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1 Uvod

Polymerni kompozity jsou skupinou materiald, jejichz vyznam 1 rozsah vyuZiti neustale
narusta. V aplikacich, kde to provozni podminky umoziuji, nahrazuji kompozity materialy
konvenc¢ni. Jejich pfinosem je predevSim nizkd hmotnost, vétSi tvarova variabilita, dobré
pevnostni vlastnosti, chemicka odolnost atd. S narlistem objemu vyroby a poctu novych typt
polymernich kompozitl je spojena i nutnost vyvoje metod jejich testovani.

Cilem této prace je nalezeni a vyzkouSeni zptisobu, jak vhodné aplikovat metalografické
metody kvantitativniho hodnoceni materidlu na kompozit na polymero-organické bazi. Pti
pripraveé vzorkil i nasledném zkoumani je tieba respektovat specifika tohoto materialu a fesit
problémy, které se pii studiu kovil nevyskytuji.

Hlavnim pfedmétem experimentu je svételnd a skenovaci elektronova mikroskopie. Ziskané
poznatky by mély poslouzit metalografické laboratofi Regionalniho technologického institutu
pii ZCU v Plzni, kde tato prace vznikala, pii budouci praci s polymernimi kompozity nebo
polymery obecné.

ResSerSni cast je vénovana struénému piehledu problematiky polymernich kompoziti,
materialQ pro jejich vyrobu, typickych aplikaci a vybranych metod jejich testovani.
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2 Prehled polymernich kompozitnich materiali

Kompozitem je nazyvan material, ve kterém jsou specifickym zpisobem kombinovany dvé
nebo vice komponent nebo fazi, z nichz kazda se vyzna€uje vyrazné odliSnymi fyzikalnimi a
chemickymi vlastnostmi. Slozky kompoziti se rozd€luji do dvou skupin: matrice (spojita
faze) a vyztuz (nespojita fdze — napft. vlakna rozptylena v matrici). [1]

Kompozity maji ve srovnani s jednotlivymi komponenty podstatné odlisné unikatni vlastnosti.
Vlastnosti matrice samotné (tuhost, pevnost, creepova odolnost atd.) Casto nejsou dostacujici
pro konkrétni konstrukéni aplikace. Vldkna maji sice pozadovanou tuhost a pevnost, jsou vSak
velmi kiehka a nachylnd k poskozeni v nékterych agresivnich prostfedich. Je navic velmi
obtizné udrzet je v pozadovaném prostorovém usporadani. Jestlize vSak prostorové vhodné
umistime vyztuzujici vlakna v matrici, dostaneme novou entitu s vlastnostmi nedosazitelnymi
jednotlivymi komponenty samostatné. Takto vzniklé¢ polymerni kompozity jsou lehké, pevné,
tuhé, houzevnaté, vysoce odolné proti creepu a umoznuji vyrobu vysoce komplikovanych
tvart. [1], [2]

Nejvyznamngj§i prednosti kompozitli s organickymi matricemi je synergicka kombinace
snadné tvarovatelnosti nepevné matrice s pevnosti a tuhosti vyztuzujicich vladken. Polymerni
kompozity se vyznacuji nizkou mérnou hmotnosti, vysokou pevnosti pii statickém i
dynamickém naméhani a vynikajici odolnosti vii¢i plisobeni korozivnich prostiedi. [2]

Vyhody polymernich kompozitii ve srovnani kovovymi materialy:

= vysokd pevnost a tuhost pfi soucasné nizké mérné hmotnosti

= velmi dobra odolnost proti korozi

= dobré tlumici vlastnosti

= vysoka tvarova stalost

* moznost vyrabét slozité dily jednorazove nebo je skladat z celkové mensiho poctu dili

2.1 Uloha matrice a jeji druhy
Matrice kompozitniho materidlu musi zajistovat nasledujici funkce:

= pienos vnéjSiho namahani na vyztuz

= prevedeni namdhani mezi jednotlivymi komponenty vyztuze

= 7ajiSténi geometrické polohy vyztuzujici faze a tvarové stalosti vyrobku
= ochrana vyztuze pfed vlivy okoli

Zasadnim hlediskem pro kvalitu kompozitniho materialu je zajisténi dostatecné adheze na
fazovém rozhrani matrice — vlakno. Matrice musi mit vhodnou viskozitu a povrchové napéti,
aby vlakno smocila uplné a bez tvorby vzduchovych bublin.

Polymerni materidly pro vyrobu matrice kompozitu se dé€li na dvé zakladni skupiny:
termoplasty a reaktoplasty. [2]

2.1.1 Reaktoplasty

Jednd se napf. o epoxidy, nenasycené¢ polyestery, melaminy ¢i fenol-formaldehydové
pryskyfice. Jsou obvykle doddvany ve formé viskoznich tekutin s konzistenci fidkého medu
tvofené relativné malymi molekulami, které jsou vytvrzeny chemickou reakci po dodéani
katalyzatoru a inicidtoru. Vytvrzeni probiha bud’ za pokojové tepoty, nebo za zvySenych
teplot. Jelikoz pii vytvrzovani dochazi ke vzniku chemickych vazeb mezi jednotlivymi
malymi molekulami, vznikd misto dlouhych linearnich molekul, které jsou charakteristické
pro termoplasty, tfidimenzionalni polymerni sit’ s riznou hustotou. V idealnim piipadé je cely



Zapadoceska univerzita v Plzni, Fakulta strojni Bakalaiska prace, akad. rok 2016/17
Katedra materidlu a strojirenské metalurgie Jan HajSman

vysledny vyrobek tvofen jedinou makromolekulou. Tento fakt zpisobuje, Ze vytvrzeny
reaktoplast zistava v tuhé fazi 1 po zahtéti, coz zvysuje jeho creepovou odolnost a odolnost
proti vysokym teplotdm. Nevyhodou je vyssi kiehkost a omezené moznosti recyklace. [1], [2]

Nejcastéji pouzivanou skupinou reaktoplastl pro vyrobu kompoziti jsou tzv. reaktivni

vvvvvv

nenasycené polyesterové pryskyfice — jednd se o roztok nenasycenych polyestert,
obsahujicich ve svych molekuldch reaktivni dvojnou vazbu C=C v polymerace schopném
rozpoustédle (nejcasteji styren). [1]

Kratké oligomerni fetézce jsou v pribéhu vytvrzovani vzajemné spojovany styrenovymi
mustky. Vysokoviskézni pryskyfice se rozpousti ve styrenu, ktery soucasné pusobi jako
kopolymeracni monomer. Sitovaci reakce je iniciovana pomoci volnych peroxidovych
radikalt vzniklych termickym $tépenim organickych diperoxidu. [2]

= jsou levné, spolehlivé, mnohostranné pouzitelné

= velkd variabilita pfi zpracovani, moznost volby obsahu jednotlivych slozek —
styrenu/iniciatoru

= velké smrsténi pii zpracovani (6-9%)

= dobra odolnost proti povetrnosti

= neSetrny vuci zivotnimu prostiedi vlivem styrenu [2]

vinylesterové pryskyrice — na rozdil od nenasycenych vinylesterovych pryskyfic probiha
zesitovani pomoci koncovych metakrylatovych skupin, kde jsou také esterové vazby. [1]

» ye srovnani s nenasycenymi polyesterovymi pryskyficemi jsou houzevnatéjsi a drazsi
» vysokd korozni odolnost
= zatiZeni zivotniho prostfedi styrenem [2]

epoxidové pryskyrice — slouceniny, které obsahuji v molekule epoxidovou skupinu. Tvrdidlo
se pridava v kapalné nebo pevné form¢ a obsahuje aktivni vodikové ionty, které reaguji
s epoxidovymi skupinami pryskyftice [1]

» vzhledem kvelmi dobrym mechanickym vlastnostem (zejména pii dynamickém
namahani) jsou vhodné jako matrice pro vysokopevnostni vlakna (napi. uhlikova)

= vyznacuji se dobrou adhezi k mnoha druhtim podkladii

= zdbvodu relativné vysoké viskozity a pomalé vytvrzovaci reakce jsou hufe
zpracovatelné nez nenasycené polyesterové nebo vinylesterové pryskyfice

= teplota skelného pfechodu T, > 200°C [2]

R — CH — CH,
O
Obrazek 1: Epoxidova skupina [3]

fenolické pryskyrice — reaktoplasty s vysokou tvrdosti, modulem pruznosti a malou
houZevnatosti, které vznikaji nejcastéji jako produkt reakce fenolu s formaldehydem.

* jejich podil na celkové vyrob¢ polymernich kompoziti je nizky

= jsou vysoce tepeln€ a chemicky odolné, tvarove stalé
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2.1.2 Termoplasty

Termoplastické polymery neprochazeji v pribéhu zpracovani Zadnou chemickou
transformaci. Termoplast je pouze pieveden zpevného stavu do tekutého za ucelem
zpracovani a poté opét ztuhne, pficemz prevedeni do tekutého stavu Ize libovolné opakovat a
materidl si stale zachovavé své plivodni vlastnosti. Tato skute€nost umoznuje napt. snadné
opravy vyrobk, recyklaci atd. [4]

Charakteristickym  strukturnim znakem termoplasti jsou velmi dlouhé molekuly
(makromolekuly) vytvofené opakovanim stejnych strukturnich jednotek (nékolik tisic az
neékolik miliont). Jednotlivé makromolekuly nejsou vzéjemné vazany chemickymi vazbami.
Jejich vzajemné interakce, které zarucuji kohezni pevnost polymerniho télesa, jsou vétSinou
slabé van der Waalsovské interakce, vodikové mustky atd. [1]

Kviili vysoké viskozité téchto materiali v tekutém stavu je proces zpracovani obtizny. Na
prosyceni vyztuzujicich vlaken termoplastem je tieba vysokého tlaku, ktery ale mtize zpusobit
jejich poskozeni. Z tohoto diivodu je jednim z cilii vyroby novych termoplastickych materiali
redukce viskozity tekuté faze pouzitych polymeri. [4]

Polyetheretherketon (PEEK) — je béZzny semikrystalicky materidl pro naro¢né aplikace.
Vyznacuje se vysokou pevnosti a velmi nizkou nasakavosti (cca 0,5 % hmotnostnich).

Polyfenylsulfid (PPS) — je semikrystalicky termoplast s vybornou chemickou i tepelnou
odolnosti, je odony i proti starnuti vlivem atmosférickych vlivi.

Polysulfony (PSUL) — skupina amorfnich polymert s vysokou chemickou a tepelnou
stabilitou. Maji jednu z nejvysSich pfipustnych provoznich teplot mezi termoplasty (skelny
pfechod pii cca 190 °C). Jsou vysoce biokompatibilni a nalézaji uplatnéni v medicinskych
aplikacich.

Polyamid-imidy (PAI) — amorfni termoplasty s vysokou teplotou skelného ptechodu. Do
teploty 275 °C si zachovavaji vysokou pevnost a tuhost.

Polyetherimidy (PEI) — amorfni termoplasty s vysokou pevnosti, tuhosti a tvarovou stalosti
za zvysenych teplot (do 180 °C). Diky dobré creepové odolnosti v mnoha aplikacich nahrazuji
kovy. Odoléavaji chemikaliim jako uhlovodiky, alkoholy, halogenovana rozpoustédla a
funguji jako zpomalovace hoteni. [4]

Polyimidy (PI) - chemicky a teplotné vysoce stabilni polymery vybornymi mechanickymi
vlastnostmi. Mohou existovat ve formé¢ termoplastli i reaktoplastli. Mezi termoplastické
polyamidy patii napt. materidl zndmy pod oznacenim K-//1, pouzivany v konstrukcich letadel
nebo materidl LARC-TPI vyvinuty NASA plivodné jako pojivo pro vysoké teploty (teplota
skelného ptechodu Ty je cca 260 °C). [5]
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Material — | Modul Mez pevnosti | Taznost [%] Teplota Hustota
zkracené pruznosti v tahu [GPa] skelného [g/cm’]
oznaceni v tahu [GPa] prechodu [°C]
PEEK 3,24 100* 50 143 1,32
PPS 3,3 82,7 5 90 1,36
PSUL 2,48 70,3* 75 190 1,24
PEI 3,0 105* 60 217 1,27
PAI 2,756 89,57 30 243 1,4
PI LARC- | 3,76 102 14 260 1,31
TPI
K-IIT 3,72 119,2 5 264 1,37

Tabulka 1: Vlastnosti vybranych termoplastickych materialti pro matrice polymernich kompoziti (* mez kluzu) [4]

2.2 Organicka vlakna

VyztuZzenim se rozumi zvySeni pevnosti a tuhosti, které vznikne uloZenim vyztuze do
zakladniho materidlu (matrice), pficemz musi byt splnény nasledujici podminky:

* vyztuZujici material musi byt pevnéj$i nez matrice
= vyztuzujici materidl musi mit vétsi tuhost nez matrice
* matrice musi mit vétsi taZznost neZ vyztuzujici material [2]

Kromé vlastnosti matrice a sekundarni faze jsou vlastnosti kompozitu vyrazné ovliviiovany
fyzikdlni a chemickou podstatou fazového rozhrani mezi matrici a dispergovanou fazi.
Charakter fazového rozhrani ovlivituje soudrznost mezi vyztuzi a matrici a tim i mechanické
vlastnosti kompozitu. Existuje fada chemickych prostfedkii a technologickych postupt pro
dosazeni pozadované adhezni pevnosti mezi vyztuzi a matrici. Zavedeny jsou zpusoby Uprav
povrchu vldken na bazi organokiemikovych a organokovovych sloucenin nebo povlakovani
epoxidovymi pryskyficemi. [6]

Vlakna se pouzivaji pro vyrobu kompozitii z diivodu jejich nizké hmotnosti, vysoké pevnosti
a tuhosti. Tzv. paradox vlaknité struktury fika, ze material ve form¢ vldkna ma mnohonésobné
vys$i pevnost nez stejny materidl v kompaktni forme, ¢im je vlakno tenci, tim je jeho pevnost
vyssi. Tento jev je zplsoben piednostni orientaci molekul v podélném smeéru vlakna a nizSim
mnozstvim povrchovych vad ve srovnani s masivnim materidlem. [2], [4]

Samotné vlakno v matrici vyvola malé vyztuZeni, ale zplisobi zna¢nou koncentraci napéti na
koncich vldkna. Pokud neni obsah vlaken dostatecné velky, pievladne (zvlasté u kiehkeé
matrice) vrubovy ucinek. Koncentrace napéti v blizkosti koncti vldken zplsobi, Ze teprve od
urcitého obsahu vlaken dochdzi ke zvySeni pevnosti matrice. [2]

Dle délky vyztuzujicich vldken Ize kompozity rozdélit na:

a) kratkovlaknové — obsahuji vldkna o délce tfadove stondsobku jejich tlouStky a
v matrici jsou disperovana bud’ ndhodné, nebo s urcitou piednostni orientaci. [6]

b) dlouhovlaknové — vyztuz tvoti vlakna o délce desitek az stovek mm orientovana bud’
nahodné¢, nebo s pirednostni orientaci v plose, nebo prostoru, nebo kontinuélni vlakna
zabudovand v matrici s jednosmérnou, dvousmérnou, nebo trojsmérnou orientaci
(tkaniny, uplety). [6]
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Obrazek 2: Piiklady uspotadani vlaknové vyztuze v kompozitech: a) jednosmérné uspotadani b) tkanina c) rohoz d) viceosa
vyztuz z kontinualnich vlaken e) kratka vlakna jednosmeérné orientovana f) kratka vlakna s nahodilou orientaci [7]
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Obrazek 3: Zakladni vazby tkanin: a) platno b) kepr c) atlasova vazba [§]

2.2.1 Aramidova vlakna

Aramidova vlakna jsou obecné znama pod obchodnimi ndzvy Kevlar, Technora nebo Twaron.
Jedna se o vldkna na bazi linearnich organickych polymerd, jejichz kovalentni vazby jsou
orientovany podél osy vlakna. Molekuly jsou navzijem spojeny vazbami z vodikovych
mustka.

_@ % @

Obrazek 4.: Struktura molekuly aramidu (aromatického polyamidu) [2]

Vlastnosti tohoto materialu jsou siln¢ anizotropni — pevnostni hodnoty jsou mnohem mensi ve
sméru kolmém k vladknu nez ve sméru podélném. Mez pevnosti v tlaku ve sméru vldken je
vyrazné nizsi nez mez pevnosti v tahu. Aramidové kompozity jsou tedy vhodné pro aplikace
v konstrukcich s pfevazujicim tahovym naméhanim, nikoliv tlakovym ¢i ohybovym.
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Dalsi vlastnosti aramidovych laken:

= jsou hydrofilni — nasdkavost dosahuje 7 % hmotnosti. Tato vlastnost negativné
ovliviluje pevnost spojeni vldken a matrice, ale i pevnost vldken samotnych, proto je
nutné pii vyrobé kompozitu dbat na jejich vysuSeni

» teplota skelného pfechodu T, = 300°, teplota rozkladu T, = 480°C

= ve form¢ kompoziti odolavaji teplotam do 300 °C [4]

2.2.2 PBO

Poly(p-fenylen-benzobisoxazol), zkracen¢ PBO, je polymerni materidl pro vyrobu vlaken
s obchodnim oznafenim Zylon. Tento materidl dosahuje téméi dvojnasobnych hodnot
pevnosti a modulu pruznosti v tahu nez aramidova vlakna. Dobfe odolava vysokym teplotdm i
otevienému ohni. Teplota rozkladu PBO je 650 °C. Nevyhodou je citlivost vici
ultrafialovému i viditelnému slune¢nimu zateni, jehoz vlivem dochazi k poklesu pevnosti.
Vyrobky z PBO pro venkovni pouziti musi proto byt opatfeny ochrannou vrstvou. Negativni
vliv na pevnostni vlastnosti ma i vystaveni vlhkosti a ptisobeni silnych kyselin. [9]

-0

Obrazek 5. Struktura molekuly PBO [10]

2.2.3 Polyethylen

Polyethylenova vldkna jsou zndma pod komercnimi oznafenimi Spectra nebo Dyneema.
Jedna se jedny z nejpevnéjSich a nejlehéich polymernich vlaken, kterd jsou v soucasnosti
dostupna. Polyethylen ve formé vldken je patnactkrat pevnéjsi nez ocel. Jeho trzna délka
(délka vlakna, ktera by se v gravitatnim poli Zem¢ pietrhla vlastni tihou) je 0 40 % vétsi nez
u aramidovych vldken. Na rozdil od PBO, polyetylen odolava chemikaliim, vlhkosti 1
ultrafialového zareni. Vyborné pohlcuje vibrace a dobife odolava cyklickému ohybovému
namahani. Tento materidl vynika i otéruvzdornosti. [9]

T
T
H H/n

Obrazek 6: Struktura molekuly polyetylenu [11]

2.2.4 Polyestery

Pro polyesterovd vldkna se pouZzivd komercéni oznaleni Vectran. Dosahuji pétkrat vyssi
pevnosti nez ocel a desetkrat vyS$i pevnosti nez hlinik. Vyznacuji se vybornou
otéruvzdornosti, odolnosti vii¢i vlhkosti a schopnosti zachovavat si své vlastnosti navzdory
pusobenti Siroké skaly teplot a chemickych vlivi. [9]

10
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Obrazek 7: Struktura molekuly polyesterového vlakna [10]

2.2.5 Polypropylen

Polypropyenova vlakna maji nejmensi hustotu ze viech syntetickych vlaken (0,91 g/cm?).
Neabsorbuji vlhkost, ve vlhkém prostiedi si zachovavaji plvodni vlastnosti. Vyborné
odolavaji ptisobeni vétSiny kyselin a zasad. Jejich tepelna vodivost je niz$i nez u ostatnich
polymernich vlaken, proto se pouZzivaji jako izolacni materidl nebo i pro vyrobu odévil.
Nevyhodou je zejména nizky bod tani (130 °C) a nizkd odolnost vici ultrafialovému zéieni.
Proto je nutné ptidavat UV stabilizatory a antioxidanty. Piesto patii polypropylenova vldkna
k cenové nejvyhodnéjsim. [8], [9]

CH, .

Obrazek 8: Struktura molekuly polypropylenu [8]

2.2.6 Polytetrafluorethylen

Polytetrafluorethylen je bézn€ zndmy pod oznacenim teflon. Teflonova vlakna jsou chemicky
nejodolnéjsi ze vSech pouzivanych vladken. Odoldvaji silnym oxida¢nim ¢inidlim i vroucim
kyselinam (sirova, lu¢avka kralovskd). Teflon mize byt dlouhodobé vystaven teplotam do
260 °C, aniz by dochédzelo kjeho degradaci. Ma extrémné vysokou odolnost proti
mechanickému opotiebeni a sluneénimu zateni. [9]

||
i
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Obrazek 9: Struktura molekuly polytetrafluorethylenu [12]
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Material Varianta, Modul Mez pevnosti | Taznost [%] Hustota

vlaken obchodni pruznosti v tahu [GPa] [g/em’]
oznaceni v tahu [GPa]

Aramid Kevlar 29 62 3,792 - 1,44
Kevlar 49 131 3,62 2,8 1,45
Kevlar 149 179 3,62 1,9 1,47
Technora H 70 3,0 4.4 1,39

Polyethylen Spectra 900 79 2,6 3,6 0,97
Spectra 1000 | 113 3,25 2,9 0,97
Spectra 2000 124 3,34 3,0 0,97

Polyester Vectran NT 75 1,1 - 1,4
Vectran UM 103 3,2 3,8 1,41
Vectran UM 103 3,0 2,8 1,4

PBO Zylon HM 270 5,8 2,5 1,56

Tabulka 2: Mechanické vlastnosti vybranych syntetickych organickych (polymernich) vlaken [4]

2.2.7 Prirodni vlakna

Pro vyztuzovéani polymernich matric jsou ze vSech pfirodnich vldken vhodna pouze vlakna
rostlinnd, jejichz zédkladem je celuloza. Patii mezi n€ len, konopi, sisal, juta, ramie a bavlna.
Tyto materidly maji pozoruhodné pevnostni charakteristiky a velmi dobrou odolnost proti
starnuti. Pro jejich nizkou hustotu jsou pfirodni vldkna zajimavou surovinou pro lehké
konstrukce. Vyhodou je i moznost bezproblémové likvidace spalovanim. Jejich vlastnosti
vSak lze zarucit jen do jisté miry, nebot’ vzdy zavisi na podminkéch rlstu dané rostliny, z niz
jsou vlakna ziskéna. Pfirodni vldkna jsou rovnéz citliva na ptisobeni vlhkosti.

Moznost volby materidlu matrice pro kompozit s pfirodnimi vlakny je omezena vzhledem
k nebezpeci rozkladu vldken pfi teploté zpracovani (odolnost cca do 200 °C). Pro zlepseni
vazby s matrici je nutné provadét predbéznou upravu vldken, coz zvysuje néklady vyroby.
D¢élka vlaken je omezena, zavisi na fyziologii dané rostliny.

Vlakno Modul pruznosti | Mez pevnosti | Taznost [%] Hustota [g/cm’]
v tahu [GPa] v tahu [GPa]

Konopi 70 0,6 1,6 1,45

Len 30 0,75 0,55 0,6

Juta 55 0,55 2,0 ~1,4

Sisal 20 0,6 2,0 1,45

Tabulka 3: Mechanické vlastnosti nejpouzivanéjsich piirodnich vldken [2]
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3 Pouziti polymernich kompozitnich materiala

oy ee

vvvvvv

Pozdéji se polymerni kompozity rozsifily v civilnim sektoru, a to prakticky ve vSech
oblastech — v automobilovém primyslu, elektronice, stavebnictvi, 1€katstvi atd.

3.1 Polymerni kompozity s vlakny z aromatickych polyamidii [9], [13]

Aromatické polyamidy (zkracen¢ aramidy) jsou zndmé pod nazvy jako kevlar, twaron nebo
technora. Do této skupiny se da zaradit i nylon. Tato vldkna dokazi dobfe absorbovat
deformacni energii, z toho diivodu se pouzivaji pro vyrobu riznych bezpecnostnich prvka a
prvki balistické ochrany. Maji nizkou hustotu (p =1,45 g*cm™), a tedy piiznivy podil
pevnostnich charakteristik vii¢i hmotnosti, coz je €ini atraktivnimi i pro letecky pramysl.

Jako vyztuzujici faze polymernich kompoziti se aromatické polyamidy nejcastéji pouzivaji v
nasledujicich aplikacich:

* prvky balistické a protistfepinové ochrany — neprustielné vesty, helmy, ochranné platy
vozidel

» prvky ochranné prvky obleceni — napt. motocyklové obleceni, neprofezné rukavice

* protindrazova ochrana — narazniky vozidel

* Jodni plachty

" pasy a hadice napt. v automobilovém primyslu

* soucasti interiért letadel — obloZeni, podlahy, pfepazky

* trupy mensSich plavidel

= vyztuze kabell — optické kabely

» tfeci materialy — lamelové spojky, brzdova oblozeni

= tésnéni pro pouziti za vysokych tlakl a teplot

* pneumatiky, femeny, dopravnikové pasy

= tlakové nadoby

3.2 Polymerni kompozity s PBO vliakny [14]

PBO vlakna znama pod oznacenim Zylon nalézaji uplatnéni tam, kde aramidova ¢i jina vlakna
na piipady, kdy zatizeni plisobi v ose vldken a pouze v tahu. NejCastéjsi aplikace jsou
nasledujici:

= provazy, lana

= tlakové naddoby

= zaruvzdorné textilie — nehoflavé odévy, kombinézy

= tepelné izolace

= brzdova obloZeni, spojkové lamely

= prvky balistické ochrany (1€¢inngj$i neZ aramidova vldkna)

= ochranné pracovni odévy proti pisobeni vysokych teplot

= sportovni vybaveni — chrdnice

3.3 Polymerni kompozity s polyesterovymi vlakny

Polyesterova vlakna zndmé jako Vectran vynikaji pfedev§im otéruvzdornosti a inavovymi
vlastnostmi nad aramidovymi vlakny. Vyhodou je odolnost vii¢i vysokym teplotdm — napf. pfi
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suSeni nebo Zehleni odévil s polyesterovymi vlakny nehrozi jejich poskozeni na rozdil od
vléken polyethylenovych. Dalsi aplikace jsou podobné jako v ptedchozich ptipadech:

» provazy — zachranna lana, startovaci $iiiry, kotevni lana, tétivy

= rybarské sité

= plachty

= sportovni vybaveni - golfové hole, tenisové rakety, baseballové palky
= chemicky odolné obaly, nadoby

= ochranné vrstvy kabel

= v medicin€ — katétry

= tlakové nadoby

= desticky pro tisténé elektrické obvody

3.4 Polymerni kompozity s polyethylenovymi vlakny [15]

Polyethylenova vlakna nesou komer¢ni oznaceni Spectra nebo Dyneema. Z divodu horsi
creepové odolnosti nejsou vhodna pro narocné aplikace, ale vyborné odolavaji UV zéfeni.
Tento material ma pfiznivé elektromagnetické vlastnosti, ¢ehoz se vyuziva pii konstrukci
radarovych kopuli, které chrani radarovou anténu pied vnéj$§imi vlivy a propousti radiové
viny. Dalsi aplikace:

* provazy, lana, popruhy, paddkové $ilry, textilni fetézy, dentdlni nité
= prvky balistické ochrany — helmy, odévy, plasté vozidel

= neprofezné rukavice

= lehké letecké prepravni kontejnery

= ultralehké obuv

= nepromokavé materialy — stany, batohy

3.5 Polymerni kompozity s polypropylenovymi vlakny [15]

cvwr

¢ehoz se vyuziva naptiklad u izola¢nich materidlti z PP — silna izola¢ni vrstva ma relativné
malou hmotnost. Dalsi vyuziti:

= exteriéry automobilii — narazniky, ochranné panely podvozku

= interiéry automobilii — podlahy zavazadlovych prostor, dvetni panely
= zavazadla — skofepiny kufri

= koberce

* lana, provazy

= obleceni

= technické textilie — filtracni materialy

3.6 Polymerni kompozity s PTFE vlakny [16], [17]

PTFE neboli teflonové kompozity se vyznacuji velmi nizkym koeficientem tfeni. PouZivaji se
pro vyrobu kluznych samomaznych loZisek. Nosné plochy loZiska jsou opatfeny pryskyfici
vyztuzenou teflonovymi vldkny ve tkané formé&. LoZisko s teflonovou kluznou vrstvou ma
malou provozni vili, vysokou Unosnost a je vhodné pro provoz pii vysokych kluznych
rychlostech a velkém zatiZeni.

Pravdépodobné nejznaméjsim PTFE kompozitem je textilie GORE-TEX. Teflon zde neni
pfitomen ve formé& vldken, ale v expandované porovit¢ formée. V kombinaci s vnéjsi
polyesterovou vrstvou a podsivkou tvofi nepromokavy a zaroven prodySny material.
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Dalsi aplikace PTFE kompoziti:
» tésnéni, té€snici pasky
* trubky, hadice pro chemicky agresivni prostredi

3.7 Polymerni kompozity s prirodnimi vlakny

Rostlinnd vldkna jsou v soufasné dobé nejrychleji se rozSifujicim druhem vyztuze
polymernich kompoziti. Pfirodni materidly zlepSuji akustické vlastnosti, redukuji hmotnost,
snizuji vyrobni naklady, odolavaji zménam teplot a v neposledni fad¢ zlepSuji moznosti
ekologické likvidace vyrobka. Jako matrice se zde pouzivaji zejména fenolické nebo
epoxidové pryskyfice. Kompozity s pfirodnimi vldkny se casto uplatiuji tam, kde nejsou
kladeny velké naroky na pevnost, a plni spiSe estetickou funkci. [13]

Ptikladem pouziti pfirodnich vladken v interiéru automobilii jsou vozy znacky Mercedes-Benz,
viz tabulky 4 a 5.

Komponent Material

odkladaci schranka | dfevéna / vinéna vlakna, len/sisal

dveini panely len / sisal / dfevéna vlakna, epoxidova pryskytice / UP matrice

pfistrojové deska drevénd vldkna

povrch sedadel kokosova vlakna / ptirodni kaucuk
dno kufru laminované dfevo

kryt kufru bavina, PET vladkna

izolace bavinéna vlakna

Tabulka 4: Komponenty z polymernich kompozitt s ptirodnimi vlakny v interiéru vozu Mercedes-Benz fady C [18]

Model vozu Rok | Pocet komponent Hmotnost komponent [kg]
Mercedes-Benz Rada C | 2000 33 22
Rada S | 1998 32 24,6
Rada A | 1997 21 20,5
Rada E | 1995 27 11,9
Rada C | 1992 30 18,3
Audi A4 (B6) 1999 - 12
Audi A4 BMW série 3 1998 - 10
VW Passat 1997 - 2
Audi A4 (B5) 1993 - 1,5
Tabulka 5: Zastoupeni polymernich kompozitti s piirodnimi vldkny v interiérech vybranych automobilii [18]
Dalsi aplikace:
* nabytek

= gportovni naini — padla, surfovaci prkna
= hudebni néstroje

= zavazadla

= trupy lodi — kanoe, mensi plachetnice
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4 Metody hodnoceni kompoziti na polymero-organické bazi

4.1 Standardizované metody hodnoceni polymernich kompozita

4.1.1 Stanoveni obsahu vyztuzujici faze [2]

Prakticky vSechny vlastnosti kompoziti siln¢ zavisi na obsahu vyztuzujici faze. Proto je
bezpodminecné nutné u vSech vysledkll méfeni tuto hodnotu uvadét. Znalost obsahu vyztuze a
jejich sméru uloZeni v kompozitu tvoii nezbytny predpoklad pro srovnani riznych materiali.

Pro zjisténi obsahu vldken je nutné odstranit matrici kompozitu. V piipadé nehoflavych
anorganickych vyztuznych vldken je mozné pouZit tzv. vypalovaci metodu (CSN ISO 1172).
Napft. aramidova vlakna by se ale pfi pouziti vypalovaci metody za teplot 500 az 700 °C
rovnéz vypalila. Pro kompozity s organickymi vlakny musi byt pouzit postup, pii némz jsou
zesitované vazby v matrici (v piipadé reaktoplastli) opétovné uvolnény. Reaktoplastické
matrice je tfeba rozpustit ve vhodném c¢inidle (vétSinou kyseliny nebo peroxidy), kterému
vlakna odolavaji. Dle CSN EN 11667 je vhodnym &inidlem 70% kyselina dusi¢na pii 70 °C.

Ke stanoveni obsahu aramidovych vldken v reaktoplastické matrici se pouziji vzorky
kompozitniho materidlu o hmotnosti n€kolika grami (celkem asi 2 g) a zvazi se v kulaté
batice o objemu 100 ml s ptesnosti 0,001 g. Pak se ptidd 30 ml 70% kyseliny dusi¢né. Obsah
banky se ohieje na 70 + 0,1 °C a je-li takto udrzovan po dobu 5 h na této teploté, epoxidova
pryskyfice je rozpusténa. V pfedem zvazeném kelimku opatfeném sklenénym filtrem se obsah
banky oddé¢li. Na sklenéném filtru zachycena vldkna se properou tfikrat destilovanou vodou,
jednou acetonem a sus$i se pii 105 °C po dobu jedné hodiny. Sklenény filtr se vzorky se
ochladi v exsikatoru. Obsah vldken se pak vypocte pomoci vzorce (1).

Y= 1

mp;—mp
1) — hmotnostni podil vldken [%]
m, — hmotnost prazdného kelimku [g]
m; — hmotnost kelimku se vzorkem [g]
m, — kelimek s nespalitelnymi zbytky [g]

U chemicky velmi odolnych materidli jako fenolické pryskyfice nebo polyamidy se
k oddéleni matrice od vlaken pouziva jinych postupl, napf. n€kolikahodinové vateni v 96
az 98 % kyseliné€ sirové.

4.1.2 Zkouska tahem [2]

Postup stanoveni tahovych vlastnosti vldknovych kompozitti uvadi normy CSN EN ISO 527-
1 az 5. Popsan¢ metody jsou vhodné pro reaktoplastické a termoplastické kompozity
s vldknovou vyztuzi ve formé tkanin, sitovych vyztuzi, kratkych nebo mletych vlaken. U
kompozith s vyztuzi ve formé tkaniny se pro tahové zkousky osvédcila prizmaticka télesa s
ptilozkami (o rozmérech It ht) v misté upnuti.
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Obrazek 10: Priklad zkuSebniho télesa pro zkousku tahem jednosmerné, izotropn€ a anizotropn€ vyztuZeného polymerniho
kompozitu dle doporuceni CSN EN ISO 527 [2]

Material piilozek ma mit modul pruznosti pfiblizn€ rovny modulu zkuSebniho télesa a zesileni
mé byt na konci ve sméru k méfené délce télesa zkoseno, aby se snizil vliv koncentrace
napéti. Sila pisobi na vzorek smykem pies vrstvu lepidla. Lom mé nastat uvnitt mérné délky,
minimaln¢ 10 mm od konct zesileni.

Pti zkouSkach kompoziti s tkanou vyztuzi se zjistuji charakteristiky Ey a op, (modul
pruznosti a mez pevnosti vtahu ve sméru hlavni obecné osy x). Pfi zkouSce je vzorek
zatézovan jednoosym tahovym namahénim. Rychlost zatézovani je 1 % délky zkuSebniho
télesa za minutu, pfiCemZ nema maximalni deformace pfesdhnout 0,5 %, aby nenastalo
ovlivnéni oblastmi, kde se jiz tvofi poSkozeni. Pfi dostatecné malé deformaci je modul
pruznosti ve sméru osy X:

Fl, Oy
E, = = — |P 2
X AoAlo gx [ a] ( )

A, — ptivodni priifez zkusebniho t&lesa uvnitf namahané délky I, [m?]

F — zatézovaci sila [N]

ly — ptivodni naméhana délka [m]

Aly — zména puvodni namahané délky vyvolana silou F [m]

&, — relativni deformace ve sméru osy x [—]

0, —normalové napéti ve sméru osy x [Pa]

Jako mez pevnosti se dle normy CSN EN ISO 527 oznaduje napéti odpovidajici prvnimu
lokalnimu maximu kiivky vyjadfujici zavislost zatézujici sily a prodlouZeni (pracovni
diagram zkouSky tahem).

Problémem je wurceni mechanickych vlastnosti jednosmérné vyztuzeného kompozitu
zatizen¢ho tahem. Mala odchylka orientace vlaken od sméru zatizeni nebo ne zcela souvisle
probihajici vldkna po celé mérné délce (vznikaji napt. pii vyfezdvani vzorku), pfetvoreni
v upnuti, ndhld zména prifezu vlivem zesileni — to vSe vyvolava rusivé vlivy a mize vést
k pfedcasné poruse. Proto byly navrzeny zkuSebni vzorky ve tvaru krouzku (ASTM D 2290).
Kdyz v praxi naméfené hodnoty nedosahuji hodnot udavanych vyrobcem, je zkusebni postup
pouzivajici vzorky tvaru krouzku nejspolehlivéjsim zpiisobem, jak stanovit pevnost a modul
pruznosti v tahu jednosmérné vyztuzeného kompozitu, zvlasté pro dily vyrabéné navijenim. U
zkuSebni metody, ktera pouzivad kruhové vzorky, oznafované jako NOL-Ring jsou délici
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roviny segmentl odtahovany (obr. 11), takze radidlni opora skokové odpadé a vznikaji napéti
v disledku ptidavného ohybu.

Obrazek 11: Namahani NOL-krouzkd prostfednictvim kovovych segmentt pfi zkousce tahem. [2]

4.1.3 Zkouska tlakem (ASTM D695)

Zkouska tlakem je velmi dobrym indikatorem adheze mezi vyztuzi a matrici. Pevnost v tlaku
kompozitu je maximalni napéti nutné k poruseni zkuSebniho télesa naméhané¢ho na jeho
koncich tlakovym vngj$im zatiZenim. Z divodu nebezpeci ztraty stability pfi urovani
pevnosti v tlaku jednosmérné vyztuzeného kompozitu musi byt zkuSebni vzorek vhodné
navrzen - vhodna jsou pravouhld prizmata, valce nebo trubky, nebot’ zajistuji symetrické
zatizeni. Aby se zabranilo vyboceni zkuSebniho télesa, pouzivaji se rovnéz rtizné opérné
ptipravky. Pfi dobré adhezi vldkno — matrice nastava lom vlivem smyku, pii Spatné adhezi
vlivem oddéleni vyztuze od matrice.

Vystupnimi hodnotami tohoto testu je modul pruznosti, mez kluzu, deformace na mezi kluzu
a mez pevnosti v tlaku. U mnoha polymernich materialti pii tlakové deformaci nedochazi
k lomu, pouze nartstd deformace. V tomto pifipadé mez pevnosti v tlaku nema vyznam
urcovat, ptipadné se jeji hodnota odvodi od smluvné ur¢ené hodnoty deformace. [2]

4.1.4 Razova houZevnatost IZOD (ASTM D256)

Razova houzevnatost IZOD je méiena tak, Ze kompozitni zkusSebni téleso, na jehoz jedné
strané je vytvoren vrub (startovaci trhlina), je na jednom konci upevnéno do drzéku a je na néj
pusobeno testovacim zafizenim ve tvaru kyvadla s definovanou energii tiderniku a rychlosti
dopadu na vzorek. Je méfena energie nutné k poruSeni télesa. Tento test se pouziva k urceni
odolnosti materialt proti raizovému naméahani (napt. bezpecnostni prvky automobilil). [1]

Stupnice

Vzorek

Upmac1 Zarzent o
S

B
D

Obrazek 12: Zatizeni pro zkouSeni razové houzevnatosti IZOD [19]

18



Zapadoceska univerzita v Plzni, Fakulta strojni Bakalaiska prace, akad. rok 2016/17
Katedra materidlu a strojirenské metalurgie Jan HajSman

Hodnota vrubové houzevnatosti A, je podil prace nutné k prerazeni vzorku k ploSe vzorku
v misté vrubu.

W-We-w)
= Drem?] 3)

W — prace odectend na stupnici po prerazeni zkuSebniho télesa [J]

An

W, — energie volného kyvu kyvadla ze stejné vysky [J]
W, —hodnota odectend pti volném kyvu a odmrsténi ¢asti zkuSebniho télesa [J]

b * h — plocha prifezu vzorku v mist& vrubu [cm?]

4.1.5 Retencni schopnost dér (ASTM D953)

Zkusebni kompozitni téleso je na jednom konci upevnéno do drzaku a na druhém konci je do
pfedem navrtané diry umistén cep, na ktery je aplikovano vnéjsi tahové napéti. MEfi se napéti
potfebné k tomu, aby se téleso porusilo trhlinou vychdzejici z navrtané diry. Jedna se o
dilezity parametr pro navrhovani Sroubovych a nytovanych spoji. Obecné lze fici, Ze ¢im
veEtsi je pevnost materialu, tim je lepsi jeho retencni schopnost. Neexistuje vSak zptsob, jak
parametry retencni schopnosti odvodit pfimo z pevnostnich hodnot (pevnost v tahu, tlaku
atd.). [1]

|
$ F/2
| —>
F ] N
kompozitni . ! . F/2
desticka | ocelova desticka ——

v Gep

Obrazek 13: Znazornéni principu zkousky retenéni schopnosti dér [20]

4.1.6 Smykova pevnost (ASTM D3846)

V tomto testu jsou do protéjSich povrchit kompozitniho zkusebniho télesa zhotoveny vruby ve
tvaru pismene V, aby byl nosny prifez télesa minimalizovan. Aplikuje se potom tlakové nebo
tahové namahdni na koncich télesa a méfi se napéti nutné k vytvoireni podélné trhliny vzniklé
v disledku vnitinich smykovych napéti. [1]

Obrazek 14: Znazornéni principu zkousky smykové pevnosti kompozitniho materidlu. [1]

4.1.7 Tvrdost Barcol (ASTM D2583)

Tato metoda méteni tvrdosti se obecné pouzivad pro mékéi materidly jako napt. hlinikové
slitiny, elastomery a polymerni kompozity. Tvrdost Barcol je mirou odolnosti povrchu
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zkuSebniho télesa proti pronikani zkusebni jehly vtlacované do povrchu pruzinou. Hloubka
proniknuti jehly je pfistrojem (obr. 15) automaticky pfevedena na ¢islo tvrdosti. Hodnota
tvrdosti je obecné primérem z mnoha méfeni na témze télese a je pribliznou mirou Uplnosti
vytvrzeni pryskyfice. [1]

&
PTLI DOB

Obrazek 15: Pristroj pro méfeni tvrdosti Barcol [21]

4.1.8 Absorpce vody (ASTM D570)

V tomto testu jsou zkuSebni télesa ponofena do vody na 24 hodin a nasledné je zmétena
zména jejich hmotnosti. Naméfené hodnoty jsou poZadovany v mnoha aplikacich
v elektrotechnice a pfi sledovani korozni odolnosti kompozitti [1]

4.1.9 Odolnost proti oblouku (ASTM D495)

Tato zkouska je provadena tak, Ze se na zkouSené teleso ptilozi dvé elektrody ve vzdalenosti
Ya palce (cca 6 mm). Na elektrody je privedeno vysoké napéti o malém proudu a mezi
elektrodami je vybuzen obloukovy vyboj. Tento vyboj je buzen s definovanou frekvenci tak
dlouho, az vypali nepferusenou spojnici mezi elektrodami v povrchu materialu. Vysledkem
testu je ¢as nutny k vypaleni této spojnice. [1]

4.1.10 Dielektricka pevnost (ASTM D149)

V tomto testu elektrickych vlastnosti materialu je zkuSebni téleso umisténo mezi elektrodami
a tento systém je cely ponofen do nevodivého oleje. Prorazeni nastane pii napéti, které je
nutné k tomu, aby se vytvofila vodiva cesta zkuSebnim télesem. Tento test je nékdy
provozovan na télesech, ktera byla pfedtim vystavena dlouhodobému piisobeni vlhkosti. [1]

4.1.11 Parametr SEA (DIN EN 6031)

Nevyhodou vldknovych polymernich kompozith byva zpravidla vysoka kiehkost pti tahovém
namdhani a velmi nizk4 taznost. Z toho divodu nejsou pfili§ vhodné pro dynamicky
namahané konstrukce. Nizka taznost polymernich vldken jako takovych se Casto kompenzuje
jejich uspofadanim do tkané struktury. Tkaniny pfi naméahani pod thlem + 45° vykazuji
vysoce nelinearni pribéh deformace v zdvislosti na zatézovaci sile, podobné kovy pfi
plastické deformaci. Pii deformaci tkaniny se vlakna posouvaji ve sméru piisobeni zatézovaci
sily a méni svoji prostorovou orientaci. Diky tomu pfed samotnym porusenim materialu
vznika pomérne znacné prodlouzeni. Tkana struktura pii orientaci £+ 45° vii¢i sméru namahani
tedy velmi zvySuje schopnost materialu absorbovat deformacni energii. [22]
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Pro hodnoceni schopnosti absorpce deformacni energie se nejen pro polymerni kompozity
pouziva tahovd zkouSka a nasledné¢ se kromé parametrii jako relativni prodlouzeni, mez
pevnosti v tahu atd. vyhodnocuje i takzvany parametr SEA (weight-specific energy absorbtion
capacity). Tento parametr se urci dle vzorce (4).

EA [ F(Ddl
pxVo  pxV

SEA = [k] * kg™'] 4)

EA — energie absorbovana vzorkem [kJ]
F — zatézujici sila [N]
Al — absolutni prodlouzeni vzorku po pietrzeni [mm]
p — hustota materialu [kg*m™]
V, — objem naméhané délky vzorku [m’]
Zkouska tahem se zde provadi ptfi dvou riznych zatézovacich rychlostech: 0,001 m/s
(kvazistaticky test) a 20 m/s (dynamicky test). K vysledkiim zkouSky je vzdy nutné doplnit
typ Upletu konkrétni tkaniny. [22]

230
130 namahand délka

& .3

|
bl o
o ‘ upinaci oblast

Obrazek 16: Vzorek pro zkousku tahem tkaného kompozitu (rozméry uvedeny v mm) s naznacenou orientaci vlaken.
Tloustka vzorku t zavisi na parametrech konkrétniho materialu. [22]

Prostfednictvim zkousky tahem Ize rovnéz zkoumat mechanismus porusovani vzorku,
pficemz mohou nastat nasledujici dvé situace: a) rozpojeni uzlli tkaniny a nasledné odtrzeni
jednotlivych vléken; b) poruseni vldken samotnych. Bylo zji§téno, Ze existuje tzv. kriticky
pocet uzli (pocCet vazeb tkaniny v pficném sméru vzorku), pii némz se mechanismus
porusovani meéni, tzn. nastava pfechod mezi rozpojovanim vazeb a lomem vlaken. Vzorky je
nutné pripravit podobné, jak znazornuje obr. 16, tak aby zaddné z vlaken nebylo sevieno
obéma celistmi zkuSebniho stroje zaroven. Tim je zaruceno, Ze je testovdna pevnost upletu
tkaniny, nikoliv jednotlivych vladken. Kriticky pocet uzli je dalezity udaj pro posouzeni
celkové pevnosti tkaniny. [23]

4.2 Mikroskopické metody hodnoceni struktury

Mikroskopické metody slouzi pfi studiu kompoziti predevsim k ziskéni detailnich informaci
o mikrostruktufe téchto materiadlti. Hodnocenymi parametry jsou zejména: velikost, rozmisténi
a orientace vyztuzujicich vlaken nebo ¢astic, pfitomnost vad (dutiny v matrici, poskozeni
vlaken). Pti fraktografickém studiu se uréuje mechanismus porusovani kompozitu jako celku,
piipadné matrice nebo samotnych vlaken. Mikroskopické metody rovnéz slouzi k hodnoceni
kvality spojeni matrice-vyztuz nebo spojeni jednotlivych vrstev v ptipadé laminati. [24]
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4.2.1 Svételna mikroskopie

Pozorovani polymerniho kompozitniho materidlu optickym svételnym mikroskopem je
nejcastéji realizovano v odrazeném svétle. Prozatovani se pouziva pro nékteré materidly
s reaktoplastickou matrici, které jsou odolné vici leptadliim.

—~ r

FIE AL B S e

Obrazek 17: Mikroskopicky snimek vlaknového kompozitu a) svétlé pole, b) tmavé pole, c) fazovy kontrast, d) poarizované
svétlo [24]

Podle konkrétniho materidlu je tfeba zvolit vhodnou techniku zvyraznéni kontrastu
jednotlivych slozek. Nejcastéji pouzivané metody jsou nasledujici:

Svétlé pole — jedna se o zakladni pozorovaci metodu, kdy svételny paprsek dopadé kolmo na
rovinu vzorku a od rovnych ploch se odrazi zpét do objektivu. Tyto rovné plochy se pak na
vysledném obrazu jevi svétlé, naopak rizné nerovnosti, které svétlo do objektivu neodrazeji,
se jevi tmavsi. [25]

Tmavé pole — jsou pouzity stejné objektivy jako pro pozorovani ve svétlém poli doplnéné
specialnim kondenzorem. Svétlo zde dopada na rovinu vybrusu Sikmo, rovné plochy odrazeji
paprsky mimo objektiv, proto se jevi tmavé. Pouze nerovnosti odrazi ¢ast svétla zpét do
objektivu a jsou tedy svétle. [25]

Fazovy kontrast — metoda vhodna pro materidly se stejnou odrazivosti. Pfi prichodu svétla
objektem nebo pii odrazu svétla od objektu nastane modulace svételnych vin. Lidsky zrak
ovSem nevnima vSechny druhy modulace svétla. Viditelné jsou jen ty zmény, které zplisobuje
amplitudova modulace svétla. Informace o objektu, ktery zplisobuje zmény faze svételnych
vin, lidsky zrak nevnima. Abychom mohli v mikroskopu pozorovat objekty zpusobujici
fazovou modulaci svétla, musime dosdhnout toho, aby se fazova modulace zménila na
modulaci amplitudovou.

Technické prostiedky, které zpisobi zménu fazové modulace na amplitudovou, se vkladaji do
optické osy mikroskopu. Koherentni svétlo z osvétlovaciho systému je smérovano jeho
kolektorovou ¢ockou do kondenzoru a zaostieno na prstenec s mezikruzim, ktery se vklada do
predni ohniskové roviny kondenzoru (tak vznikne ,,fdzovy kondenzor*). Svétlo, prochazejici
timto prstencem osvétluje objekt (preparat) a projde jim bud’ ¢astecné beze zmény (hlavni
maximum), nebo ve struktufe prepardtu nastane modulace jeho faze ohybem a nasledny
fazovy rozdil. Obé svétla dopadaji do objektivu. v pfedmétové roviné objektivu je dalsi
»fazovy* prstenec, na kterém se vytvoii konecny fazovy rozdil, potfebny pro amplitudovy
kontrast, pozorovany v okularu. Objektivy s fazovym prstencem se nazyvaji ,,fazové
objektivy”, pro pozorovani amplitudovych objekti ve svétlém poli jsou jen omezené
pouzitelné (nastava v nich ztrata intenzity prochazejiciho svétla). [24], [25]

Polariza¢ni mikroskopie — metoda vhodna pro opticky aktivni latky. Linearné polarizované
svétlo je ziskano pomoci polarizacniho filtru, ktery propousti pouze parsky kmitajici v jedné
roving kolmé na smér Siteni paprsku. Polarizované svétlo vznikne také pfi odrazu svételnych
paprskii od lesklych povrcht, jako jsou kovy, sklo, voda atd.

V polarizacnim mikroskopu pouzivame obvykle dva polariza¢ni filtry. Prvni z nich, vloZzeny
do optické osy za polni cocCku osvétlovaci soustavy, nazyvame polarizator. Druhy filtr,
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obvykle pred okulary, se nazyva analyzator. Oba (nebo alespoii jeden z nich) 1ze otacet kolem
optické osy. Uhel, o ktery je otoCime, lze Casto odecist na stupnici. Mezi tyto filtry vkladame
objekt, jehoz polarizacni vlastnosti nds zajimaji.

Polariza¢ni filtry v mikroskopu maji dvé zékladni polohy. Jsou-li roviny, do kterych se v nich
staci svétlo pfi polarizaci, rovnobézné, pak jimi svételny paprsek prochazi jen s nepatrnym
omezenim, které zpusobuje jejich optickd hustota. Jsou-li obé roviny na sebe kolmé, zadné
svétlo neprojde (vidime tmu). Otacime-li jednim z filtri o 360°, pak vidime v prabéhu otaceni
2x nejvetsi jas a 2x tmu.

Opticky aktivni latky pfitomné ve vzorku méni smér polarizace, ty pak ve vysledném obrazu
vnimame jako svétlé. [24], [25]

4.2.2 Skenovaci elektronova mikroskopie nevodivych preparatua

Skenovaci nebo téz fadkovaci elektronovy mikroskop vyuziva pohyblivého svazku elektronii
k vyvolani fyzikélniho signdlu, ktery je vlastnim zdrojem informaci o mist¢ dopadu
primarniho elektronového svazku. Elektrony emitované katodou (viz schéma na obr. 18) a
urychlované kladnym napétim na anod¢ vytvateji primarni svazek elektronti, ktery je pomoci
elektromagnetickych cocek (kondenzory a objektiv) fokusovan na povrch vzorku.
Elektronovy svazek je vychylovan pomoci dvou navzdjem kolmych systémil vychylovacich
civek. Na tyto civky jsou zrastrovaciho generatoru ptfivadéna periodicka napéti, ktera
umozinuji, aby svazek probihal fadek po tfadku na zvolené ploSe studovaného vzorku.
S pohybem primérniho svazku je synchronizovan pohyb elektronového svazku pozorovaci
obrazovky. Kazdému bodu na snimané ploSe vzorku odpovidd bod na obrazovce, ktery je
charakterizovan stejnymi relativnimi soufadnicemi. [26], [27]

Interakci priméarniho svazku s materidlem vzorku vznikaji rizné druhy signald — sekundérni
elektrony (SE), zpétn¢ odrazené elektrony (BSE), Augerovy elektrony (AE), rentgenové
zafeni (RTG). Kazdy druh signdlu ma své vyuziti pii méfeni specifickych vlastnosti vzorku,
pfipadné lze vyuzit i kombinaci vice signdlii. K zobrazeni povrchu vzorku se pouzivaji
sekundarni nebo odrazené elektrony.

Sekundarni elektrony vystupuji z hloubky fadové desitek nm. Kopiruji tedy povrch vzorku a
podavaji informace o jeho topografii. Hodnota bodového rozliSeni pii zobrazeni
pomoci sekundarnich elektronti je blizka priméru primarniho svazku elektront (az 1 nm).
Charakteristickou vlastnosti tohoto typu zobrazeni je i velka hloubka ostrosti. Jde tedy o
metodu vhodnou pro studium topografickych charakteristik lomovych ploch.

Odrazené elektrony vystupuji z vétsi hloubky (az nékolik stovek nm pod povrchem vzorku).
Jsou emitovany z vét§itho objemu materidlu nez elektrony sekunddrni, coz ma za nésledek
hor§i mez rozliSeni. Produkce odrazenych elektronti zavisi tedy predevSim na stfednim
protonovém c¢isle prvkli v daném misté vzorku. Koeficient odrazivosti elektronti silné roste
s rostoucim protonovym ¢islem absorbentu. Z toho plyne, Ze v rezimu odrazenych elektrona
se na obrazovce elektronového mikroskopu budou mista tvofend téz§imi prvky jevit jako
svetlé oblasti. Naopak oblasti tvofené lehkymi prvky se budou jevit jako tmava mista. Tato
zobrazovaci metoda je tedy schopna odliSit oblasti s riznym prvkovym slozenim. [27]
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Obrazek 18: Schéma skenovaciho elektronového mikroskopu s termoemisni tryskou [27]

Klasicka skenovaci elektronova mikroskopie poskytuje kvalitni zobrazeni pouze v ptipade
elektricky vodivych vzorki. V pfipadé nevodivych vzorkli dochézi v mistech dopadu
elektronového svazku ke kumulaci zaporného néboje, coz ma za nasledek zhorseni kvality
vysledného obrazu. Za tcéelem potlaceni tohoto jevu se obvykle provadi zvodivéni povrchu
vzorkl napiiklad napafenim tenké vrstvy kovu nebo uhliku. V pfipad¢, Ze je povrch preparatu
velmi Clenity, je obtizné vytvofit vrstvu, ktera neni nikde pferusena, kryje dokonale vSechny
plochy a zajistuje odvod ndboje z nich. Naneseni takovéto vrstvy mize ovSem zakryt nékteré
jemné detaily pivodniho povrchu, protoze elektronovy svazek pak jiz nesnimé vlastni
preparat, ale pouze tuto vrstvu. Pokud bude predmétem zkoumani chemické slozeni a nikoliv
pouze charakter povrchu, bude zalezet na energii primarniho elektronového svazku a na
tloust'ce vodivé vrstvy, zda bude tato informace viibec dostupna. [27], [28]

Dalsi mozZnosti jak pozorovat nevodivé preparaty pomoci skenovaci elektronové mikroskopie
pouziti nizkého vakua v komoie vzorku (fadové 10"-10% Pa), pficemz optickd soustava
mikroskopu je od komory vakuové oddé€lena. Atmosféra v okoli preparatu ma pii tomto tlaku
diky ionizaci energetickymi elektrony vysokou vodivost. Timto zplisobem je naboj vznikly na
povrchu vzorku kompenzovan ionty okolni atmosféry.

Mezi dal§i zplsoby pozorovani nevodivych preparatii patii napiiklad metoda vybijeni
povrchu iontovym svazkem, piekryti vzorku kovovou folii s malym otvorem, ozafovani
rentgenovym zafenim nebo pouziti nizkych energii dopadajicich elektronii.

Nevyhodou pfi zkoumani polymerti pomoci elektronové mikroskopie je fakt, Ze tyto materialy
mohou byt nachylné k poskozeni vlivem elektronového paprsku. [28]
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Obrazek 19: Snimek lomové plochy vldknového kompozitu pofizeny pomoci skenovaci elektronové mikroskopie [29]

Ptiklad zobrazeni polymerniho kompozitu skenovaci elektronovou mikroskopii je na obrazku
19. Jednd se o lomovou plochu materidlu sestavajiciho z PET matrice a Inénych vlaken.
Povrch vzorku byl pokryt vrstvou uhliku a snimek byl pofizen prostfednictvim detektoru
sekundarnich elektronii. Charakter lomu vypovidda o kvalit¢ rozhrani matrice-vlakno.
V piipadé€ idealniho spojeni je lomovéa plocha vldkna shodnd s lomovou plochou matrice.
Jinak dochézi k $ifeni lomu na fazovém rozhrani a vlakno praska podélné. Cast vlakna je pak
vytrZena z matrice, coZ je vidét v levé ¢asti snimku. Na snimku je rovnéZ patrny Clenity reliéf
povrchu vlaken, ktery ptispiva ke zvyseni pevnosti spojeni obou fazi kompozitu. [29]

4.3 Vybrané analytické metody studia polymeru

4.3.1 Termogravimetrie

Termogravimetrickd analyza (zkracen¢ TGA) je jednou z metod termické analyzy, ktera
umoziuje nepiimo urcit chemické slozeni zkoumaného materidlu. Tato metoda je zaloZena na
sledovani zmén hmotnosti vzorku v zavislosti na teplot¢ nebo na Case. Vzorek o pocatecni
hmotnosti v fadu miligraml az gramu je vystaven plisobeni zvySené teploty v peci s inertnim
nebo oxida¢nim prostfedim. Velmi nizkd hmotnost vzorku je nutnd z divodu rovnomérného
rozlozeni teploty v celém jeho objemu. Citlivé mikrovahy experimentalniho zafizeni pribézné
registruji ubytek hmotnosti poc¢ate¢ni navazky. Teplota v peci je bud’ nastavena na konstantni
hodnotu a okamzita hmotnost vzorku je pak funkci ¢asu, nebo se teplota pfedem stanovenym
zpisobem meéni a zaznamenava se hmotnost jako funkce teploty. Rychlost ohifevu musi byt
dostate¢né nizka, aby nedoslo k opomenuti nékterych drobnych zmén pribéhu kiivky, které
mohou mit zadsadni vyznam pro charakterizaci daného materidlu. Dal$i moZnosti je udrzovani
konstantni teploty pouze v C¢asovém intervalu, kdy dochdzi ke zméndm hmotnosti.
V okamziku, kdy tyto zmény ustanou, je iniciovano dal$i zvySeni teploty, které opét vyvola
ubytek hmotnosti.

Vystupem méfeni je termogram — tzv. TGA kiivka, kterd podava informaci o teplotni stabilité
materidlu v zévislosti na teploté respektive na case. Jsou-li dodrzeny shodné podminky a

parametry méfeni, pak lze TGA kiivky riznych materidlii vzajemné srovndvat a timto
zpusobem identifikovat chemické slozeni konkrétniho vzorku. [30], [31]
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Obrazek 20: Kfivky TGA (¢ernd) a DTG (Cervena), testovana sloucenina: $tavelan vapenaty. [32]

Dvé charakteristické hodnoty, které 1ze z TGA kitivky odecist jsou teplota iniciace rozkladu T;
a teplota ukonCeni rozkladu Tf. Pii teploté T; piistroj registruje prvni tbytek hmotnosti.
Naopak pfi teplot€ Ty proces snizovani hmotnosti ustava. Jako reakeni interval je pak
oznacovan rozdil téchto dvou teplot. V zavislosti na daném materidlu a zvoleném rozsahu
teplot je mozné na kfivce pozorovat i vice reakénich intervalu. Pro snazSi rozliSeni
jednotlivych procest je pak mozné vygenerovat tzv. DTG kiivku (viz obr. 20), ktera je prvni
derivaci kiivky TGA a udava zavislost rychlosti ibytku hmotnosti na teploté. [30], [32]

4.3.2 Diferen¢ni skenovaci kalorimetrie

Diferencni skenovaci kalorimetrie (DSC) je metoda termické analyzy, jejiz podstatou je
pozorovani zmén fyzikalnich a chemickych vlastnosti latek v zavislosti na ohfevu nebo
chlazeni. V pribéhu experimentu se teplota vzorku porovnava s teplotou referenc¢niho
materidlu. Metoda spociva v ohiivani respektive chlazeni dvou termostatl, pfi¢emz jeden
obsahuje nddobu se vzorkem, druhy slouzi jako referencni a obsahuje prazdnou nadobu.
Ridici jednotka zajistuje ohiev obou nadob konstantni rychlosti. V zavislosti na teploté miize
vzorek prochazet riznymi pfeménami (tani, tuhnuti, skelny prechod, fazové zmény). Jedna se
o exotermické nebo endotermické reakce, které vedou k naruseni rovnovaznych podminek
mezi vzorkem a referenci. [31], [33]

Zaznam dat je u metody DSC mozné realizovat dvéma zptsoby. Tzv. metoda DSC s tepelnym
tokem (Heat Flux) zaznamendva teplotni rozdil mezi vzorkem a referencni nadobou jako
funkci teploty nebo casu. Jinak je tomu u DSC s vykonovou kompenzaci, pfi niz se méfi
mnozstvi tepla pottebné k udrzeni izotermickych podminek v obou naddobach v zavislosti na
Case nebo teplot€. MnozZstvi piivedeného tepla je piimo Umérné elektrické energii
spottebované termoclankem. [30]

26



Zapadoceska univerzita v Plzni, Fakulta strojni Bakalaiska prace, akad. rok 2016/17
Katedra materidlu a strojirenské metalurgie Jan HajSman

v Y
[e R |
0
>
£
24
O '
'_
skelny krystalizace téani
prechod Teplota

Obrazek 21: Znazornéni DSC kiivky [33]

Vystupem méteni je kalorimetricka kiivka (DSC ktivka), kterd popisuje chovani materialu ve
zvoleném teplotnim intervalu. Klesajici resp. rostouci pribéh kiivky vypovidda o
endotermické, resp. exotermické reakci. Teplota krystalizace se pak na DSC kfivce promitne
jako lokélni maximum, teplota tani jako lok4lni minimum a teplota skelného piechodu jako
inflexni bod. [30], [31], [33]

4.3.3 Infracervena spektrometrie s Fourierovou transformaci

Infrac¢ervend spektrometrie s Fourierovou transformaci (FT-IR) je metoda studia chemického
sloZzeni a struktury pfedevSim organickych sloufenin na zadklad¢ interakci infracerveného
zafeni se vzorkem. InfraCervené zafeni, tedy elektromagnetické vinéni o vlnovych délkach
800 nm az 100 um, lze rozd¢lit na zareni v oblasti blizké (800-2500 nm), které navazuje na
oblast viditelného zafeni, stfedni (2,5-50 pm) a vzdalené (50-100 um). Pti absorpci zéfeni
sttedni a blizké infraCervené oblasti molekulou dojde k soucasné zméné vibracniho a
rotacniho stavu molekuly tzn. zvétSeni amplitudy vibrace vazeb v molekule a zrychleni jeji
rotace. Pro popis infraCerveného zareni se zde nejcastéji pouziva vinocet, tedy pocet vinovych
délek na jednotku délky. Rozsah vInocti prakticky vyuzivanych pii FT-IR se pohybuje
v rozmezi 5000-500 cm. [34], [35]

Vystupem analyzy je tzv. spektrogram, tedy graf zobrazujici funkéni zavislost energie
absorbované molekulami na vinoctu zatfeni dopadajiciho na vzorek. Absorbovana energie je
dle povahy vzorku vyjaddiena bud’ v procentech transmitance nebo reflektance, ptipadné
v bezrozmérnych jednotkach absorbance. Métenou veli¢inou je ve vSech ptipadech intenzita
zafeni po interakci s molekulami. Transmitance je pak definovéana jako podil intenzity zafeni
proslého vzorkem a intenzity zafeni zdroje. Jako absorbance je oznacovan dekadicky
logaritmus pfevracené hodnoty transmitance. Reflektance je podil zafeni odraZzeného vzorkem
a intenzity zdroje. [34]
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Obrazek 22: Ptiklad infraerveného spektra - zavislost absorbance na vinoctu zafeni [36]
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Kazdému materidlu odpovida zcela unikdtni spektrogram. Napiiklad pfi identifikaci
polymernich latek je mozné z prubéhu kiivky usuzovat na piitomnost konkrétnich funk¢nich
skupin a jejich rozlozeni v molekule. Finalni identifikace materidlu je pak provedena na
zéklad¢ srovnani se spektry znamych materidlti v databazi. [35]
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5 Uvod do experimentalni ¢asti

Hlavni ¢ast experimentu se zabyva ptipravou vzorki pro svételnou a skenovaci elektronovou
mikroskopii a jejich néslednou dokumentaci a hodnocenim prostfednictvim téchto metod. Pro
zjiSténi chemického slozeni experimentalniho materidlu byly zatazeny i analytické metody
termické analyzy a infraervené spektrometrie. Experiment byl doplnén zkouSkou tahem,
ktera poslouzila k zjiSténi orienta¢nich hodnot mechanickych vlastnosti materidlu a predevsim
k ziskani vzorkil pro dalsi studium pomoci mikroskopickych metod.

5.1 Experimentalni material

Zkoumanym materidlem je kompozit sestavajici z tvrdé folie o tloust'ce piiblizné jednoho
milimetru a netkané textilie, kterou je folie z jedné strany pokryta. V piipadé obou slozek se
jedné o polymerni latky. Tento kompozit je uréen pro vyrobu vyliskll napt. v automobilovém
pramyslu, kde usnadiiuje a urychluje vyrobni proces oproti pouziti obou slozek oddélen¢.
Nejedna se tedy o klasicky kompozit pro nosné soucasti. Textilie zde plni spiSe estetickou
funkeci a funkci akustické izolace.

Obrazek 23: Experimentalni material
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6 Analyza chemického sloZeni experimentalniho materialu

Chemické slozeni experimentalniho materialu nebylo pfedem znamé, proto bylo tfeba jej
stanovit. K uréovani sloZzeni polymernich materidlii se hojné vyuZzivaji metody termické
analyzy, pficemz je vhodné zaradit t€chto metod vice pro potvrzeni vysledki. V ramci tohoto
experimentu byla provedena analyza pomoci termogravimetrie a diferencni skenovaci
kalorimetrie. Pro doplnéni byly zjiStény spektrogramy experimentalniho materidlu metodou
infraCervené spektrometrie s Fourierovou transformaci.

6.1 Pouzité pristroje a zarizeni
Termogravimetricky analyzator TA Instruments Q500

e teplotni rozsah: 25-1000 °C

e linearni teplotni gradient: 0,1-500 °C / min

e citlivost<0,lg

e chlazeni (tlakovy vzduch / dusik): 1200-35 °C /< 10 min
e Sestnacti-pozicovy autosampler

e vyhodnocovaci software TA Instruments

Diferenc¢ni skenovaci kalorimetr TA Instruments Q200
teplotni rozsah: =90 az +550 °C

teplotni citlivost: £0,05 °C

citlivost: 1,0 yW

padesatipozicovy autosampler

vyhodnocovaci software TA Instruments

FTIR spektrometr NICOLET iS5

mé&feni v rozsahu vino&ti 7800-350 cm™
rozliseni az 1 cm™

ATR krystal z materidlu ZnSe

zobrazeni v realném cCase

softwarové vybaveni s databazi 200 000 spekter

6.2 Provedeni analyz a vysledky

Jako prvni bylo provedeno termogravimetrické méfeni tvrdé folie termogravimetrickym
analyzatorem TA Q500. Hmotnost pocatecni navazky byla 13,587 mg. Teplotni rozsah
experimentu byl nastaven na interval bézné pouzivany pro polymery: 30 az 500 °C. Byl
zvolen linearni nartst teploty 10 °C/min. Jako proudici ochrannd atmosféra v komoie vzorku
byl pouzit dusik.

30



Zapadoceska univerzita v Plzni, Fakulta strojni Bakalarska prace, akad. rok 2016/17

Katedra materidlu a strojirenské metalurgie Jan HajSman
120
100
80+
£
=)
()]
<
60+
40+
20 T T T T T T T T T T T T T T T T
0 100 200 300 400 500

Temperature (°C)
Obrazek 24: TGA kiivka vzorku folie

Vysledkem méteni je TGA kiivka (viz obr. 24), tedy zdznam Ubytku hmotnosti vzorku
v zavislosti na teploté. Zde je mozné vidét, Ze k prvnim zaznamenatelnym ztratdm hmotnosti
dochazi zhruba pfi teploté¢ 230 °C, kterou lze tedy oznacit za teplotu iniciace rozkladu.
Skutecné rychly ubytek hmotnosti vSak nastava az po prekroceni teploty 400 °C. Tepelny
rozklad ustava nad 475 °C, kdy se hmotnost navazky ustaluje na dvaceti procentech piivodni
hodnoty.

Dalsim krokem bylo méfeni metodou diferencialni skenovaci kalorimetrie pomoci pfistroje
TA Q200. Opét byl odebran vzorek foélie a umistén do komory pfistroje s ochrannou
atmosférou tvofenou dusikem. Méfeni probihalo v rezimu s vykonovou kompenzaci, kdy je
referencni nadobe i nadobé se vzorkem ptivadéno takové mnozstvi tepelné energie, aby
teplota obou nadob rostla stejnomérné. Vysledna DSC kiivka (obr. 25) pak zaznamenava
rozdil dodaného tepla mezi referenci a vzorkem pfepocteny na jeho hmotnost. Experiment byl
proveden dvakrat (viz. ¢arkovana a plna c¢ara na obr. 25) v teplotnim rozmezi méfeni —50
respektive =20 °C az +350 °C. Z klesajiciho prabéhu obou kiivek na pocatku lze usuzovat na
endotermicky proces, ktery nabira na intenzité po piekroceni 100 °C. Lokalni minimum DSC
kiivky (teplota tani) bylo v piipadé obou vzorkli zaznamenano pii stejné teploté (cca 160 °C),
méfeni Ize proto povazovat vérohodné. Teplota skelného piechodu zde nebyla zaznamenéna,
ani na jedné z kiivek neni patrny inflexni bod. Pro jeji zjisténi by bylo nutné rozsifit interval
meéteni.
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Obrazek 25: DSC kiivky dvou vzorkt folie

Vyhodnoceni TGA a DSC kiivek bylo provedeno na zdkladé jejich srovnani s kiivkami
znamych materidll v databazi. Timto zpusobem byl material foélie identifikovan jako
kopolymer ethylen-propylen.

Pro potvrzeni vysledkl pfedchozich dvou metod byla dale provedena analyza infracervenou
spektroskopii s Fourierovou transformaci. Této analyze byly podrobeny obé slozky
kompozitu.

V tomto ptipad¢ by piiprava vzorku pro prozarovaci techniky méfeni byla zna¢né obtizna,
proto byla zvolena technika odrazova, konkrétné tzv. ATR (Attenuated Total Reflection)
neboli zeslabeni tplného odrazu. Tato metoda je zalozena na principu Gplného odrazu zafeni
na rozhrani méteného vzorku a méficiho krystalu z materidlu propustného pro infracervené
zéafeni s dostateCné vysokym indexem lomu. Vzorek musi byt v dokonalém kontaktu s ATR
krystalem. Cast infraderveného zafeni pronikne do hloubky n&kolika pm do vzorku, kde jsou
absorbovany ty vlnocty, které odpovidaji frekvencim vibrace molekul vzorku. Vystupem
meéfeni je absorpcni spektrum analogické béznému infracervenému spektru. Rozdil je pouze
v intenzitach ziskanych past, protoZe prinik infracervené¢ho zéafeni do vzorku zavisi na vinové
délce zafeni (dlouhé vinové délky pronikaji hloubé&ji). Intenzita past pii kratSich vinovych
délkach (vyssich vinoctech) je tedy mensi nez v transmisnim spektru. [34]

Meéteni bylo realizovano na pfistroji NICOLET iS5. Pro vyhlazeni Sumi vysledného spektra
bylo provedeno 32 skenid vzorku folie i vlaken textilie. Spektralni rozliSeni, tedy nejmensi
vzdalenost dvou pikd spektra, které Ize od sebe odlisit bylo nastaveno na 4 cm™. Vyhodnoceni
vysledku probéhlo na zaklad€ identifikace jednotlivych funkénich skupin dle absorpcnich
pasii a srovnanim se spektry v databazi, jimiz je vybaven software piistroje.
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Obrazek 26: Infracervené spektrum materialu folie (matrice)
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Obrazek 27: Infradervené spektrum materialu textilie (vlaken)

Na zékladé FT-IR méfeni byl materidl folie uréen ve shod¢ s termickymi analyzami jako
kopolymer etylen-propylen. Material druhé slozky kompozitu (netkané textilie) byl pomoci
infraCervené spektroskopie uréen jako polyethylentereftalat.
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7 ZkouSka tahem

Zkouska tahem byla provedena podle normy EN ISO 527-4 pii teplotach 20, 40, 60, 80, 100,
120, 140 a 160 °C.

7.1 Pouzité pristroje a zarizeni
Zwick Roell 7250 [37]

Zwick Roell Z250 je univerzalni zafizeni pro statické zkousSky materiali. Umozituje provadét
statickou zkousku tahem, tlakem, ohybem, dale urCovani modulu pruznosti v tahu, ur€ovani
koeficientu deformacniho zpevnéni pii tahu, provadéni technologickych zkousek, testovani
mechanickych vlastnosti trubek, plechti, svarovych spoji atd.

Zakladni parametry pfistroje:

maximalni z4tézna sila na vzorek: 250 kN

rychlost zatézovani vzorku: 0,0001-600 mm/min
minimalni tlouStka plochého vzorku: 0,1 mm
minimalni pramér vzorku kruhového prifezu: 4 mm
soucasti zafizeni je pec pro zkousky za zvySenych teplot

7.2 ZkuSebni vzorky

Vzorky pro zkousku tahem byly pfipraveny dle normy EN ISO 527-4. Z divodu vysoké
taznosti materialu byla pouzita zkusebni télesa zkracenych rozméri typu 1B (viz obr. 28).
Vzorky byly vyfezany pomoci vodniho paprsku.

170
78
1,4 ‘ 30 ‘

ER

20
10

Obrazek 28: Rozmeéry zkusebniho télesa pro zkousku tahem

7.3 Provedeni a vysledky zkousky tahem

Po upnuti vzorku do celisti zkuSebniho zafizeni, byl vzorek zatiZzen pfedzatézovaci silou, tak
aby bylo pfi pokojové teploté vyvolano piedepsané napéti gy:

Xt y . E
e pro méfeni modulu pruznosti v tahu Ey: 0y = 2030
vy s . . < 9m
e pro méfeni meze pevnosti Opy: Og = -

Pouzita hodnota napéti o, je 0,1 MPa.

Zatézovaci rychlost, tedy rychlost pohybu celisti zkuSebniho zatizeni, byla nastavena na
normou stanovenou hodnotu 2 mm/min.
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Pii teplotach 20 az 80 °C byly pouzity vzdy tii vzorky, viz tabulka 6. Pfi vysSich teplotach,
kdy z ditvodu rostouci taznosti materialu k lomu nedochazi, byl pocet vzorkli omezen na dva.

Teplota |  Modul pruznosti E; Mez pevnosti oy Deformace na mezi pevnosti ,
°Cl [MPa] [MPa] e [%] Poznamka
24,2 1150 + 20 17,0+ 0,4 7,9 +0,4
39,5 1043 £ 30 15,2+0,3 8,2+0,9
60,7 649 £ 11 11,4+0,4 8,7+0,5
80,8 397 £ 35 8,5+0,3 7,9+ 1.8 *
100,6 256 + 8 5,75£0,2 10,9 +0,8 *
121,0 175+£9 4,7+0,3 9,61 0,6 *
141,1 96 + 8 3,4+0,3 69,7+ 11,4 *
160,8 60+7 2,3+0,1 79,5 +£5,67 *

Tabulka 6: Pramérné hodnoty mechanickych vlastnosti zjisténych zkouskou tahem, (* k lomu nedoslo)

Zmétené hodnoty mechanickych vlastnosti Ize brat pouze jako ptiblizné, nebot’ nizky pocet
testovanych vzorkd nezarucuje dostate¢nou vérohodnost. Nicméné hodnoty zjiSt€né pfii
pokojové teploté ptiblizné odpovidaji vlastnostem kopolymeru ethylen-propylen nalezenym
v literature. [38], [39]

Primérny modul pruznosti klesal od 40 °C pii kazdém teplotnim kroku o 30 az 40 %.
Podobné se snizovala mez pevnosti: po prekroceni 40 °C klesla v kazdém kroku o 20 az 30 %.
K vyraznému naristu relativniho prodlouzeni na mezi pevnosti doslo az nad teplotou 120 °C.
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8 Mikroskopické metody

Techniky svételné mikroskopie a skenovaci elektronové mikroskopie byly pouZity pro
charakterizaci a kvantitativni hodnoceni mikrostruktury experimentalniho materiadlu. Kromé
vlastniho popisu struktury bylo provedeno i hodnoceni lomovych ploch vzorkl ziskanych
z tahovych zkouSek. Dale byly sledovany zmény mechanismu poruSovani materidlu
v zavislosti na teplotg.

8.1 Svételna mikroskopie

8.1.1 Pouzité pristroje a zarizeni
Svételny mikroskop Olympus BX61

e zvétSeni 50x az 1000x

e zobrazeni: svétlé pole, tmavé pole, fazovy kontrast, polarizované svétlo, fluorescencni
kontrast, faizovy kontrast

e optické filtry Olympus: polarizator U-PO3, analyzator U-AN-2, Nomarského DIC
prisma

e softwarové vybaveni Olympus Stream Motion

Svételny mikroskop Zeiss Axio Lab.A1

e zvétSeni 50x az 500x
e zobrazeni: svétlé pole, tmavé pole,

Zarizeni pro brouseni a leSténi metalografickych vzorkiu Struers Tegramin-30

brusny/lestici disk o priméru 300 mm
ptidrzna hlava pro Sest vzorkl

otacky disku: 40 az 600/min

otacky ptidrzné hlavy: 50 az 150/min

8.1.2 Priprava vzorku

Pro pozorovani materialu v zdkladnim stavu byly odebrany vzorky z nepouzitych zkusebnich
téles pro tahové zkousky. Vybrus byl zhotoven tak, aby bylo moZzné pozorovat jak matrici, tak
vlékna textilie a rozhrani matrice a vldken (viz obr. 30).

Vzhledem k pomérné nizké teploté tani materialu (cca 160 °C) neni vhodné provadét zalévani
vzorkll za tepla. Bylo tedy nutné pouzit fixatni hmotu pro zalévani pii pokojové teploté.
Zvazované varianty byly nasledujici:

a) epoxidova pryskytice EpoFix Resin (vyrobce firma Struers)
b) akrylatova pryskytice VariDur 200 (vyrobce firma Buehler)

VariDur 200 je tmavé modrad neprihledna hmota s porovitou mikrostrukturou. Kruhové pory
by mohly byt matouci vzhledem k tomu, Ze na vybrusu je tfeba sledovat nejen kompaktni
hmotu vzorku, ale i jemné detaily na rozhrani s fixaéni hmotou (napiiklad volna vlakna na
povrchu folie).

Epoxidova pryskyfice Struers EpoFix je cird prihlednd hmota s nizkou viskozitou, ktera
dobfte vypliuje dutiny a praskliny na povrchu zalévaného materialu.
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Jako vhodngjsi fixa¢ni hmota byla zvolena epoxidova pryskyfice s tvrdidlem v poméru 4:1.
Pied zalitim ve valcové formé o pruméru 30 mm byly vzorky zajistény ve vertikalni poloze
listovou pruzinou. Doba nutnd pro dokonalé vytvrzeni je cca 24 hodin.

Obrazek 29: Vzorek a zalévaci forma Obrazek 30: Vybrus vzorku v epoxidové pryskyfici

Brouseni bylo provedeno pomoci piistroje Struers Tegramin-30. Byly pouzity diamantové
brusné kotouCe Struers MD-Piano o zrnitosti 80, 220, 500 a 1200. Doba brousSeni na
kotoucich o zrnitosti 80 az 500 byla vzdy jedna minuta. Pti brouseni kotoucem o zrnitosti
1200 byl vybrus vzdy po pil minuté kontrolovan na svételném mikroskopu. Proces brouseni
byl zastaven, kdyZz bylo dosazeno uspokojivého obrazu. Jemnéj$i brouSeni a leSténi se
neukazalo jako vhodné, nebot’ jeho vlivem klesa kontrast mezi vzorkem a zalévaci hmotou pii
zobrazeni ve svétlém poli. Parametry piipravy vybrust shrnuje tabulka 7.

Typ kotouce Zrnitost | Cas brouseni [min] | Pritla¢na sila [N] Otacky [min’l]
kotou¢ | ptidrzna hlava
80 1 30
220 1 25
Struers MD Piano 300 120
500 1 25
1200 individualng 25

Tabulka 7: Parametry pfipravy vybrust

Byl zhotoven jeden vybrus materidlu v zdkladnim stavu a osm vybrusi ze vzorkl
podrobenych zkouSce tahem, tedy jeden pro jednu konkrétni teplotu zkousky (20, 40, 60, 80,
100, 120, 140 a 160°C). U vzorkl zkousenych pfi teplotich 20, 40 a 60 °C byl vybrus
zhotoven kolmo na lomovou plochu. Ze vzorki, u nichz k lomu nedoslo, byla pouze odebrana
¢ast materidlu o délce 1 cm ze stiedu namahané délky a z ni byl vybrus zhotoven. Piehled
vzorkt uvadi tabulka 8.
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Oznaceni Popis Teplota pii zkousSce tahem [°C]

vzorku
00 zakladni stav -
20 20
40 vybrus kolmo na lomovou plochu 40
60 60
80 80
100 100
120 pouze vybrus deformovaného 120
140 materialu 140
160 160

8.1.3 Vysledky

Tabulka 8: Pfehled vzorkt pro svételnou mikroskopii

Obrazky 31 az 36 zachycuji materidl v zakladnim stavu pozorovany ve svétlém poli. Pfi tomto
zobrazeni je mozné dobie pozorovat vrstvu prosycenou vlakny, tvar prufezu vladken a jejich
rozmisténi v matrici. Samotnd matrice se nejevi jako zcela homogenni, je patrnd pfitomnost
cizich ¢astic, které ale touto metodou nelze dobie barevné odlisit. Vrstva s vlakny je velmi
¢lenita. Je vidét, ze pfi tomto spojeni matrice a vlaken vznikd na povrchu velké mnozstvi
vrubil. Z toho Ize usuzovat, ze pevnost kompozitu bude nizsi nez pevnost samotné matrice.
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"'}? *- ¥ (:‘";" ‘V., A L |
Obrazek 34: Vzorek 00, 200x Obrazek 35: Vzorek 00, 500x

Na vzorku 00 bylo dale provedeno stanoveni primeér vlaken textilie v softwaru Olympus
Stream Motion. Méfeni bylo provedeno v patnécti oblastech vybrusu, na snimku pii zvétSeni
100x. Primér vlaken byl pak urcen z vlozenych tiibodovych kruznic, viz obr. 36. Na kazdém
snimku bylo zméteno deset vldken, a to pouze v oblasti matrice, protoze v oblasti zalévaci
hmoty mtze byt obraz zkreslen halo efektem.

pa e

- Obeize36: Vzorek 00, méfeni prflérﬁ vlaken
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Nameétfené hodnoty shrnuje tabulka 9 a histogram na obrazku 37. Je patrné, ze naprosta
vétSina hodnot lezi vrozmezi od 19 do 22 pm. Zjistény pramér vldkna lze zapsat
v zaokrouhleném tvaru 20,0+2 pm.

y Pramér Maximum | Minimum | Rozptyl Smeérodatna odchylka
Pocet
[um] [um] [um] [um] [Hm]
150 20,27 24,74 16,99 3,42 1,85
Tabulka 9: Praméry vlaken — namétené hodnoty
25 T T T T T T T T T
207
E
%
i
o

17-18 1819 1920 20-21 21-22 2223 2324 24-25
Tridy primért vigken [ um]
Obrazek 37: Primeéry vlaken — histogram

16-17

Nasledujici snimky vzorkidi podrobenych zkouSce tahem zachycuji zplisob porusovani
materialu v zévislosti na teplot¢.

Obrazek 38: Vzorek 20, svétlé pole, 50x
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Na vzorku namahaném pfti teplot€¢ 20 °C (obr. 38) je vidét, Ze ve vrstvé prosycené vldkny
dochazi ke koncentraci napéti a na rozhrani matrice a vlaken se iniciuji trhliny. Tyto trhliny se
$ifi kolmo na smér namahani a zasahuji jen do velmi malé hloubky pod povrch. Vzniku trhlin
predchazi praskani matrice, které méni optické vlastnosti materidlu, coz je nejlépe patrné pti
zobrazeni v tmavém poli.

Stejny mechanismus porusovani se uplatituje i pii teploté 40 °C.

Obrazek 40: Vzorek 40, svétlé pole, 50x

g R A, Rl
) :

A oM 2 .
Obrazek 42: Vzorek 60, svétlé pole, 50x Obrazek 43: Vzorek 60, tmavé pole, 50x

Pti 60 °C se charakter deformace méni. Na povrchu jiz nejsou patrné trhliny ani popraskani
v pficném sméru. V blizkosti lomové plochy dochdzi k vzniku dutin — v pravém hornim rohu
obrazku 43 je vidét postupné vypraskavani matrice. V porovnani s ptedchozimi vzorky a
s materidlem v zakladnim stavu se zde ztencila vrstva prosycena vldkny, nebot’ s rostouci
teplotou roste i taznost materidlu. Béhem zkousky tedy dochazi k vétsi deformaci a k
postupnému odtrhavani textilie od matrice.

Obrazky 44 az 46 ptinéseji srovnani lomu pfi teplotach 20, 40 a 60 °C. Pti 20 °C probiha lom
pfimo ve sméru kolmém na smér zatézovani. Pti 40 °C je patrny narust taznosti, nebot’ lom
v rovin¢ vybrusu je jiz Clenitéjsi. Pod povrchem na strané vldken se tvoii dutiny, jejichz
rozméry smérem k lomu nartstaji. Pii 60 °C lom probiha Sikmo vzhledem ke sméru
zatézovani a dutiny se zde vytvofily téméf po celé tloust'ce vzorku.
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Obrazek 44: Vzorek 20, oblast lomu 50x Obrazek 45: Vzorek 40, oblast lomu, 50x

Obrizek 46: Vzorek 60, oblast lomu, 50x Obrazek 47: Vzorek 80, svétlé pole, 50x

Pti 80 °C (obr. 47), kdy jiz k lomu nedoslo, se dutiny zac¢inaji orientovat shodné se smérem
namahani. Tento jev zesiluje pfi 100 °C (obr. 48), kdy doslo k Uplnému odtrZzeni vrstvy
textilie. Podélné trhliny se zde koncentruji zejména v horni vrstvé, pravdépodobné vlivem
vrubd.

Pti 120 °C (obr. 49) se podélné trhliny rozsituji a objevuji se jiz v celé plose vzorku.

v N TR

3. DR

Obrazek 48: Vzorek 100, svétlé pole, 50x Obrazek 49: Vzorek 120,

svétlé pole, 50x

42



Zapadodeska univerzita v Plzni, Fakulta strojni Bakalarské prace, akad. rok 2016/17
Katedra materidlu a strojirenské metalurgie Jan HajSman

Obrazek 50: Vzorek 140, svétlé pole, 100x

Pti 140 °C (obr. 50 a 51) dochdzi 1 k pficnému poruSovani — material se tfepi na tenka vldkna,
ktera praskaji. Zde je nejlépe viditelné, ze podélné praskliny vznikaji v okoli ¢astic, které jsou
pfitomné v matrici. Tyto ¢astice budou identifikovany niZe v kapitole ,,Skenovaci elektronova
mikroskopie®.

Pti 160 °C (viz obrazek 52), kdy byl materiadl naméhan pfti teploté blizké teploté tani, je patrné
zmirnéni procesti porusovani. ZvySena houzevnatost materidlu zde kompenzuje vrubovy
ucinek cizich ¢astic a ¢lenitého povrchu.

' L AW AT A AL i ollld K& o
Obrazek 51: Vzorek 140, svétlé pole, 50x Obrazek 52: Vzorek 160, svétlé pole, 50x
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8.2 Skenovaci elektronova mikroskopie
Metody skenovaci elektronové mikroskopie bylo pouzito pro studium morfologie lomovych
ploch a pro odliSeni oblasti s rozdilnym chemickym sloZenim na vybrusu.

8.2.1 Pouzité pristroje a zarizeni
Skenovaci elektronovy mikroskop Zeiss Evo MA 25

zvétSeni 5x az 1 000 000x

e rozliSeni az 1,9 nm (pro zpétn€ odrazené elektrony)

e urychlovaci napéti elektronii 0,2 az 30 kV

e maximalni primér vzorku 300 mm, maximalni vyska 210 mm

8.2.2 Priprava vzorki a podminek experimentu

Pozorovani elektronovym mikroskopem byl podroben jiz hotovy vybrus materidlu
v zakladnim stavu v epoxidové pryskyfici.

Vzorky pro studium lomovych ploch byly odebrany ze zkuSebnich téles naméahanych pfti 20,
40 a 60 °C. Jedna se o druhé poloviny vzorkt, z nichz byly zhotoveny vybrusy pro svételnou
mikroskopii.

Oznaceni Popis Teplota pii zkousSce tahem [°C]
vzorku
00 zakladni stav — zalito v epoxidu —
20L 20
40L vzorek s lomovou plochou 40
60L 60

Tabulka 10: Ptehled vzorkut pro elektronovou mikroskopii

Obrazek 53: Vzorek 60L

Vzhledem k tomu, ze zkoumany material je elektricky nevodivy, nebylo pii pouziti vysoké
urovné vakua v komote vzorku dosazeno uspokojivych vysledkt (viz obr. 54). Na vzorku
dochézi k hromadéni zaporného néboje a na snimku vznikaji oblasti se zvySenou urovni jasu.
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100 pm EHT = 15.00 kv Signal A = VPSE G3 Beam Current = 30.0 pA
Mag= 100X WD= 7.0mm System Vacuum = 1.63e-003 Pa

Obrazek 54: Vzorek 20L vysoké vakuum Obrazek 55:Vzorek 20L, nizké vakuum, sekundarni elektrony

EHT =10.00 kv Signal A= SE1 Beam Curent= 30.0 pA
Mag= 100X WD =13.0mm System Vacuum = 2 21e-004 Pa

Jev nabijeni se podafilo eliminovat v reZimu nizkého vakua. Z komory vzorku byl nejprve
odgerpan vzduch na uroveii vysokého vakua (fadové 10 Pa). Nasledn& byla komora
napusténa dusikem na hodnotu tlaku 30 Pa. Zaporny naboj tak byl c¢asteCné odvadén
atmosférou uvnitt komory. Tento zplsob je vyhodny i z toho divodu, ze odpadd narocny
proces pokryti vzorku vodivou vrstvou, ktery by navic mohl zakryt drobné detaily povrchu.

Obrazky 55 a 56 srovnavaji pouziti detektoru sekundarnich elektroni a detektoru zpétné
odrazenych elektronli pfi pozorovani vzorku 20L v nizkém vakuu. Zde je vidét, Ze
jednoznaéné kvalitnéjSich vysledkli bylo dosazeno v druhém piipadé€. Z tohoto diivodu byl
nasledné pii dokumentaci lomovych ploch i vybrusu pouzit vyhradné detektor zpétné
odrazenych elektrond.

EHT = 15,00 kv Signal A= NTS BSD Beam Current= 30.0 pA
Mag= 55X WD =13.5mm System Vacuum = 5.33e-006 mb:

Obrazek 56: Vzorek 20L, nizké vakuum, zpétné odrazené elektrony
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8.2.3 Vysledky

Obrazek 57 zachycuje vybrus materialu v zakladnim stavu. Zde je mozné jasné rozlisit tfi faze
kompozitu — ¢ernd matrice (kopolymer ethylen-propylen), Sedd vldkna (PET) a bilé castice,
které byly slabé patrné i na snimcich ze svételného mikroskopu (obr. 50). Tyto Castice jsou
rozptyleny rovnomérné v celé plose vzorku a jednd se pravdépodobné o plnivo. Jejich
priblizné slozeni bylo ur¢eno metodou energeticky disperzni rentgenové spektrometrie, ktera
vyuziva primarni rentgenové zareni buzené dopadem urychlenych elektront na vzorek.

st ¥ ey T
20 pm EHT = 15.00 kV Signal A =NTS BSD Beam Current = 30.0 pA
| | | Mag= 500X WD =10.0 mm System Vacuum = 9.79e-006 mbi

Obrazek 57: Vzorek 00, 500x

Vysledné spektrum ¢astic plniva ukazuje obrazek 58. ZjiSténé procentualni zastoupeni prvki
je pouze orientacni, nebot’ méteni v nizkém vakuu miize byt ovlivnéno atmosférou v komote
vzorku. Nicméné vyrazné zastoupeni vapniku (28,6 % hmotnostnich) napovidd, ze by se
mohlo jednat o uhli¢itan vapenaty, ktery se jako plnivo polymerii hojné pouziva. [1]
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. Spectrum 30
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Obrazek 58: Rentgenové spektrum materialu plniva

Dale bylo provedeno métfeni objemového podilu plniva v matrici. Bylo pofizeno deset snimki
pri zvétseni 500x, kde byly vybrany oblasti méfeni tak, aby se vyhnuly vlaknim a ptipadnym
necistotdm. Pomoci softwaru Olympus Stream Motion byly na snimku identifikovany
sledované faze a bylo provedeno vyhodnoceni jejich podilu ve sledovanych oblastech. Ve
stejnych oblastech bylo provedeno i méfeni maximalniho Feretova priméru ¢astic plniva.

Nameétené hodnoty objemového podilu plniva se pohybuji mezi deseti a dvaadvaceti procenty.
Primérné hodnoty maximalniho Feretova priméru spadaji do rozmezi 3,88 az 13,99 pum (viz
tabulka 11). Primémé vysledky obou méfeni jsou znacné zkresleny piitomnosti mensiho
poctu ¢astic velkych rozmérti nepravidelné rozmisténych v matrici. Piehlednéjsi informaci o
zastoupeni jednotlivych velikostnich tfid ¢astic plniva dle maximalniho Feretova priméru
podava histogram na obr. 60. Je patrné, Ze prevazna vétSina ¢astic (72 %) je mensi nez 10 pm.
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Maximalni Feretlv primér [um]

C. méfeni Objemovy y .
podil [%] Pramér Smérodatna Maximum Minimum
odchylka
1 16,04 5,57 428 37,14 2,49
2 14,84 5,85 4,82 50,40 6,23
3 14,08 13,99 6,23 67,41 6,23
4 14,75 13,01 7,72 61,91 1,25
5 12,66 4,38 3,93 31,09 2,49
6 10,33 6,17 3,74 25,31 1,25
7 21,48 3,88 5,52 67,86 1,25
8 14,02 4,43 4,61 35,69 1,25
9 19,63 4,92 6,04 36,73 1,25
10 13,01 4,22 3,78 31,12 1,25
pramér 15,1 £3,1

Tabulka 11: Objemovy podil plniva v matrici, maximalni Feretiv primér ¢astic plniva — naméfené hodnoty

Podil ¢astic [%]
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Obrazek 60: Procentualni zastoupeni jednotlivych velikostnich tfid ¢astic plniva — hodnoty z deseti méfeni
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Nésledujici snimky ukazuji lomové plochy vzorkii 20L, 40L a 60L. Pti 20°C a 40°C
dochazelo u materialu ke kifehkému i tvarnému lomu. Oblast kiehkého lomu je zachycena na

obrazcich 61 a 62. Lomova plocha je zde relativné rovnd, patrné jsou drobné dutiny na
rozhrani plniva a matrice.

|—| Mag= 200X WD =13.5mm System Vacuum = 5.58e-006 mb

100 pm EHT = 15.00 kv Signal A = NTS BSD Bearn Current= 30.0 pA m

Obrazek 61: Vzorek 20L, oblast kiehkého lomu, 200x

b S

200 pm EHT = 15.00 kV Signal A = NTS BSD Beam Current= 30.0 pA
Mag= 200X WD =13.6mm System Vacuum = 5.33e-006 mb

Obrazek 62: Vzorek 40L, oblast kiehkého lomu, 200x
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Snimky 63 a 64 zobrazuji oblast tvarného lomu. Zde je vidét, jak se matrice tfepila na jemné
nitky orientované ve sméru namahani.

X 3 ) -7 AW ENs % .
20 pm EHT = 15.00 kV/ Signal A = NTS BSD Beam Current= 30.0 pA
Mag= 500X WD =12.5mm System Vacuum = 5.65e-006 mb
Obrazek 63: Vzorek 20L, oblast tvarného lomu, 500x

20 pm EHT = 15.00 KV Signal A = NTS BSD Beam Current= 30.0 pA w

Mag= 500X WD =135mm System Vacuum = 5.30e-006 mb

Obrazek 64: Vzorek 40L, oblast tvarného lomu, 500x
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Na lomové plose vzorku 60L namahaného pii 60 °C (viz obr. 65) jiz naprosto pirevazuje
tvarny lom. Ten je také vyrazné Clenitéj$i nez pii nizSich teplotach. Dochazi k podélnému
porusovani. Tento fakt koresponduje s vyraznym sniZenim modulu pruznosti po piekroceni
40 °C, viz kapitola ,,Zkouska tahem*.

100 pum EHT =15.00 kV Signal A = NTS BSD Beam Current= 30.0 pA
Mag= 200X WD =10.0 mm System Vacuum = 5.19e-006 mb

Obrazek 65: Vzorek 60L, lomova plocha, 200x

Pti pozd¢jsi prohlidce vzorku 00 pod svételnym mikroskopem byly na vybrusu nalezeny
oblasti, kde doslo k nataveni povrchu materidlu elektronovym svazkem (obr. 66).

Obrazek 66: Vzorek 00, svétlé pole, 100x, ovlivnéni elektronovym svazkem
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9 Diskuze vysledki

Z metodického hlediska je vysledek experimentu nasledujici:

Podafilo se nalézt vhodny zplsob ptipravy vzorkli kompozitniho materidlu na polymero-
organické bazi pro svételnou mikroskopii. Jako fixa¢ni hmota se osvéd¢ila epoxidova
pryskyfice. Priprava vybrusii probihala pouze brousenim na kotoucich s diamantovym
brusivem do zrnitosti 1200. Vybrusy byly zhotoveny z nedeformovanych i deformovanych
vzorkll. Epoxidova pryskyfice zaruc¢i kvalitni vyplnéni prostor mezi vldkny i jemnych trhlin
deformované struktury a tim pfispiva k snadné identifikaci jednotlivych detaild.

V piipad¢ elektronové mikroskopie bylo kvalitnich vysledkti dosazeno pouzitim nizkého
vakua (30 Pa) v komote vzorku a detektoru zpétné¢ odrazenych elektronti. Komplikaci je zde
pouze ovlivnéni povrchu materialu elektronovym svazkem, které bylo pozorovano na vybrusu
v epoxidové pryskyfici.

Pro zkoumany material 1ze pak uvést nasledujici zjisténi:

Pomoci termickych analyz a infracervené spektrometrie byl material matrice identifikovan
jako kopolymer ethylen-propylen a materidl textilie jako polyethylentereftalat.

Priimérnd hodnota meze pevnosti v tahu pii pokojové teploté je 17 MPa, primérny modul
pruznosti v tahu je 1150 MPa. Lze ptfedpokladat, Ze pfitomnost druhé fdze kompozitu (PET
vlakna) vyslednou pevnost sniZzuje tim, Ze vnasi vrubovy u€inek. Prvni vyrazny pokles
pevnostnich charakteristik nastal pti 60 °C.

Primér vldken PET textilie zméfeny na snimcich ze svételného mikroskopu je 20+£2pm.

Na vybrusech vzorkl ztahovych zkouSek byly sledovany zmény charakteru deformace
v zavislosti na teploté. Do 40 °C je matrice kiehkd, patrné jsou praskliny v celé ploSe vzorku,
Sifi se kolmo na smér zatézovani. Iniciatory poruseni jsou vruby na povrchu s vlakny. Od
60 °C je material tvarny, trhliny vznikaji uvnitf, orientuji se podéln¢, tedy shodné se smérem
namahdani. Iniciatory poruseni jsou castice plniva. Maximalni poSkozeni bylo pozorovano pti
140 °C. Dalsi zvySeni teploty ma patrné za nasledek nartist houzevnatosti a zmirnéni procesu
porusovani.

Snimky potizené elektronovym mikroskopem prokazaly pfitomnost tieti faze — plniva.
Metodou rentgenové spektrometrie bylo zjisténo, ze jde pravdépodobné o uhli¢itan vapenaty.
Primérny objemovy podil Castic plniva byl stanoven na 15,1+3,1 %. Maximdalni Feretiv
prumér 70 % castic je mensi nez 10 um. Ve struktufe se vyskytuje 1 malé procento vyrazné
vétSich Castic o maximalnim Feretové priméru az 67 um. Jak napovédély snimky ze
svételného mikroskopu, tyto ¢astice by mohly zplisobovat nezadouci poruSeni materidlu pti
jeho dal§im zpracovani.

Snimky lomovych ploch potvrdily vysledky tahovych zkousek i svételné mikroskopie.
Material zacind ztracet své plvodni vlastnosti mezi 40 a 60 °C. Dochazi k prvnimu
vyraznému poklesu pevnosti, nartistu taznosti i plasticity.
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10 Zavér

V ramci této prace byla navrZzena metodika pro metalografické hodnoceni kompozitli na
polymero-organické bdzi a nasledné byla otestovdna na experimentdlnim materidlu. Vyse
popsanymi postupy bylo dosazeno uspokojivych vysledkli pii pofizovani obrazové
dokumentace vzorkd ve formé vybrust i lomovych ploch. Pofizené snimky byly podrobeny
obrazové analyze (méfeni podilu fazi, méfeni rozmért ¢astic). Jako namét pro dalsi vyzkum
pfipadd v tivahu optimalizace parametri pozorovani elektronovym mikroskopem tak, aby se
zmirnilo nebo zamezilo poSkozeni vzorku elektronovym svazkem.

Daéle byla nastinéna metoda hodnoceni postupnych zmén mechanismu porusovani materidlu
v zavislosti na teploté. Vysledky této metody by pied pfipadnym vyuzitim v praxi bylo nutné
overit na vétsim poctu vzorkl, aby se potvrdila nebo vyvratila hypotéza uvedena v diskuzi
vysledki.

Experiment s pozitivnim vysledkem provétil moznosti piistrojového vybaveni metalografické
laboratofe RTI pii praci s polymernimi kompozity. Ziskané zkuSenosti by bylo mozné
aplikovat na feSeni konkrétnich problémil spojenych s vyrobou nebo zpracovanim daného
typu materialu.
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