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ABSTRAKT

Teoreticka ¢ast diplomové prace vSeobecné nastinuje vlastnosti pouzitého materialu poly(-
1-butenu) a jeho strukturni vlastnosti, v¢etné jeho specifické transformace do né¢kolika
ruznych krystalickych forem, které se lisi napf. teplotou tani, mechanickymi vlastnostmi
atd. Jedna z nejcastéj$i pramyslova technologie zpracovani polymerniho materialu je

technologie vstiikovani a je ji v teoretické ¢asti také vénovana pozornost.

Nésledujici experimentalni Cast se vénuje specifikacim samotného zadani diplomové
prace; tj. vlastnostem a morfologii zkuSebnich téles vstfikovanych za riznych procesnich
podminek. M¢nily se Ctyfi technologické parametry pii vstiikovani. Jednalo se o
vstiikovaci rychlost, vstifikovaci tlak, dobu dotlaku a tlak dotlak. Po navstiikovani
zkusebnich téles se provedla zkouska tvrdosti, rozdil hmotnosti, tahova zkouska,

rentgenografie a optickd mikroskopie.

Kli¢ova slova: poly(-1-buten), struktura, vstiikovani, morfologie, procesni podminky

ABSTRACT

The theoretical part of the thesis outlines the general properties of the material poly (1-
butene) and its structural properties, including specific transformation behavior resulting in
several forms, which differ in the melting temperature, mechanical properites etc. The
most common industrial processing technology of polymeric material is injection molding

technology and a chapter is devoted to this processing technology.

The following experimental part is focused on practical specifications of this thesis, which
deals with properties and morphology of injection molded test specimens under various
processing conditions. The four important technological parameters of the injection
molding were changed; namely: injection speed, injection pressure, holding pressure and
holding pressure time. After prapearation of specimens, hardness test were performed, the

difference in weight, tensile test, x-ray diffraction and optical microscopy.

Keywords: poly(-1-butene), structure, injection molding, morphology, processing

conditions
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UvVOD

V dnes$ni dobé, V poslednich nékolika desetiletich se staly polymerni materialy nedilnou
soucasti zivota vSech lidi. Polymerni materialy, at’ syntetické ¢i ptirodni, se vyuzivaji na
vyrobu velmi riiznych pfedmétd riznych tvarl, velikosti i barev. Vyuzivaji se od
automobilového primyslu az po specifické vyuziti ve farmacii. Jejich hlavni vyhodou je
nahrada za ostatni materidly, jako je kov. Proto se polymerni materialy hojné vyuzivaji na
rozvod vody. Pravé v tomto odvétvi se stale Castéji vyuziva poly(-1-buten), zejména se
vyuziva pro vyrobu potrubi na teplou vodu a podobné aplikace, kde jsou vyzadovany jeho

charakteristické vlastnosti.

Nejcastéjsi zpracovatelskou technologii polymernich materidl je vstfikovani. Tato
technologie se od padesatych let 20. stoleti velmi rychle rozvinula. Hlavné vlivem
vzristajici poptavky po produktech automobilového primyslu, kde se velmi hojné
vyuzivaji polymerni materidly. S rostoucim uplatnénim vstfikovani a jeho rychlého rozvoje
umérné rostou i pozadavky na vlastnosti vstiikovanych materiali. Dale se rozvijely rizné
modifikace vstiikovaciho procesu. Soubézné s rozvojem modifikaci probihal konstrukéni
vyvoj forem a vstfikovacich stroji. Kdyz tedy kvalitu vyrobkii ovliviiuje konstrukce
formy, chlazeni, vstfikovaci parametry i samotny material, tak se objevuje jedna velmi

zajimava otazka. Jaky je vliv procesnich podminek na vysledné vlastnosti vyrobku?
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1 POLY(-1-BUTEN) (PB-1)

Poly(-1-buten) patii mezi polyolefiny. Pod pojmem polyolefiny rozumime homopolymery
a kopolymery olefini neboli alkend, tj. uhlovodikt, které obsahuji ve svych molekulach
jednu dvojnou vazbu. Diky velkému objemu vyroby polyetylénu a polypropylénu jsou

polyolefiny nejvétsi skupinou vyrabénych syntetickych polymert. [1]

Dtivodem je dostupnost surovin k vyrobé, specifické vlastnosti a snadnd zpracovatelnost
riznymi technologiemi. Mezi nejvyznamnéjsi polyolefiny patii polyetylen, polypropylen,

poly(-1-buten), polyisobuten, poly(-4-methyl-1-penten). [2]

1.1 Molekularni struktura

Tento polymerni material se vyrabi polymeraci butenu-1 za pfitomnosti ZNK (Ziegler-
Natta) katalyzatord. Tak vznikd vétSinou izotakticky polymer, ale je nutno odstranit
atakticky podil a katalyzator se rozklada, jako pfi vyrobé polypropylenu. Na rozdil od
HDPE ma vétsi molekulovou hmotnost a miize se vyskytovat ve trech krystalickych
formach: [4]

a) nestabilni krystalicka forma- vznika ochlazenim taveniny

b) stabilni forma- béhem tydne az deseti dni pii pokojové teploté nestabilni

krystalicka forma pfejde ve stabilni formu

c) forma vznikla krystalizaci v roztoku- obsah krystalické faze je kolem 50 %

Existuji tfi varianty uspofdaddni polymernich fetézcl: Syndiotakticky; izotakticky;

atakticky.

V chemické struktute se PB-1 odlisuje od polyetylenu a polypropylenu mnozstvim atomi
uhliku v molekule monomeru.
Struktura:

a) tetragonalni: T, =124 °C

b) rombicka: T, =135 °C

Ty =-20 °C, stupen krystalinity ~ 50 %.
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Obr. 1. Reakce vyroby PB-1 [3]

Monomer: CH,=CH-CH,-CHj3

Monomer se ziskava z frakce ropy C4 a nésledn¢ se cis-2 a trans-2 izomery odd¢li frakéni
destilaci.

Polymerace: komplexné-koordinac¢ni (iontova)

Katalyzator: ZNK, Podminky: teplota 50-70 °C, tlak 0,7-1 MPa. [2]

1.2 Vlastnosti materialu

Poly(-1-buten) vykazuje velkou odolnost proti korozi za napéti a také mimoradnou
odolnost proti teCeni. Za tyto vlastnosti materidl vdéc¢i vysoké molekulové hmotnosti
spojené s Krystalinikou. Za béznych teplot je houzevnatéj$i nez napi. polypropylen. Proto
je tento polymerni material Casto pouZivan k vyrobé trubek. Trubky z PB-1 mohou byt
diky lepSim vlastnostem mensi tloustky nez trubky z polypropylénu. Jeho vhodné pouziti

na trubky je také spojeno s jeho dlouhodobou odolnosti i teplotam az 90 °C. [1,4]

Chemické odolnost nebo elektroizolacni vlastnosti jsou podobné jako u ostatnich
polyolefinti. Jako ostatni polyolefiny se také zpracovava. Jeho mimotfadna krystalicka
struktura je proto vyuzivana v takovych aplikacich, kde se vyzaduje vysokd pevnost,

ohebnost a teploty pouziti az 90 °C.

Materidl zahtaty na teplotu 190 °C a vice se snadno tvaruje, vstiikuje, lisuje a lze pouzit i
na vyfukovani. Poly(-1-buten) lze snadno svatovat a diky krystalické struktufe neni
nachylny k praskani. Vykazuje sice relativné dobrou odolnost proti chemikaliim, ale ma

niz$i odolnost vici aromatickym a chlorovanym uhlovodiktm.
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Dalsi vyhodou PB-1 je velmi dobra odolnost proti otéru za mokra, vybornd tekutost
taveniny, odolnost proti difundovani kysliku. PB-1 je kompatibilni s PP a jinymi

termoplastickymi eleastomery. [1]

1.2.1 Kirystalické modifikace

Poly(-1-buten) je polymorfni material vyskytujici se v péti krystalografickych
modifikacich. Tyto modifikace se oznacuji jako I, II, III, I" a II'. VSechny modifikace,
kromé formy III, se pfipravuji krystalizaci z taveniny, zatimco forma III se vytvaii pfi

krystalizaci z roztoku. [5]

Faze 1 je produktem transformace faze II. Pokud se krystalizace taveniny provadi za
zvySeného tlaku, tak se objevuje faze I". Teplota tani se lisi pro kazdou fazi. Faze I taje pfi
130 °C a faze I'taje pii 90-95 °C, ale i pies tyto rozdily tvoii identickou krystalickou
strukturu. [6]

Ale existuji i uréité vyjimky. Faze I muze krystalizovat piimo ztaveniny i za

atmosférického tlaku, tento zptsob je velmi dulezity pro primysl.

Krystalickd faze II krystalizuje z taveniny za atmosférického tlaku a tvoii Sroubovicovou
konformaci. Tato faze se pozvolna méni na fazi I béhem nékolika dni. Teplota tani faze 11

je 124 °C.

Krystalicka faze III krystalizuje z roztoku ve formé Sroubovice, ale mizZe také krystalizovat
z taveniny pod vysokym tlakem a pusobenim nuklea¢nich ¢inidel. [7] Tato krystalicka
forma- faze je ze vSech nejméné stabilni nad 95 °C a velmi rychle transformuje na formu

I1, ktera se opét pozvolna transformuje na formu I.

Spontéanni fazova transformace faze Il na fazi I byla objevena Natta et al. v jejich ranych
pracich. Toto chovani materidlu bylo detailné¢ zkoumdno, protoZe znatn€é omezuje
praktické vyuziti poly(-1-butenu). [8]

vvvvvv

se nejcastéji pripravuje forma II. Material v této forme ma voln¢ zabalenou strukturu a jeho
hustota 0,907 g/cm? je jen mirné vyssi nez v piipadé amorfniho materialu, ktery ma hustotu
0,868 glcm®. Zpracovany material je velmi tvarny a mechanicky malo odolny. Ale tato

forma je metastabilni a pomalu se méni do hustéjsi, stabilnéjsi formy I, kterd ma hustotu
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0,95 g/cm®. V disledku této transformace ziskava material mnohem lepsi mechanické

vlastnosti. [5]

Mechanismus transformace z faze II na I neni doposud zcela objasnén. Lze fici, Ze
transformace probiha vlivem lokalniho ptsobeni napéti a nukleace. Kinetika transformaci
jednotlivych forem poly(-1-butenu) je ovlivnén tlakem, mechanickym zatizenim, teplotou,
ale také ptisadami a slozenim pouzitého materialu. Nakafuku a Miyaki pozorovali, ze
krystalizaci taveniny PB-1 pod vysokym tlakem lze vyrobit stabilni formu I’, ktera
vykazuje za atmosférick¢ho tlaku niz§i teplotu tani (96 ©°C). Toto chovani je
charakteristické i pii srovnani teploty tani forem II a II". Forma II” je také metastabilni za

atmosférického tlaku a méni se na formu I” za pokojové teploty. [5]

V materialu, ve kterém prevlada forma I, nelze dosdhnout velké orientace molekul pomoci
prodluzovanim za studena, a tedy jsou hodnoty prodlouzeni a pevnosti niz8i ve srovnani
s materialem tvofeného formou Il1. [5,8] Muzeme tedy fici, ze mechanické vlastnosti PB-1

jsou piimo fizeny jeho polymorfnim slozenim.
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2 POLYMERNI TAVENINA

Pro kvalitni zpracovani polymeru je nutno dosdhnout homogenni taveniny. Pouzity
polotovar pro zpracovani se pouziva nejcastéji ve forme valcovitého granulatu. Tento tvar
granulatu je definovan jako zrno pravidelného tvaru s minimalnimi odliSnostmi. Nejvice
obvyklé tvary granulatu pro zpracovani je valcovity tvar. Ale existuje i tvar granulatu ve
formé¢ kuli¢ek nebo i krychlicek o rozmérech okolo 4 mm. [9] Valcovity tvar granulatu je
pouzivan nejcastéji z divodu dobré pohyblivosti v ndsypce 1 ve Sneku vstrikovaciho stroje
v plastikaéni jednotce. Tvar granuli ovliviiuje velikost sypného thlu, ktery udava uhel

sklonu roviny, pfti kterém dochézi k samospadu granuli.

2.1 Zpracovani polymerni taveniny vstrikovanim

Nejpouzivangj$i technologie zpracovani polymernich materidli, tedy vstfikovéni, je
Vv soucasné dob¢ Casto pouzivana. Je to proto, Ze lze touto technologii vyrabét produkty,
které mohou byt povazovany za kone¢ny vyrobek nebo slouzi jako polotovar. Nebo se
vyrobky se vyznacuji dobrou rozmérovou i tvarovou piesnosti, mohou se vyrabét jako
prototypy, ale také ve velkych sériich s pomé&rmné& identickymi mechanickymi a fyzikalnimi

vlastnostmi.

Technologie vstfikovani je proces diskontinualni, cyklicky. Pomoci vstiikovani lze
zpracovavat téméf vSechny druhy termoplasti a v omezené mife lze vstiikovat také
reaktoplasty nebo kaucuky. [10] Samotna technologie zpracovani se vyznamné podili na
finalnich vlastnostech a kvalit¢ vyrobkt. Mohou se tedy v ramci urcitych podminek

vyrabét vyrobky ,,na miru‘ podle pozadovanych vlastnosti nebo 1 barvy.

Vstiikovani je jeden ze zptisobu tvareni plasti, kdy je davka polymerni taveniny z tlakové
komory vstfiknuta velkou rychlosti do uzaviené dutiny kovové formy, kde ztuhne
Vv pozadovany vyrobek. Vstfikovaci forma nemusi byt pouze ocelovd, ale mlze byt
z raznych slitin nebo miize byt dutina formy povrchové upravena (napt. kvili lesku
vstfikovaného vyrobku). Tlakova komora je pouze jedna z ¢asti vstfikovaciho stroje a
zasoba zpracované¢ho materidlu je v ni stale dopliiovana béhem vsttikovaciho cyklu. Tato
technologie, zkracen¢ feceno, poskytuje fadu vyhod, jsou to: kratky cas vstfikovaciho

cyklu, moznost vyrabét jednoduché i slozité produkty s dobrymi tolerancemi rozméru,
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moznost povrchové upravy a konstrukéni flexibilita, umoziujici eliminovat konecné
povrchové tpravy a montazni operace. [11] Samoziejmé s vyhodami jsou spojeny i urcité
nevyhody, patfi zde hlavné: vysoké investi¢ni néklady, slozitost vstfikovacich forem a
samoziejme 1 fakt, ze pro velmi malé vyrobky je nutno vyuzivat strojni zafizeni, které je

neumeérné rozmeérné oproti vyrabénému plastovému dilu.

2.1.1 Vstrikovaci cyklus

Jak lze vidét z niZze uvedeného obrazku, vstfikovaci cyklus je sled presné specifickych
ukoni, které dohromady probihaji v pomémé kratké dobé a vyznacuje se velmi vysokou
produktivitou. Tento proces je neizotermicky a pouzity polymerni material prochazi
teplotnim cyklem. [11] V tomto vstiikovacim cyklu je pomérné slozité pro laika fici, kde je
pocatek cyklu. Za pocatek se mize povazovat okamzik, kdy dojde k uzavieni formy.

Schéma vsttikovaciho cyklu Ize vidét na obrazku.

1 - vstiiknuti

2 - doplnovani

3 - vraceni plastika¢ni jednotky
4 - plastikace

5 - prodleva

6 - prisun plastikacni jednotky
7 - chlazeni
8 - otevieni formy

9 - vyprézdnéni formy

10 - pfiprava formy

11 - uzavieni formy

Obr. 2. Casovy priibéh vstiikovaciho cyklu [12]

Z objemné nasypky, kde se doplnuje polymerni materidl ve form¢ granulatu, se material

davkuje do plastikaéni jednotky. Tato plastikaéni jednotka je pistova nebo $nekova. Cast&ji
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se ale pouziva Snekova plastikacni jednotka. V plastikacni jednotce se prevadi polymerni
material do plastikovaného stavu, zpravidla pisobenim tepla. Kdyz se plastikacni jednotka
se zpracovanym materidlem v podobé polymerni taveniny pfisune k formé, tak se pod
vysokym tlakem dopravuje polymerni tavenina vtokovym syst¢tmem do dutiny formy.
Nasleduje urcita doba, kdy se dutina formy plni polymerni taveninou, coz se nazyva doba
plnéni. Po Gplném zaplnéni dutiny formy se pisobi na material tlakem, ktery je ozna¢ovan
jako dotlak. [11,12] Dobu pusobeni dotlaku Ize popsat jako dobu dopliiovani. Dotlak je
jednim z dilezitych nastavovatelnych parametrt vsttikovaciho stroje. Dotlak ovliviiuje vliv
smrsténi vysledného vyrobku, ale také eliminuje unikani materialu z dutiny formy.

Vhodnym dotlakem Ize také ovliviiovat i zbytkové pnuti ve vystiiku.
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py- Vstiikovaci tlak
Z- zatuhnuti vtoku
p;- zbytkovy tlak

T teplota taveniny

(pocatecni)
gL T,- teplota tuhnouci

taveniny ve forme¢

plnéni doplfiovani chlazeni t

Obr. 3. Prab¢h tlaku a teploty ve forme¢ [12]

Doba dopliiovani je omezena zatuhnutim polymerniho materidlu ve vtokovém systému.
V nésledné fazi cyklu zlstava zaplnéna forma jesté urcitou dobu uzaviena a probiha velmi
dilezita cast cyklu, chlazeni vystfiki. Doba chlazeni zadvisi na samotnych rozmérech
vyrobku, hlavné na jeho tlouStce a na temperaci samotné¢ formy. Plati tedy, Ze ¢im je

tloust’ka vysttiku vétsi a teplota formy je vyssi, tim je pomalejsi chlazeni.

Po zatuhnuti vyrobku se forma otevira a vystfik se mize vyjmout. Obvykle se vystiik
vyjima automaticky diky vyhazovacich kolikii. KdyZz probihd chlazeni a vyhazovani
vyrobku, tak se jiz pfipravuje plastikacni jednotka s novou dévkou polymerni taveniny.
Pak tedy po uzavieni formy, po vyhozeni ptedesi¢ho vyrobku, dochazi k zahéjeni dalSiho

vstiikovaciho cyklu.
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2.1.2 Vstrikovaci stroj

Vstiikovaci stroj muze fungovat ve tfech rezimech, ale nejcastéjsi je rezim
poloautomaticky a zcela automaticky. U modernich vstiikovacich strojii probiha
vsttikovaci proces zcela automaticky. Diky tomu je vyrobni proces velice efektivni a
dosahuje vysoké produktivity. Nakupni cena strojniho zafizeni u samotné vstfikovaci
formy je vSak velmi vysoka. Z tohoto diivodu je tato technologie diky vysokym vstupnim
nakladim schopna vysokych vydélki az pii velkosériové a hromadné vyrobé. K tomu, aby
byl vyrobni proces nejvice zautomatizovany, slouzi pfislusenstvi, které zahrnuje
manipulatory, roboty, temperacni zafizeni, davkovaci a misici zatizeni, susarny granulatu a

ruzné typy dopravnikii pro dopravovani vyrobku i plastového polotovaru.

Vstiikovaci stroj se skladd z nékolika casti. Patfi zde vstfikovaci jednotka, uzaviraci
jednotka. Hlavni naplni prace vstiikovaci jednotky je pieména polotovaru (granuldt) na
homogenni taveninu o pfedem dané viskozité. Dalsi funkci je vstfikovani taveniny
vysokou rychlosti pod velkym tlakem do dutiny formy. Prvni vstiikovaci jednotky byly
pouzity na konci 19. stoleti a jednalo se o pistové jednotky. Ve vyrobnim procesu se
pouzivaly az do padesatych let 20. stoleti. Nasledné¢ byly nahrazeny S$nekovymi
jednotkami. Rozdil mezi obéma typy stroji je v konstrukei tavici komory. Hlavnim tkolem
tavici komory je pfevést co nejvétsi mnozstvi granulatu polotovaru do plastického stavu a

zaroven zajistit co nejrovnomérngjsi teplotu v tavening. [9, 13]
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Obr. 4. Schéma $nekové plastikace [14], kde 1- pracovni valec, 2- $nek, 3- zpétny uzavér,

4- vstiikovaci uzavér, 5- topné téleso, 6- nasypka
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2.2 Nastaveni ¢asu vstiikovaciho cyklu

Vstiikovaci cyklus je pomérné komplexni proces. Jednotlivé Casti cyklu trvaji riizné
dlouhou dobu a jsou ovliviiovany mnoha faktory. Patii zde napt. slozitost tvaru vystiika,

konstrukce formy, chlazeni a celkové vstiikovaci podminky.

2.2.1 Doba vstrikovani

Doba vstiikovani mize byt chapana také jako doba plnéni dutiny formy. Doba vstiikovani
je Uzce spjata s rychlosti vstfikovani, coz je rychlost pohybu $neku smérem kuptedu. Ale
také zavisi na vlastnostech pouzitého materialu, jeho tokovych vlastnostech a pouzitém
vstfikovacim tlaku. Na dobu vstfikovani ma vliv také teplota formy, tvar a rozméry
vystfikli, vhodna konstrukce formy (vtokovy systém) a pouzity druh polymerniho
materidlu. Podle pozadavkd na vyrobek, napi. kvalitu povrchu, je moznost programovat
samotny pribéh rychlosti vstiikovani. Pouziti vysoké vstiikovaci rychlosti ma velky vliv
na orientaci makromolekul. [10,11]

Doba vsttikovani se pohybuje od zlomku sekundy az do nékolika sekund. To zalezi na
velikosti vystiikli. Teoreticky by méla byt doba vstfikovani, tedy doba plnéni formy, co
nejkratsi. Je to z toho ditvodu, ze vstfikovana polymerni tavenina o vysoké teploté€ je ihned
ochlazovana po dotyku s temperovanou dutinou formy. Polymerni tavenina nasledné
rychle ztraci svou schopnost téci a hrozi zde riziko nezaplnéni celé dutiny formy, a tedy
vznik nedostfiknutého vyrobku. S tim souvisi také samotny zplsob toku taveniny pfi
plnéni formy. Neni vhodné, aby polymerni tavenina vtékala do formy volnym tokem, ale je
nutné, aby tavenina vtékala do formy postupné. Toto postupné plnéni se oznacuje jako
laminarni tok. Laminarni tok je pomérné slozity mechanismus tuhnuti taveniny po

vrstvach. [13]
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Pindni tvarové dutiny s volinym lokem
{Jetthing)
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zamrzla vrstva éol\o taveniny

Obr. 5. Volny tok a laminarni tok taveniny [10]

Jelikoz teplota formy je mnohem niZ8i nez teplota polymerni taveniny, proto tavenina pii
styku s povrchem formy ihned ztuhne a tim dojde k vytvofeni nepohyblivé tuhé vrstvy.

Tato vrstva zchlazené taveniny slouzi také jako tepelna izolace.

2.2.2 Doba dotlaku

Po naplnéni dutiny formy nésleduje stlac¢eni polymerni hmoty. Jedna se o prudké zvySeni
tlaku a velky pokles rychlosti. Pokud by tedy tlak ztstal na pivodnich hodnotach, tak by
doslo ke vzniku tlakové Spicky, ke zvySeni hmotnosti vystiikt (véetné jeho rozméri) a tak
by hrozilo velké namahéani formy. Takovyto jev by mohl vést k dychnuti, coz je pruzné
prohnuti formy. K eliminaci takového chovani je nutno v urcité dob¢ snizit vstfikovaci
tlak, tedy pfepnout na dotlak. Vhodny okamzik pfepnuti na dotlak je dulezity, protoze
pozd&jsi prepnuti zplsobuje vySe zminéné dychnuti a predCasné piepnuti na dotlak
zpusobuje nedostiiknuti vyrobkli. K vhodnému ptepnuti na dotlak dochdzi podle drahy
Sneku, podle vstiikovaciho Casu, podle tlaku ve formé anebo podle tlaku v hydraulice.
Samotna doba dotlaku zavisi hlavné na prifezu vtokového kanalu a dosahuje hodnot od

par sekund az po nékolik desitek sekund. [10,11]

Utelem vhodné doby dotlaku je tedy eliminace negativnich vlastnosti vystiika, jako je
smrsténi vystiiku v pribéhu chladnuti, vznik propadlin atd. Nejdiive je tedy dotlak vyssi
kvali vysoké tekutosti polymerni taveniny a ke konci se dotlak snizuje, aby doslo

k omezeni orientace v okoli toku.
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2.2.3 Doba plastikace

Doba plastikace je jiz podle nazvu Cas potrebny ke zplastikovani dané davky polymerniho
materialu, k rovnhomérné homogenizaci a koncentraci davky zplastikovaného materialu
pied celo Sneku. Velikost zplastikované davky musi byt takova, aby zarucila naplnéni
dutiny formy, vtokového systému, ale zarovenn aby byla schopna kompenzovat zménu

objemu vystiikd vyvolanou smrsténim. [15]

Béhem posunu Sneku vzad se snizuje ucinna délka sSneku, proto se zaroven zvysuje zpétny
tlak. Nutné teplo k roztaveni jedné ddvky materidlu neni dodavano pouze z elektrického
topeni. Asi dvé tfetiny nutného tepla k roztaveni materidlu pochazi pfimo z mechanického

namahani polymerni hmoty, mluvime tedy o ptsobeni tfeni pfi hnéteni.

2.2.4 Doba chlazeni

Chlazeni ptedstavuje velmi kriticky parametr pfi vstfikovani a zaroven také predstavuje
nejvetsi ¢ast vstrikovaciho cyklu. Doba chlazeni se pohybuje od né€kolika sekund az po
nekolik minut. Doba chlazeni zavisi na rozmérech vystiiku, druhu pouzitého polymerniho
materialu, na teploté formy a také na teploté vystfiku v okamziku vyhazovani z formy. Za
ucelem co nejvice zkratit vstiikovaci cyklus je nejjednodussi, zkratit dobu chlazeni na co
nejmensi hodnotu. Toho se d4 dosahnout nejlépe pouzitim efektivniho chlazeni, zejména
v mistech, kde polymerni hmota chladne nejpomaleji. Chladnuti materialu tedy zacina jiz
béhem faze vstiikovani, pokracuje béhem dotlaku a tim dochazi ke zna¢nym zménam

objemu a teploty. [13,15]

Doba chlazeni ovliviiuje nejenom strukturu, krystalizaci a vnitini pnuti, ale hlavné 1 kvalitu
povrchu a lesk. Chlazeni je tedy velmi dualezité a stim je spojené i1 pouZiti vhodné

konstrukce formy (vcetné vhodného chladiciho média).
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2.3 Faktory ovliviiujici kvalitu vyrobki

Pro vyrobu urcitého vyrobku vstfikovanim je nutno mit pfedem piedstavu o tom, jaké
vlastnosti po daném vyrobku pozadujeme. Tedy je dulezitd volba druhu polymerniho
materialu, ktery ur€uje mechanické a fyzikalni vlastnosti vysttikd. Z pohledu vhodné volby

materialu maji vliv:

1) Rychlost plastikace polymerniho materialu- méla by byt co nejkratsi

2) Tekutost polymeru- je ovlivnéna vstfikovacimi parametry, nesmi se ménit vlivem
teploty pfili§ rychle

3) Tepelna stabilita polymerniho materialu- je vhodné, aby material byl tepelné
stabilni v rozsahu pouzivanych zpracovatelskych teplot

4) Vnitini pnuti- velikost vnitiniho pnuti by méla byt co nejnizsi

5) Smrsténi- jedna se o rozmérovou zménu vyrobku oproti tvaru dutiny vstiikovaci

formy v riznych smérech, to je ovlivnéno procesnimi podminkami [16]

Ale vysledné vlastnosti vyrobki 1ze ovlivnit také samotnou jeho vyrobou. Tedy o kvalité
vyrobku také rozhoduji procesni podminky, konstrukce formy nebo také samotna volba
zpracovatelského stroje. Zaroven je dilezité také zminit, Ze jednotlivé parametry nepisobi
samostatné, ale vzdy se ovliviiuji navzajem. Pak na vlastnosti vstiikovanych diltit ma také

vliv:

Vstrikovaci tlak, ktery silné ovliviluje rychlost plnéni, ale také vnitfni pnuti, smrsténi a

orientaci makromolekul ve sméru toku taveniny.

Teplota taveniny se odviji od pouzitého materialu a ovliviiuje hlavné jeho tekutost, dobu

chlazeni (coZ je spojeno se samotnou délkou vsttikovaciho cyklu) nebo také dotlak.

Teplota formy zavisi opét na druhu pouzitého polymerniho materidlu. Je uzce spjata
s rychlosti plnéni, dobou chlazeni, teplotou taveniny, vnitinim pnutim nebo smrsténim. Ale

hlavné teplotou formy lze tidit kvalitu povrchu vysttiki, jako je jeho lesk.

Vstrikovaci rychlost by méla byt co nejvyssi, ale musi se kontrolovat teplota taveniny kviili

mozné degradaci polymerni hmoty.

Doba dotlaku ovliviiuje silné hmotnost a rozméry vyrobku, pak i jeho smrsténi. [15,16]
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2.3.1 Tok taveniny ve formé

Idedlni plnéni formy polymerni taveninou je pomoci laminarniho toku taveniny. Tavenina
se pohybuje kolmo ke stén¢ vtokového kanalu. Sténa formy je chladn€jsi nez polymerni
tavenina a tedy se formuje zamrzavajici vrstva. Castice taveniny jsou prodluzovany, jak se
Castice pohybuji ze stifedu proudu smérem ke sténé vtokového kanalu, tedy dochazi
k elonga¢nimu toku. S timto je spojen i problém s plnéni formy a kvality vysttiku. Diky
slozitosti formy dochazi k obtékani materialu okolo prekdzek, kterymi je tvotfena slozita
vstiikovaci forma. Také pii styku dvou proudt taveniny z riznych vtokovych kanalt
vznikd studeny spoj, tyto spoje maji za nasledek i zhorSeni mechanickych vlastnosti
produktti. Problém studenych spoji se da eliminovat vhodnym umisténim vtokovych
kanali. Pokud polymerni tavenina nevykazuje dostatecny kontakt se sténou formy, dochézi
k ,jettingu®. Tento nezddouci jev je typicky pro vysoce plnéné systémy kvili snizené

elasticité taveniny. [17]
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3 STRUKTURAA KRYSTALIZACE POLYMERU

Polymerni materidly jsou schopny se za urcitych podminek usporadavat do krystalické
struktury. Krystalicka struktura nebo- li nadmolekulérni struktura polymerti je ozna¢ovana
jako morfologie, ktera zahrnuje tadu faktort, jako je stupen krystalinity, tvar krystald,
jejich orientace, anebo velikost. Tyto faktory lze nejjednoduseji zkoumat a posuzovat

pomoci optické mikroskopie.
Krystalizace polymeru se sklada do ¢tyf riznych stadii: [18]

1) Tani

2) Tvorba zarodki- homogennim ¢i heterogennim zptisobem
3) Rast lamel

4) Agregacni rist

Podle podminek krystalizace mohou vznikat ruzné typy struktury, jako jsou lamely,
dendrity, fibrily. Podle vnéjSich podminek (tlak, napéti, homogenita materialu, piisady,
sloZzeni) se muze vytvaret vice nez jeden typ krystalickych struktur. Obsah krystalické
struktury udava stupent krystalinity, ktery je imérny rychlosti tvorby zarodkd a rychlosti
rustu krystali. Krystalické struktura se objevuje také v amorfnich oblastech, to je spojeno

se zménou hustoty v amorfni oblasti materialu. [18]

Aby mohla probihat krystalizace linearnich fetézcti, musi byt zarucena jejich chemicka i
stéricka pravidelnost (tedy stereoregularita) dlouhych tsekt fetézci. Polymery izotaktické
nebo syndiotaktické velmi snadno krystalizuji. Linearni fetézce musi byt schopny se
ukladat relativné hust¢ a také se musi pravidelné, paralelné skladat. Dulezitym aspektem je
také ohebnost fetézct. [19] Co se tyka semikrystalickych polymerd, tak jejich vlastnosti

siln€ zavisi na jejich podilu krystalické a amorfni slozky.

V pribéhu krystalizace se useky fetézci skladaji do pravidelnych utvari zvanych
krystality. Tyto Gtvary maji prostorové pravidelnou vnitini strukturu. Krystalické polymery
nikdy nejsou schopny dosdhnout 100 % krystalické slozky. Proto 1 krystalické polymery
obsahuji neuspotadané (amorfni) oblasti, které spojuji a zaroven odd¢€luji krystalické

oblasti. [18,19]

Uplnou krystalizaci materialu nedovoluji pravé rtizné defekty, zauzleni fetézct, objemné
substituenty nebo také polarita skupin. [19] Pravé proto jsou vSechny realné polymery

pouze Castecné krystalické, semikrystalickeé.
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Obr. 6. Morfologie utvaru v semikrystalickych polymerech [19], kde je a) lamelarni

struktura, b) sféroliticka struktura

Casti polymernich Fetézcti jsou v krystalické oblasti nejéastéji usporadany ve formé lamel

nebo sférolitu.

Podle schopnosti krystalizace makromolekularnich fetézcu Ize délit polymery na:

a) polymery samovolné krystalizujici

obvykle jsou termoplastické, vladknotvorné, s vysokou pevnosti, elasticitou a
houZzevnatosti

Casto Spatn¢ rozpustné

vykazuji rychly ptechod mezi tuhou fazi a taveninou

nehodi se pro zpracovani valcovanim a vytlaCovanim
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vhodné pro zpracovani vstrikovani, kde je zadouci schopnost rychlého
roztaveni

mezi tyto materidly patii napf. polyamidy, polyformaldehyd, polyetylén,
polypropylén [20]

b) polymery samovolné nekrystalizujici

polymerni materidl krystalizuje teprve se zménou teploty nebo pod urcitym
napétim za pusobeni deformacni sily

za béznych podminek maji kaucukovity charakter

vykazuji elastické chovani a jsou dobte rozpustné v organickych
rozpoustédlech

vhodné pro zpracovani valcovanim, vytlaovanim nebo lisovanim

mezi tyto materidly patii napt. ptirodni kaucuk, synteticky izoprenovy kaucuk,

polyizobutylen, butyl-kauc¢uk nebo chloroprenovy kaucuk [20]

Schematicky orienta¢ni krystalizaci polymernich fetézcti diky pisobeni vnéjsi sily,

popisuje nasledujici obrazek

oblasti kiystalizace

Obr. 7. Casteéna krystalizace pii prodlouzeni pryze [19]: a) vychozi stav, b) stav po

v

plsobeni vngjsi sily.

€) polymery nekrystalizujici za zadnych podminek

kiehké, transparentni a velmi dobfe rozpustné v organickych rozpoustédlech
zpracovatelné vSemi zndmymi technologiemi, kromé zvlaknovani (amorfni
struktura nezarucuje dostatecné mechanické vlastnosti pro vlakna)

mezi tyto materialy patii napt. polystyrén, polymetylmetakrylat,
polyvinylchlorid [20]
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3.1 MozZné krystalické struktury

I kdyZ amorfni polymery zaujimaji neuspofaddanou strukturu, tak mizeme mluvit i tak o
urcitém morfologickém utvaru. U amorfnich polymert jsou to globuly nebo také klubicka
0 velikostech 10-30 nm. Tyto klubicka jsou vytvofeny znahodile stocenych
makromolekul. Ale i tyto klubicka se mohou uspotadat vici sobé do pravidelnych utvardg, i
kdyz si kazd¢ klubi¢ko ponechava individualni charakter. Pokud na makromolekuly ptisobi
vnéjsi sily, pak se mohou vytvofit vyssi stupné usporadanosti, jako jsou rozvinuté nebo
paraleln¢ sdruzené svazky. [21]Takto uspotfadané struktury se oznacuji jako nepravé

krystality.

Zakladnim Utvarem krystalickych polymert jsou destickovité utvary, tzv. lamely o tloustce
asi 10 nm. Takovéto morfologické utvary lze ptipravit krystalizaci ze zfedénych roztoku.
Bylo zjisténo, ze fetézce jsou ulozeny témeét kolmo na rovinu lamel. Jelikoz jsou fetézce
velmi dlouhé, musi fetézec na povrchu vytvofit ohyb o 180 ° a poté se vraci opacnym
smérem do lamely. [21] Toto uspoiadani se opakuje. Roztok pii krystalizaci lze jesté

vystavit smykovému naméhéni a tim se vytvareji fibrily tedy vlaknité Gtvary.

Pii krystalizaci z roztoku a souasnym pusobenim smykového pole mohou vznikat také
kombinace utvart. Tyto zvlastni krystalické struktury se oznacuji Sis-kebab. Kde jadro,
nebo-li §i§, ma strukturu vlaknitou a tedy obsahuje velmi velky podil naptimenych fetézcu.

Na jadru jsou narostlé lamely, kebab, tvofené slozenymi fetézci. [18]

Kromé krystalizace z roztoku existuje jeSté krystalizace z taveniny. Tento typ krystalizace
neni moc vhodny pro tvorbu lamel, ale i pfes toto omezeni se fetézce polymert pii
krystalizaci skladaji a vytvareji lamelarni struktury. Takovéto krystalické lamely se
rozrustaji v utvar zvany sférolit. Tento utvar muize nabyvat rozméri od nékolika
mikrometrd az po velikost n€kolika milimetrt. [22] Tyto sférolity zkoumané optickou

mikroskopii maji tvar maltézskych kiizl o rtiznych velikostech.
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3.2 Modely krystalické struktury

Nejstars$i znama krystalicka struktura, ktera byla povazovana az do padesatych let jako
jediné mozné vysvétleni semikrystalickych polymert, je model roztiepenych micel nebo
také model tsekové krystalizace. V tomto modelu polymerni fetézec prochazi postupné

nékolika krystalickymi a amorfnimi oblastmi.

Druhym modelem je model parakrystalické struktury, ktery navrhl Hoseman. Tato
struktura vykazuje usporddanost na malé vzdéalenosti v malych oblastech a zaroveil je
znamo, ze pii prodluzovani vzdalenosti usporadanost klesa. Za parakrystal se povazoval
polymer, ktery je semikrystalicky a neobsahuje zddnou amorfni fazi, ale pouze defekty
uvniti krystalické struktury a na jejim povrchu. Takovyto popis struktury by mohl
odpovidat vysoce krystalickym polymerim, jako je polyetylen zkrystalizovany za
vysokych tlakd. [21]

Dalsim piipadem je morfologie zcela naptfimenych fetézct, kde tloustka krystalti odpovida
délce napfimenych fetézci. Tato konformace fetézcli se mulze povazovat za stabilni

konformaci napt. polyetylénu nebo i jinych homopolymert. [18,21]

Jak je jiz znamo, za zvySeného tlaku pfi zpracovani se ziska stabilni forma poly(-1-butenu)
typu I'. Tato transformace ma své vyhody, ale 1 nevyhody. Tvorba formy I” vede ke sniZeni
krystalinity a vSeobecnému sniZzeni mechanickych vlastnosti materidlu. AvSak ztrata
mechanickych vlastnosti a krystalinity je brana jako pfijatelny fakt, protoze tato forma se

vyznacuje vyskytem $is-kebab struktury.

MiuzZzeme tedy tvrdit, Ze vysledné vlastnosti materidlu jsou silné ovlivnény vnéjSimi
podminkami a tedy i zpracovatelskymi podminkami, véetné typu pouzité zpracovatelské
technologie. Vyuzitim zpracovatelské technologie SCORIM vede ke zlepSeni
mechanickych vlastnosti poly(-1-butenu), ale tato pozitivni zjisténi maji za pficinu také

morfologické zmény

- Sis-kebab, pokud se pouziva SCORIM technologie

- Odlisné mechanické vlastnosti podle pouzitého typu poly(-1-butenu)

- Rozdil krystalinity identickych téles podle pouzité zpracovatelské technologie

- Vyuzitim vysokého tlaku pfi vstiikovani vznika stabilni forma I’, ktera ale
vykazuje nizkou teplotu tani T= 96 °C. Tato forma PB-1 vede k negativnim

zménam mechanickych vlastnosti.
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- Pfechod na formu I vede ke zvyseni teploty tani. [23]

3.2.1 Sis-kebab struktura

Morfologie, vytvoiena pii procesu krystalizace vedené v tokovém poli, tzv. tokem
indukované krystalizace, kterd je metodou velkého technického vyznamu, je spojena
pfedevsim s procesem vytlacovani a vstiikovani. Tato jedine¢né usporadani se popisuje
jako fronta lamel snukleovanym rGstem na protazenych fetézcich. Mnoho
mikroskopickych studii popisuje kompozitni strukturu, tvofenou hlavnim fetézcem z

protazenych fetézct (8i$), na kterych vyrustaji lamely (kebab)

Obr. 8. Usporadani makromolekul v krystalickych utvarech typu §is-kebab [24]

Sis-kebab struktura, stejné tak jako fibrilarni struktura, obecné vede k efektu
samovyztuzeni polymert. V piipad¢ struktury Sis-kebab, vyztuzuji fibrilarné protazené
fetézce mekkou matrici tvofenou lamelami. [18] V obou ptipadech dostavame polymery,
jejichz struktura je vice €1 méné¢ orientovana v jednom sméru.

VySe uvedené morfologie vznikaji pfi samotném zpracovani polymert béznymi
technologiemi, krystalizaci za definovanych podminek ¢i samovolnou krystalizaci
materiald z taveniny, z roztoku, poptipadé pomoci ptisobeni mechanické sily.

Tuto jedine¢nou strukturu polymernich fetézct je mozné ziskat také pouzitim technologie
SCORIM. Diky zpracovatelskym podminkam pii vyuziti Shear-Controlled orientation
injection molding (SCORIM) lze pozorovat morfologii PB-1 fetézctu ve tvaru $is-kebabi.
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Samoziejm¢ ale tato mikrostruktura je uzce svdzana s vyslednymi mechanickymi
vlastnostmi. Tato specifickd morfologie vede ke zvySeni tuhosti a razové houzevnatosti
SCORIM tvarovaného poly(-1-butenu). [25] Je jasné, Ze lepsi mechanické vlastnosti tizce
souvisi se zménami v mikromorfologii materialu, tedy vzajemnym propojovanim §is-kebab

struktur v misté ptisobeni smykového napéti pii vstiikovani.

3.3 Predpoklady pro krystalizaci

Mezi hlavni predpoklady patii:
» Struktura, tvar a konformacni déje makromolekul
* Velikost mezimolekularnich sil (disperzni, indukované, dipolové, vodikovy miistek)
* Kinetické podminky — teplota a ¢as

Ke vzniku krystalické struktury dochazi snadnéji, pokud méa makromolekularni fetézec
symetrickou stavbu a pravidelny linearni tvar. DalSim pfedpokladem je také dostatecna
pohyblivost, konformace, fetézci. Polymerni materialy s nepravidelnou strukturou
v disledku bocnich substituent a kopolymery stéricky rozdilnych monomeri
nekrystalizuji vibec. Taktéz jiz zesitované polymery v disledku jejich nepohyblivosti
fetézcu také nekrystalizuji. [18, 26]

Nukleace, krystalizace polymerli probiha teprve pii znacném sniZzeni teploty taveniny

polymerniho materidlu na teplotu mnohem niz$i nez je jeho teplota tani Tn. Podobna

zavislost plati také u rastu krystalt. [26]
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II. PRAKTICKA CAST
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4 CIL EXPERIMENTALNI PRACE

V teoretické Casti mé diplomové prace byl vSeobecné popsan pouzity material poly(-1-
buten) a pouzitd zpracovatelska technologie, coz je pouziti vstiikovaciho stroje. Jelikoz
téma prace je vliv procesnich podminek pii vstfikovani na mechanické vlastnosti a
morfologii, tak byly zamérné pifi zpracovani vstiikovanim ménény nckteré dulezité
parametry, které se nastavovaly na vstiikovacim stroji. Cilem byla vyroba identickych

zkusebnich téles, vyrobenych pii za riiznych procesnich podminek.

S takto vyrobenymi zkuSebnimi télesy se provadélo nékolik zkousek, které mely dokazat,
jak velky vliv maji rizné zpracovatelské podminky na mechanické vlastnosti a morfologii
vyrobkl. Jak je popsano v nasledujicich kapitolach, tak nékteré parametry nastavené na
vsttikovacim stroji maji vétsi vliv na kvalitu vyrobkil. Toto chovani 1ze pozorovat hlavné u
mechanickych vlastnosti vyrobkt, ale rizné procesni podminky se reflektovaly také v

morfologickych zkouskach.

Mezi zkouskami mechanickych vlastnosti, které byly pouzity a popsany v nasledujicich

kapitolach patfi:

a) Zkouska tvrdosti- Tato jednoducha metoda méfeni tvrdosti byla provadéna
v urcitych Casovych intervalech a wukazala, jak vyrazné ovliviiuje
transformace PB-1 tvrdost materialu.

b) Zkouska tahovych vlastnosti- Na trhacim stroji se méfily mechanické
vlastnosti vyrobkil jako je napf. Younglv modul pruznosti, pevnost nebo
taznost, pfipravenych za rliznych procesnich podminek.

€) Méfeni hmotnosti vstiikovanych vzorkii- Pouze pomoci analytickych vah
bylo mozno pozorovat, jak procesni podminky odraZeji vyslednou hmotnost

vyrobku.

Vedle zminénych zkouSek mechanickych vlastnosti se jesté provedly zkousky, které

hodnotily morfologické zmény vyrobkii:

a) Rentgenografie- Pomoci vysledkt této metody a grafického zpracovani lze
pozorovat rozsah transformace PB-1 v Case.

b) Opticka mikroskopie- Ptipravou vzorkil z jednotlivych zkuSebnich téles
bylo moZzno pozorovat rozdily v povrchové/pfechodové oblasti a

krystalickych struktur pouzitim polarizaéniho mikroskopu, dan¢ho zvétseni.
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5 PRIPRAVA ZKUSEBNICH TELES

Ptiprava zkuSebnich téles je zévisla na tom, co je zapotiebi na zkuSebnich télesech
testovat. Timto se zasadné 1isi od produkti vyrabénych ve velkych sériich v primyslu.
ZkuSebni télesa maji vétSinou tvar lopatek o pfesné stanovenych rozmérech a tvaru.
ZkusSebni télesa se daji v laboratornich podminkach nejcastéji vstiikovat do formy nebo
lisovat ve formé¢ desek. Pak se lopatky vysekavaji z téchto pfedem lisovanych desek. Lze

fici, Ze se zkuSebni téliska piipravuji dvéma zpusoby:

a) Télesa se pripravuji pfimo z pouzitého materialu (nejcastéji ve formé granulatu)
lisovanim nebo nejcastéji vstiikovanim v prislusnych formach, které udéavaji tvar
zkuSebniho télesa.

b) Té&lesa se ptipravuji z hotovych produkti nebo polotovarl, aby byly nasledné
vysekany, vyfezany nebo jinak obrabény do pozadovaného tvaru zkusebniho télesa.

Tato metoda je nejcastéjsi u zpracovani lisovanim,

Pro zjisténi vlastnosti téchto zkuSebnich téles Ize také srovnat vlastnosti téles vyrobenych
obéma metodami, aby se zjistily vztahy mezi podminkami, za kterych byly identické

materidly zpracovany.

5.1 ZkuSebni télesa pripravena vstrikovanim

Vstiikovani je zpusob tvafeni plastli, pfi kterém se zpracovavany materidl ve formé
taveniny vstiikuje do dutiny vstiikovaci formy (jejiz teplota je mnohem nizsi nez teplota
roztaveného polymeru), kde se pod tlakem ochladi a necha se ztuhnout.

Vstiikovani je nejpouZzivanéj$i zpracovatelsky postup tvafeni polymernich materidld.
Timto zpusobem se také piipravovaly mé zkusSebni télesa z poly(-1-butenu) podle normy
CSN EN ISO 294-1. Vstiikovanim se pfipravilo 20 testovacich lopatek pro kazdou sérii
v deseti sériich. Kde prvni série byla vstiikovana dvakrat za identickych podminek kvuli
kontrole. Timto postupem bylo vyrobeno 200 zkusSebnich lopatek, které byly po vyjmuti ze

vstiikovaciho stroje okamzité zchlazeny na teplotu okolo 15°C.
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Obr. 9. Typy zkusebnich téles [27]

Kvili plose, velikosti a vhodném tvaru pro mé zkousky byl zvolen typ 1A lopatky. Je
vhodna pro tahové zkousky, ma dostatecnou velikost, a tedy 1 rezervu pro moznost chyby
pii fezani vzorkl pro mikroskopické zkousky a velmi snadno lze na téchto vzorcich méfit
tvrdost. Diky vtokovému systému by nesel relativné piesné zmetit hmotnostni rozdil mezi
jednotlivymi sériemi, proto musely byt vzorky uréené pro zkousku hmotnostniho bytku

pfedem opracovany na vodni brusce.

5.2 Nastaveni parametru vstrikovaciho stroje

Nastaveni vstfikovaciho stroje je velmi dulezité pro vlastnosti vysledného produktu.
V mém piipadé¢ se jedna hlavné o rozdil mechanickych vlastnosti materidlu PB-1

s oznacenim PB 0110M vlivem procesnich podminek.

Tab. 1. Neménné parametry vsttikovaciho procesu pro kazdou sérii vzorkt

parametr hodnota | jednotka
pod nasypkou 50 °C
1. pasmo 170 °C
teplota 2. pasmo 190 °C
3. pasmo 210 °C
v trysce 220 °C
forma 30 °C
doba chlazeni 40 S
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Vstiikovani vzorktl probihalo na vstfikovacim stroji Demag Ergotech (50-200 system) o
maximalnim objemu 106 cm® maximalni vstiikovaci tlak 1990 Bar a o priméru $ngku 30

mm.

Obr. 10. Vsttikovaci stroj Demag Ergotech

Kromé konstantnich parametric se ménily Ctyfi typy nastavovatelnych parametri

zpracovani vstiikovanim. Byly to vstfikovaci rychlost, vstfikovaci tlak, ¢as dotlaku a
dotlak.

- Vstiikovaci rychlost (cm®/s): 20, 40, 55
- Vstiikovaci tlak (MPa): 75, 60, 90

- Cas dotlaku (s): 7, 15, 30

- Dotlak (MPa): 35, 50, 65

V zajmu co nejvetsi rozmanitosti pouzitych parametri pro vyrobu zkusSebnich vzorka se
navstiikovalo 9 sérii o riznych parametrech a k tomu jesté¢ jedna série S parametry

identickymi jako ma série C.1, kterd je nazvana série ¢.10. Toto opétovné navstiikovani
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zkuSebnich téles za stejnych zpracovatelskych podminek jako série €. 1 je pouze pro

kontrolu.

Nastaveni proménnych parametrit pro kazdou sérii vzorkii znazoriiuje nasledujici tabulka

hodnot.
Tab. 2. Tabulka proménnych parametrt
proménné parametry

Cislo |vstrik. rychlost | vstiik. tlak cas dotlaku dotlak

série (cm3/s) (MPa) (s) (MPa)
1 40 75 15 50
2 40 60 15 50
3 40 90 15 50
4 40 75 15 35
5 40 75 15 65
6 25 75 15 50
7 55 75 15 50
8 40 75 7 50
9 40 75 30 50
10 40 75 15 50
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6 ZKOUSKY VLASTNOSTI MATERIALU

V dnesni dobé¢, kdy se velmi ¢asto nahrazuji kovové produkty za plastové, je velmi diilezita
spravna volba polymerniho materialu. Vybér materialu je tak dualezity jako znalost jeho
vlastnosti. K vyrob€ vSech rtiznych soucasti i zatizeni z vhodného polymerniho materidlu
je zalozen na znalostech jeho mechanickych, technologickych, fyzikalnich a chemickych
vlastnosti. Pro vhodny vybér materialu je nutno nejdiive brat v potaz, pro jaky ucel ma byt
materidl pouzit. Nejcastéji se ke zjisténi téchto vlastnosti polymerniho materidlu pouzivaji

zkousky pro mechanické vlastnosti.

Prakticky feceno jsou Cétyfi mechanické vlastnosti. Jsou to pruznost, plasticita, pevnost a

razova houZevnatost.

Pruznost je charakterizovéna jako vlastnost téles nabyvat ptivodniho tvaru a rozméra,

pokud se na né ptestane pusobit silou, ktera vyvolala jejich ptivodni zménu tvaru. [28]

Plasticita je schopnost pevné hmoty se urcitym zpusobem deformovat vlivem vnéjSich

pusobicich sil. [28]

Pevnost 1ze popsat jako vlastnost materidlu odoldvat u¢inkiim pisobeni vnéjsich sil a

zaroven co nejvice eliminovat poruseni struktury materialu. [28]

Houzevnatost je odolnost materidlu proti vzniku lomu a je podminéna schopnosti

k plastické deformaci. [28]

6.1 Mechanické zkousky

vvvvvv

pro navrh specifického vyrobku a jeho rozmért. Z hlediska pisobeni sil na téleso se

rozdéluji mechanické zkousky na né€kolik skupin.

Nejpouzivangjsi metody uréeni mechanickych vlastnosti polymernich materiala: [29]
1) Empirickd ,,méteni v jednom bodé*“- tvrdost (Shore a dalsi)
2) Staticka a dynamicka méteni na zkusebnich télesech
a) Tahové zkousky — trhaci zkousky — tahovy modul, pevnost v tahu
Razové zkouSky — pevnost v ohybu rdzem
b) Dynamickéd méteni — modul pruznosti, relaxa¢ni chovani

- volné kmity
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- vynucené kmity
V tadé¢ aplikaci jsou vyrobky namahany opakovanymi deformacemi (pneumatiky, ozubena
kola atd.). Pak tedy kazdy typ deformace — tah, tlak, ohyb atd., kterym je téleso opakované
namahano, pfechazi na dynamickou zkousku. Napéti, pfi kterém dochazi dynamickym
namahdnim k poruSeni materialu, je podstatné mensi nez hodnota ziskand pfi statické
zkousce. Zvlasté nebezpecné je namahani takovou frekvenci, se kterou je naméhany
material v rezonanci. Rezonance je pfi¢inou vznikani napéti né€kolikandsobné pievysujici
mezni dynamicka napéti. Casové namahani méize mit cyklicky (pravidelny) nebo acyklicky
(nepravidelny) prubéh. [29] Vétsina metod pouziva cyklického napéti nebo deformace

sinusového prabehu.

6.1.1 Zkouska tvrdosti

Pod pojmem tvrdost chapeme odpor materiald, kterym se brani proti vniknuti jiného,
tvrdSiho télesa definovaného tvaru. Tvrdost je charakterizovana podle velikosti stopy,
kterou vtlaCované téleso zanechalo na misté plsobeni. U viskoelastickych materiala
(plastll) nelze méfit stopu vniku, kterou vtlaované téleso zanechalo, ale méfi se hloubka

vniknuti télesa pii konstantni sile vtlacovani.

Obr. 11. Pfistroj na méteni tvrdosti
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U pryze, kterd ma niz§i modul a odliSné deformacni vlastnosti, se musi pouzivat zcela

odlisné pfistroje ke stanoveni hodnot tvrdosti.
Metody méieni tvrdosti podle tvaru vtlaCovaného télesa:

* kulickou nebo ty€inkou s kulovym zakoncenim
* kuzelem nebo jehlanem
*  komolym kuzelem

Metoda vtlacovanim kuli¢ky do materialu je vhodna pro tuhé polymerni materialy, napf.
PVC desky. Obdobné metody zkousek tvrdosti l1ze provadét i u kovii, ale v tomto ptipade

se vyuziva jina geometrie vtlaCovaného télesa a jiné zatizeni. [30]

6.1.1.1 Tvrdost pryZe a mékkych polymeru
Shore A - mé&kéi materaly (tupy hrot)

Shore D - tvrdsi materialy (ostry hrot)

Plsobici sila je vyvozovéana kalibrovanymi pruZinami. U tohoto testu se da pouzit i
zkusebni t€leso z vice vrstev. Tvrdost se odecitd nejCastéji na displeji po 15 s nebo
okamzita hodnota 1 s po dotyku hrotu a zkusebniho télesa. Je-li hodnota tvrdosti Shore A
veétsi nez 90 jednotek, tak se doporucuje provadét méteni tvrdomérem typu D. Je-li
hodnota tvrdosti Shore D mensi nez 20 jednotek, tak se opatné doporucuje provadét

meéfeni tvrdomérem typu A. [30]

6.1.2 Lomové déje u polymeri

U mechanickych zkousSek materiali je dilezité porozumét lomovym déjim u polymeri

Pfi statickém a dynamickém namahani polymerd se mizeme dostat do oblasti deformaci,
pii nichz zatézovaci sily budou vétsi nez kohezni sily — pevnost materialu.

Pevnost materidlu neni konstantou, ale funkci piedevSim rychlosti deformace (kromé
jinych faktord), protoZe zavisi na charakteru pusobici sily. Se zvySovanim rychlosti

deformace se obecné pevnost materialu snizuje. Vlastni lom se zahajuje v mistech
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maximalniho napéti vznikajicich na okraji submikroskopickych dutin, riznych mikrotrhlin
i na makroskopickych vrubech, ¢i jinych nehomogenitdich v materialu. Lom nevznika
nikdy soucasné v celém praiezu télesa, ale zac¢ina v uréitém misté a Sifi se napii¢ urcitou
rychlosti, ktera je niz$i nez rychlost zvuku v daném materialu. [29]

Pevnost polymert zavisi jesté na dalSich faktorech, a to predevsim kromé teploty jesté na
rychlosti a dobé namahani. Pii nizkych teplotich nastava pfevazné pretrzeni bez
predchéazejici deformace. Pfi vyssi teplot€ vyvolava namahani skluzy spojené s paralelni
orientaci ¢astic. Tomu odpovida spotieba vétsiho mnozstvi energie razu, takze razova
houzevnatost je pti vysSich teplotach vyssi. Pii vysokych deformacnich rychlostech se

nemuze projevit tokové chovani materialu a charakter lomu je kiehky, zejména pii nizkych

teplotach.

6.1.2.1 Tahova zkouSka

Tato destruktivni metoda byla jednou z prvnich zkousek, kterd udavala hodnoty pevnosti
materiali. Na upnuté zkuSebni téleso plisobila stale zvétSujici se sila v uritém sméru, az
doslo za urcitych hodnot deformace k ptetrzeni vzorku, tedy k trvalé destrukci télesa.
Pevnost v tahu byla vyjadfovana silou, ktera byla vztazena na jednotkovy prifez, coz je
napéti potfebné k pretrzeni daného télesa. Pomoci zdokonalenych snimacich systémi
(napéti a deformace) a s moznosti jejich grafického zaznamenavani, jsou ziskany diagramy
a tim padem celd tahova kiivka. Tato tahova kiivka poskytuje piesnéjsi informace o
deformaénim chovéani materidlll za riznych podminek. Vyuziti tahovych zkouSek ma
Siroké spektrum vyuziti. Vyuziva se ale stejné pro plasty i kovy, pouze se lisi parametry

nastavené na trhacim stroji’, kde probiha tahova zkouska.

Deformaci tahem Ize znazornit na hranolu v pravothlych soufadnicich, jehoz pivodni

prufez Ao je dan soucinem Sitky b, a vysky he. [31]
AO == bo. ho (1)

Na plochu Ap ptsobi jednosmérny tah silou F, tedy napétim o, jak l1ze vidét na obrazku
nize: [31]

o=— 2
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Hranol se zac¢ne deformovat a tim i ménit pivodni rozméry az do okamziku, kdy se
dosahne rovnovahy mezi deformaci a pusobicim napétim. Chceme-li téleso dale

deformovat, musime zvysit napéti zvétSenim sily az na hranici, kdy se téleso pretrhne.

Obr. 12. Jednosmérna deformace télesa [31]

S prodlouzenim télesa se méni jeho ptivodni délka lp na délku | a tuto délkovou zménu

definujeme jako tzv. pomérné (relativni) prodlouzeni: [31]
g ==t ©

ZmenSeni prufezu obdobné vyjadiuje pomérnym zkracenim zakladny nebo vysky hranolu:
[31]

& =5 (4)

Vztah mezi pomérnym zkracenim a pomérnym prodlouzenim je tzv. Poissontv pomér:

[31]

v==2 (5)

€1

Poissontiv pomér charakterizuje do uréité miry zménu objemu zkouseného materialu jeho
protazenim. Je prakticky nezavisly na teploté. Z hlediska deformacniho chovani nas hlavné

zajima zména délky zkouSeného télesa béhem namahani az do stadia jeho pfetrzeni.

. o Al R . C e
Pomérné deformace se vyjadiuje zlomkem > protaZeni v jakémkoliv stadiu méfeni nebo v
0

okamziku pietrzeni se vyjadiuje v %: [31]
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g =22 100 =2.100 (6)
lo lo

Podobné jako mezni hodnota deformace, protazeni pii pretrzeni, tzv. taznost, je dulezitou
fyzikalni veli¢inou z hlediska konstrukénich vlastnosti polymeri, kde se pocita s 1;, coz je

délka téliska pii pietrzeni.

Budeme-li protahovat tzv. idealné elasticky material v oblasti malych deformaci, zjistime,
Ze pomé&r mezi vzristajicim napétim 01<6,<c3 a vzniklou ptislusnou deformaci g;<e;<e3 je
mezi jednotlivymi dvojicemi konstantni. [31]

o9 _ %

=2 =2 = konst. @)

€1 &2 €3

Konstantu imérnosti mezi napétim a deformaci nazyvame modulem pruznosti E a vztah
Hookovym zakonem: [31]
oc=E.e (8)
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7 STRUKTURAA MORFOLOGIE

V pribéhu ochlazovéani polymeru v urcitych redlnych podminkéach zpracovani dochazi ke
vzniku tfi slozek, které lze snadno pozorovat pomoci optické mikroskopie v priiezu
dan¢ho vyrobku. Pomér mezi témito slozkami ¢i vrstvami siln¢ ovliviiuje vysledné

mechanické vlastnosti vsttikovanych dila.

Nadmolekularni strukturu lze hodnotit pomoci Fyzikalnich metod studia morfologie

polymert. Déli se na:

1) Piimé metody studia morfologie termoplasti spocivaji v hodnoceni stupné

krystalizace, tedy miry uspofddanosti makromolekul, tvaru krystalitd, velikost
krystaliti a orientace.

2) Neptimé metody zjist'uji vlastnosti polymerd, diky kterym lze posuzovat strukturni

stav polymerniho materialu. [32]

Ptimé metody studia usporadanosti polymernich systému se déli na étyti zkousky

- Stanoveni hustoty - metoda umoznuje stanovit stupenl krystalizace, spociva ve
vyuZiti rozdilnych fyzikalnich projevl krystalické a amorfni faze
- Termicka analyza — metod je n¢kolik, ale nejznaméjsi a nejpouzivanéjsi je DSC
metoda, ktera umoznuje stanovit pomérné piesné stupen krystalizace na zakladé
entalpie tani polymerniho materidlu, dalsi vyhodou je moZznost pfesného urceni
teploty tani, teploty skelného ptfechodu a krystalizace
- Polarizacni mikroskopie — tato jednoducha metoda poskytuje informace o
stupni orientace makromolekul, o sférolitické struktufe a jakym zptisobem jsou
krystaly uloZeny
- Rentgenografie — (neboli difrakce zafeni X) déli se na:
a) difrakce zareni X v oblasti velkych uhli (Sirokouhla difrakce, WAXS)
poskytuje informace o obsahu krystalického podilu, ulozeni atomu
v zakladni krystalické bunce a jejich rozmérech, hustoté krystalické faze,
velikosti krystalitl a stupni orientace polymeru
b) difrakce zdreni X v oblasti malych uhlii (SAXS) udava rozptyl v oblasti
malych uhli (<2°), ktery popisuje rozméry krystalickych lamel a
vzdalenosti krystalita [32]
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7.1 Rentgenografie

Material PB-1 muze prochazet transformacemi svych vlastnich forem podle vnéjSich
podminek. Kazda z jednotlivych forem vznikd za jinych podminek a ma jiné vlastnosti,

jako je 1 teplota tani.

Jednim ze zpusobi, jak posuzovat tyto transformace z formy II na formu I je diky pouziti
rentgenovych paprskii. Tato metoda se nazyva rentgenografie. Je mozno ji méfit jako
sirokotihlou difrakci, WAXS, a difrakci v oblasti malych uhld, tedy SAXS. [32] Prechod
Zjedné formy ve formu druhou zahrnuje nové uspofadani lamel a vétSich lamelarnich
shlukt. Také dochazi k dalsi krystalizaci amorfni faze na fazi I, ktera vytvafi nové lamely
uvniti lamelovych shlukl. Ale divod pfechodi mezi jednotlivymi formami neni zcela
prozkouman, proto je toto tvrzeni v rozporu s D. Rossa a kol., ktery tvrdi, Ze krystalinita se
neméni béhem transformace. Samotna transformace nema vliv na povrchovou morfologii
krystalizace z taveniny nebo na krystalizaci z roztoku. K nukleaci dochazi na ndhodnych

mistech ve form¢ sférolitd. [33]

Rentgenové zateni se pouziva k ur€eni uspofadani atomu v krystalech. K tomuto ucelu
slouzi Braggova rovnice, kterd pocita s odrazem RTG paprskil od krystalickych struktur a

tedy 1ze odvodit vzdalenost mezi rovinami atomii v Krystalické struktute. [34]

Struéné feceno rentgenografie funguje na principu rozptylu RTG paprskii a nasledné
interferenci rentgenového zatfeni za vzniku difrakénich maxim. Tyto difrakéni maxima,
jejich poloha a intenzita zavisi na uspofadani atomii v prostoru. Rentgenové zareni se pii
dopadu na material z malé Casti odrazi a dale rozptyluje na krystalické struktute. Z vétsi
¢asti zareni vstupuje do materidlu, kde se rozptyl a odraz opakuje na dalSich rovinach
atomt. Pii urcitém uhlu dopadu se interferenci zesiluji paprsky rozptylené na
rovnobéznych rovinach krystalové miizky, §ifi-li se s rozdilem drah rovnym celistvému
nasobku vlnové délky =zafeni. Tento jev se fidi Braggovou rovnici pro reflexy

rentgenového zafeni na krystalové miizce. [35]
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e =g ==l ==l

— 4 —— Rl ——

Obr. 13. Odraz RTG paprski na jednotlivych rovinach krystali [36]

Braggova rovnice ma tvar: [37]
2d.sinf =n. A €)]
Kde:
d... mezirovinnd vzdalenost
0... thel dopadu paprsku
A... vlnova délka

n... celé ¢islo

Na dv¢ libovolné paralelni roviny vzdalené o d dopada svazek rovnobéznych rentgenovych
paprski. Interferenéni maximum difrakce paprskii nastava tak, ze jejich drdhovy rozdil je
roven celistvému nasobku vinové délky dopadajiciho zateni. Drahovy rozdil dvou paprskt
je roven 2dsin 6 . Uhel @ je uhel, ktery svira dopadajici paprsek s rovinou krystalu. Ze
zméfené¢ho Uhlu lze vypocitat vzdalenost miiZkovych rovin krystalu dosazenim vlnové

délky proslého rentgenového zafeni do Braggovy rovnice. [37]



UTB ve Zliné, Fakulta technologicka 47

7.2 Opticka mikroskopie

Mikroskopicka metoda pozorovani disperzniho systému neboli opticka mikroskopie, je
pouzivana pro studium struktur daného polymerniho materidlu. Aby pomoci této metody
bylo mozno pozorovat napt. krystalické struktury, musi se liSit index lomu pozorovanych

¢astic s indexem lomu prostredi.

Sférolity jsou kulovité utvary, vzniklé ristem vice lamel z jednoho krystalizacniho
zarodku, tedy v podminkdch pfitomnosti malého poctu zarodkd. Smér vSech os linedrnich
¢asti makromolekul je tangencidlni. Existuje téz piedstava, ze vlastné v radidlnim sméru
vyristaji jehlice tvofené skladanymi makromolekulami sto¢enymi soucasné do spiraly.
[29,32]

Krystalické utvary vykazuji také opticky dvojlom. Proto lze sférolity sledovat pomoci
polarizovaného svétla, v némz se tvofi tmavy maltézsky kriz. S jeho pomoci muZzeme
sledovat velikost a zptisob ulozeni sférolit. Pokud jsou sférolity tak malé, ze se svym
rozmérem blizi vinové délce viditelného svétla, zpisobuji svételny rozptyl a polymer se

nam jevi jako zakaleny, opalizujici (mlécny).

P p—

Sferolit (1/4) T

Obr. 14. Sféroliticka struktura [29]

Polariza¢ni mikroskop ma ale i své omezeni. Mikroskop nerozli§i Castice mensi nez
400nm. Proto Ize vidét pouze struktury sféroliti. Neni mozno vidét atomy nebo vazby

mezi nimi. [29]
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Ze zkuSebniho télesa ze vSech zkuSebnich sérii byly pomoci mikrotomu ufezany platky o
tloustce 25 pm. Tyto platky byly velmi opatrné zakapnuty silikonovym olejem a zakryty
krycim sklickem. Cilem bylo, aby nevznikly nad ani pod nafezanym platkem materialu
vzduchové bublinky. Pfipravené vzorky byly nasledné pozorovany a foceny digitalnim

fotoaparatem ptipevnénym k mikroskopu.

7.2.1 Pozorovani Skin — Core efektu

Pfi ochlazovani polymeru v redlnych podminkach zpracovani dochdzi ve fazi tuhnuti ke
vzniku tii slozek, které l1ze zkoumat a posuzovat v prufezu tloustky zkoumaného télesa.
Tloustka, tvar a strukturni podoba materidlu je vyznamnym aspektem pro mechanické

vlastnosti téles vyrobenych vstiikovanim.

a) Povrchova vrstva (Skin)
Je prvni slozkou vznikajici v oblasti, ktera pfiléha k povrchu dutiny formy, kde
dochazi k rychlému ochlazeni taveniny polymeru v relativné kratké dobé po styku
s formou.

b) Jddro (core)
Je druhou slozkou, kde dochézi k pomalejSimu ochlazovani pomoci sniZovani
intenzity odvodu tepla.

C) Prechodova vrstva
Je tieti slozkou, kterd je vysledkem plisobeni rychlého odvodu tepla, coz je
charakteristické pro povrchovou slozku priifezu télesa, a plisobenim vyrazné
pomalejSiho odvodu tepla z ¢asti, ktera je bliZe stfedu prifezu télesa. Jedna se o

specificky ptfechod mezi strukturou typickou pro skin a core oblast.

Pro hodnoceni tloustky jednotlivych vrstev a jejich vliv se v praxi za celkovou povrchovou
vrstvu (skin) povazuje soucet tloustek piechodové a povrchové vrstvy. Samoziejmé
podoba prifezl neni identicka u vSech materiali. Velikost a struktura vSech slozek, které
se podili na vyslednych vlastnostech vstfikovanych téles, se miize vyznamné liSit podle
typu materidlu a jeho sloZeni (chemické slozeni, plniva), ale také podle podminek

zpracovani.

V povrchové vrstvé dochdzi vlivem rychlého ochlazovani ke vzniku velkého mnozstvi

krystaliza¢nich zarodkl, ovSem s nulovym naristem sférolitické struktury. V jadru, které
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se utvorilo za téméf opacnych tepelnych pomérd ve srovnani s povrchovou vrstvou,
dochazi pravé diky pomalému ochlazovani ke vzniku mensSiho poctu krystaliza¢nich
zarodkl, ale kvelkému narGstu pozorovatelnych sférolitickych struktur. Stupen
krystalinity v jadru i v povrchové oblasti je piiblizn¢ identicky, ale struktura je zasadné
odlis$na.

Teplota formy ma velky vliv na morfologii vstfikovaného materidlu. Tento aspekt 1ze
snadno zkoumat pomoci optické mikroskopie. Teplota formy ovliviiuje tloustku povrchové
vrstvy (skin) a také velikost sférolitickych struktur. Velikost sféroliti je v&tsi za vySsi
teploty formy. Morfologie se sklada z jadra slozeného sférolity a nesférolitické povrchové
vrstvy (skin). Velikost sférolitd klesa postupné smérem od jadra k povrchové vrstveé. Ale
pfi vysSich teplotdich formy se velké sférolitické struktury objevuji i V tésné blizkosti

povrchové oblasti. [38] Malé sférolity jsou pfedevsim tvoieny za nizsich teplot formy. [39]

V blizkosti povrchu vstfikovaci formy dochazi ve vystiiku k velké orientaci polymernich
fetézcu. U povrchu se vyskytuje jemna morfologie s Vysokou orientaci a dale smérem ke
stiedu se vyskytuji sférolitické mikrostruktury s niz$i orientaci. U krystalizace hraje velkou

roli molekulova hmotnost, krystalizacni podminky a dulezita je také viskozita.

Zvysenim vstiikovaci rychlosti se snizuje tloustka povrchové vrstvy. Je to kvili tomu, ze
vys$8i rychlost vstfikovani umoZnuje polymerni taveniné krat§i cas k efektivnimu
ochlazeni. Zaroven vyssi vstfikovaci rychlost md za nasledek zvySujici se deformace
v mistech blize ke sténé formy, a proto se vysoce orientovana struktura vyskytuje blize ke

sténé formy. [40]

Ve skin vrstvé se vyskytuje nesféroliticka struktura obsahujici lamelarni shluky ve sméru
toku taveniny a tyto lamely rostou smérem do hloubky. Vlivem velkého teplotniho
gradientu dochazi k velké rychlosti nukleace a tvorby asymetrickych sférolitickych struktur
1 ve druhé vrstvé. Tyto asymetrické sférolity mohou dosahovat rozmérti i1 jako sférolity

V Core vrstve.

Zpracovatelské parametry maji tedy velky vliv na molekularni orientaci a krystalinitu

vvvvvv

rychlost, dotlak, teplota formy a vstiikovaci teplota. [38,39,40]
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8 VYHODNOCENI NAMERENYCH DAT

8.1 Meéreni tvrdosti Shore D

Tento test byl vyhotoven tvrdomérem dle normy CSN EN ISO 868. Je to piistroj, ktery se
pouziva k testovani tvrdosti nejriznéjsich stfedné tvrdych a tvrdych materidlii. Ptistroj se
piilozil na testovany vzorek tak, aby ostry hrot vnikl do materialu pod tlakem pruziny
stanovenou silou. Nameétend hodnota se ihned zobrazi na displeji v jednotkach Shore D 0
az 100. I kdyz je manipulace a pfesnost usazeni hrotu na zkusebni téleso problematicka,
bylo tfeba relativné se pokusit o urcitou piesnost a ucelenost méfeni u vSech vzorku.
Me¢fteni by se méla provadét 12 mm od kraje a nejméné 5 mm od sebe. Pfi tvrdosti nad 50
Shore D mize byt i 3 mm. Hodnota tvrdosti se ode¢itd za 15 sekund po pfilozeni

tvrdoméru. Vysledkem zkousky je aritmeticky primér z 5 méteni.

Pro ziskani co nejptesnéjsich vysledkl z namétenych hodnot byly pouzity zkusSebni téliska
ve tvaru ty¢inek. Tvrdost se naméfila na péti mistech kazdé tyCinky, kde prvni méteni je
vzdy nejblize u vtokového systému a paté méteni je nejdale od vtoku, tedy na konci
ty¢inky. Timto systémem se naméfila tvrdost péti tyCinek z kazdé pripravené série, tedy

z celkovych 10 sérii vzork.

Obr. 15. Zptsob méteni tvrdosti
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Tab. 3. Tabulka hodnot tvrdosti (shore D) vzorkt po 0 dnech od vstiikovani

tislo série vzorek | vzorek | vzorek | vzorek | vzorek o smér.
A B C D E odchylka
1 46,2 43,4 44,5 43,7 45,4 44,7 1,2
2 IiCJ S 44,6 44,2 45,1 46,1 43,8 44,7 0,9
3 2 : 42,7 46,7 43,5 42,6 41,8 43,4 1,9
4 S5 | 424 | 455 | 430 | 434 | 438 | 436 12
5 g < 44,8 44,6 44,6 47,1 46,7 455 1,2
6 | S| 439 | 463 | 449 | 443 | 435 | 446 | 11
7 2 B 42,6 445 44.6 44,4 42,6 43,7 11
8 g f§ 42,6 43,0 41,9 43,3 442 43,0 0,9
9 % N 45,1 45,0 44.9 44,3 45,2 44.9 0,4
10 40,3 41,3 41,4 40,8 41,4 41,0 0,5

Tab. 4. Tabulka hodnot tvrdosti (shore D) vzorkti po 7 dnech od vstiikovani

Sislo série vzorek | vzorek | vzorek | vzorek | vzorek o smér.
A B C D E odchylka
1 59,7 60,2 60,0 60,2 60,7 60,2 0,4
2 'i; =) 59,9 59,0 59,4 58,8 60,3 59,5 0,6
3 2 : 59,1 60,0 60,0 59,0 57,5 59,1 1,0
4 ‘g 1§ 59,4 58,2 58,8 57,7 59,9 58,8 0,9
5 g = 60,5 59,9 60,5 60,5 60,5 60,4 0,3
6 | £ | 596 | 606 | 605 | 597 | 602 | 601 | 05
7 2% 60,2 59,8 60,0 60,1 59,2 59,9 0,4
8 | 25 | 598 | 587 | 597 | 589 | 594 | 593 | 05
9 ‘g N | 60,9 61,0 60,5 59,8 60,7 60,6 0,5
10 60,8 59,9 60,7 60,3 60,1 60,4 0,4

Tab. 5. Tabulka hodnot tvrdosti (shore D) vzorkl po 13 dnech od vstifikovani

Sislo série vzorek | vzorek | vzorek | vzorek | vzorek o smer.
A B C D E odchylka
1 w 59,7 60,0 59,8 59,7 60,4 59,9 0,3
2 < S’. 60,0 59,0 60,3 60,4 59,2 59,8 0,7
3 2 60,5 59,7 60,3 60,7 61,2 60,5 0,6
4 E l§ 60,0 59,5 61,0 60,3 60,5 60,3 0,6
5 ; < 61,9 60,9 61,7 60,9 62,6 61,6 0,7
6 | £ | 616 | 610 | 616 | 610 | 607 | 612 | 04
7 2= 61,1 61,4 59,7 60,7 61,1 60,8 0,6
8 g —§ 60,4 60,6 60,5 60,1 60,0 60,3 0,2
9 =S 61,4 61,7 61,3 61,4 61,1 61,4 0,2
10 =~ 60,9 60,3 60,2 60,7 60,7 60,6 0,3
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Jelikoz poly(-1-buten) pii pokojové teploté a atmosférickém tlaku transformuje, tedy
prochazi z termodynamicky nestabilni krystalické formy ve stabilni formu, muselo se
meéfeni v ur€enych Casovych intervalech dohromady 3x opakovat. Timto zpisobem lze

vidét rozdily tvrdosti v daném case aZ po dobu, kdy se material ustalil.

Graf tvrdosti Shore D
65

55 +

50 -

45 -
mOdni

Shode D

40 -
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1 2 3 4 5 6 7 8 9 10

Cislo série

Obr. 16. Grafické zndzornéni rozdilu tvrdosti

Grafickym znazornénim pribéhu zmény tvrdosti lze fici, Ze material je po 7 dnech pfi
pokojové teploté a atmosférickém tlaku v ustalené formé. Opakované méefeni po 13 dnech
jen dokazuje tento fakt tim, Ze se hodnoty Shore D vyznamné neli$i od hodnot naméfenych
po 7 dnech po vstiikovani zkuSebnich télisek. Ale vyrazny rozdil tvrdosti v 0 dnech a 7
dnech je diikazem transformace jednotlivych forem poly(-1-butenu). Avsak se miize tvrdit,
ze ruzné parametry pii zpracovani vstfikovanim nemaji vliv na vyslednou tvrdost
materialu, protoze u vSech 10 sérii vzorkd jsou hodnoty tvrdosti relativné identické,

pohybujici se okolo 60 jednotek Shore D.
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8.2 Meéreni tahovych vlastnosti

Zkousky tahovych vlastnosti jsou zdkladem pro jednoduché urceni mechanickych
vlastnosti materialti. Metoda se pouZivé u viech materiald z plasti dle norrny CSN EN ISO
527. Trhaci stroje se dé€li hlavné podle pouzité sily, kterou vynakladd samotny trhaci stroj,
a podle toho za jakym ucelem se trhaci stroj pouziva. Rlizné velké trhaci stroje se pouzivaji
na ruzné polymerni materialy, ale také na rtzné slitiny kovii. Pro vSechny materialy trhaci

stroj funguje obdobné.

Pro mé ucely jsou télesa ve tvaru oboustranné lopatky 0 pracovni délce 80 mm, tloust'ce
3,78 mm, Sitce 9,88 mm a plose 37,33 mm?. Zkusebni t&leso je protahovano ve sméru své
hlavni podélné osy konstantni rychlosti do jeho poruseni nebo do okamziku, kdy napéti
v tahu nebo protazeni dosahnou pfedem zvolené hodnoty. Hlavnimi sledovanymi
veli¢inami byly zejména modul pruznosti a taznost. Z kazdé série vzorku, které byly
vstiikovany za riznych zpracovatelskych podminek, bylo vybrano ndhodné pét zkusebnich
téles. Dohromady tedy tahova zkouska byla provedena u padesati vzorki, hodnoty kazdé

série Z celkovych deseti sérii byly zprimérovany a shrnuty v uvedené tabulce niZe.

Priibéh tahové zkousky

30
25
. . 1
20 -
H] -
S vzorek ¢. 1
T 15
- vzorek €. 2
2
= vzorek €. 3
2 10
< vzorek €. 4
5 vzorek €. 5
O L5
-5 T 5 10 15 20 25
-5

prodlouZeni (mm)

Obr. 17. Graf tahovych zkousek péti vzorki ze série ¢. 10
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Tab. 6. Naméfené hodnoty tahové zkousky

Cislo série

1 2 3 4 5 6 7 8 9 10
pramér | 28,2 30,1 30,8 30,3 28,1 28,0 30,0 31,0 32,1 28,7
taZnost
(%)
odchylka | 4,1 1,6 17 1,2 2,5 2,2 3,0 2,0 2,4 1,7
Youngiv | primer 328 327 312 330 315 329 302 316 280 326
modul
pruznosti
(MPa) |odchylka| 68 17,0 17,2 8,7 18,7 24,5 7,3 55 17,4 10,2
pevnost v pramér | 24,0 24,5 24,8 24,4 24,7 24,4 23,9 24,4 26,1 24,0
tahu
(MPa) | o4chylka| 0,9 03 05 01 06 04 04 03 03 03
pevnost | primer | 24,3 24,9 251 24,7 25,0 24,7 24,1 24,7 26,3 24,4
na mezi
kluzu
(MPa) |odchylka| 0,9 0,3 0,5 0,1 0,6 0,5 0,4 0,3 0,3 0,2
napétiv | pramer | 22,2 215 22,2 22,6 22,8 22,5 21,7 22,2 22,8 21,7
tahu p¥i
pretrZeni
(MPa) |odchylka| 08 1,2 0,3 0,7 0,8 1,0 0,7 11 0,7 13
TaZnost Younglv modul pruznosti

30 +

taznost (%)

Youngiiv modul (MPa)

1 2 3 4 5 6 8 10
gislo série
Pevnostvtahu Pevnost namezi kluzu
27 27
26 52527
&
£ 226
3 H
: 326
= 25 =
£ 3 25
: 25 T T T H
§ E 25
e 4
g2 8 0 |
>
24 g, |
23 23 -
1 2 3 4 5 6 8 10 1 3 5 8 10
Eislo série Eislo série

Obr. 18. Sloupcové grafy mechanickych vlastnosti z tahové zkousky
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a)

b)

d)

Taznost- Lze ji definovat jako velikost plastické deformace, kterou je nutno
dodat materidlu do jeho lomu. Material, kde je taznost mala, je kiehky.
Oproti tomu materidl s velkou taznosti, kde je plasticka deformace do lomu
velikd. V okamziku ptetrzeni je prodlouzeni télesa maximalni, coZ se
nazyva taznost.

Youngiiv modul- Modul pruznosti je konstanta, kterd vyjadiuje schopnost
materialu se chovat pruzné pii namahani v tahu. Vysokou hodnotu modulu
pruznosti ma materidl, ktery potiebuje na dosahnuti stejné deformace vyssi
napéti.

Pevnost v tahu- Nebo také mez pevnosti, urCuje maximalni napéti, které
material mize snaSet pted jeho pretrzenim.

Pevnost na mezi kluzu- Material se po pickro¢eni meze kluzu dostava do
plastického stavu, jedna se tedy o napéti, pti kterém se téleso zacina znacné
prodluzovat bez rustu zatézujici sily, nebo také pii prodluzovani dochazi

K poklesu zatézujici sily.

Vsechny vzorky se méfily do té doby, nez se vzorek pretrhl, tedy nevratné poskodil.

VétSina vzorkl se pretrhla ve vodorovném lomu. Ale vyskytly se i zajimavé vyjimky. U

série 2 se vzorek neprojevil jednotnym lomem. U vzorku se projevily rozdilné mechanické

vlastnosti vnitini ¢asti vzorki (core) a povrchové ¢asti (skin).

Obr. 19. Pfetrzeni zku$ebniho vzorku série ¢. 2
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To mélo za nasledek nejdiive pretrzeni core ¢asti a az poté skin ¢asti, coz vypadalo jako by
core Cast se vysunula ze vzorku a skin ¢ast ji obepnula a az poté se také pretrhla. Toto

chovani ma za dusledek nizsi vstiikovaci tlak 60 MPa.

Z vyse uvedené Ctverice grafli se mize rozhodné usoudit, Ze na pevnost ma nejveétsi vliv
doba dotlaku 30 s, coz je série ¢. 9. Pevnost v tahu i pevnost na mezi kluzu dosahuje
vy$Sich hodnot nez u ostatnich sérii. Ostatni série dosahuji relativné¢ podobnych hodnot
pevnosti. Takto silny vliv doby dotlaku na pevnost materidlu ma za diasledek vétsi
mnozstvi vstfikovaného materidlu, eliminace smrsténi ¢i povrchovych defektl, jako mirné
propadliny. To vse vedlo k tak velkému rozdilu pevnosti téles vstfikovanych za doby

dotlaku 30 s od ostatnich zkusebnich téles vstfikovanych za jinych podminek.

Nejvyssi doba dotlaku pouzita u série €. 9, ale nevynikala pouze u pevnosti. Dosahla také
nejvyssich hodnot taznosti 32 %. Nejniz8i hodnoty taZnosti vykazaly série ¢. 1, 5, 6 a 10.
Diky tomuto faktu Ize tvrdit, e pouziti niz&i vst¥ikovaci rychlosti nez 55 cm®/s vede k
vyrazné niz§i taznosti materidlu. Ale jak mizeme vidét u série €. 4, ktera byla vstiikovana

za pouziti dotlaku 35MPa, niz$i dotlak ma pozitivni vliv na taznost nez dotlak vysoky.

Vysoké doba dotlaku 30 s u série €. 9 se projevila i u Youngova modulu pruznosti. Série €.
9 doséhla nejmensich hodnot modulu pruznosti o hodnoté¢ 280 MPa. Tedy ptfi daném napéti
Vv tahu prokazala velkou schopnost deformace, nez tomu bylo u ostatnich sérii. Série €. 1,2,
4, 6 a 10 dosadhly relativné identickych hodnot modulu pruznosti. Z ¢ehoz miizeme
usuzovat, ze niz8i vstfikovaci rychlost, niz§i vsttikovaci tlak i niZzsi dotlak nemd nijak

velky vliv na Youngiiv modul pruznosti.
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8.3 Meéreni hmotnosti vstrikovanych vzorki

vvvvvv

samotného vyrobku je spojena nejen s jeho mechanickymi vlastnostmi, ale hlavné je spjata

s jeho estetickymi pozadavky na produkt. Lze ho hodnotit i pouhou o¢ni zkouskou.

V mém ptipadé¢ se nahodné vybraly tii zkuSebni télesa ve tvaru lopatky zkazdé
vstiikované série, tedy dohromady 30 lopatek. Kazda lopatka byla poté vazena na
analytickych vahach na ctyfi desetinnd mista kvili pfesnosti a objektivnosti posouzeni
vysledku. JelikoZz kazdé vstiikované téleso ma nékde usti vtokového systému, bylo tedy
nutné vsech tficet zkuSebnich lopatek peclivé zbavit vtoki na kazdé lopatce. Pokud by byly
ptitomny i urc¢ité pietoky, tak i ty by bylo nutné urcitym zpisobem eliminovat. Tady bylo
pouzito vodni brusky a zcela obrouseny vtoky kazdé lopatky za ucelem dosazeni co

nejvetsi uniformity vSech zkuSebnich téles.

Nasledujici tabulka popisuje hmotnosti kazdé zkusebni lopatky, z té€chto tfi naméfenych

hodnot je spo€itdn primér a odchylka méfenti.

Tab. 7. Hmotnosti zkuSebnich téles

hmotnost vzorki (g)

¢islo S smér.

série 1 2 3 Primér | ichylka
1 6,8288 6,8291 6,8332 6,8304 0,0025
2 6,8094 6,8116 6,8072 6,8094 0,0022
3 6,8456 6,8440 6,8454 6,8450 0,0009
4 6,7980 6,8007 6,8012 6,8000 0,0017
5 6,8304 6,8344 6,8351 6,8333 0,0025
6 6,8151 6,8162 6,8177 6,8163 0,0013
7 6,8224 6,8386 6,8340 6,8317 0,0083
8 6,6873 6,6816 6,6941 6,6877 0,0063
9 7,0083 6,9966 7,0041 7,0030 0,0059
10 6,8157 6,8211 6,8129 6,8166 0,0042

Pouhym laickym pohledem na primérné hodnoty hmotnosti vzorkl vSech sérii lze
usuzovat, ze procesni podminky pfi vstfikovani maji pomérmné velky vliv na kvalitu
vsttikovanych produktt. I kdyz na prvni pohled jsou vSechny lopatky relativné stejné, tak

pii bliz§im ohledani si pozorovatel vSimne rizné velkych propadlin a lokdlniho smr$téni
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materidlu. Tyto lokalni negativni vlastnosti vyrobku Ize vysvétlit neoptiméalnimi vyrobnimi

podminkami.

Nasledujici sloupcovy graf dokazuje, jak velky vliv maji procesni podminky na hmotnost

vsttikovanych zkusebnich téles.

Rozdil hmotnosti vstfikovanych vzorkt
7,05
7 |
6,95

® 69

%

g 6,85 - T T -

3 | I R | | .

E 68 | —
6,75 +— —
6,7 — I —
6,65

1 2 3 4 5 6 7 8 9 10
Cislo série

Obr. 20. Sloupcovy graf hmotnosti vzorkl

U vétsiny sérii je mozné vidét nepftili§ velké hmotnostni rozdily, které se pohybuji okolo
+0,03 g. CozZ je pomérné malo a mohlo byt zpiisobeno nedokonalym brouSenim na brusce
nebo urcitym lokalnim smrSt€nim, které neni identické pro kazdé téleso. Kde ale lze vidét
velky rozdil hmotnosti, tak to je u sérii 8 a 9. Kromé téchto dvou sérii ma velkou hmotnost
jeste série 3. Série 8 a 9 vykazuji tak velké rozdily mezi sebou 1 vii€i ostatnim sériim prave
dotlaku 30 sekund. V obou piipadech doba dotlaku ovlivituje pravé negativni vlastnosti
jako smrsténi materialu pti chlazeni a vyskyt propadlin. Pak tedy ¢im vétsi doba dotlaku,
pfi chlazeni. U 3 série Ize vidét druhou nejvétsi hmotnost vzorkd. To je zplisobeno
pouzitim nejvétSiho vsttikovaciho tlaku 90 MPa, ktery taktéz vede ke zvySeni hmotnosti,

ale neni to tak velky rozdil od ostatnich vzorki, jako u poslednich sérii.
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8.4 Vyhodnoceni rentgenografie

Jak jiz bylo popsano v piedeslych kapitolach, tak materidl poly(-1-buten) prochazi za
atmosférického tlaku transformaci z formy II na formu I. Vlastnost transformace materialu
je velmi dulezitd pro prumysl a tedy je vyhodné védét, za jak dlouhou dobu se material
resp. zpracovany vyrobek ustali. V. mém piipadé se jedna o vsttikovani zkuSebniho télesa.
Jako orientacni zkouska, kdy se materidl ustali, maze slouzit napi. zkouska tvrdosti. Diky
tomuto faktu vime, ze s pritbéhem transformace z jedné formy PB-1 ve druhou se vyrazné

li$i 1 samotné mechanické vlastnosti vyrobkd.

Pro ptesnéjsi pochopeni, jak razantné se méni material v pribéhu transformace, se pouziva
zkouska rentgenografie. Touto zkousSkou se zjisti i pfesn¢js$i doba, za kterou je material

ustadlen a vykazuje findlni mechanické vlastnosti.

Pro tuto zkousku byl vybran vzorek z prvni série a ten byl rentgenografickou metodou
meéfen v rizném c¢ase od jeho vyroby. Zkouska se opakovala hodinu po vyrobé az po 19
dni po vyrob¢. Z hodnot byly vyhodnoceny dva grafy, na kterych lze snadno vidét pribéh

transformace materialu v daném case.

RTG k¥ivka (0-7 dni)
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Obr. 21. Grafické znazornéni transformace PB-1 (0-7 dni)
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Na vySe zobrazeném grafu lze vidét velmi velkou nepravidelnost t¢hoz pozorovaného
vzorku a jeho postupné transformace za plisobeni atmosférického tlaku. Nejvyraznéjsi
rozdil mizeme vidét na picich naméfenych jednu hodinu po vyrobé zkusebniho télesa.
Nejvetsi rozdily pikii jsou na hodnotach difrakénich ahla 11,87 °, 16,84 ©, 18,22 ° a 20,14
°. Takovéto velké vykyvy byly zplsobeny samotnym zpracovanim materidlu, tedy

pouzitim vyrazn¢ vétsiho zpracovatelského (vstiikovaciho) tlaku 60-90 MPa.

Jiz jeden den po vyrobé vzorku mizeme pozorovat vyrazny pokles intenzity RTG zatreni u
uhlu 11,9 ° a naopak vyrazné zvySeni intenzity u uhlu 19,96 °. Nasledujici dny se piky jiz
tak rapidné nelisi a postupné se ustaluji a vyrovnavaji se pikim grafu ze 7dne po

vstfikovani.

RTG k¥ivka (11-19 dni)

SR 1T 3

Intenzita

26 (°)

Obr. 22. Grafické znazornéni transformace PB-1 (11-19 dni)

Grafické znazornéni ustdleni téhoz vzorku po 11. az 19. dnech po vyrob¢ se piky na
hodnotach difrakénich thla 10 ©, 17,33 © a 20,04 ° téméf nemeéni a jsou také identické
SRTG kiivkou ze 7 dne. Hypoteticky se muze fici, ze transformace poly(-1-butenu)

atmosférickém tlaku.
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8.5 Vyhodnoceni fotografii optické mikroskopie

Pro optickou mikroskopii byla z kazdé série vzorkll pouzita jedna zkusebni lopatka, ze
které se z prostfedni Casti vyhotovil vzorek pro tuto zkousku. Na mikrotonu byl nafezan
pro kazdou sérii jeden platek o tloustce 25 pm. Ufezany platek byl zakapnut silikonovym
olejem a pozorovan pod mikroskopem. Byly pofizeny snimky z povrchu vzorku a z core
oblasti vzorku kvili posouzeni velikosti sférolitickych struktur. VSechny série jsou foceny
pii 40x zvétSeni a ze vzorku série ¢. 10, série €. 3 a série ¢. 7 jsou pofizeny jesté detaily
z povrchové, piechodové a core oblasti pii 320x zvétSeni. Tyto detaily byly pofizeny
z diivodu vyskytu abnormalit tloustky ptrechodové oblasti u vétSiny vzorkii. V ptfechodové
oblasti se stfidaji vrstvy rlizné velkych sférolitickych struktur, které mohou byt diisledkem
vyrobnich podminek, ale také mohly byt zplisobeny samotnou piipravou vzorkdi na
mikrotonu. Navic vyhodnoceni velikosti krystalickych struktur v ptechodové oblasti je
pouze orientacni, protoze nebylo mozno pti zddném zvétSeni presné zaostfit danou oblast a

posoudit pfesné velikost sféroliticych struktur.

U kazdé fotografie povrchové oblasti je ptfiloZeno méritko 1mm/0,01 o identickém

zvétSeni (zvétSeni 40x).

Obr. 23. Fotografie série €. 1

Vzorek série ¢. 1 byl vstiikovan jako Gplné prvni ze vSech nasledujicich sérii vzorku. Je
tedy pravdépodobné, ze se vstiikovaci forma nestacila dostate¢né vytemperovat a mela
tedy nizsi teplotu nez predepsand teplota formy (30 °C). Diky niz$i teploté formy se
snadné&ji odvadélo teplo vstiikovaného materidlu a material byl intenzivné chlazen jiz ve
form¢. To mélo za nésledek viditelné usporadani makromolekul ve sméru toku polymerni
taveniny, tedy na mikroskopickém snimku i pouhym okem bylo mozno pozorovat ,,mapu®,

jak tavenina zatékala do dutiny formy a ochlazovala se.
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Obr. 24. Fotografie série ¢. 2

v

Vzorek série ¢. 2 byl vstiikovan pii nizkém vstiikovacim tlaku 60 MPa. Tak nizky
vstiikovaci tlak mél za nasledek viditeln¢ odlisnou morfologii prechodové oblasti a oblasti
jadra. Oblast jadra ma relativné jednotvarnou velikost sférolitickych struktur o rozmérech
okolo 70 um. Viditeln¢ ohrani¢ena core oblast pfechodovou oblasti ma za nasledek odlisné

mechanické vlastnosti povrchu a jadra vzorku.

Obr. 25. Fotografie série ¢. 3

W

Oproti predeslému vzorku série €. 2 byla série ¢. 3 vstiikovdna naopak pii vysokém

vstiikovacim tlaku 90 MPa. Pii tak vysokém tlaku se vyskytly urcité abnormality
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V povrchové vrstveé vzorku, kde dochazi k velké orientaci polymernich fetézcti. Vyskytlo se
zde, ze tloustka skin vrstvy se pohybovala v pomérné velkém rozpéti 90-140 um a také
V oblasti jadra byly pozorovédny riizn€ narostlé krystalické struktury, které dosahovaly

lokaln€ rozmért az 90 um.
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Obr. 26. Fotografie série ¢. 4

Podle potizenych mikroskopickych snimka série €. 4 Ize soudit, Ze povrchova, pfechodova
i oblast jadra vykazuje relativné dobrou pravidelnost a pomérn¢ malou tloustku
pfechodové oblasti (70 pm). Sférolitické struktury se pomérné pravidelné¢ zmensuji
smérem od jadra K povrchové oblasti a nevyskytuji se ani vyrazné rozdily v rozmérech
narostlych sféroliti v core oblasti, které maji pravidelné rozméry okolo 50um. Toto

pravidelné uspotadani fetézcli ma za dusledek nizky dotlak o hodnoté 35 MPa.

WMWWMMMMWM\
Obr. 27. Fotografie série ¢. 5

Jako kontrast série €. 4 je série €. 5, protoze byla vstiikovana s dotlakem 35 MPa a série ¢.

5 byla vstiikovana s dotlakem 65 MPa. Kdyz nizky dotlak zpisobil pomérné pravidelnost
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vSech oblasti ve vzorku, tak vysoky dotlak mél za nasledek velmi nepravidelnou orientaci
polymernich fetézcti ve skin vrstvé, kterd stiidavé dosahovala rozmért od 90 az dokonce
120 pum. Core oblast vlivem zpracovatelskych podminek obsahovala Siroké spektrum

rozméru sférolitickych struktur o hodnotach 10-70 pum.

Obr. 28. Fotografie série €. 6

Tloustka skin vrstvy série €. 6 je siln€ ovlivhéna nejmensi vstiikovaci rychlosti o hodnoté
25 cm®/s. Diky této pomalé rychlosti mél material dostateénou dobu pro ochlazeni na sténé
formy, a proto se vytvofila velmi tlusta skin vrstva o rozmérech az 200 um. Touto rychlosti
je ovlivnéna také i tloustka prechodové oblasti, kterd vykazuje urcité stiidani orientace
makromolekul podobné jako u skin oblasti. Diky tomuto faktu ptfechodova oblast dosahuje
rozméru az 490 um. Jelikoz material mél dostateCny Cas k efektivnimu ochlazeni, tak se
V core oblasti objevuji relativné stejné velké sférolitické struktury o rozmérech okolo 70

pm.
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Obr. 29. Fotografie série ¢. 7

Jako u predeslé série byla skin vrstva velmi rozmérna diky malé vstiikovaci rychlosti, tak u
série ¢. 7 byla pozorovana nejtenci skin vrstva ze vSech vzorki, a to v disledku nejvyssi
vstiikovaci rychlosti 55 cm®s. Skin vrstva dosdhla rozméri okolo 80 um pomoci
nedostatecného ochlazeni materidlu pfi vstiikovani pii tak velké vstfikovaci rychlosti. V
prechodové oblasti doslo vlivem teplotniho gradientu k tvorbé asymetrickych
sférolitickych struktur. Tyto krystalické struktury v prechodové oblasti dosahuji rozmért
az 50 um. Coz ve srovnani s nejednotnymi rozméry sféroliti v core oblasti (20-80 um) se
ukdzalo, Ze krystalické struktury v pfechodové oblasti dosahuji stejnych, i vétSich rozmért

nez sférolity v core oblasti.
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Obr. 30. Fotografie série ¢. 8

Vzorek z této série byl vstiikovan pii hodnoté nejmensi doby dotlaku 7 s. Proto bylo
dosazeno tloustky skin vrstvy okolo 90um, coz neni nic zajimavého, ale jak lze vidét jiz
z fotek, tak tento kratky dotlak zplsobil velmi malou tloustku piechodové oblasti o
hodnoté 100 um a bez sebevétsich abnormalit v této vrstvé. Toto ale nejde jiz tvrdit o
oblasti jadra. V core oblasti se diky nizkému dotlaku vyskytly velmi rtzné veliké

sférolitické struktury, které se pohybuji v rozmérech od 10 az po 90 um.

™ .
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Obr. 31. Fotografie série ¢. 9

Jako u predeslého vzorku (série ¢. 8), kdy byla doba dotlaku nejnizsi, tak u této série je
doba dotlaku nejvyssi o hodnoté 30 s. Skin vrstva se moc nelisi od piedeslé série, ale
prechodové oblast dosahuje nejmensich rozméra (okolo 70 pum). Za pirechodovou oblasti se
jiz tvoii sférolitické struktury. Vyskyt sféroliti tak blizko povrchu mohlo byt zptsobeno jiz
vysokou teplotou formy, ktera se nestacila dostatecné rychle ochlazovat na nastavenou

teplotu. Samotna oblast jadra je také dost ovlivnéna velkou dobou dotlaku. To ma za
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nasledek rizné velké sférolity, ale zaroven relativné malé a nedostateCné narostlé

krystalické struktury o rozmeérech pouze okolo 10-50 pum.

. i t'

Obr. 32. Fotografie série ¢. 10

Referencni série ¢. 10 byla pofizena za identickych podminek zpracovani materialu jako
série €. 1 jen s tim rozdilem, ze byla vstfikovana pozdéji nez série ¢. 1. Tim padem mohla
vstfikovaci forma intenzivnim pouzivanim dosédhnout o poznani vyssich teplot, nez byla
nastavena teplota formy (30 °C). Tato vyssi teplota formy méla zfejmé za nésledek vyskyt

sférolitickych struktur blizko povrchu, které dosahovaly rozmérti az 25 pm.

V niZe uvedené tabulce jsem shrnul odectené rozméry jednotlivych vrstev a krystalickych
struktur. Rozméry jsou pouze orientacni v dasledku odecitdni rozmérti pouze podle

prilozeného méftitka u kazdého snimku, kde je pfitomna povrchové oblast.
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Tab. 8. Odectené rozméry vrstev a krystalickych struktur

tloust’ka velikost kryst. struktur
(nm) (um)
gislo série | skin vrstva |” re\fr};)j;m P re\f:;(t)\jl;m core
1 90-110 390-410 5-10 15-80
2 100-115 450-500 3-50 45-70
3 90-140 450-490 5-40 20-85
4 100 70-80 1-3 20-55
5 90-110 500-580 3-10 10-70
6 170-200 450-490 2-25 15-80
7 80-90 400-450 5-50 20-80
8 100-110 100 3-5 10-90
9 80-110 60-80 5 10-50
10 80-100 300-380 5-25 15-60
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ZAVER

Zaujalo mne zajimavé pozorovani pribéhu transformace materialu za atmosférického tlaku
z formy 1l do stabilni formy I. Transformace forem bylo mozno pozorovat i u zkousky
tvrdosti, ale lepsi pfedstava o mife transformace lze vidét na zhotovenych grafech
rentgenografie. Ta ukazala, ze Uplna transformace, nebo také ustaleni materidlu, probehne
sedm dni po vstfikovani ptfi pokojové teploté a atmosférickém tlaku. Samotnd zkouska
tvrdosti také ukazala, Ze transformacni zmény velmi méni mechanické vlastnosti materialu,
kde tvrdost Shore D vzorkli po vstfikovani byla okolo 44 jednotek Shore D a po sedmi
dnech se tvrdost zménila na hodnoty okolo 60 jednotek Shore D.

vvvvvv

vsttikované za riznych podminek. I kdyz zkouska tvrdosti ukazala dilezitost transformace
poly(-1-butenu), tak neukazala téméf zadny vliv zpracovatelskych podminek na vyslednou
tvrdost materiadlu. Zato ostatni zkousky mechanickych vlastnosti ukdzaly vliv procesnich
podminek, za kterych byly dana zkuSebni télesa vstfikovana. Nékteré promeénné parametry
mély vliv vétsi, jiné mensi. Nejveétsi vliv na mechanické vlastnosti méla vysoka doba
dotlaku 30 s. VVzorky s tak velkou dobou dotlaku vykazaly vyrazné vétsi pevnost a nejvetsi
taznost. Také hmotnost takto vstfikovanych vzorki dosahovaly vyrazné vétsich hodnot,
coz mélo za nasledek 1 minimalni lokalni smr$téni vzorkd a podobné povrchové negativni
jevy. Ovsem vysoka doba dotlaku nesla s sebou i negativni vlastnost. Byl to pokles
pruznosti. U ostatnich vzorkli vSech sérii byl Youngtiv modul pruznosti okolo 320 MPa,

ale u vzorki ze série s nejvyssi dobou dotlaku byl Youngiv modul pruznosti 280 MPa.

I kdyz je pozorovani zmén mechanickych vlastnosti vlivem procesnich podminek pouc¢né,
souvisi s tim zce morfologie jednotlivych vzorkd. K tomuto Gcelu byly vyhotoveny grafy
z naméfenych hodnot rentgenografie a tim byla ziskdna pfedstava o velikosti zmén
materidlu v ¢ase behem transformace formy II ve formu I poly(-1-butenu). Druha zkouska,
kterd zkoumala morfologii a krystalické struktury ve vzorcich byla optickd mikroskopie.
Ugelem této zkousky bylo pozorovani povrchové, pfechodové oblasti a oblasti jadra. Zde
byly pozorovany urcité rozdily mezi jednotlivymi vzorky vlivem zpracovatelskych
podminek. Vyskyt abnormalit a nepravidelnosti rozmért sférolitickych struktur je tedy
také spojen s mechanickymi vlastnostmi samotného télesa. Podle fotografii potizenych
optickou mikroskopii Ize Fici, Ze nejlepsi morfologii maji ty vzorky, co mély pravidelnou

tloustku vSech oblasti, relativné jednotnou velikost sférolitickych struktur, minimalni
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vyskyt abnormalit v blizkosti core oblasti a piechodové oblasti vzorku, a také pozvolné
klesani rozméri krystalickych struktur od jadra smérem ke skin oblasti. Takovéto chovani

se vyskytlo u sérii €. 4, 9 a 10.

Je ale dulezité polozit si otazku, jestli nedoslo k ur¢itému ovlivnéni vzorkl jiz béhem
samotného zpracovani, tedy vstiikovani materidlu. Odpoveéd’ je pravdépodobné ano. Pro
tuto diplomovou préci byla pouzita univerzalni vsttikovaci forma, ktera slouzi pro Siroké
spektrum materiald, a je tedy pravdépodobné, Ze vlivem vysokych vstiikovacich teplot se
forma nedostate¢né chladila na danou teplotu 30 °C a také je mozné, ze forma je jiz
takovym mnozstvim riiznych materialti opotiebovana. Vzorky se nedostatecné zchladily a
jesté k tomu je vyhazovaci koliky nebyly schopny celistvé vyhodit z formy. Dospél jsem k
zavéru, ze by bylo pro piesnéjsi vysledky vhodné pouzit kvalitngj$i formu s kvalitn&jsim

systémem chlazeni.

V nasledujici tabulce jsou orientaéné ohodnoceny vSechny série vzorku body 1-5, kde 5
bodl je nejlepsi, podle toho jaké vlastnosti jednotlivé série vykazovaly béhem dané

zkousky.

Tab. 9. Orienta¢ni bodové hodnoceni jednotlivych sérii dle pouzitych zkouSek

¢islo série a bodové hodnoceni

hodnocena zkouska 1 2 3 4 5 6 7 8 9 | 10
tvrdost 5 5 5 5 5 5 5 5 5 5

.= | taznost 1 3 4 3 1 1 3 4 5 1
= 2| Youngiiv modul 5|5 (4|5 |4|5|3|4|1]5
S | pevnost v tahu 112|323 |2|1]2]5]1

> pevnost na mezi kluzu | 1 2 3 2 3 2 1 2 5 2
hmotnost vzorku 3 3 3 3 3 3 3 1 5 3
opticka mikroskopie 3 3 2 4 2 3 2 3 4 3
celkové hodnoceni 19 | 23 | 24 | 24 | 21 | 21|18 | 21 | 30 | 20

Z tabulky miZeme vycist, Ze nejlepsi vlastnosti v celkovém pohledu se vyskytly u série,
ktera byla zpracovana s dobou dotlaku 30 s. JenZe ne vzdy plati, ze nejvice je nejlépe.
Hlavné v primyslovém zpracovani, kde je nejekonomictéjsi navstfikovat co nejvice
vyrobktl za dany ¢as. Z tohoto pohledu neni pouziti tak dlouhého dotlaku velmi vyhodné.
Tim by produktivita vyroby mohla vyrazné klesnout. TaktéZz tak dlouhd doba dotlaku
ovlivituje negativné Youngtv modul pruznosti. Z vyslednych informaci, jak intenzivné

kazdy ménény parametr ovliviiuje vlastnosti téles, 1ze navrhnout jaké hodnoty parametri
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by byly nejvhodngjsi. Vstiikovaci rychlost 40 cm®/s se prokazala jako dostadujici,
vstiikovaci tlak 75 MPa je také vhodny. Je mozné, ze by z vyslednych informaci bylo
mozno pouzit dotlak v rozsahu 35-50 MPa. Ale jelikoz je zfejmé, jak intenzivné doba
dotlaku ovliviiuje pozitivné mechanické vlastnosti a zaroven je tak dlouhd doba
prumyslové neefektivni, tak lze vytvofit kompromis, ktery by u vyrobkt vedl ke zvySeni
Youngova modulu pruznosti a zaroven si ponechal nejlepsi mechanické vlastnosti. Timto
kompromisem by tedy mohlo byt pouziti doby dotlaku okolo 20 s. OvSem riiznorodost
vlastnosti, kterych se mize dosdhnout ménénim vsttikovacich parametrii, zalezi pouze na

tom, co od vyrobku o¢ekavame a jaka vlastnost ma pro nas nejvétsi hodnotu.

Dalsim aspektem k dosazeni nejkvalitnéjsiho vyrobku bez negativnich vlastnosti (jako je
smrsténi, propadliny a pnuti v jednotlivych smérech a ¢astech) je rozhodné kvalita formy a
chlazeni. Vhodné chlazeni je kritické. Chlazeni je faktor, ktery nejvice ovliviiuje dobu
samotného vstiikovaciho cyklu, ale také i kvalitu vyrobkd. Pribéh tuhnuti taveniny
Vv dutiné¢ formy a chlazeni vystiikl je zavisla na odvodu tepla sténou dutiny formy. Forma
se tedy chova jako vyménik tepla. Pro efektivni vstfikovani je nutno také pfemyslet nad
vhodnym typem chlazeni formy. Nejcast&jsi je pribézné chlazeni formy, kde je forma
zahfivana taveninou a soubéZné¢ chlazena kapalnym médiem, které protékaji chladicimi
okruhy. Taktéz i volba chladiciho média (voda, olej) je dilezita. Pro teplotni rozsahy
formy okolo 100 °C se pouziva voda a pro vyssi teploty olej. JelikoZ tavenina poly(-1-
butenu) byla vstiikovana za teplot nad 200 °C a chlazeni dostacujici nebylo, bylo by asi
vyhodnéjsi pouZit pulzni chlazeni. Jeho podstatou je dynamické fizeni chlazeni v prib&éhu
vlastniho vstiikovaciho cyklu. Typ chlazeni je ale pouze jednim krokem ke kvalitn&j$im
vyrobkim. Dal§im krokem by méla byt i vhodnd konstrukce samotné formy a jejich
chladicich okruhii, které by mély zajiStovat rovnomérnou teplotu stén dutiny formy a

dostatecny pienos tepla mezi povrchem dutiny a chladicim médiem.
Tyto vSechny aspekty by vedly k vyssi kvalité vystrikl a tedy jesté presnéjSim piedstavam
o tom, jak je silny vliv procesnich podminek na vysledné vlastnosti vyrobka a jejich

morfologii.
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SEZNAM POUZITYCH SYMBOLU A ZKRATEK

Ao

HDPE

ISO

PB-1
PP
o

Pz
RTG

SAXS
SCORIM
Tg

Tm

Tt

T,

Prifez.

Sitka.

Ceska norma.

Mezirovinna vzdalenost.
Modul pruznosti.

Eropska norma.

Sila.

Vyska.

Vysokohustotni polyetylén.
Mezinarodni norma.

Délka.

Plvodni délka.

Celé ¢islo.

Poly(-1-buten).
Polypropylén.

Vstiikovaci tlak.

Zbytkovy tlak.

Rentgen.

Small Angle X-ray Scattering.
Shear-Controlled orientation injection holding.
Teplota skelného piechodu.
Teplota tani.

Teplota taveniny.

Teplota tuhnouci taveniny ve formé.
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WAXS Wide Angle X-ray Scattering.
X Rentgenovo zafeni.

Z Zatuhnuti vtoku.

ZNK Ziegler- Natta katalyzator.

€ Deformace.

€1 Pomérné prodlouzeni (deformace).
€p Pomérné zkraceni.

0 Uhel dopadu RTG paprsku.

c Napéti.

A VInova délka.

0] Pramér.

Vv Poissonliv pomér.
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