ktery se skladd z polymerni epoxidové matrice na bazi
alifatickych a cykloalifatickych olefinoxidl a z vyztuze ze skelnych vlaken. Jako vypln jsou
zde z duvodu zlepseni elektrikarskych vlastnosti slidové Supinky.

Tyto materidly se vyznacuji vybornou odolnosti proti povétrnosti, elektrickému
oblouku a plazivym proudim a po vytvrzeni anhydridy dikarboxylovych kyselin si jesté
pti 180 °C zachovavaji vynikajici elektroizola¢ni vlastnosti.

Tento material byl vybran z divodu pozadavku ovéfeni moznosti hodnoceni tohoto
typu materialu s vyuzitim nanoindentace a rtg. fluorescen¢ni analyzy pro pfipravovany navrh
grantu ve spolupraci s Fakultou elektrotechnickou ZCU se zaméfenim na sledovani zmén
V izola¢nich materialech v provoznich podminkach.

5.2 Polymerni materialy

5.2.1 Lipalon FSSR 1mm?

Lipalon FSSR 1mm? je vyrobni nazev kabelu, ktery vyrabi §védska firma ASEA
a ktery je izolovany polymernim materidlem Hypalon. Hypalon je termoplast na bazi
chlorsulfonatového polyethylenu. Tento material je odolny vaci kyselindm, extrémnim
teplotdm a UV zafeni a proto by u tohoto materidlu nemélo dochazet k vyraznym zménadm
vlastnosti.

Vybrany materidl je proto vhodny pro elektrické izolace do mist se zvySenymi
teplotami. K dispozici mame vzorky ze stejné vyrobni série jak nevystavené umélému
starnoucimu procesu, tj. nevystarnuté, tak vzorky vystarnuté, které jsou z prostiedi jaderné
elektrarny, kde byly po urcitou dobu vystaveny teplotnimu a radia¢nimu zatizeni. Tudiz jsou
pro ovéfeni moznosti méficich metod k dispozici dva stavy — nevystarnuty a vystarnuty stav.
Tyto materialy byly dany k dispozici opét pro ovéieni moznosti vyuziti nanoindentace pro
zachyceni rozdilnych stavii tohoto materialu, coz je zakladem pro navrhovany projekt
ve spolupraci s firmou Rizzo Associates, ktera se zabyva mimo jiné certifikacemi jadernych
elektréaren.

5.2.2 Ongrolit Lev 525

Ongrolit Lev 525 je vyrobni nazev pro polymerni material polyvinylchlorid, ktery se
pouziva na izolace kabeli. Vybrany material je tedy materidlem polymernim, ktery patii mezi
termoplasty. Tento material je nachyIngjsi na starnuti nez material Hypalon a prochazi tedy
vyrazn€j$imi zménami elasto-plastického chovani pfi pisobeni okoli. Mame k dispozici
nevystarnuty a uméle vystarnuty material. Vystarnuty material byl vystaven ptsobeni 100 °C
po dobu 800 h.

Material Ongrolit LEV 525 byl zvolen podobné jako v ptipadé Hypalonu z divodu
pozadavku ovéfeni moznosti hodnoceni pomoci nanoindentace a rtg. fluorescencni analyzou
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puvodniho stavu a vystarnutého stavu po aplikaci teplotniho zatizeni pro piipravu budouci
spoluprace s firmou Rizzo Associates.

r

6  Specifikace pouzitych pristroji pri méreni

6.1 Rentgenova fluorescence

Rentgenova fluorescenéni analyza byla pouzita pro hodnoceni pocate¢niho stavu
hodnocenych materiali, a to zpohledu zjisténi zakladnich spekter se zachycenim
vyznamnych spektralnich ¢ar charakterizujicich vstupni materialy. Vyuziti bylo smérovano
na ziskdni maximalniho mnozstvi informaci, a to jak zaznamem spekter, tak hodnocenim
homogenity ptfes vybrané plochy materiali s vyuzitim rGznych druhi kolimatort
umoziujicich hodnoceni v malych lokalitich a viditelnych nehomogenitach, zejména
na kompozitnim materialu, kde je ocekavana heterogenita pies plochu a prufez vzorku.
Vyuziti bylo smérovano 1 pro ziskani informaci o umisténi nehomogenit, pro vyuZiti
V nasledujicim kroku, pti hodnoceni pomoci nanoindentoru.

6.2 Nanoindentor Shimadzu DUH-202

Nanoindentor je specialni pfistroj na méfeni nanotvrdosti na zikladé¢ zaznamu
indentac¢nich kiivek v pribéhu zatézovaciho cyklu. Tento pfistroj je velmi piesny a je schopny
zaznamenavat prubéh pronikani indentoru do materialu pfi zatéZovani, ale 1 pfi odlehcovani.
Pfistroj pracuje s velmi malymi zatizenimi, (fddové v mN) a tedy i vtisky jsou velmi malé
a méfeni je z velmi malych lokalit a s malym ovlivnénim materialu pii méfeni. Proto je tato
metoda nékdy oznaovana za nedestruktivni metodu zkouSeni. Z piistroje lze ziskat data
pro vytvofeni indentacni kiivky, z které lze vycist nejen informace o tvrdosti, ale i podil
elastické a plastické deformace. Tento pfistroj umoznuje meétfeni vlastnosti a chovani
materialll v nékolika modech (jednoduchych ¢i cyklickych) pfi riiznych zatizenich, rtiznych
rychlostech zatéZzovani a napf. S riznou casovou prodlevou mezi zatézovanim
a odlehcovanim. Nanoindentacni zkouSku mizeme povazovat za nedestruktivni a proto je
vhodné jako metoda pro hodnoceni pritbéZzného proménného stavu materialti pti procesech
starnuti.

6.2.1 Mody zatéZovani

6.2.1.1 Meéd 1

U modu 1 dochazi k zatézovani zvolenou rychlosti do zvoleného maximalniho
zatizeni. Nasleduje zvolend casovd prodleva a nasledné probihd odleh¢ovani indentoru
bez zdznamu dat. Velikost mikrotvrdosti se poté urci dle vztahu

Lmax _ kxLmax

DHV, =

Amax hmax? '’

kde DHV; je hodnota nanotvrdosti pii zatézovani modem 1, ,,Lma" je hodnota maximalniho
zatizeni, ,,Amax” je velikost vtisku po prodleve, ,hma™ je nejvétsi hloubka proniknuti
indentoru, ,,k*“ je konstanta, ktera se voli dle tvaru indentoru.

6.2.1.2 Moéd 2

U modu 2 je pribéh zatézovani podobny jako u modu 1 srozsifenim na zdznam
i vprubéhu odlehcovani. Vysledek této zkousky je indentacni kiivka zaznamenana
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pti zatéZovani, Casové prodlevé pfi maximalnim zatizeni i odlehCovani. Z vysledku tohoto
méfeni, tj. jednoduché indentacni kiivky, se krom¢ tvrdosti mohou urcovat i dalsi mechanické
vlastnosti materiald, jako napf. podil elastické a plastické deformace. U tohoto modu se
hodnota tvrdosti vypocte dle vztahu

Lmax __ k*Lmax
Af T pf?

DHV, = ,
kde DHV; je hodnota nanotvrdosti pii méfeni médem 2, ,,.Lmax™ je velikost maximalniho
zatizeni, ,,As‘ je plocha vtisku po odleh¢eni, ,,h¢* je hloubka proniknuti indentoru a ,K* je
konstanta tvaru indentoru.

6.2.1.3 Mod 3

Modem 3 se hodnoti zmény deformace u velmi mékkych materiali.

6.2.1.4 Meod 4

U modu 4 dochazi k cyklickému zatéZzovani a odlehCovani, které se d4 opakovat
az 250krat. Cely postup probiha ve zvoleném rozmezi zatizeni a za uréité rychlosti
zat€Zzovani. Vystupem tohoto médu je cyklickd indenta¢ni kiivka. Hodnoty tvrdosti jsou
uréovany po kazdém cyklu. Zde se hodnoty tvrdosti pocitaji ze vztahu pro méd 2. Pro kazdy
cyklus zvlast’ jedna hodnota.

6.2.1.5 Mod5

U modu 5 se zaté¢zuje az do dosazeni urCité hloubky proniknuti indentoru.
Poté néasleduje prodleva a odlehceni. Vystupem je indentacni kiivka, ze které se hodnoti
velikost tvrdosti v dané hloubce. Hodnota tvrdosti se pocitd vztahem pro mod 1,
kde se pouzije ¢ast s maximalni hloubkou proniknuti indentoru.

6.2.1.6 Mod 6

U modu 6 probiha postupné zatézovani v krocich, kterych mize byt az 20, s ¢asovymi
prodlevami 1 az 10 s do zvoleného zatizeni. Poté nasleduje odlehceni. Zde se hodnoti tvrdost
dle vztahu pro mod 1 po kazdém kroku zvlast’, podobné jako u cyklického zatézovani.

6.2.1.7 Meéd7

U modu 7 probiha postupné zatézovani v krocich s prodlevou 1 az 10s podobné jako
umoédu 6, stim rozdilem, Zze po kazdém kroku zatézovani nasleduje Uplné odlehéeni.
Velikost zatizeni jednoho kroku se uréi vydélenim koneéného zatizeni poétem nastavenych
cyklt. Zde lze sledovat elasticko-plastické chovani materialu v jednotlivych krocich, a tim i
chovani materialu do hloubky.

6.2.1.8 Mod 8

U modu 8 se neméti mikrotvrdost. Je urcen pro nastaveni dotykového bodu, tedy
pro samotné sefizeni stroje. Tento mod se pouZiva pro snadné urceni polohy vzorku viici
indentoru.
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7 Vybrané parametry zkouSek

7.1 Rentgenova fluorescence

Rentgenova fluorescence slouzi k uréeni chemického slozeni materidlu, nebo ke
zjisténi tloustky vrstev. U ndmi vybranych materidli byla zjisténa vétsi prostupnost
rentgenového zafeni a to az do té miry, Ze miiZeme materidl zcela prosvitit a ziskavat
informace o materidlu pod nim. Tyto informace lze vyuzit a napf. zménou rentgeno-
fluorescencnich spekter, sledovat zmény tloustky materidlu v riznych lokalitdich vzorku.
JelikoZ se jedna o lokalni méteni, 1ze zjistit rizné nehomogenity materialu pomoci zmén
chemického slozeni. Toho lIze vyuzit u kompozitnich materiala. Pfi porovnani méteni riznych
stavil materiali lze zjistit odchylky spekter, které jsou zplisobeny zménou prostupnosti
materidlu, kterd je zavisla napt. na zméné hustoty materialu pti starnuti.

7.1.1 Parametry méfeni

U  kompozitntho  materialu  byly zvoleny pro zkouSeni rentgenovou
fluorescenci, z divodu odhaleni riiznych odlisnosti, rizné priméry kolimatorti a to 0,1 mm a
0,3 mm. Doba jednoho méfeni byla prodlouzena na 120s z diivodu vyhlazeni rentgeno-
fluorescencnich spekter. Z diivodu zjisténi prostupnosti rentgenového zafeni, byly méfeny
ruzné tloustky materialu a to od 1 mm do 10 mm.

U polymernich materialti byla doba méfeni prodlouzena také na 120 s a byly pouzity
kolimatory 0,1 mma 0,3 mm.

7.2 Nanoindentace

Pomoci méfeni nanoindentorem Ize ziskat nejen hodnoty nanotvrdosti, ale i pomér
elastické a plastické deformace. Je tedy mozné provadét hodnoceni i vstupnich materiald,
které jsou velmi elastické. Pfi méfeni riznych stavii materialti 1ze pozorovat zménu poméru
elastické a plastické deformace a dle toho Ize vyhodnocovat probihajici zmény pii postupnych
zménach materidlu. Také lze pozorovat zmény poméru elastické a plastické deformace
riaznych nehomogenit napfi¢ kompozitniho materialu apod.

7.2.1 Parametry méreni
U zkousek pomoci nanoindentace byly vybrany tyto mody:

e Mod 2—jde 0 jednoduchy mod kurCeni poméru elastické a plastické
deformace

e Mod 4 - jde 0 cyklicky opakovany mod 2

e Mobd7-jde o cyklicky méd s postupnym zvySovanim zatizeni s Uplnym
odleh¢enim mezi jednotlivymi cykly

Vybrané mody slouzi kuréeni poméru elastické a plastické deformace, jak
Vv jednotlivych stavech materiald, tak i v riznych hloubkach materialdi (max. 25 um). Rizné
mody byly vybrany z dtivodu rozdilného ptinosu informaci a rizné citlivosti k probihajicim
zménam v materialu.

Dale byly vybrany rizné hodnoty z4téZe, rizné rychlosti zatéZovani a rlizné prodlevy
mezi zatézovanim a odlehcovanim. Tyto rtizné parametry byly vybrany pro zjisténi jejich

25



Zapadoceska univerzita v Plzni. Fakulta strojni. Bakalaiska prace, akad. rok 2013/14

Katedra materialu a strojirenské metalurgie David Zikmund

vlivu na vysledky méfeni a nasledné pro optimalizaci parametrii pro hodnoceni vybranych
materiali s cilem dosaZeni dostate¢né citlivosti a moznosti porovnani rGznych stavi
materiald.

7.2.1.1 Kompozitni materialy

U zkouseni kompozitnich materidlti bylo provedeno nékolik méteni pti zatizeni 70g,
50g, 25¢, 10g, 5g, 2g, 1g, 0,5g, 0,2g. U moédu 2 téz pii ttech riznych rychlostech zatézovani
a pii prodlevach 10s-999s.

7.2.1.2 Polymerni materialy

U polymernich materiali byly pozity zatizeni 1g, 0,5g, 0,29, 0,1g, 0,05g a 0,02g.
U modu 2 téz pfi tfech riznych rychlostech zatézovani a s prodlevou 10s-999s.

8  Vysledky méreni v grafech

8.1 Kompozitni materialy

8.1.1 Méreni rentgenovou fluorescenci

Pfi prvotnich experimentech na kompozitnim materidlu se ukazalo, Ze pfi poloZeni
kompozitniho materialu na stolek piistroje se ve spektru ukazuje také informace o chemickém
sloZeni tohoto stolku. Ukazalo se, ze rtg. paprsek prozaii cely vzorek, prestoze je tloustky 1
mm. Na zéklad¢ tohoto vysledku se rozd¢lil experiment na nékolik sméri.

Za prvé byl experiment zaméfen na zjiSténi zmén podilu spektralnich car
ve vysledném spektru v zavislosti na zméné tloustky kompozitniho materialu a zméné
podkladového materidlu stolku, na ktery byl pfi méfeni vzorek umistén. Pro zachyceni
samotného spektra kompozitniho materialu byl nakonec zvolen podklad z hliniku, protoze
hlinik je pouzitym pfistrojem nedetekovatelny vzhledem k tomu, Ze se jedna o atom s malou
hmotnosti. Tento podklad byl tudiz dale vyuzivan pro sledovani zmén spekter samotného
kompozitniho materialu.

Za druhé byl experiment zaméfen na zjiSténi homogenity chemického slozeni
kompozitu ptes vybranou ¢ast vzorku.

Za treti byl experiment zaméfen pro zachyceni nehomogenit v kompozitu, které bylo
mozné piimo pozorovat pro zjisténi rozdilt ve spektrech.

Nejdiive bylo provedeno méteni jedné vrstvy na podkladu z hliniku. Bylo provedeno
nékolik méfeni na rtiznych mistech. Drobné zmény spekter ukazuji na lokdlni zmény
vV chemickém sloZeni, ptipadné na zmény v hustoté kompozitu a v tloustce kompozitu.
Tim je zachycen rozptyl spekter na kompozitu bez vlivu piimo viditelnych nehomogenit.
Na obr. 10 jsou ukazana naméfena spektra a je patrny jejich rozptyl se zménou mista méfeni.
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Obr. 10 Méfeni jedné vrstvy na podkladu 7 hliniku
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Obr. 11 MéFeni nehomogenit na jedné vrstvé na podkladu z hliniku

Dale byla provedena méfeni na podkladu z hliniku ve vybranych mistech, kde jsou
patrné nehomogenity kompozitu. Jak je vidét z obr.11, tak se daji tyto nehomogenity rozlisit
na prib&hu spekter naméfenych na kompozitu, prestoZe nejsou patrny vyrazné spektralni ¢ary
odpovidajici konkrétnim prvkim.
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Obr. 12 Méieni jedné vrstvy na podkladu ze zirkonia

Dalsi méteni bylo provedeno na podkladu ze zirkonia pravé z divodu zachyceni
rozdilného pronikani informaci o podkladovém materidlu ptes material kompozitu. Vzhledem
k vy$§im energiim charakteristickych spektralnich car zirkonia je informace o0 pronikani
podkladu pomérné€ vyrazna a lze této informace vyuzit pro hodnoceni zmén v tloustce vzorku,
piipadné€ v jeho hustoté. Na obr. 12 je méfeni provedené na riznych mistech a odrazi ve
spektru zmény zpisobené pfitomnosti nehomogenit ve vzorku kompozitu pravé zménou
hustoty v lokalnim misté pfitomnosti nehomogenity.

Meéieni na podkladu z titanu ukazuje na vétsi potlaceni informaci od podkladového
materialu vlivem mensi energie charakteristické spektralni Cary titanu. Na obr. 13 je
provedeno profilové meéfeni odrazejici rozptyl spekter vlivem nehomogenit piitomnych
v kompozitu. Na obr. 14 jsou zachycena méteni na podkladu z titanu v mistech viditelnych
nehomogenit. Opét jako v pfipadé podkladu ze zirkonia je patrny vliv nehomogenit
na prachod rtg. zareni.
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Obr. 13 MéFeni jedné vrstvy na podkladu 7 titanu
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Obr. 14 Méieni nehomogenit na jedné vrstvé na podkladu z titanu
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Obr. 15 MéFeni dvou vrstev na podkladu 7 hliniku

Vysledky méfeni na dvou vrstvach neboli na vétsi tloust’ce kompozitniho materialu
ukazuji podobny vysledek jako v pfipadé jedné vrstvy (obr. 15). V piipadé¢ hliniku neni
potieba fesit otazku potlaceni signalu s informacemi o podkladu, ale je zde vyrazngjsi
spektrum kompozitu. Spektrum je silngjsi diky vétSimu méfenému objemu méfeného
materialu.
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Obr. 16 Méieni nehomogenit na dvou vistvach na podkladu 7 hliniku

Na obr. 16 jsou zachycena spektra méfena v mistech nehomogenit. Vysledky opét
ukazuji vliv nehomogenit pfitomnych v kompozitu na spektra, a tudiz moznosti jejich
zachyceni a zdokumentovani touto metodou.
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Obr. 17 Mé¥eni dvou vrstev na podkladu 7 titanu

Obr. 17 ukazuje vysledna spektra méfena na podkladu z titanu a na dvou vrstvach
kompozitu. Vysledky jsou podobné jako Vv piipadé jedné vrstvy kompozitu, jen je vice
potlacena informace o chemickém sloZeni podkladu.

30



Zapadoceska univerzita v Plzni. Fakulta strojni. Bakalai'ska prace, akad. rok 2013/14
Katedra materialu a strojirenské metalurgie David Zikmund

Intensity

0.60

—_—16-1
—_ 16-2|
— 163
= 164
— 165

5.80 9.60 13.40 17.20 21.00 24.80 28.60 32.40 36.20 40.00

E[KeV]

Obr. 18 Méieni nehomogenit na dvou vrstvach na podkladu 7 titanu

Me¢feni v oblasti nehomogenit na podkladu z titanu a na dvou vrstvach kompozitu
ukazuji podobné vysledky jako pii méfeni na jedné vrstvé, jen je patrny vétsi rozdil jiz
ve spektru kompozitu nez v piekrytém spektru titanu (obr. 18).
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Obr. 19 Mé¥eni dvou vrstev na podkladu ze zirkonia

vrstvach kompozitu s podkladem ze zirkonia viz obr. 19 ukazuji
podkladu, ale spektralni ¢ary zirkonia zistavaji stale dosti vyrazné

oproti piipadu podkladu z titanu.
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Obr. 20 Méieni nehomogenit na dvou vrstvach na podkladu ze zirkonia

VIiv nehomogenit na obr. 20 je vice patrny ze spektralnich ¢ar odpovidajicich
kompozitu, coz je ddno mensi zmeénou hustoty v méfenych mistech.
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Obr. 21 Mé¥eni ti‘ech vrstev na podkladu 7 hliniku

S dal$im ristem tloustky kompozitu na hliniku je patrny opé&t narlst intenzity
spektralnich ¢ar kompozitu. Rozptyl ukazuje opét na lokalni zmény v kompozitu viz obr. 21.
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Obr. 22 Mé¥eni nehomogenit na ti‘ech vrstvach na podkladu 7 hliniku

Projev nehomogenit kompozitu na pribéh spekter je podobny v ptipadé tii vrstev
kompozitu jako v piipadé dvou vrstev kompozitu (obr. 22). I pies vétsi tloustku kompozitu
a narust intenzity spektralnich ¢ar kompozitu mimo nehomogenity je jejich projev patrny.
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Obr. 23 Mé¥eni ti‘ech vrstev na podkladu 7 titanu

Méfeni na tiech vrstvach kompozitu s podkladem z titanu ukazuje na rust intenzity
spektralnich ¢ar kompozitu proti spektralni cafe titanu vlivem vétsiho potlaceni téchto
informaci ve vysledném spektru rostouci tloustkou meéteného materialu. (obr. 23)
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Obr. 24 Méieni nehomogenit na ti‘ech vrstvach na podkladu 7 titanu

Na obr. 24 je patrné 1 vétSi potlaceni vlivu nehomogenit na spektralni Caru titanu,
ale je zde také vidét vétsi rozptyl v ptipadé spektralnich ¢ar odpovidajicich kompozitu.
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Obr. 25 Méi‘eni tiech vrstev na podkladu ze zirkonia

Obr. 25 ukazuje, podobné jako v piipadé titanu, jak rostouci tloustka kompozitu
potlacuje podil spektralni ¢ary zirkonia v celkovém spektru. Zde je méfeno na podkladu
ze zirkonia a na tiech vrstvach kompozitu.
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Obr. 26 Méi‘eni nehomogenit na tiech vrstvdach na podkladu ze zirkonia

Opét jako v ptipadé podkladu z titanu ukazuje obr. 26, ze pii méfeni na tiech vrstvach
kompozitu na podkladu ze zirkonia se méné projevuji nehomogenity na zmény spektralnich
carach zirkonia, ale vice na spektralnich ¢arach kompozitu.
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Obr. 27 Méieni dvou a tifi vrstev na podkladu z hliniku

Obr. 27 ukazuje porovnani vyslednych spekter méfenych na podkladu z hliniku
s rozdilnym poctem vrstev kompozitu. Z obrazku je patrny narist intenzity spektralnich ¢ar
kompozitu s rostouci méfenou vrstvou.
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Obr. 28 MéFeni jedné, dvou a ti'i vrstev na podkladu 7 titanu
Obr. 28 ukazuje zmény spekter na podkladu z titanu se zménou tloustky kompozitu.

Opét je patrny rust intenzity spektrdlnich ¢ar kompozitu vlivem narustajici tlouStky
kompozitu.
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5.80 9.60 13.40 17.20 21.00 24.80 28.60 32.40 36.20 40.00

E [KeV]
Obr. 29 MéFeni na podkladu ze Zirkonia

Na obr. 29 je patrny vliv rostouci tloustky kompozitu na celkové spetrum skladajici se
ze spektralnich ¢ar kompozitu a podkladu ze zirkonia. Jednak je patrny pokles intenzity
spektralni ¢ary zirkonia a rust intenzity spektralnich ¢ar odpovidajicich kompozitu a jednak
vliv nehomogennich oblasti kompozitu.
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8.1.2 Meéreni nanoindentorem

Nanoindentacni méteni byla provadéna pii riznych modech méfeni, pii riznych
velikostech maximalniho zatizeni a pro optimalizaci parametri téz pii riznych rychlostech
zatézovani a razné ¢asové prodleveé pfi maximalnim zatizeni.

Nejdiive byla provedena méfeni médem 2, pii kterém se zaznamenava indentacni
kiivka, tj. zdznam zavislosti hloubky proniknuti indentoru v zavislosti na normalové sile,
ato v celém prubéhu zatézovaciho cyklu, pii zatéZzovani, v ¢asové prodlevé pii maximalnim
zatizeni a pfi odleh¢ovani. Méfeni byla provadéna pii rizné hodnoté maximalniho zatizeni,
ato z divodu ziskani informaci o vlastnostech a chovani, jak v povrchovych vrstvach, tak
v riznych hloubkach pod povrchem materialu. Nejvétsi zatizeni pouzitelné pro méfeni bylo
50 g vzhledem k omezené hloubce métfeni dané pristrojem.

M¢teni na obr. 30 bylo provedeno s maximalni Casovou prodlevou v maximalni
hodnoté zatizeni nastavenou na hodnotu 50 g. Méteni byla provedena S ruznou rychlosti
zatézovani.

52,00

. 10 999
. 100_999
46,81

41,62

Load [ gf }

36,42

31,23

26,04

20,85

15,66

10,46

527

0,08

0,00 1600,00 3200,00 4800,00 6400,00 8000,00 9 600,00 11200,00 12 800,00 14 400,00 16 000,00

Depth [ nm ]
Obr. 30 Mé¥eni pii riizné rychlosti zatéZovani a pii maximdlni éasové prodlevé (méd 2)

Z obrazku (obr. 30) je vidét, ze pii pomalejsi rychlosti zatéZovani (Cerna kiivka)
dochazi v pribéhu zatézovani k postupnému zpevnovani, a tim dochdzi k mensi hloubce
proniknuti pfi tomto méfeni. Pii Casové prodleve jiz nedochazi k tak vyraznému pokracovani
nartstu hloubky proniknuti.
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W DZ7-50210_0
W 07-50220 0
W D7-50230_0
M D7-50240_0
W DZ-50250_0

Load [ gf ]

49,51 +

44,02

W 0750280 0

38,54 +

33,05 4

27,56

22,07 +

16,58

11,10 +

5,61 1

0,12

0,00 1800,00 360000 5400,00 720000 9 000,00 10800,00 12 600,00 14 400,00 16 200,00 18 000,00

Depth [ nm |

Obr. 31 Porovndni méieni pii riizné ¢asové prodlevé (mad 2)

Obr. 31 ukazuje zmény v prubéhu indenta¢nich kiivek méfenych na kompozitnim
materidlu pfi rtiznych velikostech ¢asové prodlevy pii maximalnim zatizeni. Je vidét,
ze ve vSech méfenich dochazi s ristem ¢asové prodlevy k ristu hloubky proniknuti indentoru,
coz ukazuje, ze ve vSech piipadech kompozitni materidl jesté pracuje vlivem zatiZeni,

i kdyz jiz zatizeni nenardsta.

25 000,00
s
H

&3 200,00

M DZ-50210_0
W DZ-50220_0
W DZ-50230_0

21 400,00 +

W D7-50240_0

19 600,00 -

| 260_0

W DZ-50280 0

W DZ-50250

17 800,00 + B4

16 000,00 -+ Ji

14 200,00 1}

12 400,00 4§

10 600,00

6800,00 §

7 000,00 -

6500 17850 292,00 40550 519,00 63250 746,00 859,50 973,00 108650 1 200,00

Clock [s]

Obr. 32 MéFeni pii riizné éasové prodlevé- zdavislost hloubky a ¢asu (méd 2)

Na tomto obrazku (obr. 32) jsou vyraznéji vidét zmény pii rizné velikosti ¢asové
prodlevy. Je patrno, Ze rychlost deformace pfi maximalnim zatiZeni je v podstaté srovnatelna,
a tudiz zména hloubky zavisi zejména na dob¢ ¢asové prodlevy.
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000,00

th | nné,]

pi

ey

8 000,00 +

16 000,00 +

14.000,00 +

12 000,00 +

10 000,00 +

8000,00 +

6 000,00 +

4 000,00 +

2 000,00 +

0,00

0,00 300,00 600,00 900,00 120000 1500,00 1800,00 2100,00 2400,00 2700,00 300000

Clock [s ]

Obr. 33 Mé¥eni pii riizné casové prodlevé — zavislost hloubky a ¢asu (mod 2)

Obr. 33 ukazuje vliv rychlosti zatézovani a vliv ¢asové prodlevy pii maximalnim
zatizeni. V piipad¢ pomalého zatéZovani dochazi ke zpeviovani béhem indentace a asova
prodleva ma vliv na maximdlni hloubku proniknuti. Neni ovSem patrny vliv na priabéh
odlehCovani. Jiny prabéh zatézovani a odlehCovani je patrny pii rychlejsi deformaci.

55,00

Load | gf |

49,50 +

44,00 +

38,50 +

33,00 +

27,50 +

22,00 +

16,50 +

11,00 +

5,50 +

0.00

0,00 1600,00 3200,00 4800,00 6400,00 8000,00 9 600,00 11200,00 12 800,00 14 400,00 16 000,00
Depth [ nm ]
Obr. 34 Porovndni méieni se zatizenim 50g v riiznych lokalitdch (mdd 2)

Obr. 34 ukazuje rozptyl méfeni pifes vybranou oblast odrazejici nehomogenni
rozloZeni vlastnosti kompozitu, tj. rizny vliv vyztuze v jednotlivych lokdlnich oblastech.
Vysledky jsou z méfeni pfi maximalnim zatizeni 50 g.

39



Zapadoceska univerzita v Plzni. Fakulta strojni. Bakalaiska prace, akad. rok 2013/14

Katedra materialu a strojirenské metalurgie David Zikmund

26,00

Load[ gf ]

23,40 +

20,80 +

18,20 +

15,60 +

13,00 +

10,40 +

7,80 +

5,20 +

2,60 +

0,00 + + + + + t + t + +
0,00 850,00 1700,00 2550,00 340000 4250,00 5100,00 5950,00 6800,00 7650,00 850000

Depth [ nm ]

Obr. 35 Porovndni méieni se zatizenim 25g v riznych lokalitdch (mod 2)

Tento obrazek (obr. 35) ukazuje rozptyl vlastnosti, podobné jako u piedchoziho
obrazku, dokumentovany pii méfeni s maximalnim zatizenim 25 g. Rozptyl se zvétSuje
vlivem vétsi citlivosti méteni.

11,00

Load| gf |

9,90 +
8,80 + /,

1),
7,70 +

6,60 +

5,50 +

3,30 +

- 7

0,00

0,00 600,00 120000 180000 2400,00 3000,00 3600,00 420000 4800,00 5400,00 6000,00
Depth [ nm ]
Obr. 36 Porovndni méieni se zatizenim 10g v riznych lokalitdch (méd 2)

Pfi dal$im poklesu maximalniho zatizeni, jak je vidét z obr. 36, se ukazuje citlivost
méieni k lokalnim vlastnostem. Z toho lze usuzovat, Ze tato méfeni mohou dokumentovat
rozloZeni mechanickych vlastnosti pfes vybranou oblast kompozitu.
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Load[ gf ]

4,95 +

4,40 +

385 +

330 +

275 1 /

2,20 +

1,65 +

1,10 +

0,55 +

0,00

0,00 52450 104900 1573,50 209800 262250 3147,00 3671,50 4196,00 472050 524500

Depth [ nm ]

Obr. 37 Porovndni méi‘eni pii zatizeni 5g v riiznych lokalitach (méd 2)

Obr. 37 ukazuje, ze s dalsim poklesem rozptyl dale nenartsta vzhledem k tomu,
7ze méteni zasahuje vice povrchové oblasti kompozitu, kde je vyznamné€j$i podil matrice

Oproti vyztuZi.

52,00

Load [ gf ]

10 999
W 100 999
4681 1 =

41,62 +
36,42 +
31,23 +
26,04 +
20,85 1+
15,66 +
10,46 +

527 +

0,08

0,00 1600,00 3200,00 4800,00 6400,00 8000,00 9600,00 11200,00 12 800,00 14 400,00 16 000,00

Depth [ nm ]

Obr. 38 Porovndni méieni p¥i zatiZeni 50g s riznymi asovymi prodlevami (méd 2)

Pii dalsim méfeni (obr. 38) byl zjistovan vliv rliznych parametri nanoindentace
na priabéh indentacnich kiivek. Zejména se jednd o vliv rychlosti zatéZovani a vliv Casové
prodlevy pfi maximalnim zatizeni. Z obr.38 i ztab. 1 je patrno, Ze s klesajici rychlosti
zatéZovani se materidl v pribéhu indentace vice zpeviiuje a vzhledem k vétSimu zpevnéni pti
maximalni ¢asové prodleve pokracuje deformace do mensi hloubky kompozitniho materialu.
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Kompozitni material zatizeni 50g
Hloubka [nm]
Prodleva Na konci Plasticka Elasticka
Rychl fi
ychlost [s] Pri Tax’. casové Pov .| deformace |deformace
zatizeni odlehceni
prodlevy
10 999 15168 15897 5018 30,9% 69,1%
100 999 13738 14102 4121 26,4% 73,6%

Tab.: 1 Porovndni méieni kompozitniho materidlu pii zatizeni 50g s riznymi parametry zatéZovani

52,00

Load | gf |

46,81 +

41,62 +

36,42 +

31,23 +

26,04 +

20,85 +

15,66 1

10,46 +

5,27 +

0,08

0.00 1600,00 320000 480000 6400,00 8000,00 9600,00 11 200,00 12 800,00 14 400,00 16 000,00

Depth [ nm ]

Obr. 39 Porovndni méiteni pii zatiZeni 50g s riiznymi parametry zatéfovdani (mod 2)

Dalsi obrazek (obr. 39) ukazuje souhrn kiivek s doplnénim jesté o indenta¢ni kiivku
S vétsi rychlosti zatézovani a malou ¢asovou prodlevou. Z tohoto obr. je patrné, ze prub&h
kiivky je podobny jako pii stejné rychlosti zatézovani liSici se jen casovou prodlevou
pii maximalnim zatizeni. Je patrny také rozdil v pokracovani deformace pii maximalnim
zatizeni.
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52,00

Load| gf |

46,80 +

41,60 +

36,40 +

31,20 +

26,00 +

20,80 +

15,60 +

10,40 +

5,20 +

0,00

0,00 1700,00 3400,00 5 100,00 6800,00 83500,00 10 200,00 11 900,00 13 600,00 15 300,00 17 000,00
Depth [ nm ]
Obr. 40 Porovndni méieni p¥i zatiZeni 50g s riiznymi ¢asovymi prodlevami (mad 2)

Tento obrazek (obr.40) odrazi vliv Casové prodlevy. Je patrny narist deformace
S prodluZzovanim casové prodlevy téméf V linedrni podobg. Rozdil u zelené kiivky je dan
lokalni zménou vlastnosti.

55

Load | gf ]

07502 4
M FEL1-50 9
50 T\ zp2 0

pras
39 4
334
28 1

22 +

0 1700 3400 5100 6 800 8500 10200 11900 13600 15300 17 000

Depth [ nm ]

Obr. 41 Porovndni méiteni riznych stavii materidlu a riizného uchyceni (méd 2)

Pii experimentech byl zjiStovan vliv stavu materidlu a vliv uchyceni vzorku
pfi méfeni (obr. 41). Rozdilny stav je zachycen ¢ervenou a ¢ernou kfivkou a ukazuje na rist
elasticity s casem starnuti kompozitniho materialu. Rozdil mezi ¢ernou a modrou kiivkou
je dan vlivem rozdilného uchyceni, coz ukazuje potfebu vé€novat se dikladné nejen piipraveé
vzorku, samotnému méfeni, ale 1 pfipravé uchyceni vzorku.
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Obr. 42 Porovndni méiceni p¥i zatizeni 50g s riiznymi rychlostmi zatéovdni (maod 2)

Obr. 42 ukazuje vliv rychlosti zatéZzovani na pribéh deformace povrchu kompozitniho
materidlu. Je patrné, ze s klesajici rychlosti zatézovani dochazi ke zpeviiovani povrchu
kompozitu vlivem indentace. Tento nartst je pravdépodobné linearni s poklesem rychlosti
zatéZovani.

55,00

Load [ gf ]

49,50 +

44,00 +

38,50 +

33,00 +

27,50 +

22,00 +

16,50 +

11,00 +

5,50 +

0,00 t + + + + + + t +
0,00 150000 300000 4500,00 6000,00 7500,00 9000,00 10500,00 12 000,00 13 500,00 15 000,00

Depth [ nm ]
Obr. 43 Porovndni méiteni pii zatiZeni 50g s riiznymi rychlostmi zaté&fovdni a s riznou casovou prodlevou
(méd 2)

Obr. 43 ukazuje vliv jak rychlosti zatézovani, tak vliv doby v ¢asové prodleve
na pribéh indentacnich kiivek. Zelend a Cervend kiivka ukazuji postupné zpeviovani
pomalej$im vnikanim indentoru. Deformace v delsi ¢asové prodlevé na zelené kiivce ukazuje
na pokracujici riist deformace.
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12,00

Load [ gf ]

10,80 +

9,61 +
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7,21 +

6,02 +
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3,62 +

2431

1,23 +

0,03
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Obr. 44 Porovndni méiteni p¥i zatiZeni 10g s riznymi rychlostmi zatéZovani a s riiznou casovou prodlevou
(mod 2)

Vyrazny vliv rychlosti zatézovani a délky casové prodlevy je patrny 1 pfi mensi
maximalni zatézné sile 10 g (obr. 44). Opét je patrné vetsi zpeviovani pii mensi rychlosti
zatézovani (modra kiivka). Posun kiivek cervené a Cerné je dan lokdlnimi vlastnostmi.
Pfesto je patrny vyrazny narust deformace pi1 delsi ¢asové prodlevé pii maximalnim zatizeni
(Cervena kiivka).

2,20

Load | gf |

1,98 +

1,76 +

1,54 +

1,32 +

1,10 +

0,88 +

0,66 +

0,44 +

022 +

0,00

0.00 200,00 400,00 600,00 800,00 100000 1200,00 f1400,00 1600,00 f*800,00 200000

Depth [nm ]

Obr. 45 Porovndni méiteni pii zatiZeni 2g s riiznymi rychlostmi zatéfovdni a s riiznymi prodlevami (méd 2)

Na obr. 45 je dosahovano mensSich rozdili v pokracujici deformaci pfi maximalnim
zatizeni v ¢asové prodleveé s riznou délkou. Piesto je zde patrny rozdil, jak dokazuje i tab. 2,
v rychlosti zatézovani, kde opét pfi mensi rychlosti zatézovani dochazi ke zpeviiovani
povrchu kompozitniho materidlu.
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Kompozitni materidl zatizeni 2g
Hloubka [nm]
Prodleva Na konci Plasticka Elasticka
Rychl Vi
ychlost [s] Pri ,nvwax,. casové Pov ) deformace deformace
zatizeni odlehéeni
prodlevy
100 10 1262 1264 373 40,8% 59,2%
10 999 1501 1532 585 40,6% 59,4%
10 10 1514 1538 719 48,7% 51,3%

Tab.: 2 Porovndni méieni riiznych parametrii zatéZovani pii zatiZeni 2g

27 } ;
D39
W 02252 0

24

22 1

Load[ gf ]

0 1500 3000 4500 6 000 7500 9000 10500 12000 13 500 15000

Depth [ nm ]
Obr. 46 Porovndni méiteni p¥i riizném uchyceni vzorku pii zatifeni 25g (mdod 2)

Na obr. 46 je patrny opét vliv rozdilného uchyceni vzorku kompozitu. V ptipadé
nevhodného uchyceni se material chova jako by mél vétsi elastickou deformaci
(modra kiivka).
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Obr. 47 Porovndni méiteni riznych stavii materidlu a riizného uchyceni pii zatizeni 2g (méd 2)

Vyrazny vliv uchyceni je patrny téz na obr. 47, z ¢ehoz mizeme pozorovat, Ze i pii
malych normalovych silach se projevi zpisob uchyceni. Jak ukazuji vysledky, nejsou uvahy,
ze sily jsou velmi malé, a tudiz zptisob uchyceni nema vliv, spravné. Navic je z obr. patrna
zména stavu kompozitniho materidlu s odstupem casu vlivem starnuti. Rozdil je patrny mezi
kiivkami Cervend a Cernd, kdy dochazi pti starnuti k rastu elasticity dané¢ pravdépodobné
postupnou ztratou kompaktnosti kompozitu.

o
=)
S

W FEL1-057 1
W 0257 0
W 02578 0

Load | gf |

0,00 500,00 1.000,00 1 500,00 2 000,00 2 500,00 3 000,00 3 500,00 4.000,00
Depth [ nm ]

Obr. 48 Porovndni méiteni riiznych stavii kompozitniho materidlu (modrd, éervend) a s viiznym uchyceni
(Cervend, Cernd) pi¥i rychlosti 10 a s prodlevou 10s (mod 7)

Na obr. 48 je porovnani cyklickych indenta¢nich kiivek s riznym uchycenim
(Cernd a Cervend) a porovnani dvou rozdilnych stavi. Je nutné dbat na zplsob uchyceni,
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které miize vyvolat vyrazngj$i elasticitu ve vysledku. Porovnani dvou stavll ukazuje
na metitelnost rozdili pomoci cyklické indentace.

W 075740
W 07578 0

6,00

Load [ gf ]

5,01 +

402 4

3,02 +

2,03 +

1,04 +

0,05

0,00 500,00 1.000,00 1.500,00 2 000,00 2 500,00 3 000,00 3 500,00 4 000,00

Depth [ nm ]
Obr. 49 Porovndni méiteni kompozitniho mateirdlu pii riiznych rychlostech zatéfovani (modrd 100, éervend 10)
(méd 7)

Na obr. 49 je patrny vliv rozdilné rychlosti zat€Zovani na prabéh cyklickych
indentac¢nich kiivek. Pii pomalejSim zatézovani (modra kiivka) dochazi k hlubsSimu pronikani
indentoru. V ¢asové prodlevé pii maximalnim zatizeni ovSem deformace pokracuje do mensi
hloubky nez v ptipad¢ kiivky s rychlejsi rychlosti zatézovani.
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8.2  Polymerni material Ongrolit LEV 525

8.2.1 Méreni rentgenovou fluorescenci
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David Zikmund

4000
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Obr. 50 Porovndni méieni vystarnutého a nevystarnutého polymerniho materialu LEV

Na obr. 50 je patrny rozdil mezi intenzitou spektra vystarnutého a mezi intenzitou

nevystarnutého polymerniho materialu Ongrolit LEV 525.

8.2.2 Meéreni nanoindentorem

[ 1,20

T W D2P1211 2

] W DZP1219 0
1.09 - \mm pzp1251 2

W 07P1291 2

097 +

0,86 +

075 +

0,63 +

052 +

040 4

029 +

0,18 +

0,06

0,00 1600,00 320000 4800,00 6400.00 8000,00 9 600,00 11200,00 12 800,00 14 400,00 16 000,00

Deoth [ nm 1

Obr. 51 Porovndni méiteni polymerniho materidlu Ongrolit LEV 525 s

raznymi parametry zatéovdni pii zatiZeni 1g
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Vliv rychlosti zatézovani a vliv délky Casové prodlevy pii maximalnim zatizeni byl
sledovan téz pii méfeni na polymernim materialu Lev (obr. 51). Je patrné, ze s pomalejsi
rychlosti zatézovani dochdzi k naristu deformace a indentor pronikd do vét§i hloubky
polymerniho materidlu. V ptipadé zmény délky casové prodlevy mizeme pozorovat,
ze Srostouci délkou casové prodlevy v maximalnim zatizeni dochazi k pokracovani
deformace a pronikani indentoru do vétsi hloubky.

0,20 + + t + + t |

W DZP01211_2

Load{ gf ]

0,19 +

0,17 +

0,16 +

0,15 +

0,14 +

0,13 +

0,12 +

0,11 +

0,10 +

0,09 + t t + + t t t t
0,00 500,00 1000,00 150000 200000 2500,00 300000 350000 400000 4250000 500000

Depth [ nm ]

Obr. 52 Méieni polymerniho materidlu Ongrolit LEV 525 se zatiZenim 0,1 g p¥i rychlosti zatéfovdni 10

W DZP01251_0

0,22

Load [ gf ]

021 +

0,20 +

0,19 +

0,18 +

0,17 +

0,16 +

0,15 +

0141

0,13 +

0,12

0,00 500,00 100000 1500,00 200000 2500,00 300000 350000 400000 4350000 500000

Depth [ nm ]

Obr. 53 Mé¥eni polymerniho materidlu Ongrolit LEV 525 se zatiZenim 0,1 g p¥i rychlosti zatéfovani 50
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0,25

W DZ7P01291_0

Load | gf |

024 +

023 +

022 +

021 +

020 +

0,19 +

0,18 +

017 +

0,16 +

0,15

0,00 500,00 1000,00 1350000 2000,00 250000 3000,00 350000 400000 450000 500000

Depth [ nm ]

Obr. 54 Méieni polymerniho materidlu Ongrolit LEV 525 se zatiZenim 0,1 g p¥i rychlosti zatéZovani 100

Na tfech obr. 52,53, 54 jsou postupné vyobrazeny indentacni kiivky s rozdilnou
rychlosti zatéZzovani. Je patrné, Zze pii menSich normalovych zatizenich dochazi s klesajici
rychlosti zatézovani ke zpevinovani povrchovych vrstev polymerniho materialu.

W DZP5211_0

0,58

Load [ gf ]

0,53 +

048 1

0,43 +

0,38 +

0,33 +

0,28 +

023 +

0,18 +

013 +

0,08

0,00 900,00 1800,00 2700,00 360000 450000 5400,00 6300,00 7200,00 8100,00 9 000,00

Depth [ nm ]

Obr. 55 Mé¥eni polymerniho materidlu Ongrolit LEV 525 se zatiZenim 0,5 g, rychlosti zatéZovdni 10
a s prodlevou 10s
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0,63 t t + U + + + + +

W 0Z2P5251_2

0,58 + +

Load [ gf |

053 + +

048 1+ 4

043 + +

0,37 + i

032 + +

0,17 + e

0,11 t t t + t t t t t
0,00 900,00 1800,00 270000 360000 450000 5400,00 630000 7200,00 8100,00 9 000,00

Depth [ nm ]

Obr. 56 Méieni polymerniho materidlu Ongrolit LEV 525 pii zatiZeni 0,5 g, rychlosti zatéZovdni 50
a s prodlevou 10s

0,90 + t + + t + t + +

Load| gf |

0.85 + +

079 + +

074 + 1

0.69 + +

064 + e

059 + +

053 + o€

048 + +

043 o

0.38 + t + + t + + t +
0,00 900,00 180000 2700,00 360000 4500,00 540000 6300,00 720000 8100,00 900000
Depth [ nm ]

Obr. 57 Mé¥eni polymerniho materidlu Ongrolit LEV 525 se zatiZenim 0,5 g, rychlosti zatéZovani 100
a s prodlevou 10s
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0,67

Load [ gf ]

W DZpP5219 0

062 +
057 +
052 +
047 +
042 +
037 +
032 +
027 +

022 +

0,17

0,00 900,00 1800,00 270000 360000 450000 5400,00 630000 7200,00 8100,00 9 000,00

Depth [ nm ]

Obr. 58 Méieni polymerniho materidlu Ongrolit LEV 525 se zatiZenim 0,5g, rychlosti zatéZovdni 10 a s prodlevou 999s

Z obr. 55, 56, 57, 58 je patrné, Ze pti maximalnim zatizeni 0.5 g je polymerni material
zpevilovan v pribéhu indentace vice pii klesajici rychlosti zatézovani. Ptfi delSi Casové
prodlevé dochazi k pokracovani deformace, piestoze se zatizeni nezvysuje.

W DZP05211_2

0,142

Load [ gf |

0,137 +

0,132 +

0,127 +

0,122 +

0,117 +

0,112 +

0,107 +

0,102 +

0,097 +

0,092

000 28510 570,20 85530 1140,40 142550 1710,60 199570 2280,80 256590 2 851,00
Depth [ nm ]

Obr. 59 Mé¥eni polymerniho matevidlu Ongrolit LEV 525 se zatiZenim 0,05g, rychlosti zaté&Zovini 10 a s
prodlevou 10s
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0,180

W DZP05251_0

Load[ gf ]

0,175 +

0,170 +

0,165 +

0,160 +

0,155 +

0,150 +

0,145 +

0,140 +

0,135 +

0,130 + t + + t + + + +
0,00 28510 570,20 85530 1 140,40 142550 1710,60 199570 228080 256590 285100

Depth [ nm ]

Obr. 60 Méieni polymerniho materidlu Ongrolit LEV 525 se zatiZenim 0,05g, rychlosti zatéZovini 50 a s
prodlevou 10s

0,179

Load [ gf ]

W DZP05291_0

0,174 +
0,169 +
0,164 +
0,159 +
0,154 +
0,149 +
0,144 +
0,139 +

0,134 +

0,129 + + + + t
0,00 28510 570,20 85530 1 140,40 142550 171060 199570 228080 256590 2851,00

Depth [ nm ]

Obr. 61 MéFeni polymerniho materidlu Ongrolit LEV 525 se zatiZenim 0,05g, rychlosti zatéZovini 100 a s
prodlevou 10s

Z t&chto obrazku (obr. 59, 60, 61) je patrny stejny pribeh jako v ptipadé zatizeni 0.5 g,
a to takovy, ze s klesajici rychlosti zatéZzovani dochazi k rychlejSimu zpeviiovani materialu,
a tudiz indentor pronikd do mensi hloubky polymerniho materilu.
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0,25

W DZP2211_2

Load| gf |

0,23 +

021 +

0,19 +

0,18 +

0,16 +

0,14 +

0,12 +

0,10 +

0,08 +

0,06

0,00 800,00 1600,00 240000 3200,00 4000,00 480000 560000 6400,00 7 200,00 8000,00
Depth [ nm ]

Obr. 62 Méieni polymerniho materidalu Ongrolit LEV 525 se zatiZenim0,2g s riiznymi rychlostmi zatéZovani

Obr. 62 vyjadfuje vliv rychlosti zatézovani a vliv vétsi casové prodlevy
pii maximalnim normalovém zatiZzeni. Opét dochazi s Klesajici rychlosti zatézovani k vy$simu
zpevnéni povrchovych vrstev polymerniho materidlu vlivem indentacniho namahani.
V delsi ¢asové prodleveé opét pokracuje deformace, aniz by se zvySovalo zatizeni.

0,058

Load | gf }

W DZP02211_0

0,056 +

0,054 +

0,052 +

0,050 +

0,048 +

0,046 +

0,044 +

0,042 +

0,040 +

0,038

0,00 160,00 320,00 480,00 640,00 800,00 960,00 1 120,00 128000 1440,00 1 600,00

Depth [ nm ]

Obr. 63 Méieni polymerniho matevidlu Ongrolit LEV 525 se zatiZenim 0,02g, rychlosti zatéZovini 10 a s
prodlevou 10s
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0,071

Load{ gf ]

W DZP02251_0

0,069 +

0,067 +

0,065 +

0,063 +

0,061 +

0,059 +

0,057 +

0,055 +

0,053 +

0,051

0,00 160,00 32000 480,00 640,00 800,00 960,00 1 120,00 1280,00 1 440,00 1 600,00

Depth [ nm ]

Obr. 64 Méieni polymerniho materidlu Ongrolit LEV 525 se zatiZenim 0,02g, rychlosti zatéZovini 50 a s
prodlevou 10s

0,139

Load[ gf ]

W D7P02291_1

0,137 +
0,135 +
0,133 +
0,132 +
0,130 +
0,128 +
0,126 +
0,124 +

0,122 +

0,120 + + + + + + t
0,00 160,00 320,00 480,00 640,00 800,00 960,00 1 120,00 128000 1440,00 1600,00

Depth [nm ]

Obr. 65 Méieni polymerniho materidlu Ongrolit LEV 525 se zatifenim 0,02 g, rychlosti zatéZovani 100 a
sprodlevou 10s
Pfi niz8im zatiZeni, a tedy pfi méfeni piimo v povrchovych vrstvach polymerniho
materialu, je prib&h opacny, a to, ze srostouci rychlosti zatézovani roste zpeviiovani
polymerniho materidlu, coz odrazi zménéné vlastnosti pii povrchu polymerniho materialu
pravdépodobné vlivem postupného piirozeného starnuti. (obr. 63, 64, 65)
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1,20 t t
W 0Z2P1711_0
W DZP1791_0
1,08 + =

0,97 +

Load | gf ]

0,85 +

074 +

0,62 +

0,51 +

0,39 +

027 +

0.16 <

0,04

0.00 131860 2637,20 395580 527440 659300 791160 9230,20 10548.80 11 867,40 13 186,00
Depth [ nm ]

Obr. 66 Méieni polymerniho materidlu Ongrolit LEV 525 pifi zatiZeni 1g s riiznymi rychlostmi zatéZovdni (méd?7)

Obr. 66 ukazuje cyklické indenta¢ni kiivky pfi stejném maximalnim zatiZzeni
a srozdilnou rychlosti zatézovani. Z obr. je patrné, ze pii pomalejSi rychlosti dochazi
k vétsimu zpevnéni povrchu polymerniho materialu, coz je v souladu s jednoduchymi
indenta¢nimi kiivkami. Z tohoto obr. je vidét vice informaci a probihajici zmény jsou patrné
vyraznéji. Pfi pomalejSim zatézovani dochazi ke zhusténi indentacnich kiivek, coz naznacuje
veétsi zpevnéni povrchovych vrstev. Na druhou stranu pocatek indentace ukazuje na rozdil
Vv povrchovych vrstvach, které maji rozdiln€jsi vlastnosti, nez jsou vlastnosti hloub¢ji
V polymernim materialu.

0,65

Load| gf }

W 02P5791_0
W DZP5711_0

0,54 +

0,59

0,48 +

0,43 +

0,37 +

031 +

0,26 +

020 +

0,15 +

0,09 + t + t t t t + +
0,00 759,60 1519,20 227880 303840 379800 4557,60 5317,20 607680 683640 7 596,00

Depth [ nm ]

Obr. 67 MéFeni polymerniho materidlu Ongrolit LEV 525 s max. zatiZenim 0,5g s riiznymi rychlostmi zatéovdni
(mod 7)
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Pfi men$im maximalnim normalovém zatizeni je patrné (obr. 67), ze vétsi zpevnéni
je v ptipadé rychlejsiho zatéZovani, ale zhusténi indentacnich kfivek je v obou ptipadech
v rizné hloubce polymerniho materidlu. Pti vyss$i rychlosti je zhusSténi vice soustiedéné do
pocatku indentace. Naopak V ptipadé pomalejsSiho zatéZzovani je zhusSténi az pti pozdé€jsi
indentaci a v ¢asové prodlevé deformace postupné do hloubky vice klesa.

1,10

Load [ gf ]

0.99 + | mm 751281 0
0,89
078
0,68
057
0,46
0,36
0,25

0,14 1

0,04

000 200,00 400,00 600,00 800,00 1000,00 1200,00 f7400,00 160000 f800,00 2 000,00

Depth [nm ]

Obr. 68 Méieni vystarlého polymerniho materialu Ongrolit LEV 525 pii zatiZeni 1g s riiznymi rychlostmi
zatéZovani
Indenta¢ni kiivky na polymernim materialu po vystrnuti pii maximalnim zatizeni 19
ukazuji (obr. 68), Ze sklesajici rychlosti deformace dochazi k hlubSimu pronikani
do polymerniho materialu, ale deformace pfi maximalnim zatiZzeni v Casové prodlevé klesa
v piipadé¢ snizeni rychlosti deformace.

W 075052212
| | ozs0s241 0
0.50 | mm pz505281_0

Load | gf ]

0,34

028

022

0,17

011

0,06

0,00

000 110,00 220,00 330,00 440,00 550,00 660,00 770,00 880,00 990,00 1 100,00

Depth [ nm ]

Obr. 69 MéFeni polymerniho materidlu Ongrolit LEV 525 pii zatiZeni 0,5g s riiznymi rychlostmi zatéZovdni
Pii dalsim poklesu maximalniho normalového zatizeni, a to na 0.5 g (obr. 69),
se postupné vytraci rozdil v indentacnich kiivkach pii zatézovani. Vysledky se ovSem lisi
velikosti deformace pfi maximalnim zatiZeni, a to Ze velikost deformace v prodlevé klesa
s klesajici rychlosti zatéZovani.

58



Zapadoceska univerzita v Plzni. Fakulta strojni. Bakalaiska prace, akad. rok 2013/14

Katedra materialu a strojirenské metalurgie David Zikmund

5,50

Load | gf }

07552120
D255252_0
0255292_0

2,77 +

222 +

1,67 +

1,12 +

058 +

0,03

000 350,00 700,00 1050,00 1400,00 1750,00 2 100,00 2450,00 2800,00 3150,00 3500,00

Depth [ nm ]

Obr. 70 Porovndni méiteni vystdrlého polymerniho materidlu Ongrolit LEV 525 p¥i zatifeni 5g s riiznymi
parametry zatéZovani
Pfi vy$$im maximalnim normalovém zatizeni je zachyceny spiSe urcity rozptyl
kiivek (obr. 70), nez zavislost na rychlosti zatézovani. Rozdily jsou ovSem patrné opét
V deformaci pii maximalnim zatizeni v Casové prodlevé, kterd je ve vSech ptipadech stejna.
Nejvyssi deformace v prodlevé vznikd v pfipad¢ indentacni kiivky rychlejSim narGstem
zatizeni.

26,00

Load | gf }

23,70 +

21,40 +

19,10 +

16,80 +

14,50 +

12,20 +

9,90 +

7,60 +

5,30 +

3,00 + + + + t t t + t
0,00 700,00 140000 2100,00 2800,00 3500,00 4200,00 490000 560000 6300,00 700000

Depth [ nm ]

Obr. 71 Porovndni méiteni vystdrlého polymerniho materidlu Ongrolit LEV 525 s riiznymi parametry zatéfovdani

Obr. 71 ukazuje indenta¢ni kiivky pfi maximalnim zatizeni 25 g S riznou rychlosti
zaté¢Zzovani. Opét je zde patrné, ze prubéh indentacnich kiivek zatéZovani se vyrazné nelisi,
ale rozdil je patrny v ¢asové prodlevé. Deformace opét pokracuji vice v pripadé vétsi rychlosti
zatézovani a klesa se sniZovanim rychlosti zatézovani.
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55,00 + +
W DZ850212_0
W 07550252 0

49,51 4 -

44,01

Load | gf]

38,52 1

33,02 1

27,53 1

22,04 4

16,54 +

11,05 +

5,55 4

0,06

0,00 1400,00 2800,00 420000 5600,00 700000 8400,00 9800,00 11200,00 12 600,00 14 000,00

Depth [ nm ]

Obr. 72 Porovndni méiteni vystarnutého polymerniho materidlu Ongrolit LEV 525 pii riiznych rychlostech
zatéZovani

Obr. 72 vyobrazuje indentacni kiivky s maximalnim normalovym zatizenim 50 g,
které jsou rozdilné opét v rychlosti zatézovéani. Pti vysSi rychlosti zatéZzovani je patrné,
ze se nestihne deformace tolik rozvinout, a tudiz polymer pusobi jako vice zpevnény,
ale v ¢asové prodlevé deformace pokracuje do vySsich hodnot. Oproti tomu pii pomalejsi
rychlosti zatéZovani pronika indentor do vétsi hloubky. V ¢asové prodlevé se jiz deformace
vyraznéji neprojevuje.

110,00

Load{ gf}

99,01

88,03

77,04

66,06

55,07

44,08

33,10

22,11

11,13

0,14

0,00 2500,00 5000,00 7500,00 10 000,00 12 500,00 15000,00 17 500,00 20 000,00 22 500,00 25 000,00

Depth [nm ]

Obr. 73 Porovndni méiteni vystarnutého polymerniho materidlu Ongrolit LEV 525 pii zatiZeni 100g s riznymi
parametry zatéZovdani

Podobny vysledek je patrny pfi méfeni s jeSté vétSim maximdlnim normalovym
zatizenim, a to 100g (obr. 73). Je patrny rust deformace s klesajici rychlosti zatézovani,
ale v casové prodlevé klesa projev pokracujici deformace.
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5,50

W 755711 0
W 0755791 0
4,95 -

Load | gf ]

4/ /

LN 22

0,02

0,00 350,00 700,00 1050,00 1400,00 1750,00 2100,00 2450,00 2800,00 3150,00 3 500,00

Depth [ nm ]

Obr. 74 Porovndni méiteni vystdarlého polymerniho materidlu Ongrolit LEV 525 s rozdilnymi rychlostmi
zateZovani (mod 7)

Indentaéni kiivky cyklické s rozdilnou rychlosti zvySovani zatiZeni ukazuji podobny
vysledek jako jednoduché indentaéni ktivky (obr.74), a to ze pii pomalejsi rychlosti
zatézovani dochazi k hlubSimu pronikani indentoru. Zhusténi kiivek je rozdilné, coz ukazuje
na rozdilné zpevinovani deformaci v priabéhu cyklické indentace. Pfi pomalejSim zatéZovani je
vidét postupné zpeviiovani, a to zejména z délky deformace v casové prodlevé a z postupné
zmény celkové cyklické indentacni kiivky.

W DZ525711_0
W 02525791 0

26,00

load{ gf}

2342

20,84

18,27

15,69

13,11

10,53

7.95

5,38

2,80

022

0,00 900,00 1800,00 2700,00 3600,00 4500,00 5400,00 6300,00 7 200,00 8100,00 9 000,00

Depth [ nm ]

Obr. 75 Porovndni méiteni vystdarlého polymerniho materidlu Ongrolit LEV 525 pFi zatiZeni 25g a pii riiznych
rychlostech zatéZovani (mod 7)

Zobr. 75 je patrné, ze pifi rdstu maximalniho normalového zatizeni s pronikanim
indentoru do vétsi hloubky se v prubehu projevuje zména vlastnosti do hloubky polymeru.
Opét je vidét hlubsi pronikani pii pomalej$i rychlosti zatézovani a krat$i deformace
Vv prodlevé pii maximalnim zatizeni s klesajici rychlosti zatézovani.
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55,00 + +
W DZS50711_0
W DZ550791_0

49,51 + -

4402 4

Load | gf }

38,53 +

33,04 +

27,55 +

22,06 +

16,57 +

11,08 +

),

559 4 /“ ,',;; /
T

0,10

0,00 1400,00 280000 420000 5600,00 7000,00 8400,00 9 800,00 11 200,00 12 600,00 14 000,00

Depth [ nm ]

Obr. 76 Porovndni méieni vystdrlého polymerniho materidlu Ongrolit LEV 525 s max. zatiZenim 50g a s
riznymi rychlostmi zatéZovani (maod 7)

Na obr. 76 je patrny pokracujici trend z piedchoziho obrazku i pifi zatéZovani
S maximalni normalovou silou 50 g. Charakter prib¢hu je podobny. Ukazuje se piedevsim to,
ze ve vetsi hloubce je materidl starnutim méné zpevnény.

W DZP1211_2
W 0751221 2
1,09 + -

0,97 +

N
S

Load [ gf }

0,86 +

0,75 +

0,63 +

0,52 +

040 +

029 +

0,18 +

0.06

0,00 1100,00 2200,00 3300,00 4400,00 5500,00 6600,00 7700,00 880000 9 900,00 11 000,00

Depth [nm ]

Obr. 77 Porovndni méiteni riiznych stavii polymerniho materidlu Ongrolit LEV 525 p¥i zatifeni 1g (méd 2)

Naobr.77 je porovnani indentanich kiivek méfenych na zestarnutém
a nezestarnutém polymernim materidlu pfi méfeni s maximdlni normélovou silou Ig
se stejnou rychlosti zatézovani a stejnou casovou prodlevou pifi maximalnim zatiZeni.
Rozdil je na prvni pohled patrny vtom, Ze pii starnuti doSlo k vyraznému zpevnéni
povrchovych vrstev polymeru a maximalni hloubka proniknuti indentoru je vice nez Sestkrat
vétsi v pripadé nezestarnutého polymerniho materialu a hloubka konecné plastické deformace
je vice nez tiikrat vét§i. Polymerni materidl zestarnuty ma vétsi podil plastické deformace
oproti elastické. Vyrazngjsi elasticita je na materidlu nezestarnutého.
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Obr. 78 Porovndni méieni riznych stavii polymerniho materialii Ongrolit LEV 525 p¥i zatiZeni 0,5g (mod 2)

Podobnych vysledkt je dosazeno i pfi mens$i maximalni normalové sile (obr. 78).
Opét je patrné velké zpevnéni povrchu starnutim a pokles elasticity na ukor plastické
deformace.
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=

Load [ gf ]

0,00 131860 2637,20 395580 527440 6593,00 7911,60 9 230,20 10548,80 11 867,40 13 186,00
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Obr. 79 Porovndni méiteni riiznych stavii materidlu Ongrolit LEV 525 s riiznymi rychlostmi zatéZovani (méd 7)

Na obr. 79 je souhrn cyklickych indenta¢nich kiivek na polymernim materidlu Lev ve
dvou stavech a to nevystrnuty a vystarnuty se zatéZovanim rozdilnymi rychlostmi.
Vliv rychlosti byl jiz uveden vyse. Z porovnani je vidét, ze pfi starnuti doslo k vyraznému
zpevnéni povrchu polymerniho materidlu, coZ je patrné z velkého poklesu maximalni hloubky
proniknuti indentoru, ze sklonu indenta¢ni kiivky a ze zkridceni pokracujici deformace
v asové prodlevé pifi maximalnim zatiZeni. Tato méfeni jsou jinak provadéna
za porovnatelnych podminek zatéZovani a se stejnym maximalnim zatiZenim 1 g@.
Pfi tomto zatizeni bylo moZné provést toto porovnani vzhledem k citlivosti méfeni
a maximalni hloubce dovoleného proniknuti indentoru pfistrojem.
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Obr. 80 Porovndni méiteni riiznych stavii polymerniho materidalu Ongrolit LEV 525 p¥i riiznych rychlostech
zatéZovani (mod 7)

Obr. 80 ukazuje podobné jako pfedchozi porovnani dvou stavii polymerniho materialu
Lev s rozdilnymi podminkami méfeni a to s riznymi rychlostmi zatézovani. Opét je patrné
silné zpevnéni povrchu polymerniho materialu po starnoucim procesu.

8.3 Polymerni material Hypalon

8.3.1 Meéreni nanoindentaci

o
w
S

Load| gf |

020

0 1500 3000 4500 6000 7500 9000 10500 12000 13500 15000
Depth [ nm ]
Obr. 81 Porovndni méiteni riiznych stavii polymerniho materidlu Hypalon pii zatiZeni 1g (méd 2)

Obr. 81 ukazuje porovnani indentacnich kiivek méfenych za stejnych podminek
S maximalnim normalovym zatiZenim 1g na polymernim materidlu Hypalon, ktery je ve dvou
stavech a to nevystarnuty a vystarnuty, ktery byl vystaveny redlnym provoznim podminkam.
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Podobné jako v ptipadé materialu Lev, je i zde patrné vyrazné zpevnéni povrchovych vrstev
polymerniho materialu. Z obrazku i z tab. 3 je vidét vyrazné zmenseni maximalni hloubky
proniknuti, ztrata elasticity, po vystrarnuti je mnohem vyraznéjsi plasticka deformace oproti
elastické. V Casové prodlevé pfi maximalnim zatizeni doSlo ke zmenSeni pokracujici
deformace.

Polymer Hypalon zatiZeni 1g
Hloubka [nm]
Na konci Plasticka Elastickd
| ve
>tavpolymeru | - Pri max. Casové Pov . deformace deformace
zatizeni odlehceni
prodlevy
Nevystarnuty 12937 14062 3250 38,2% 61,8%
Vystarnuty 3093 3337 1650 60,5% 39,5%

Tab.: 3 Porovndni méieni riiznych stavii polymerniho materialu Hypalon pii zatiZeni Ig
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Obr. 82 Porovndni méieni riiznych stavii polymerniho materidlu Hypalon p¥i zatiZeni 0,1g (méd 2)

Pfi mensim maximalnim zatizeni, a to 0.1g (obr. 82), je z porovnani patrné, ze rozdily
mezi vystrnutym a nevystrnutym stavem polymerniho materidlu jsou mensi, nez pii vétSim
zatizeni. Pfesto je patrny narGst zpevnéni na povrchu polymerniho materidlu, pokles
maximalni hloubky proniknuti indentoru a ztrata elasticity. Mensi rozdily pfi mens$im zatizeni
budou pravdépodobné dany piirozenym starnutim uméle nezestdrnutého polymerniho
materialu v povrchovych vrstvach, které se vice projevuji pti mensim zatizeni.
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Obr. 83 Méieni nezestarnutého polymerniho materidlu Hypalon se zatiZenim 1g (mod 7)
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Obr. 84 Mé¥eni zestdrnutého polymerniho materidlu Hypalon se zatiZenim 1g (méd 7)
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Obr. 85 Méieni nezestirnutéhopolymerniho materidlu Hypalon pii zatiZeni 0,1g (mod 7)
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Obr. 86 MéFeni zestdrnutého polymerniho materidlu Hypalon se zatiZenim 0,1g (mod 7)

Z porovnani vysledkii naméfenych cyklickych indenta¢nich kiivek na zestarnutém
a nezestarnutém polymernim materialu Hypalon je vidét (obr. 83,84,85,86), podobné jako
Z jednoduchych kiivek, vyraznéj$i zpevnéni vlivem starnuti. Také jsou zde vidét rozdily
vV maximalni hloubce proniknuti. Tyto rozdily jsou ovSem mensi, neZ v piipadé jednoduchych
indentacnich kiivek. Z cyklickych indentacnich kiivek s vétsi velikosti maximalniho
normalového zatizeni, tj. 1 g, jsou patrné zmény zhusténi indentacnich k¥ivek a to ukazuje
na zménu vlastnosti materialu smérem do hloubky. Naproti tomu u mensiho maximalniho
zatizeni 0.1 g u zestarnutého stavu polymerniho materialu Hypalon jsou tyto zmény méné

67



Zapadoceska univerzita v Plzni. Fakulta strojni. Bakalaiska prace, akad. rok 2013/14

Katedra materialu a strojirenské metalurgie David Zikmund

vyrazné, coz ukazuje na vétSi zestarnuti pii povrchu polymerniho materidlu a do hloubky
polymerniho materialu se vlastnosti piiblizuji nezestarnutému stavu.

9  Diskuze vysledkii

9.1 Vybrany kompozitni material

V ramci prace byla provedena celd fada méfeni na rozdilnych materidlech,
atonajednom typu kompozitu na bazi alifatickych a cykloalifatickych olefinoxida
zpevnéném skelnymi vldkny a vyplnéném slidovymi Supinkami a na dvou druzich
polymerniho materidlu, a to na materialu Ongrolit LEV 525 a na materidlu Hypalon. VSechny
tyto typy materialdi maji uplatnéni v oblasti elektrickych izolaci. Uéelem prace bylo, na
zakladé zajmu spolupracujicich pracovist, ovefit hlavné pouziti nanoindentace, ale i
dopliujicich metod. Jako dopliujici metoda byla vybrana rtg. fluorescence, kterd ma zptesnit,
ovefit a doplnit méfené vlastnosti. DalSim zamérem bylo zjistit, jaké dal$i informace lze
Z téchto méteni ziskat, jak jsou metody citlivé a jak vysledky ptipadné provazat s vyrobnimi
procesy a provoznimi podminkami v praxi.

Na kompozitnim materidlu byly nejprve oveéfovany moznosti rtg. fluorescence.
Pivodni predstava byla zdznam rtg. spekter a ptipadné ovéfeni, zda spektra odrazi informaci
0 postupnych zménach v kompozitu s odstupem ¢asu a s piipadnym starnutim. Dale jsme se
pokouseli ovéfit moznosti rtg. fluorescence pro zachyceni zmén pies urCité oblasti
polymerniho materialu a 0 dokumentaci nehomogennich oblasti pro dal$i hodnoceni.

Ukazalo se, Ze v rtg. spektrech se objevuje informace nejen o kompozitnim materialu,
ale 1 o materialu stolku, na ktery byl vzorek uchycen nebo na kterém byl polozen. Zjistilo se,
ze dochézi k prozareni rtg. paprskem celého kompozitniho materialu a ve spektrech se
objevuji spektralni ¢ary jak odpovidajici kompozitu, tak podkladovému materialu. Proto byly
experimenty zaméfeny jednak na eliminaci spektralnich ¢ar podlozniho materidlu a jednak
na vyuziti této informace.

Pro eliminaci se nakonec pouzil jako podkladovy material hlinik, ktery je vzhledem
k atomové velikosti na pouzitém piistroji neméfitelny. Pro vyhlazeni spekter od Sumu
podkladu bylo pouzito finaln¢ maximalniho Casu snimani spekter, ktery pfistroj umoznuje.
Vzhledem k ziskavanym informaci z podkladu kompozitu bylo pfistoupeno k méfeni vétsi
tloustky kompozitu, ¢imz dochazelo k riistu intenzity spektralnich ¢ar kompozitu. Na zaklad¢
vysledki lze ftici, ze rozdil ve velikosti intenzity spektralnich c¢ar lze vyuzit pro
zjiStovani rozdilu tloustky kompozitu pies plochu kompozitu. Déle toho lze vyuZzit napt. pti
zjiStovani zmén hustoty kompozitniho materiadlu ptes plochu materidlu, ptipadné pro kontrolu
ruznych stavii materialu, napf. nevystarnutého materidlu (po vyrob¢€) a vystarnutého materialu
(uméle ¢i po zatizeni v praktickych podminkach).

Pro zjisténi zmén v kompozitu, a to jak tloustky kompozitu, tak hustoty kompozitu,
lze téz pouzit i negativniho faktoru, a to pfitomnosti charakteristickych spektralnich car
podkladu v celkovém spektru ,kompozit a podklad”. Byla provadéna meéteni na rtizném
podkladu, zejména na podkladu z titanu a ze zirkonia. Sledovany byly zmény spektralnich ¢ar
téchto materidlii pii méfeni v riznych mistech na povrchu kompozitu. Ukézalo se rozdilné
potlaceni spektralnich ¢ar v rliznych mistech vzorku a také rtzné potlaceni s narlstajici
tloustkou kompozitu. Na zdkladé zmén intenzity spektralnich car téchto podkladovych
materiald je proto také mozné hodnotit zmény v tloust'ce a hustoté kompozitu.
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Dale byla pomoci rtg. fluorescen¢ni analyzy provadéna profilova méteni, ze kterych
lze hodnotit rozlozeni nehomogenit kompozitu. Pfitomnost piimo viditelnych nehomogenit
byla ovéfena také zménou rtg. fluorescencnich spekter.

Zavérem lze tedy fici, ze pomoci rtg. fluorescence se da zjistovat mnoho druhotnych
vlastnosti. Nejen tedy zmény v chemickém slozeni, ale i zmény v tloustce kompozitu, zmény
V hustoté kompozitu pfi rozdilnych vyrobnich procesech a pti rozdilnych procesech starnuti
V praxi, rozlozeni nehomogenit v kompozitu a jejich zdokumentovani i v hloubce kompozitu.

V dalsim kroku experimentalni prace byla provadéna nanoindentatni méfeni
na kompozitnim materialu s cilem ovéfeni moznosti vyuziti téchto méfeni pro dokumentovani
vlastnosti kompozitniho materialu jako kontroly stavu po rtznych vyrobnich procesech
a po riiznych starnoucich procesech. Méfeni byla provadéna v riznych ¢asovych horizontech
pro zachyceni zmén v kompozitu a s vyuzitim rtznych nastavitelnych parametri méfeni
pti nanoindentaci z divodu hledani optimalnich podminek méfeni pro piipadné vétsi
zvyraznéni rozdili. Jako velice dulezité bylo i samotné uchyceni vzorku z kompozitu, coz
silné ovliviiovalo vysledky méfeni tim, Ze vzorek vykazoval silnou elasticitu, kterd se ukazala
jako neodpovidajici. Proto byly hledany rtizné zplisoby uchyceni pro eliminaci tohoto faktoru.

Meéfieni probihala s vyuzitim dvou rozdilnych mo6du, a to zejména jednoduchého médu
se zaznamem indentacni kiivky v celém pribéhu méteni, tj. pii zat€Zovani v Casové prodleve
pfi maximalnim zatiZeni a v pribehu odlehcovani, a cyklického modu se zaznamem cyklické
indentacni kfivky s postupnym naristem maximalniho zatizeni v postupnych dvaceti krocich
vzdy s odlehenim na piednastavenou minimalni hodnotu. Byla zvolena rozdilna hodnota
maximalniho normélového zatizeni pro moznost zjiStovani vlastnosti na povrchu a postupné
ve vétsich hloubkdch kompozitniho materialu. Zvolena zatizeni byla od 0,2g do 70g. Jako
dalsi vlivy byly sledovany rychlost zatézovani a délka Casové prodlevy pifi maximalnim
zatizeni.

V prvé tadé byla provadéna opét profilovd méfeni jako Vv pripad¢ rtg. fluorescence.
Ze souhrnu indenta¢nich kiivek je patrny urcity rozptyl, ktery odrazi zmény vlastnosti
pies vybranou oblast. Tyto zmény byly sledovany pii rtizné velikosti maximalniho
normalového zatizeni. Zménou maximalniho normalového zatizeni se ukazuje, ze pii vétsi
velikosti tohoto zatizeni je rozptyl mensi, nebot’ odrazi vice vlastnosti z hloubky kompozitu,
atim se tyto vlastnosti zpramériuji. Pii poklesu zatizeni rozptyl roste vlivem toho, Ze je
oblast méfeni mala a vyraznéji odrazi vliv nehomogenit. Pti dal§im poklesu zatizeni rozptyl
opét klesa, protoze jsou jiz méfeny jen vlastnosti matrice na povrchu kompozitu.

Déle byla provadéna méfeni s rliznymi parametry méfeni, a to s rtiznou rychlosti
zatéZzovani aSriznou délkou casové prodlevy pii maximalnim =zatiZzeni. Ukazuje se,
7e pti pomalejSim zatézovani dochazi k pronikani indentoru do mensi hloubky kompozitniho
materidlu z divodu pribézného zpevinovani kompozitu vlivem indentace. Béhem casové
prodlevy pfi maximdlnim zatizeni deformace pokracuje a je V podstaté linedrné zavisla
na délce prodlevy. V piipadé pomalejsi rychlosti zatéZovani dochazi b&hem indentace
ke zpeviiovani kompozitu, a proto zptisobi nasledna ¢asova prodleva pfi maximalnim zatizeni
Jiz mensi pokracovani deformace. U méfeni S rozdilnymi rychlostmi zatéZovani je patrna
postupna zména sklonu indentacnich kiivek a zména maximalni hloubky proniknuti.
U méfeni S rozdilnymi ¢asovymi prodlevami roste sristem casové prodlevy i pokracujici
deformace pfi maximalnim zatizeni. Tento vliv byl zaznamenan i pfi pouZiti rozdilnych
maximalnich normalovych zatizeni. S poklesem maximalniho normalového zatizeni klesa
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i vliv rychlosti zatézovani, ale zmény deformace s délkou ¢asové prodlevy pii maximalnim
zatizeni se projevuji podobné¢ i pfi mensim maximalnim normalovém zatizeni.

Mnohem citlivéj$i a presnéjsi je méfeni pomoci cyklické indentace, kterd pfinasi
mnohem vice informaci o vlastnostech a chovani kompozitniho materidlu. Opét je patrny
vyrazny vliv uchyceni vzorku kompozitniho materidlu i zmény vlastnosti pii zméné stavu
kompozitniho materialu. Cyklicka indenta¢ni kiivka ukazuje na zmény do hloubky jak svym
zhu§ténim, tak postupnou zménou délky deformace v Casové prodlevé pii maximalnim
zatizeni v jednotlivych cyklech. S klesajici rychlosti zatézovani se ukazuje, Ze roste
deformace i hloubka proniknuti indentoru, ale klesd deformace v casové prodlevé vlivem
postupného zpeviovani kompozitniho materialu.

Lze tedy ftici, ze vysledky jednoduché i cyklické nanoindentace silné zavisi
na zpisobu uchyceni vzorku a na stavu materialu zavislého na zméné vlivem starnuti.
Vysledky jsou ovlivnény zménou parametri méfeni mnohem vice nez V ptipadé¢ kovovych
materialli. Tyto parametry mohou pomoci zvyraznit mensi zmény v materidlu vzniklé pti
starnoucich procesech. Zejména se jednd o moznosti vyuziti nastavitelnych parametri
rychlosti zatézovani a délky Casové prodlevy pro dokumentovani stavu po raznych vyrobnich
procesech a po procesech starnuti. K ziskani informaci o zménach v ruznych hloubkach
Ize vyuzit rizné velikosti normalového zatiZzeni a napf. cyklického modu.

9.2 Polymerni material Ongrolit LEV 525

Jako druhy materidl byl méfen polymerni material Ongrolit LEV 525. Nejdfive byla
provadéna méfeni na nezestarnutém stavu polymerniho materidlu. Méteni bylo opét zaméteno
na méteni na rtg. fluorescenci a na nanoindentoru. Rtg. fluorescenci je mozné opét vyuzit pro
prubéznou kontrolu probihajicich zmén, nebot v rtg. spektrech se projevi vlivy starnuti
zménou intenzity vybranych spektralnich ¢ar. Opét je patrné, ze zaieni prochdzi skrz cely
vzorek, a tudiz 1ze rtg. fluorescenci vyuzit k méfeni zmény tloustky polymeru, ptipadné jeho
hustoty. Pro méfeni na nanoindentoru byly opét voleny rozdilné hodnoty maximalniho
normalového zatizeni pro zachyceni zmén v riznych hloubkach a bylo vyuzito méfeni dvéma
rozdilnymi mody, a to jednoduchého a cyklického médu.

M¢feni byla provadéna opét se zménou parametrii zatézovani, a to jak s rdznymi
rychlostmi zatézovani, tak s riznou délkou ¢asové prodlevy pii maximalnim zatizeni. Ukazuje
se, ze pii pomalejsi rychlosti zatéZzovani dochazi k hlubSimu pronikani indentoru.
Pti pomalejsi rychlosti zatéZovani jiz nésledujici prodleva nezpusobi tak vyrazné pokracovani
deformace nez v piipad¢, kdy rychlost vnikani indentoru je vétsi. Pfi menSim maximalnim
normalovym zatiZzenim, opé&t podobné jako u kompozitu, klesa vliv rychlosti zatéZzovani, ale
zlstava vliv ¢asové prodlevy na pokra¢ovani deformace pfi maximalnim zatizeni.

Mnohem vice informaci pfinaSi vysledky z cyklickych indentacnich ktivek, které
zachycuji postupné zmény do hloubky materidlu. Ukazuji také vice postupné zpeviovani
materidlu vlivem meéfeni zhusténim indentacnich kiivek. VEtsi rychlost zatéZzovani opét
zpusobuje vetsi zpeviiovani polymeru, a tudiz v ¢asovych prodlevach pokracuje deformace
do mensich hloubek. V ptipadé mensi velikosti maximalniho normalového zatizeni se
v cyklickych indentacnich ktivkach projevuje povrchovd zména.

Podobng, jako nevystarnuty stav, byl méfen polymerni material i ve vystarnutém
stavu. Zde ovSem musi byt zvoleny jiné velikosti maximalniho normalového zatizeni, nebot’
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material vykazuje vyssi pevnost. Pro zachyceni zmén vlastnosti pii povrchu se pouzilo mensi
normalové zatizeni a pro zachyceni zmén do hloubky bylo pouzito zatizeni vétsi. Opét
je patrny vliv rychlosti deformace a délky casové prodlevy. S klesajicim maximalnim
zatizenim klesd 1 vliv rychlosti zatézovani, ale vliv délky casové prodlevy zistava. Pti
cyklickych indneta¢nich kiivkach opét dochdzi nejdiive k vétsSimu ristu hloubky proniknuti
indentoru a v ¢asové prodlevé k poklesu naristajici deformace oproti kiivce s vétsi rychlosti
zetézovani. Pfi nartistu maximalniho normalového zatizeni se ovSem zacina projevovat vliv
hlubsich vrstev polymeru, coz ukazuje mensi zpevnéni v hlubSich vrstvach polymerniho
materialu po starnoucim procesu.

Z porovnani vysledkli nevystarnutého a vystarnutého polymerniho materialu je patrné
vyrazné zpevnéni starnoucim procesem v povrchovych vrstvach polymeru, které je vidét jak
Z jednoduchych indentacnich kiivek, tak 1 z cyklickych indentacnich kiivek. Pfi starnuti
dochazi k menSimu pronikani indentoru a ke ztraté elasticity. S poklesem normalového
zatizeni klesaji rozdily mezi vystarnutym a nevystdrnutym stavem vlivem toho,
ze 1 nevystarnuty polymer za¢ina od povrchu ménit své vlastnosti vlivem ptirozeného starnuti.

Vysledky je opét mozné shrnout tak, ze se ukazaly obé metody, a to rtg. fluorescence
i nanoindentace, jako vhodné metody pro zachyceni probihajicich zmén pii starnoucich
procesech. Ke zvyraznéni rozdili je vhodné pouzit zmén vybranych parametri méfeni,
ato zejména rychlosti zatéZovani a délky casové prodlevy pifi maximdlnim zatiZeni.
Jako komplexnégjsi se ukazuje hodnoceni cyklickymi indentaénimi kiivkami, i pfesto ze jsou
casov€ mnohem naro¢néjsi.

9.3 Polymerni material Hypalon

Jako tieti vzorek byl hodnocen polymerni material Hypalon v nevystarnutém
I vystarnutém stavu z provoznich podminek z praxe. Méfeni byla provadéna piimo na kabelu
S timto polymerem, a tudiz na redlném vzorku. Z porovnani je opét patrné vyrazné zpevnéni
polymeru po starnoucim procesu, prestoze je v tomto piipadé rozdil mensi nez v piipadé
polymeru Lev. Opét je tedy zachyceno zpevnéni, pokles maximalni hloubky proniknuti
indentoru a pokles elasticity. Méteni byla provadéna jak jednoduchym, tak cyklickym
modem, a to pii dvou rozdilnych velikostech maximalniho normalového zatizeni, ato 1 g a
0,1 g. Jak je patrné z vysledku, opét zde pravdépodobné hraje vliv piirozené starnuti, nebot’
rozdil mezi obéma stavy je vétsi v piipade vétsiho normalového zatizeni. Pti poklesu zatizeni
Vv ptipad¢ cyklické indentace na zestarnutém stavu je patrné, ze zpevnéni materidlu starnutim
je rozdilné v rtiznych vrstvach od povrchu.

Shrnuti je podobné pro oba dva druhy polymerniho materialu, pro polymerni material
Lev i pro polymerni materidl Hypalon. Jak bylo uvedeno vyse, byla vyjadifena vhodnost
pouzitych metod pro hodnoceni polymernich materialii pted procesy starnuti v urcitych fazich
a V postupném rozvoji.
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10 Zavér

V ramci bakalaiské prace byly zjiStovany moznosti hodnoceni vybranych
kompozitnich a polymernich materiali pomoci nanoindentace a rtg. fluorescence. Dale bylo
zjiStovano, co vSe lze u téchto typi materiali pomoci téchto metod pozorovat. Zaméteni
prace bylo na kompozitni materidl na bazi alifatickych a cykloalifatickych olefinoxida
zpevnény skelnymi vlakny a vyplnény slidovymi Supinkami a na polymerni materidly, a to na
Ongrolit LEV 525 a na Hypalon. Tyto materialy byly vybrany z davodu jejich uplatnéni
v oblasti elektrickych izolaci a také z divodu pozadavku na hodnoceni téchto materialt a
moznou navaznost pii kontrole stavi materialit po urcitych procesech starnuti v praxi nebo
pozadavku na hodnoceni vlivu vyrobnich procesti. Vybrany kompozitni material se uplatiiuje
Vv elektrickych izolacich. Vybrané polymerni materialy jsou téz vyuzivany v oblasti
elektrickych izolaci sméfovanych do oblasti jadernych aplikaci. Polymerni material Ongrolit
LEV 525 byl méfen v nevystarnutém a poté i ve vystrnutém stavu pii dlouhodobém zatizeni
vys§i teplotou. Polymerni material Hypalon byl méfen pfimo na kabelu Lipalon, ktery byl
dodan v nevystrnutém stavu a dale ve vystrnutém stavu pfimo z prostfedi jaderné elektrarny
po urcité dobé expozice.

Vysledky ukazaly, ze rtg. fluorescence je vhodna metoda pro hodnoceni zmén jak
v kompozitnim materialu, tak v polymernich materidlech po aplikaci starnoucich procest,
nebot’ méfeni je dostatecné citlivé a zmény jsou patrné ze zmén intenzity vybranych
spektralnich kiivek. Déle se ukazuje druhotna informace o tom, Ze pomoci této metody lze
zjistovat zmény v tlouStce, piipadné zmény hustoty téchto material, bud’ z vyrobniho
procesu nebo po procesech starnuti. Diky moznostem hodnoceni v lokalnich oblastech a diky
prozatfeni celého kompozitniho i polymerniho materidlu lze profilovym méfenim zjisStovat
pritomnost a rozlozeni nehomogenit v téchto materialech.

Pfi hodnoceni nanoindentorem byly vyse uvedené materidly hodnoceny za rozdilnych
podminek méfeni, a to zejména s vyuzitim dvou moédi. Byl vyuzit jednoduchy mod se
zdznamem indentacni ktivky v prabéhu zatéZovani, v ¢asové prodlevé pifi maximdlnim
zatizeni a v prubéhu odlehCovani a cyklicky méd se zdznamem indentacnich kiivek v celém
prubéhu zatéZovani s postupnym zvySovanim maximalniho zatizeni v postupné narustajicich
cyklech vzdy s odlehéenim do pifedepsaného minimalniho zatiZzeni. Pro oba mody bylo
vyuzito moznosti zmény nékolika parametri, a to maximalniho normalového zatizeni,
rychlosti zatéZovani a casové prodlevy pii maximalnim zatizeni. Velikost zatizeni byla volena
pro zjistovani informaci jak z povrchu materialu, tak z urcité hloubky materidlu z divodu
zachyceni zmén zplsobenych vlivem ptirozen¢ho ¢i umélého starnuti. Vlivy jednotlivych
parametri byly zjiStovadny pifi méfeni zejména kompozitniho materialu a polymerniho
materialu Ongrolit Lev 525.

Z vysledkl se ukazalo, Ze rychlost zatézovani ovliviiuje pribeh zpeviiovani material
béhem indentace. Toto ovlivnéni se projevuje rozdiln€ pii méteni ve vétsi hloubce materidlu a
na povrchu materialu, coz ukazuje citlivost k probihajicim povrchovym zménam. Podobné
jsou méfeni citliva i ke zm&nam deformace, které probihaji v ¢asové prodlevé pfi maximalnim
zatizeni. Ukdzalo se, Ze mnohem vice informaci o zméndch vybranych kompozitnich a
deformaci (vliv starnoucich procestl) jak ve sklonu kiivek, tak ve zhusténi jednotlivych
cyklickych kiivek. Pro zlepSeni citlivosti méfeni k probihajicim zménam je proto vyhodné
upravovat parametry méfeni.
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Vysledky provétrily moznosti vyuziti nanoindentace, ale i1 rtg. fluorescence pro
hodnoceni téchto typli materialti.

U kompozitniho materidlu se provétily moznosti rtg. fluorescence pro hodnoceni zmén
tloustky, hustoty, rozlozeni nehomogenit v tomto materidlu a moznosti nanoindentace pro
hodnoceni zmén vlastnosti ptes profil vzorku a zachyceni zmén do hloubky materiald, a tim i
dostate¢na citlivost pro zmeény vznikajici pii starnuti.

U polymernich materiali se provétily moznosti rtg. fluorescence jako dostatecné
citlivé metody pro hodnoceni zmén tloustky, hustoty a zmén materidlu probihajicich pfti
starnoucich procesech. Provefily se moznosti nanoindentace jako dostate¢né citlivé metody
pro hodnoceni zmén vlastnosti polymerniho materialu od povrchu do hloubky s dostatecnou
citlivosti pro zacinajici starnouci proces (pfirozené starnuti) a pro zjiStovani zmeén
probihajicich pti umélych procesech starnuti teplotnim 1 radia¢nim zatizenim.

U obou polymernich materialti bylo zjisténo, ze pfi starnoucich procesech doslo ke
zpevnéni povrchu materidlu vlivem starnuti, kde do hloubky zpevnéni kles4d. Diky vysokeé
citlivosti nanoindentace se ukézalo, Ze 1 nevystarnuté polymery vykazuji jiz projevy
ptirozeného starnuti od povrchu. Zmény byly zjistény, kromé jiného z poklesu maximélni
hloubky proniknuti indentoru, ze zmény sklonu kitivek, z poklesu elasticity a u cyklickych
meéteni 1 ze zmeén ve zhusténi indentacnich kiivek a ze zmén pokracujici deformace v casové
prodlevé pfi maximalnim zatizeni.
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