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ABSTRAKT

Bakalatfska prace se zabyva méfenim tvrdosti vybranych polyolefinii. V teoretické
Casti jsou popsany jednotlivé druhy polyolefinl a velka ¢ast je vénovana metodam tvrdosti,
ktera se pro méteni vyuzivaji. V praktické Casti jsou provedeny experimentalni zkousky
tvrdosti vzorkii HDPE, PP neplnéné¢ho a PP plnéného 25% skelnych vldken, které jsou
navic modifikovany ionizacnim beta zafenim o riznych davkach. Pro méteni tvrdosti byly
zvoleny metody Shore D, Instrumentovand zkouska tvrdosti DSI (Depth Sensing
Indentation), u které se vyhodnocovaly dal§i materialové parametry jako vtiskovy modul,

vtiskové teceni a deformacni prace.

Kli¢ové slova: Tvrdost, polyolefiny, Shore D, Instrumentovana zkouska tvrdosti (DSI)

ABSTRACT

Thesis deals with the measurement of hardness selected polyolefins. The theoretical
part describes the various types of polyolefins and large part is devoted to methods of
hardness which is used for measurement. The practical part is performed experimental tests
of hardness of samples of HDPE, PP unfilled and PP filled with 25% glass fibers that are
additionally modified by ionizing beta radiation at various doses. For hardness
measurement were chosen method Shore D, depth sensing indetation DSI where also
evaluated other material parameters such as indentation modulus, indentation creep and

deformation work.

Keywords: Hardness, polyolefins, Shore D, Depth Sensing Indentation (DSI)
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UvVOoD

Tvrdost je velmi zndmou a ¢asto uzivanou mechanickou vlastnosti materidlu. Obecné

se jedna predevsim o odpor materidlu proti vnikani ciziho télesa.

Tvrdost je v praxi velmi Casto zjiStovana, nebot’ jeji méfeni je vcelku jednoduché,
levné a lehce opakovatelné. Da se provadét bud’ pfimo na vyrobku, nebo na zkuSebnim
télese vyrobeném i pro jiné mechanické zkousky. Existuje velké mnozstvi metod méteni

tvrdosti materialli, jednotlivé metody jsou popsany v této praci.

Polymery v dnesni dob¢ zcela nahrazuji tradi¢n€ pouzivané materidly, jako jsou tieba i
kovy. Odlisujicim faktorem od kovl je fetézova struktura jejich atomu. Jejich hlavni
vyhodou je snadna zpracovatelnost, Siroké spektrum dostupnych technologii vyroby, nizka
meérnad hmotnost a dalsi uZzitecné vlastnosti jako odolnost proti korozi, izola¢ni vlastnosti.
Velkou roli také hraje cenova dostupnost a rozvoj technologii, kterymi 1ze zlepSovat jejich

vlastnosti a tim 1 rozSifovat oblast jejich pouziti.

Jednim ze zplisobtl, jak docilit u polymernich materidlli pozadovanych vlastnosti a
kvalit pro nami zvolené aplikace, je vyuziti ozafovani pro radiacni sitovani. Ozéafenim
vybranych typli materidlu je mozné optimalizovat levné komoditni ¢i konstrukéni
polymery tak, ze dojde k vylepseni jejich mechanickych a chemickych vlastnosti, takze se

pak tyto bézné plasty mohou pfiblizit vlastnostmi ke konstrukénim plastim.

Bakalaiska prace se zabyva méfenim tvrdosti riznych druhd modifikovanych
polymert, a to za pouziti dvou rtiznych metod méteni. Pfi méfeni se sledovalo jaky ma vliv
ozafovani na tvrdost a mechanické vlastnosti vybraného polymerniho materialu. Byla
pouzita metoda Shore D, kterd je vhodna prevazné k méteni tvrdosti tvrdych elastomerti a
meékkych termoplastl. Dale Instrumentovana zkouska tvrdosti DSI, ze které se kromé
tvrdosti dali zjistit 1 dalsi dilezité mechanické vlastnosti jako vtiskovy modul, vtiskové
teCeni a deformacni prace. Pro meéfeni tvrdosti byly vybrany polymery ze skupiny
polyolefintl, a to polyetylen HDPE, polypropylen neplnény PP, polypropylen plnény 25%
skelnymi vlakny, které byly modifikovany beta zafenim. Namétené hodnoty byly graficky

znazornény a vyhodnoceny.
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I. TEORETICKA CAST
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1 POLYMERY

Polymery jsou latky vyznacujici se tim, ze jejich zékladnimi jednotkami jsou extrémné

velké molekuly — makromolekuly. [1]

Makromolekuly pfitom vznikaji spojenim velkého poctu opakujicich ¢asti — mert.
Mery jsou zustatky ze spojujicich se vychozich molekul — monomer. Malé mnozstvi

spojenych mert se oznacuje jako — oligomer, velké mnoZstvi pak jako — polymer.

H,C==CH, —EHEC_GHE} P —pocet II'IE]'IEI 'u fEt{":?.{:‘i
P polymeracni stupei

monomer polymer
etylen polyetylen

Obr. 1.1 Priklad polymerace etylenu [1]

Polymery jsou ve formé vyrobka v tuhém stavu, ale v jistém stadiu zpracovani miizou
byt ve stadiu kapalném, které je dosazeno zejména hlavné kvili zvySené teploté a tlaku.
Takto zahfdtému polymeru miZzeme udélit do budoucna nejriznéjsi tvar, ktery
vyzadujeme. Samotny vyrobek pak slouzi v tuhém stavu. [5]

Existence polymert jako latek je zndmé vice nez 120 let. SkuteCnost, Ze jsou tvoieny
makromolekularnimi fetézci byla jesté v roce 1920 jen teoretickd, nakonec v roce 1937
americky chemik Paul Flory vysvétlil jeden z mechanismt jejich vzniku (polykondenzaci).
Dale v roce 1953 obdrzel Nobelovu cenu Hermann Staudinger za své poznatky v oblasti
makromolekularni chemie. Jeho poznatky se poté uplatnily hlavné pii vyrobé plastickych

hmot. [1]

1.1 Rozdéleni polymeri

Zakladni a nejrozsifen€j$i rozdéleni polymert je na plasty a elastomery. Plasty
muzeme déale rozdélit podle chovani za tepla na termoplasty a reaktoplasty. Mezi
elastomery patii hlavné kaucuky. Kazda skupina plastli ma svou typickou vnitini strukturu,

ktera zpiisobuje podobné mechanické chovani pti zahtfivani. [6]
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‘ Polyrmery ‘
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- - g

Obr. 1.2 Rozdéleni polymeri [17]

Termoplasty je mozné za tepla tvarovat. Pisobenim tepla méknou a chemicky se
neméni. Cyklus zahfivani a chlazeni lze opakovat, aniz by byly ovlivnény zékladni
vlastnosti materidlu. Reaktoplasty se dostavaji ke zpracovatelim jako kapalny nebo
praskovity meziprodukt. Pfidanim vhodného tvrdidla nebo piisobenim tepla a tlaku se
meziprodukty vytvrzuji do kone¢ného stavu plastovych soucasti. Tento proces se nazyva
vytvrzovani a reaktoplasty se proto oznacuji jako vytvrditelné plasty. Po vytvrzeni se

stavaji netavitelnymi a nerozpustnymi. [7]

Tab. 1.1 Zdkladni systematické rozdeéleni termoplastii dle chemického slozeni [36]

TERMOPLASTY
Polyolefiny Akrylaty
PE polyetylén PMMA | polymetylmetakrylat
HDPE linearni polyetylén MBS metylmetakrylat-butadien—styrén
LDPE rozvétveny polyetylén Polyamidy
UHMWEPE | ultravysokomolekuldrni polyetylén PA polyamid
PP polypropylén Polyétery
Chlorované plasty POM polyoxymetylén
PVC polyvinylchlorid PFO polyfeniléoxid
Styrénové plasty Polyestery
PS polystyrén PET polyetyléntereftalat
PS-GP standartni polystyrén PBT polybytyléntereftalat
PS-HI houzevnaty polystyrén PC polykarbonat
PS-E pénovy polystyrén Vinylové plasty
SB styrén-butadien PVAC | polyvinylacetat
ABS akrylonitril-butadien—styrén Ketony, sulfidy, sulfony a imidy
SAN styrén—akrionitril PEEK polyétherétherketon
ASA akrylonitril-styrén—akrylat PPS polyfenylénsulfid
Fluoroplasty PSU polysulfon
PTFE polytetrafluéretylén PES polyéthersulfon
ETFE etylén—tetrafludretylén PI polyimid
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Tab. 1.2 Zadkladni systematické rozdéleni reaktoplastii dle chemického slozeni [36]

REAKTOPLASTY
Fenoplasty Epoxidy
PF | fenolformaldehydova pryskyfice EP | epoxidova pryskyfice
Aminoplasty Polyesterové pryskyrice
UF mocovinoformaldehydova pryskyfice PESL polyesterové skelné laminaty
MEFE melaminové pryskyfice

Elastomery lze za obvyklych podminek lehce deformovat malou silou bez poruseni.
Jedna se predevsim o vratné deformace. Hlavni skupinou jsou kaucuky, z kterych se vyrabi
pryz. Ta se dé€li na pfirodni a syntetickou. [1]

1.2 Charakteristika polyolefinu

Polyolefiny jsou polymery, které jsou vyrobeny zjednoduchych olefint, téz
nazyvanych jako alkeny. Alkeny jsou uhlovodiky, které obsahuji ve svych molekuldch

CH; — CH CH; — CH —
I I
R n R

Obr. 1.3 Obecny vzorec polyolefinu [3]

jednu dvojnou vazbu.

Kde —R miize byt : -H polyethylen

-CH3 polypropylen

-C,H; poly-1-buten
CH;
/

-CH,.CH poly-4-metyl-1-penten
\
CH;

Ekvivalentni nazev polyolefinu je taktéz polyalken, coz je vice moderni nazev, ackoli

nazev polyolefin se stale pouziva v petrochemickém pramyslu. [1]
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Da se fici, Ze polyolefiny jsou nejvétsi skupinou synteticky vyrabénych polymert, a to
z divodu objemu vyroby polypropylenu a polyetylenu. Celkova spotfeba za rok 2010
¢inila 53,5 mil. tun PP a 81 mil. tun PE. Tato spotfeba je obrovska hlavné diky levnym
petrochemickym surovinam, zemnimu plynu a ropé, ze kterych se vyrdbi jednotlivé
monomery rektifikaci a krakovanim. DalSim diivodem pro jejich hojné rozsiteni je

jednoduché zpracovatelnost a také Siroce vyuzitelné konecné vlastnosti. [1] [2]

K nejrozsifenéjSim patii zejména homopolymery a kopolymery etylenu (etenu) a

polypropylenu (propenu) a homopolymer-1-butenu. [28]

1.2.1 Polyetylen (PE)

Zakladni strukturu polyetylenu tvoii uhlovodikovy fetézec, ktery neobsahuje Zadné
substituenty. Pavodné byl vyrabén jako homopolymer, dnesni komer¢ni polyetyleny jsou
vsak ve velké mife kopolymery etenu s oa-olefiny (I-hexenem, 1-butenem nebo
4-methyl-1-pentenem). PE je vyrdbén mnoha rGznymi postupy a tvoii Sirokou Skalu
produktii s riznymi uzitkovymi i zpracovatelskymi vlastnostmi. Rozmanitost vlastnosti je
vysledkem rozdili v mife kratkého vétveni polymernich fetézcti a tim 1 v obsahu
krystalické faze a také rozdili v molekulové hmotnosti jednotlivych typii PE. Produkty s
riznym stupném krystalinity se 1i§i hlavn¢ hustotou polymeru a tvarem fetézce. Tyto dva

aspekty se staly zdkladem pro tfidéni polyetylent. [8]
Dle typu rozvétveni makromolekuldrniho fetézce délime polyetylen na :

» Linearni — vysokohustotni HDPE, nizkohustotni LLDPE
= Rozvétveny - nizkohustotni LDPE

A \ -

LOPE LLDPE HOPE

C

Obr. 1.4 Struktura retezcii polyetylenu [32]
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Vysoko-hustotni polyetylen HDPE byva téZ oznacovan jako nizkotlaky. Oznacuje se
tak proto, Ze jeho vyroba probihd pfi mnohem nizSich tlacich nez nizko-hustotni
polyetylen. Ze vsech typii polyetylent je HDPE je nejméné ohebny, avSak nejtvrdsi. [9]

Nizko-hustotni polyetylen LDPE, téZ oznaCovan jako vysokotlaky, je siln¢ vétveny,
tvrdost, 1ze do néj rypat nehtem a podle toho se velmi snadno rozpozna. Na druhé stran¢ je

velmi odolny proti korozi a ma vysokou houzevnatost. [10]

Linearni nizko-hustotni polyetylen PELLD se vyrdbi podobné jako linedrni
vysoko-hustotni typ, ale do linearni molekuly polyetylenu se v pribéhu polymerace
zabuduji takzvané alfa-olefiny. Ty jsou poté pficinou niz$i hustoty materialu, protoze brani
dokonalejSimu krystalickému uspotfadani. Tento druh polyetylenu svymi vlastnostmi tvofi

piechod mezi HDPE a LDPE. [10]
Daéle se mizeme setkat také s polyetylenem o velmi vysoké hustot¢ UHMW. [11]

Tab. 1.3 Vybrané vlastnosti a pouziti u zakladnich typu polyetylenu [11]

Typ polyetylenu a jeho vlastnosti | Pouziti

HDPE
Hustota: 0,950—0,970 g/cm’® trubky, desky, folie,
Krystalicky podil: 65—95 % velkoobjemové nadoby,
Teplota tani: 125-136°C pytle, orientované pasky,
Mez pevnosti: 20-33 MPa kanystry

LDPE
Hustota: 0,915—0,925 g/cm3 obalové a zeméd¢lské folie
Krystalicky podil: 50—70 % tasky, odpadkové pytle, trubky
Teplota tani: 105-110°C trubicky, desky, lahve
Mez pevnosti: 8-10 Mpa

LLDPE
Hustota: 0,915—0,930 g/cm® predevsim folie
Krystalicky podil: ~50 %
Teplota tani: 125 °C
Mez pevnosti: 26 MPa

Chemické odolnost polyetylenu roste se stoupajici krystalinitou. Pii normélnich
teplotach odolava polyetylen vod¢, neoxidujicim chemikaliim véetné kyselin, zasad a soli a
jejich roztokli a také poldrnim rozpoustédlim. Odolnost polyetylenu viici nepolarnim
rozpoustédlim, zvlast¢ za zvySené teploty, je vSak znacné omezena. Polyetylen ma
vybornou odolnost vi¢i nizkym teplotam, kiehne az pii -120°C. Za zvySenych teplot jsou
predméty z linearniho polyetylenu tvarové stalé do vice nez 100°C , predméty z

rozvétveného polyetylenu asi jen do 90°C. [3]
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1.2.2 Polypropylen (PP)

CH, — CH

CH;

n

Obr. 1.5 Strukturni vzorec polypropylenu [3]

Polypropylen (PP) mulzeme zaradit zhlediska ekonomiky mezi jeden z

vvvvvv

klasifikovan jako polyolefin. Charakteristicka je methylova skupina (CHj).
Polypropylen lze rozd€lit podle molekularni struktury na: [4]

= atakticky — CHj; skupiny se vyskytuji nepravidelné vzhledem k hlavnimu fetézci,

» izotakticky — vSechny CHj3 skupiny se nalézaji na stejné stran¢€ uhlikového fetézce,
resp. pii Sroubovicovém usporadani smeétuji ven,

» syndiotakticky — CHj3 skupiny se pravidelné stfidaji na obou stranach uhlikového

fetézce.

Obr. 1.6 Molekularni struktura polypropylenu [31]

VétSina  komeréné vyuzivaného polypropylenu ma stupent krystalizace mezi
polyetylenem HDPE a vysokotlakym LDPE. Stejné tak je tomu i u modulu pruznosti.

Vseobecné plati, ze polypropylen ma lepsi fyzikalné-chemické vlastnosti nez polyetylen.

Polypropylen ma nepolarni strukturu. Je vSak nepriihledny kvili svému stupni
krystalinity dosahujicimu k 60% az 75%. Nevyhodou polypropylenu je, Ze pfi nizkych
teplotach kiehne. Pouzitelny je do teploty 100-110°C, pfi teploté¢ 160-165°C zacina taveni

krystalti. Polypropylen se 1i$i od linedrniho polyetylenu hlavné svoji mensi odolnosti vici
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mrazu, niz§i hustotou, ale na druhé strané vétsi tvrdosti. Odolnost polypropylenu vici
riznym chemikaliim je ve srovnani s polyetylenem vétsi, hlavné pfi zvySenych teplotach.
Rozpousti se pii teplotach nad 80°C v aromatickych a chlorovanych uhlovodicich.
Rostlinné a mineralni oleje absorbuje polypropylen jen velmi mizivé beze zmény

mechanickych vlastnosti. [3]

Tab. 1.4 Prehled zakladnich viastnosti polypropylenu [3]

Pevnost v tahu [MPa] 22 az 32
Hustota [kg.m™] 900 az 910
Taznost [%] 120 az 700
HouZevnatost [kJ.m?] 10 az 15
Navlhavost [%] 0,1

Polypropylen lze pouzit na rizné typy vyrobkd. Zejména tam, kde je vyzadovana

tuhost a pevnost popt. dobré elektroizolacni vlastnosti. [4]

Vzhledem k tomu, ze polypropylen mize byt vyroben ve vysoké urovni Cistoty, je
vhodny pro pouziti v polovodicovém primyslu. Diky své vysoké odolnosti vici ristu
bakterii a dobré odolnosti vici sterilizatnim teplotdm je vhodny pro pouziti ve
zdravotnictvi. V prumyslovych odvétvich, jako je rybolov a zemédé€lstvi se pouziva
pii vyrobé netkanych textilii a lan. Pro flexibilni obalovy material jako jsou kelimky,
sirupové lahve. V automobilovém primyslu na pfistrojové desky, ventildtory a ve

stavebnictvi na drendzni potrubi a Cerpadla. [3] [4]
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2 MERENI TVRDOSTI

Tvrdost patfi k vyznamnym vlastnostem polymernich material. Oproti koviim je
specifikem polymeri, ze se pii zatizeni zkuSebnim télesem deformuji znacné v celém
objemu. Polymerni materialy jsou houzevnaté, v ptipadé pryze i pruzné a jejich povrchy se
vice ¢i mén¢ deformuji. Zkousky tvrdosti proto u polymerd piedstavuji odpor celého
objemu télesa proti vnikdni tvrdého zkuSebniho téliska definovanych tvarti. Hodnoty
tvrdosti jsou zavislé na dobé& pusobeni ciziho télesa, na jeho rozmérech a vlastnostech,
velikosti zatizeni, elastickych vlastnostech zkouseného materidlu a na teploté pii zkousce.

Pouzivame rtizné metody jejiho méteni. [12]

2.1 Rozdéleni zkouSek tvrdosti
Podle principu zkousky na: [13]

e vtiskové — pii této zkousce zatlacujeme do zkuSebniho materidlu velmi tvrdé téleso
(kulicku, kuzel, jehlan) a meétitkem tvrdosti je velikost vzniklého vtisku (jeho
hloubka, uhlopticka nebo plocha),

e odrazové — je zalozena na odrazu padajiciho t&liska od zku$ebniho vzorku. Cast
kinetické energie téliska je vynalozena na elastickou deformaci povrchu materidlu a
zbytek energie se spotfebuje na odrazeni téliska zpét do urcité vysky. Tvrdost se
urci z vysky odrazu.

e vrypové — tvrdym hrotem se pii malém zatizeni vytvoii na brouseném povrchu
zkouSené¢ho materidlu vryp a podle Siiky tohoto vrypu se poté urci tvrdost

testovaného méfeného télesa,
Dalsi je mozné rozd¢€leni podle zpiisobu zatézovani na: [13]

o statické — zkusebni télisko se vtlacuje silou ve sméru kolmém ke zkouSenému
povrchu (Brinell, Rockwell, Vickers),
e dynamické — zkuSebni télisko pronika do testovaného povrchu razem vedenym

kolmo relativné vysokou rychlosti (Shoreho skleroskop, Poldi kladivko).

Statické zkousky tvrdosti se dale rozdéluji podle hloubky vtisku a velikosti zatézujici

sily na zkuSebni télisko na:

e zkousky nanotvrdosti — pouziva se pii méfeni tvrdosti nanomateriall, tenkych

vrstev a povlakd,
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e zkouSky mikrotvrdosti — hlavné pii méfeni tvrdosti tenkych vrstev, ptipadné
v metalografii na méfeni tvrdosti jednotlivych strukturnich slozek,

e zkouSky makrotvrdosti.

S postupnym rozvojem technologie se staly dosavadni metody méteni mechanickych
vlastnosti tenkych vrstev nedostate¢né. Tvrdost velmi tenkych vrstev bylo totiz obtizné
zjistit klasickymi metodami, protoze pii malém =zatizeni se plasticka deformace
neprojevila, pti vétSim jiz doslo k poruseni. Proto vznikla nova zkouSka — Instrumentovana

zkouska tvrdosti. [2]

2.1.1 ZkousSka tvrdosti dle Vickerse

Zkouska tvrdosti dle Vickerse patii mezi statické zkousky tvrdosti materialu. Zptisob
jejiho provedeni je popsan v normé CSN EN ISO 6507-1. Zkouska mizeme rozdélit do ti

rozdilnych oblasti podle rozsahu zkusebniho zatizeni.

Tab. 2.1 Rozdéleni zkousek tvrdosti dle Vickerse [14]

Rozdéleni zkousek tvrdosti Oznaceni tvrdosti HV Rozsah zkusebniho
dle Vickerse zatizeni, F [N]
Zkouska tvrdosti HV 5 azHV 100 49,03 <F <980,7
Zkouska tvrdosti pfi nizkém zatizeni HV 0,2 azHV 5 1,961 <F <49,03
Zkouska mikrotvrdosti HV 0,01 azHV 0,2 0,09807 <F <1,961

Zkouska tvrdosti podle Vickerse spociva ve vtlaceni diamantového ctyibokého jehlanu
s vrcholovym uhlem 136° do zkuSebniho vzorku urcitym zkuSebnim zatizenim F po
stanovenou dobu. Poté se zméti uhlopticky vtisku d; a dp, ze kterych stanovime

aritmeticky pramér jejich délek.

DETAIL A

Obr. 2.1 Princip meéreni metody tvrdosti dle Vickerse [16]
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Tvrdost podle Vickerse (HV) se vypocita podle :
1 2-F- sin% )1
HV = — ———= .
—a 2.1)
Kde: F- zatézujici sila [N]
d- aritmeticky primér uhlopticek [mm]

g- gravitatni zrychleni [m/s’]

Povrch zkouseného materidlu musi byt rovny a hladky, bez okujené vrstvy, cizich
télisek a zejména zcela bez mazadel. Finalni uprava povrchu ndm musi umoznit zcela
piesné stanoveni rozmért uhlopiic¢ek daného vtisku.

V disledku rozdilného zpevnéni pii hranach jehlanu a uprostfed ploch nemusi byt
pramét vtisku piesné ¢tvercovy, nybrz strany mohou byt bud’ vyduté u mekkych materiala
nebo vypouklé u zpevnénych materiald, jak je patrné z obrazku 2.2. [15]

u u

[ [l

A B
Obr. 2.2 Deformace vtisku A)u mekkych, B) u zpevneénych materialii

Hlavni vyhodou pii méfeni tvrdosti metodou Vickers je to, ze méfené hodnoty jsou
velmi presné v diisledku pomérné malych vtiskli. Pfi méfeni se proto ani Cisté obrobena
plocha tolik neposkodi. Zkouska se vSak nehodi na méfeni materiali se silnou heterogenni
strukturou povrchu. Hlavnim negativem této metody je, ze Ize aplikovat pouze na

opracovany povrch, nikoliv na hruby povrch. [15]

2.1.2 Zkouska tvrdosti dle Rockwella

Rockwellova zkouSka patii mezi statické zkousky tvrdosti. Lisi se od zkousek
Vickerse a Brinella tim, ze se tvrdost urcuje z hloubky vtisku kulicky, vyrobené z oceli
nebo tvrdokovu (pro mékké materidly), nebo diamantového kuzele s vrcholovym uhlem

120°(pro tvrdé materidly).
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Zakladni princip této metody je velmi podobny metod¢ podle Brinella. Tvrdost se
zjistuje na Rockwellové tvrdoméru a je vyjadfena rozdilem mezi smluvni hloubkou
vnikéani a hloubkou vniknuti indentoru ptisobenim ptidavného zatizeni F; pii odlehceni na
predbézné zatizeni Fy. Predbézné zatizeni F, slouzi pifevazné k vylouceni chyb vzniklych

nerovnosti povrchu. [2]

Nejdiive zatizime méfeny material predbéznym zatizenim F,, které vytvofi vtisk o
hloubce 1. Poté nastavime stupnici hloubkoméru na pocéatecni polohu a bez razi se na 2-8s
zatizi pridavnym zatizenim F;, které nam prohloubi vtisk o hloubku 2, na tzv. celkové
zatizeni F. Nasleduje vydrZz na tomto celkovém zatiZzeni po urcitou dobu. Jakmile plasticka
deformace nepokracuje dale, nasleduje pokles celkového zatizeni F na hodnotu Fy. Tvrdost
je vyhodnocovana z hloubky vtisku 4 a odecita se pfimo na stupnici méticiho pfistroje, jak

je patrné z obrazku 2.3 [2]

Stupnice AaC Stupnice B

Obr. 2.3 Princip méreni tvrdosti podle Rockwella [16]

Indentor je bud’ kalend kulicka nebo diamantovy kuzel. Kulicky maji primér bud’
1/16°°(1,5875 mm) nebo 1/8°“ (3,175 mm). Kuzel ma vrcholovy thel 120° a polomér
zaobleni Spicky 0,2 mm. Indentor se voli podle druhu stupnice. Kazda stupnice je navrzena

pro n¢jaky druh materialu. [17]
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Vzhledem k existenci riznych velikosti zatézovych sil a typl indentordl, existuje

Sirok4 fada zplsobil oznaceni této metody méfeni tvrdosti :

e diamantovy kuzel - HRA, HRC, HRD
e ocelova kulicka — HRB, HRG, HRF, HRH, HRE, HRK

Hodnota tvrdosti podle Rockwella je v praxi odvozena z nésledujicich vztaht:

HRA,HRC,HRD = 0,100 —e (2.2)
HRB,HRG,HRF,HRH,HRE,HRK = 0,130 — e (2.3)
Kde: HRX —hodnota tvrdosti podle Rockwella
e — hloubka vtisku po odstranéni piidavného zatizeni

Pokud je ndm znama trvalé tlouSt’ka vtlaceni, 1ze vypocitat e podle vzorce:

ok
¢ = 0,002 (2.4)

Kde: h— hloubka vtisku po odleh¢eni na Fy [mm]

Zkouska tvrdosti podle Rockwella je velmi rychla a pohodlna, proto se pouziva v
hromadné a automatizované vyrob¢ v kalirnach pii cementovani a nitridovani. Nevyhodou
je, ze kazdé poskozeni kuzele ovliviiuje tfeni mezi nim a zkousenym materialem. Pfesnost
je tedy v porovnani s Vickersovou a Brinellovou metodou podstatné mensi. Tato metoda je

vhodna pro zkouseni m&€kkych materiala, tvrdych i tenkych povrchovych vrstev. [17]

2.1.3 Zkouska tvrdosti dle Brinella

Zkouska  tvrdosti podle Brinella  patfi mezi statické a  indetacni
zkousky tvrdosti materialu. Vynalezl ji Svédsky inzenyr Johan August Brinell. Zptisob

jejiho provedeni je popsan a ujednocen normou CSN EN ISO 2039-1. [13]
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Princip této zkousky spociva ve vtlacovani indentoru (kulicky o priméru d) do
povrchu testovaného materidlu a nasledného zméteni primeéru vtisku d, ktery zistane na
povrchu po odleh¢eni zkuSebniho zatizeni F. ZkuSebni zatizeni musi sméfovat kolmo
k povrchu testovaného télesa. Tvrdost podle Brinella se oznacuje zkratkou HBW (Brinell

hardness). Jako indentor se pouziva kulicka ze slinutych karbidii. Pro méfeni se diive

i,

Obr. 2.4 Zkouska dle Brinella [16]
Brinellova tvrdost je definovéna jako pomér zatézujici sily F' a plochy zaobleného
povrchu vtisku § :

2-F
- D(D —VD? — d?) (23)

Kde: D- pramér kulicky (indentoru) [mm]

“l

HBW =k-—==10,102-

d- aritmeticky primér vtisku [mm]
k- konstanta= 0,102

Po provedeni zkousky je nutné zmétit bud’ hloubku nebo primér vtisku. Primér se

méii pomoci tzv. Brinellovy lupy, coz je typ méficiho mikroskopu. Méfeni priméru vtisku
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mikroskopu je vSak pfi sériovych zkouSkach velmi zdlouhavé, proto jsou tvrdomeéry

konstruovany tak, ze 1ze hloubku vtisku kuli¢ky odecist pfimo na méticim piistroji. [2]

Zkouska se da provadét pouze na povrchu, ktery je hladky a rovny, bez okujené
vrstvy, cizich télisek a zejména Upln€ bez mazadel. Povrch testovaného zkusebniho télesa
musi byt co nejméné ovlivnén tvarenim nebo ohfevem. Tloustka testovaného télesa musi

byt nejméné desetinasobek hloubky vtisku h. [15]

Meéieni tvrdosti Brinellovou metodou je vhodné pro stiedné tvrdé a mekké materialy.

2.1.4 Zkouska tvrdosti podle Shoreho

Zkouska tvrdosti dle Shoreho patii mezi dynamické zkousky tvrdosti materidlu.

Zpisob jejiho provedeni je popsan a ujednocen normou CSN EN ISO 868.

Princip této metody spociva v pruzném odrazu télesa o urcité hmotnosti, které dopada
na povrch testovaného télesa z konstantni vysky. Pii ndrazu télesa dochazi k tomu, Ze se
urcita ¢ast kinetické energie spottebuje na plastickou deformaci povrchu testovaného télesa
a zbyvajici energie se projevi odrazem télesa. Z dosazené vysky, které dosahne téleso po
odrazu, se vypocita hodnota tvrdosti. Velkou nevyhodou této metody je, ze nedosahuje

takové piesnosti jako statické metody (Brinell, Rockwell, Vickers). [2]

K méteni tvrdosti Shoreho metodou pouzivame 2 typy Shoreho tvrdomért, a to
tvrdomér typu Shore A a tvrdoméru typu Shore D. Tvrdomér typu Shore A je vhodny
pievazné pro méieni tvrdosti mékcéich materiali jako jsou gumové vyrobky, polyestery,
mekké PVC, ktize. Vnikacim télesem je ocelovy kaleny a vylestény valcovy ¢ep o praméru
1,25 mm, zakonc¢eny komolym kuZelem o uhlu 35° a s primérem otupené ¢asti 0,79 mm.

[19]
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Obr. 2.5 Tvrdomer typu Shore A [19]


http://cs.wikipedia.org/wiki/Tvrdost
http://cs.wikipedia.org/wiki/L%C3%A1tka
http://www.technicke-normy-csn.cz/640624-csn-en-iso-868_4_68533.html
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Tvrdomér typu Shore D je urCeny prevazné k méfeni tvrdosti tvrdych elastomert a
mekkych termoplasti. Vnikacim télesem je ocelovy kaleny valcovy ¢ep o pruméru 1,25
mm, zakon¢eny kuzelem o vrcholovém thlu 30°, vrchol kuzele neni vSak ostry, ale je zde

vytvoien radius 0,1 mm. [19]
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Obr. 2.6 Tvrdomer typu Shore D [19]

Vsechny tvrdoméry pouzivaji pro vyvozeni vnikaci sily pruziny. Kazdy tvrdomér se
sklada z opérné patky, zkuSebniho hrotu, ukazatele délky a pruziny, kterd musi byt
kalibrovana. ZkuSebni téleso musi pii provadéni zkousky byt polozeno na tvrdém

vodorovném povrchu. [19]

Tvrdomér se ke zkuSebnimu télesu piilozi tak, aby Spicka byla od okraje télesa
vzdalend nejméné 9 mm. Potom se na zkuSebni téleso pfitlaci opérna patka, tak aby byla
rovnobéznd s okrajem zkuSebniho télesa. Tlak musi byt dostatecny, aby zabezpecil pevny
kontakt zkuSebniho télesa s opérnou patkou. Tvrdost je poté odeCitdna po uplynuti
pozadované doby. Na raznych castech zkuSebniho télesa vzdalenych od sebe nejméné 6

mm se stanovi pét méfeni a ur¢i se z n¢j aritmeticky prameér. [19]

2.1.5 Zkouska tvrdosti podle Knoopa

V roce 1939 byla v americkém National Bureau of Standards vypracovéna nova
metoda zkousky tvrdosti, kterd se liSila od Vickersovy metody piedevSim tvarem
indentoru. Zptisob jejiho provedeni je popsan a ujednocen normou CSN EN ISO 4545-1.
[15]
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ZkuSebni télisko je diamantovy jehlan. Vtisk ma tvar kosodélnika s pomérem
uhlopfticek asi 1:7, a pomér délky hlavni tthlopticky ke hloubce vtisku je 30:1. Geometrie

Knoopova indentoru je znazornéna na obrazku 2.7. [15]

'Tvar diamuntového jehlanu Vahled vtisku Knoepova jehlann.
podle Knoopo.

Obr. 2.7 Indentor dle Knoopa [15]

Tato metoda méteni tvrdosti byla vyvinuta pfevazné pro méteni velmi tenkych napf.
nitridovych vrstev nebo tenkych plechii. Metoda je zalozena na vtlacovani diamantového
vnikaciho télesa ve tvaru c¢tyfbokého jehlanu s vrcholovymi uhly 172,5° a 130° do
lesténého povrchu zkouseného materidlu definovanou silou. Vtisk ma tvar kosodélnika a

na rozdil od metody Vickers se méii pouze delsi tthlopticka. [15]
Tvrdost podle Knoopa je definovana jako podil zatézovaci sily a druhé mocniny delsi
uhlopticky vtisku:

1,4509- F
K=—pz— (2.6)

Kde: F - pusobici sila [N]
d - délka delsi uhlopticky [mm)]
Ve srovnani s Vickersem lze citliveji zachytit zmény tvrdosti po CHTZ (cementaci,
nitridaci). Diky nizké hloubce priniku ndm dovoluje méfit tvrdost i tenké povrchové

vrstvy. Knooptiv indentor nasel v dneSni dob¢ také Siroké uplatnéni v oblastech uréovani

lomové houzevnosti u keramickych materiali. [15]
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3 INSTRUMENTOVANA VNIKACI ZKOUSKA TVRDOSTI — DSI

Zminéné metody méieni tvrdosti, které jsme si predstavili v minulé kapitole, jsou stéle
pouzivany v technické praxi i dnes, avSak jiz nejsou dostacujici pro vSechny oblasti.
Hlavné pak pii méfeni mechanickych vlastnosti tenkych vrstev bylo nutné vypracovat
novou metodu, kterd by umoznila co nejvice odizolovat vliv substratu na métenou vrstvu.
Tvrdost velmi tenkych vrstev bylo totiz obtizné zjistit klasickymi metodami, protoze pfi
malém zatiZeni se plasticka deformace neprojevila a pti vétSim jiz doslo k poruSeni vrstvy

a dale byly méfeny jiz jen vlastnosti substratu.

Metoda DSI méa své pocatky v sedmdesatych letech dvacatého stoleti, jejiz autoti byli
Alekin a Bulichev. Zasadni vylepseni metodologie, analyzy a shromazdéni dat provedli az

Oliver a Pharr na pocatku osmdesatych let. [20]

Podstatou metody DSI je, ze méfici pfistroj je schopen detekovat okamzitou hloubku
vtisku a hodnotu zatizeni, coz umoznuje podrobné sledovat prilbéh méteni a také 1épe
zhodnotit jeho vysledky. Grafickym zpracovanim dat vznikaji charakteristické indentacni
ktivky zatizeni-hloubky vtisku, které ndm umoziiuji s velkou pfesnosti ur€ovat mechanické
vlastnosti tenkych vrstev o tloust’ce né€kolika set nanometri. Diky moznosti napojeni
méficiho pfistroje na pocita¢ jsou prubéhy zkouSek ihned zaznamenany soucasné s
vyhodnocenim nékterych materialovych parametri. Mezi tyto parametry patii predevsim
elasticky modul, te¢eni materialu, fazové transformace, lomova houzevnatost a deformacni

prace. [20]

3.1 Analytické metody zpracovani indenta¢nich dat

Zakladem matematickych analyz naméfenych indentacnich dat jsou Herzovy rovnice,
tj. pfedpokladem je pouze existence elastického kontaktu. Pfi indentaci materiald s Cisté
plastickym chovanim ma zatézovaci Cast indentacni kiivky také parabolicky pribéh a
odlehCovaci cast je rovnobé&zna se svislou osou. Zatim neexistuje teorie, kterd by presné
popisovala pfipad indentace do elasticko-plastického materidlu. Analytické feSeni vede ke

slozitym nelinearnim rovnicim s mnozstvim parametrti popisujici chovani materialu. [2]
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3.1.1 Metoda Doernera a Nixe

Prvni kompletni analyza nano-indentace byla provedena v roce 1986 Doernerem a
Nixem, ktefi svoji metodu zalozili na linedrnim chovani odleh¢ovaci kiivky v pocate¢nich
fazich, kdy nedochazi ke zméné kontaktni plochy. Kontaktni hloubka h, byla ziskana
proloZeni linearni ¢asti pfimkou a odecteni hloubky pfi nulovém zatizeni. Kontaktni plocha
je funkci tvaru indentoru v kontaktni hloubce a tvrdost je vypocitdna z podilu zatiZzeni ke
kontaktni ploSe. Linearni odleh¢eni by odpovidalo indentoru tvaru valce s plochym dnem,

k uptesnéni doslo v metod¢ Olivera a Pharra v roce 1992. [22]

Tvrdost H se v tomto ptipad¢€ spocita :

H = n2 3.1)

Kde c je geometrickd konstanta, P je zatézujici sila, h. je hloubka indentace.

Metoda Doernera a Nixe je povazovana za uspokojujici hlavné u materiali s vétSim
podilem plastické deformace. [2]
3.1.2 Metoda Olivera a Pharra

Zakladni myslenkou pro tuto metodu je vyuziti Cisté elastického chovani blizkého
okoli vné indentoru, které muze byt popsdno pomoci modelti pro indentaci pouze

elastickych materialti pomoci tuhého hrotu s jednoduchou geometrii. [29]

pocatecni
a povrch
-

povrch pii
zatizeni

povrch po
odtizeni

Obr. 3.1 Znazorneni geometrie vtisku indentoru pri zatizeni a odlehceni [29]

Metoda v podstaté vychazi z metody Doernera a Nixe, odlehcovaci faze je vSak

aproximovana mocninnou funkei. [28]
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PITI.BT{

Zatézovani

Indentacni sila, P [mN]

Odleh¢ovani

\J

h, b h
Indentaé¢ni hloubka. h [pm]

Obr. 3.2 Indentacni kiivka [29]
Princip této metody spociva pievazné v urceni sklonu tangenty, vedené k pocatku
kiivky odlehceni, pficemz prasecik tangenty s osou x urCuje kontaktni hloubku h,.

Derivaci rovnice jsme schopni urcit sklon tangenty: [20]

dP 2E* -tana
TR he (3.2)

Opétovnou substituci rovnice (3.2) ziskame vztah, kde zatézujici sila P je: [20]

P==-—"h, (3.3)
Vztah pro vypocet hloubky h, je: [20]
2= 2)| Buax
- T dP

Ahygy

a

(3.4)

Ciselna hodnota v hranaté zavorce v rovnici (3.4) zavisi na geometrii indentoru a je
vSeobecné znama jako € . Pro kontaktni hloubku h, tak dostavame vyjadieni: [20]
h, = Ry —e-Pﬂ=hm — & (hpux — hy)
dpP (3.5)
dh
kde € = 0,7262( pro kuzelovity hrot), & = 0,75(pro sféricky indentor, Berkovichiv a

Vickerstv indentor) a € = 1,00( pro plochy indentor).
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Je-li zndma tvarova funkce hrotu A, = f (h.), pak lze urcit tvrdost H ze vztahu: [20]

Pmlx

=1 h (3.6)

Kombinovany elasticky modul 1ze spocitat jako: [20]

_dP 1 1 dP V&

“dh2a 2 dh A S

*

Hodnota dP/dh, ktera se vyskytuje v rovnici (3.2) se ur¢i z experimentalniho méieni

vztahem: [20]

ar 1 (dP)
dh B ﬁ dh zméfteno (3'8)
kde B je tzv. korekcni faktor, ktery nam uddva odchylku pyramidalniho od osové

symetrického indentoru. Hodnota korek¢niho faktoru pro Berkoviciiv indentor je 1,034.

[20]
3.3 Stanoveni vysledki zkousky DSI

3.3.1 Tvrdost

Vtiskova tvrdost HIT je rovna podilu maximélniho zatizeni Pnax a plochy A, primétu

kontaktu vnikaciho télesa s povrchem. [30]

szx

A

Hir = 3.9
. (39)

Tvrdost podle Martense Hy je rovna podilu maximalniho zatizeni Pn.x a plochy Ag

povrchu &asti vnikaciho télesa penetrujiciho do materialu a je vyjadfena v N/mm?, tedy:

[30]

P

HM =0 (3.10)

Stanoveni tvrdosti Hir je z metodického hlediska preferované€jsi, nebot” urcit plochu
pramétu vtisku je podstatné jednodussi, nez zméftit plochu povrchu ¢asti indentoru, ktery
vnikne do materidlu. Rovnéz urceni tvrdosti Hyr mé ziejmy fyzikalni vyznam primérného
kontaktniho tlaku pod vnikacim télesem a mé&fi se v Pascalech. To umoziuje ptejit pfi

stanoveni hodnot tvrdosti od bezrozmérnych stupnic k fyzikalné opodstatnéné univerzalni
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stupnici tvrdosti. K analyze indetacnich kiivek se pouziva pfevazné metoda navrhnutd
Oliverem a Pharrem. [22]
3.3.2 Vtiskovy modul pruznosti

Instrumentovanou zkouskou DSI, Ize zjistit také vtiskovy modul Ejr, redukovany

modul E; a komplexni modul E*.
Vtiskovy modul pruznosti Ejt je srovnatelny s modulem pruznosti v tahu. Mizeme jej
vypocitat jako:
Er =E* - (1-v?) (3.11)
kde vs je Poissontv pomér zkuSebniho télesa a E* je komplexni modul.

Redukovany modul E; mtizeme urcit z nasledujici rovnice:

b= 7N (3.12)
kde A, je primé&t kontaktni plochy a C je kontaktni poddajnost.

Komplexni modul E* se da urci jako:

1
1 1-v? (3.13)

E.~

E* =

kde E; je redukovany modul, E; je modul vnikaciho télesa a v; je Poissontiv pomér

vnikaciho télesa.

3.3.3 Vtiskové teceni

Relativni zména hloubky vtisku (teeni) se oznacuje symbolem Cr, Ize vypocitat jako:

ha — hy

1

Cir = +100 (3.14)

kde: h; je hloubka vtisku v Case t; (pii dosazeni zkuSebniho zatizeni),

h, je hloubka vtisku v €ase t, (pfi vydrzi na dosazeném maximalnim zkusebnim

zatizeni) jak je patrné z obrazku 3.3. [12]
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Obr. 3. 3 Schematické znazornéni vtiskového teceni [2]
3.3.4 Vtiskova relaxace

Jestlize se pii konstantni hloubce vtisku méfi zména zkuSebniho zatizeni, miize se
vypocitat relativni zména zkuSebniho zatizeni, nebo-li hodnota vtiskové relaxace Ryr: [2]

[16]

P, —P,
Rir = > 100 (3.15)

kde P; je zatizeni po dosazeni hloubky vtisku, kterd je udrzovéana na konstantni urovni
a P, je zatizeni po Case, kdy byla hloubka vtisku udrzovana na konstantni trovni.
3.3.5 Plasticka a elasticka ¢ast prace vtisku

Analyzou indenta¢nich kiivek lze zjistit dalSi materialova veli¢ina a tou je deformacni

préace.

max

Obr. 3.4 Plasticka a elasticka deformacni prace [33]

Celkovou praci Wi, kterou jsme spotiebovali na vytvoieni vtisku prabehu

indentacniho cyklu lze spocitat jako soucet elastické prace W a plastické prace Wijast. Z
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indetacni kfivky lze pak snadno odvodit jaké chovani mél vtisk, zda-li bylo chovani

elastické nebo Cisté plastické. [2]

Wiotar = Wplast + Weiast (3.16)

Koeficient zpétné relaxace nir ndm udava, jak se provedeny vtisk vraci do ptivodniho

tvaru. D4 se spocitat jako:

-100 (3.17)

3.4 Jevy, které mohou ovliviiovat pribéh a vysledky méreni

Metoda DSI je prilomova a umoziuje méfit s velkou piesnosti to, co by bylo star§imi
metodami tehdy nemyslitelné. Diky jeji pfesnosti byva tato metoda méfeni tvrdosti

zasazena Sirokou Skalou chyb.

Faktory, které ovlivituji méteni rozdélit, do dvou skupin viz. tab. nize:

Tab. 3.1 Rozdéleni faktorii ovliviwujici presnost mereni

vrwe

Vliv vlastnosti méficiho | Geometrie indentoru
pristroje Urceni bodu prvniho dotyku vnikaciho tcliska

Poddajnost resp.tuhost méficiho ptistroje

Tvar vtisku

Vlastnosti hu mifend Velikost vtisku
astnosti povrchu méfené- X .
pov o Vliv substratu
ho materialu : —
Zbytkové napéti

Jakost povrchu méfeného vzorku

V nasledujicich podkapitolach se tedy zaméeiim na nejcastéji pozorovatelné problémy

pfi méteni touto metodou, ditvody jejich vzniku a minimalizaci vlivu téchto efekti.

Mrwe W

3.4.1 Nepresnosti zapri¢inéné teplotnimi zménami

Vzhledem k tomu, Ze pii méfeni mechanickych vlastnosti tenkych vrstev se
pohybujeme v oblastech v fadu mikro a nanometrli, je nutné zajistit méticim ptistrojiim
teplotné konstantni prostfedi. V priibéhu zkousek se vSak muze stat, ze dojde ke kolisani

wrwe

méfen¢ho vzorku, tj. creepu. Vysledkem je rostouci hloubka vtisku, protoze indentor
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proniké hloubéji do méteného vzorku. DalSim diivodem pro pozorovanou zménu hloubky
vtisku je zména rozmért pfistroje v disledku teplotniho driftu (zkraceni,
prodlouzeni), coz je bohuzel k nerozeznani od creepu vzorku materialu. Jestlize se zméfti
rychlost zmény hloubky s ¢asem pii konstantnim zatizeni v jakémkoli okamziku DSI
zkousky, lze pak spocitat tepelny drift a na zaklad¢ jeho velikosti regulovat zaznamendvani
hloubky béhem zkousky DSIL.

Pro vypocet urovné tepelného driftu se doporucuje pouzit data ziskana na konci
odlehceni, protoze zde pii nizkém zatizeni existuje velmi mala pravdépodobnost, ze uvnitf

zkouSeného materidlu dojde ke creepu. [2] [20]

3.4.2 Geometrie indentoru

Vzhledem ke skutecnosti, ze kliCovou hodnotou pro urceni tvrdosti je projekcni
plocha, ktera se urci z hloubky priiniku indentoru do zkouseného materialu, bude zasadnim
faktorem tvar indentoru. Veskeré analyzy predpokladaji pouze ideélni tvar indentoru, coz
je z praktického hlediska Casto nedosazitelné. K odchylkdm od idealniho tvaru indentoru
prispiva hlavné samotné opotiebeni indentoru a v piipad¢ diamantovych indentorii je to
anizotropie krystalu.

Tyto odchylky ploch od idedlniho hrotu indentoru jsou kritické pti velmi malych
indentac¢nich hloubkéch, pifi vysSich hloubkach jiz odchylky od ideédlniho tvaru hrotu

indentoru vyrazné namétené hodnoty neovliviuji. [2] [20]

3.4.3 Urceni bodu prvniho dotyku vnikaciho téliska

Zasadou pro spravné zmeéteni hloubky vtisku je urceni nulové polohy indentoru.
Idedlni situace by byla v ptipad¢, Ze by se indentor dotykal povrchu méfeného materialu.
Zpusobil by tak prvotni kontakt méfeného materidlu a indentoru bez toho, aniz by doslo
k poruseni ¢i deformaci povrchu méfeného materialu. Takovou situaci mizeme oznacit za
vychozi pro méteni hloubky vtisku, ¢asto nazyvanou jako nulova poloha.

V praxi se nulova poloha urcuje zcela jednoduse, a to tak, Ze indentor pronikne do
povrchu testovaného materidlu s nejmensim moznym zatizenim, které je méfici pfistroj

schopen vyvinout, fadové v uN. [2] [20]

3.4.4 Poddajnost resp.tuhost mériciho pristroje
Poddajnost resp. tuhost méticiho pfistroje je dalSim dilezitym faktorem, ktery muze

také ovlivnit pfesnost méteni. Pii pouziti vysSich hodnot poddajnosti pfistroje, nez jsou ve
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skutec¢nosti, se mize stat to, Ze spoctené hodnoty tvrdosti a modulu pruznosti jsou vyssi,
nez ve skutecnosti. Pii konstantni hodnoté¢ modulu pruznosti nam poddajnost testovaného
zkuSebniho télesa klesa s rostouci hloubkou vtisku, tedy i zatizenim, coz hlavné ptispiva k

ristu namétenych hodnot. [2]

Chyba meéteni je vétsi pii vysSich hodnotach zatizeni a u materialu s nizsi tvrdosti a

vy$§im modulem pruznosti. [2]

3.4.5 Tvar vtisku
Pfi indetaci se testované zkuSebni téleso plasticky deformuje a zistava v jeho povrchu
trvaly vtisk. Velikost tohoto vzniklého vtisku je vSak velmi mald pro pfesné meéfeni
optickymi technikami, tak jako je tomu u jinych zkousSek tvrdosti. Pfi odleh¢ovani dochazi
k tzv. relaxaci velikosti vtisku. To znamena, ze se materidl pokousi dostat do svého

puvodniho tvaru ptisobenim elastickych deformaci. [2]
Existuji dva typy deformaci okolo tvaru vtisku:

e Efekt pile- up (nakupeni okraje), pozorujeme v piipad€, ze pomér efektivniho
modulu pruznosti a meze kluzu je maly a zpevnéni materialu velké.

e Efekt Sink- in (vtazeni okraje) se vyskytuje u materiali s malym pomérem mezi
efektivnim modulem pruznosti k mezi kluzu, u kterych se zaroven rozvine vyrazna

oblast plastické deformace. [20]

Zdanlivy rozmeér vtisku Zdanlivy rozmér vtisku

Em——

. < : P
pileup . : ' ' - sink-in
] e
Skute¢ny rozmér .+~ N ! ‘ ¢, . Skuteény rozmeér
y ' N vtisku

viisku

/2" Idealni tvar vtisku

(@) )

Obr. 3. 5 Zobrazeni tvaru vtisku pri a) nakupeni (pile-up), b) vtazeni okraje vtisku (sink-in)

[37]
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3.4.6 Vliv velikosti vtisku (ISE)

Priciny tohoto jevu jsou spatiovany v n€kolika skute¢nostech. Méteni malych hloubek
vtisku mize byt snadnéji ovlivnéno naptiklad vibracemi méficiho pfistroje, odliSnymi
vlastnostmi povrchu vzorku oproti zbytku jeho objemu, ptfipadné¢ muze byt nepifesnost

zpusobena optickymi neptfesnostmi piistroji pti vyhodnocovani méfeni

Tento jev lze ale pficitat i vlastnostem materidlu jako takového. Elastickd deformace
materidlu muze byt pii nizSich zatizenich patrnéj$i, moznou pfi¢inou miize byt také

deformacni zpevnéni materialu. [20]

3.4.7 Povrchova hrubost vzorku

Pti vyrobé vzorku se v zddném piipadé nedd vyhnout nepravidelnostem jeho povrchu.
Tyto nepravidelnosti vznikaji nejen pfi samotné vyrob¢ vzorku, jeho obrabéni a ptiprave,
ale také pozd¢ji, nasledkem ptisobeni vzduchu, vlhkosti a mozné koroze. Pifi méieni
tvrdosti jsou tyto nerovnosti vétSinou zanedbatelné, nebot hloubka vtisku je
mnohonasobn¢ vétsi nez jsou rozméry jednotlivych nerovnosti. V oblasti nanotvrdosti a
mikrotvrdosti respektive pak pii méfeni vlastnosti tenkych vrstev mohou nerovnosti
ovlivnit vysledek ve znacné vétsim meétitku. V ptipad€, ze méfeny povrch je hruby, tak

dochdzi k vétsim deformacim i pfi malém zatiZeni a vysledek je poté znacné zkresleny.

Obecné plati, Ze méfeni sférickym indentorem je k témto nepfesnostem nachylnéjsi

nez méfeni kdnickym indentorem. [20]

3.4.8 Naklon povrchu vzorku

Chceme-li, aby méteni tvrdosti bylo co nejvice presné a objektivni, je potfeba odstinit
vSechny faktory, které by jej mohly ovliviiovat. Pokud nebudeme pii indentaci plsobit
hrotem na vzorek kolmo, mtze dojit k velmi chybnym zavértiim. Pokud ptisobime totiz pod
jinym uhlem, nez je 90°, stavaji se vysledky méteni zavislymi na zvoleném thlu, kontaktni
plocha bude asymetricka a pokud bude povrch vzorku navic hruby, tak mize byt témer
nemozné urCit hloubku vtisku. Dnes vSak zcela zfidka dochazi k témto chybam, protoze
vétSina modernich pfistroji je vybavena tak, aby byla schopna tuto ptfipadnou chybu

odhalit a upozornit na ni. [20]
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4 TONIZACNI ZARENI

Pod zéatfenim (radiaci) obecné rozumime procesy, pii nichz dochazi k pienosu energie
prostorem na dalku prostfednictvim mikrocastic nebo fyzikalnich poli. [24]
Tento radiacni pfenos energie mize byt uskuteciovan dvéma druhy mechanismu:

e Casové proménné pole,

e Pohybujici se castice, které jsou emitovany zdrojem, velkou rychlosti leti
prostorem a pienaSeji tak kinetickou energii, hybnost i elektricky naboj ze
zdroje do okolniho prostoru. Zatazujeme zde hlavné alfa zafeni (proud
héliovych jader nebo beta zatreni (proud rychle leticich elektronit).

Ionizujici zafeni je souhrnné oznaceni pro zafeni, kterd ionizuji prostiedi, jimz
prochézeji. lonizace je proces, pii kterém se z elektricky neutralniho atomu nebo molekuly
stava iont, tedy elektricky nabité ¢astice. [24]

Atom nebo molekula se mtze stat iontem pouze tehdy kdyz:

e odevzda jeden, ¢i vice ze svych elektronli ze svého elektronového obalu (vznikne
kladné nabity ion, tedy kation),
e pfijme-li jeden, ¢i vice cizich elektronii do svého elektronového obalu (vznikne

zaporn¢ nabity ion, tedy anion)

K uvolnéni elektronu z elektronového obalu atomu dojde pouze tehdy, kdyz mu
dodame vétsi energii, nez jaké byl v ném drzen. K tomu, aby se elektron mohl k atomu
pfidat a vytvofit tak anion, musi mit dostatek energie na to, aby piekonal tzv.
potencidlovou bariéru. [24]

K ptirodnim zdrojim ionizacniho nalezi kosmickeé zéfeni a prirodni
radionuklidy vyskytujici se v ptfirodé. Mezi umélé zdroje ionizujicitho zafeni vytvorené

¢lovékem zahrnuji rentgenky, umélé radionuklidy, urychlovace, jaderné reaktory aj. [26]

4.1 Rozdéleni ioniza¢niho zareni

Mechanismy interakce zafeni s hmotou jsou pro kazdy druh zaieni specifické. Z tohoto
hlediska se ionizujici zafeni rozd¢luje na:

e Piimo ionizujici - je to zareni, jehoz kvanta nesou elektricky naboj a proto piimo

vyrazeji ¢i vytrhavaji Coulombovskymi elektrickymi silami elektrony z atomd.

Patfi zde zateni a, P.
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Neptimo ionizujici - jeho kvanta nejsou elektricky nabita; svou kinetickou energii
predavaji v latce nejprve nabitym ¢asticim (vétSinou elektroniim, nékdy atomovym

jadriim) a ty teprve piimymi G¢inky na atomy latku ionizuji. Patti zde zateni y. [24]

Déle je délime podle zplsobu pfenosu energie:

Vlnové - kvanta tohoto zafeni nemaji klidovou hmotnost, jsou to kvanta vinéni,
pohybujici se rychlosti svétla; pokud je zabrzdime, odevzdaji veSkerou svou energii
a zaniknou. Patii zde elektromagnetické zateni jehoz kvanta jsou fotony.

Korpuskularni - kvanta tohoto zafeni maji nenulovou klidovou hmotnost, jedna se o
proud hmotnych ¢astic pohybujicich se rychlosti mensi nez rychlost svétla, které si

zachovavaji svou existenci i po zastaveni pohybu. Patii zde zatreni a, . [24]

Dale je mozné déleni podle schopnosti proniknuti do polymeru:

alfa zéareni- je korpuskuldrni (Casticové) zéreni, jeho casticemi je proud jader
helia *He,, tvofenych dvéma protony a dvéma neutrony,

beta zafeni- je korpuskularni (Casticové) zareni, jeho Casticemi je proud elektroni
B~ nebo pozitronti (antielektrond) B,

gama zafeni- je vysoce energetické elektromagnetické zareni vznikajici pfi
radioaktivnich a jinych jadernych a subjadernych dé&jich. Zafeni gama je ze vSech

ostatnich druhi zafeni nejpronikavéjsi. [24]

4.2 Mérné jednotky charakterizujici ioniza¢ni zareni

e Kineticka energie elektronu

Kineticka energie kvant (fotond, ¢astic) je zékladni veliinou, ktera charakterizuje io-

nizaéni zéafeni. Zakladni fyzikélni jednotka energie joule [J], obecné pouzivana ve vSech

oblastech pfirodovédy makrosvéta, je pro meéfeni kinetické energie mikrocastic

neprakticky velka, proto se z praktickych diivodl pouziva jednotka elektrovolt (eV).

,.Jeden elektrovolt odpovida kineticke energii, kterou ziska elektron urychleny ve

vakuu napétim jednoho voltu. “* [24]

leV = 1,602- 1071 4.1)


http://en.wikipedia.org/wiki/cs:Elektromagnetick%C3%A9_z%C3%A1%C5%99en%C3%AD
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e Davka D (absorbovana davka)

,,Je definovana jako pomer stredni energie predané ionizujicim zdrenim ldtce o dané
hmotnosti. Zakladni jednotkou absorbované davky je Gray (Gy). Je to energie jednoho

Jjoulu absorbovana v kilogramu latky. *‘[25]

16y =1]-Kg™' =100 rad (4.2)
e Davkova intenzita

,.Je definovana jako priristek davky za casovy interval. Drive se pouzival pojem

davkovd rychlost. Jednotkou davkové intenzity je Gy.s™. *[25]

1Gy-s™'=W-Kg~?! 4.3)

4.3 Vliv zareni na polymery

Pii vystaveni polymerniho materidlu piisobenim ioniza¢niho zafeni dochazi bud’ k
sitovani nebo degradaci. Ten, z kterych procesii pfevazuje prevazné zavisi na chemické

struktufe polymeru.

Na zéklad¢ této skutecnosti Ize polymery rozdélit podle jejich chovani pii ioniza¢nim
ozafovani do dvou skupin. Polymery patfici do prvni skupiny pfevazné situji, jejich
fetézce jsou spojeny do rozvétvené trojrozmérné struktury s vysokou molekuldrni
hmotnosti. Polymery patfici do druhé skupiny degraduji, snizuje se jejich molekularni

hmotnost, doprovdzena ndhodnym $t€penim polymernich fetézct.

4.4 Radiaéni sitovani polymeru

K vysoce jakostnim polymertim jiz dlouho existuje ekonomicky zajimava alternativa a
tou je tzv. radiacni sitovani. Touto metodou jsou modifikovany technické termoplasty,
jimz lze dat vlastnosti, které jinak nalézame jen u vysoce kvalitnich polymerd, a to velmi
levné a jednoduse. Energii vzniklou ze zafeni material absorbuje, vznikaji radikaly, které
spolu reaguji a pii nasledné¢ chemické reakci dochazi ke vzniku nekonecné trojrozmérné
struktury tzv. prostorové sité. Sitovani probihd pievdzné pii pokojové teplot€ a bez
dodatecného namahdni ozafovanych vyrobkid. Nové vznikla sit’ pak dava materialu lepsi
vlastnosti jako vysSi provozni teploty, nizs$i creep, lepSi tvarovou pamét, zvySenou
tvarovou stalost za tepla a vyssi odolnost proti trhlinam zplsobenych pnutim. Pisobenim

ioniza¢niho zafeni ndm se ndm snizi i koeficient tepelné roztaznosti. [27]
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Vyhodou je, ze proces radiacniho sitovani mize byt proveden az po zpracovatelském

procesu (po vytlacovani, vstiikovani nebo vyfukovani). [27]

Pozadavek / zatizeni Efekty elektronového ozai'eni
vysokd odolnost viici opotifebeni | zvySeni stupné zesiténi

zlepseni odolnosti vii¢i opotiebeni
malé poskozeni kluzného proté&jsku

vyisi tepelnd zatizitelnost zvygeni teploty skelného pfechodu
(vyvoj tepla tienim) zvyseni tvaroveé stalosti za tepla

zvyieni teplotni meze pouzitelnosti

vysokd pfesnost licovani (loziska) | sniZeni koeficientu tepelné roztaznosti

mald vile (pfevody) mensi sklon ke creepovému chovéni (studeny tok)
mazani zlepseni odolnosti viiéi chemikaliim a tvorbé trhlin zpisobenych
pnutim

vysoka mechanicka zatizitelnost zlep8ena pevnost

mensi sklon ke creepovému chovani (studeny tok)

Obr. 4.1 Zlepseni viastnosti termoplastit v dusledku radiacniho sitovani

K cilenému zesitovani plasti se dnes pouzivd hlavné elektronové beta-zafeni
(urychlenymi elektrony). Ptilezitostné se pro objemnéjsi vyrobky pouziva i zafeni gama
kvali jeho vyssi hloubce priniku (je ze vSech druhli zafeni nejproniknutelné;si).
Pro radiacni sitovani je zédkladni pfedpoklad, Ze materidl pfi piisobeni ioniza¢niho zateni
pfevazné situje a ne degraduje. U nékterych polymerid musime pfidavat sitovaci ¢inidla.

[27]
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Obr. 4.2 Sitovani pomoci p-zareni; 1-hloubka vniknuti elekronu, 2-primdrni elek-

trony, 3-sekundarni elektrony, 4- ozareny material [32]
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II. PRAKTICKA CAST
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5 EXPERIMENTALNI CAST

Bakalafska prace se zabyva méienim tvrdosti HDPE, polypropylenu a polypropylenu
plnéného 25% skelnych vlaken, modifikovaného beta zafenim. Testovana zkuSebni télesa
byla vyrobena technologii vstfikovani na vstfikovacim stroji ARBURG ALLROUNDER
420C. Zkusebni télesa byla nasledné ozafena beta zafenim o riznych davkach beta zateni.
Meéfieni tvrdosti probéhlo na tvrdoméru Micro-Combi Testeru od firmy CSM Instruments,
pii zatizeni 10N a na tvrdoméru OMAG Affri ART 13 metodou Shore D. U kazdého
souboru méfeni tvrdosti bylo vzdy testovano 10 ks zkuSebnich téles. Namétené hodnoty

byly graficky znazornény a vyhodnoceny.
Cile bakalafské prace byly nasledujici:
1. Vypracovani literarni studie na dané téma.
2. Ptiprava zkuSebnich téles pro experimentalni ¢ast.
3. Provedeni experimentu.

4. Vyhodnoceni namétenych vysledkd.
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6 PRIPRAVA ZKUSEBNICH VZORKU

6.1 Volba a rozméry zkuSebnich vzorki

Pro experiment byly vybrany tfi typy zkuSebnich vzorkl. Polypropylen neplnény,
polypropylen plnény 25% skelnymi vlakny, HDPE. Struéné obecné charakteristiky

vybranych materialti jsou uvedeny v kapitole 1.1.1, 1.2.1.

10

85

&

Obr. 6.1 Tvar a rozmeéry zkusebnich vzorkii

6.2 Vyroba vzorki

Zkusebni vzorky byly pro zkousku tvrdosti vyrobeny technologii vstfikovani na
vstiikovacim stroji ARBURG ALLROUNDER 420 C. Vstiikovaci parametry pro jednotlivé
druhy vzorkl jsou zobrazeny na obrazku 6.3. Obrazek 6.1 uvadi tvar a rozméry zkuSebnich

vzorkt.

Obr. 6.2 Vstrikovaci strof ARBURG ALLROUNDER 420 C [35]
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Material PP PP 25 | HDPE

Procesni podminky

Vstiikovaci rychlost [mm/s] 40 50 60
Vstiikovaci tlak [MPa] 90 80 80
Daoba vstitkovani [s] 0.6 0.5 0.4
Doba chlazeni [s] 20 50 20
Teplota formy [°C] 40 50 40
Draha davkovani [mm] 40 40 40
Celkovy cas dotlaku [s] 8 10 25
Dotlak [MPa] 60 12 60
Teploty pasem plastikacni jednotky
Teplota pod nasypkou [°C] 30 30 60
Pasmo 1 [°C] 190 210 200
Pasmo 2 [°C] 200 220 205
Pasmo 3 [°C] 210 230 210
Pasmo 4 [°C] 220 240 2258

Obr. 6.3 Procesni parametry vstrikovani pro jednotlivé vzorky

6.3 Ozarovani zkuSebnich téles

Vyrobené vzorky byly vystaveny davkdm [ — zafeni o urcité velikosti. Ozareni
zajistila firma BGS Beta-Gamma-Service GmbH & Co. KG. Zdrojem elektronového

B — zafeni byl vysokonapét'ovy urychlovac¢ typu Rhodotron o maximalni energii 10 MeV.
Pro zkousku Shore D byly vzorky ozéafeny nasledujicimi davkami  — zafeni:
e HDPE — neozaieny a ozafeny davkami 15, 33, 45, 66, 99 kGy

e PP (neplnény a plnény 25% skelnych vlaken) — neozéteny, ozateny davkami

15, 33, 45, 66, 99 kGy
Pro zkousku DSI byly vzorky pro ozafena nasledujicimi davkami § — zafeni:

e HDPE — neozaieny a ozateny davkami 33,66,99 kGy
e PP (neplnény a plnény 25% skelnych vldken) — neozafeny, ozafeny davkami

33, 66, 99, 132, 165 kGy
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7 MERENI TVRDOSTI

Meéfeni tvrdosti metodou Shore D probihalo na méticim pfistroji OMAG Affri ART 13
s vyménitelnou digitalni sondou pro méteni Shore D, kde je indentor s ostrym hrotem o

uhlu 30°. Méfeni na zkuSebnich télesech bylo provedeno vzdy 10krat za podminek

opakovatelnosti. Namétené hodnoty byly graficky zndzornény a vyhodnoceny. Obrazek

T

7.1 zobrazuje ptistroj na méteni tvrdosti Shore.

Obr. 7.1 OMAG Affri ART 13 s vvmennymi sondami [34]

Meéieni tvrdosti metodou DSI probihalo na tvrdoméru Micro-Combi tester od firmy
CSM Instruments. Pii méfeni tvrdosti bylo pouzito zatizeni 10 N. Jako indentor byl pouzit
Ctytboky diamantovy jehlan s vrcholovym thlem 136°. Méfeni na zkuSebnich
télesech bylo provedeno vzdy 10krat za podminek opakovatelnosti. Namétené hodnoty
byly graficky znazornény a vyhodnoceny. Spolu s vtiskovou tvrdosti byly vyhodnoceny i
dalsi materidlové parametry jako vtiskovy modul, vtiskové teceni, koeficient zpétné

relaxace a deformacni prace.
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Obr. 7.2 CSM Micro-Combi tester [30]

7.1 Vyhodnocovani namérenych hodnot

Nameétené hodnoty byly matematicky a graficky zpracovany. Primérné hodnoty jsou
vyneseny do grafii spolu s chybovymi tseCkami, které reprezentuji kladnou a zaporou

smérodatnou odchylku.

Aritmeticky pramér:

n
_ 1
X = nz X (7.1)
i=1
Smérodatna odchylka:
n
— lz( ¥)2
s = n'lxl x (7.2)
1=

Stfedni kvadraticka chyba aritmetického primeéru:

S
0=7 (7.3)
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7.2 Meéreni tvrdosti metodou Shore D

7.2.1 HDPE

Z vysledki méteni metodou Shore D vyplynulo, Ze nejvétsi tvrdost (61,28 HShD) byla
naméfena u zkuSebniho télesa, které bylo ozareno davkou beta zareni 99 kGy. Naopak
nejmensi tvrdosti bylo dosazeno u zkusebniho télesa, které bylo ozafeno davkou 15 KGy

(59,68 HShD), jak je patrné z obrazku 7.3.
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Obr. 7.3 Tvrdost dle Shore D pri riiznych davkach zareni - HDPE

7.2.2 PP neplnény

Z vysledk méfeni metodou Shore D vyplynulo, ze nejvétsi tvrdost 64,74 HShD byla
naméifena u zkuSebniho télesa, které bylo ozareno davkou beta zafeni 45 kGy. Naopak
nejmensi tvrdosti bylo dosaZzeno u neozatené¢ho zkusebniho télesa (58,63 HShD), jak je
patrné z obrazku 7.4. Tento vyrazny nartst tvrdosti je zpiisoben sitovanim v dasledku

ozafeni testovaného zkuSebniho télesa.
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Obr. 7.4 Tvrdost dle Shore D pri riiznych davkach zareni - PP

7.2.3 PP plnény 25% skelnymi vlakny

Nejvétsi tvrdost 69,05 HShD byla namétena u zkuSebniho télesa, které bylo ozaieno

davkou beta

zafeni 15 kGy. Naopak nejmensi tvrdosti bylo dosaZzeno u

neozateného zkusebniho télesa (64,29 HShD), jak je patrné z obrazku 7.5.
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Obr. 7.5 Tvrdost dle Shore D pri riiznych davkach zareni — PP 25
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7.3 Meéreni tvrdosti metodou DSI
7.3.1 HDPE

7.3.1.1 Vtiskova tvrdost Hir

Pfi Instrumentované zkousce tvrdosti bylo zjiSténo, ze nejmensi hodnoty vtiskové
tvrdosti byly namétfeny u neozateného HDPE (36,6 MPa), naopak nejvyssich hodnot
vtiskové tvrdosti bylo dosazeno u HDPE ozafen¢ho davkou beta zafeni 33 kGy (39,9
MPa), jak je patrné z obrazku 7.6. Narust tvrdosti je zplsoben sitovanim v disledku
ozareni testované¢ho zkusebniho télesa. U davky zafeni 66 kGy doslo k poklesu hodnoty

vtiskové tvrdosti, coz je pravdépodobné zplisobeno degradaci materidlu vlivem ozéfeni.
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Obr. 7.6 Vtiskova tvrdost - HDPE

7.3.1.2 Vtiskovy modul pruinosti E;p

Vysledky Instrumentované zkousky ukdzaly, Ze hodnoty vtiskového modulu vykazuji

pomérné malé rozdily. Nejvys$si hodnota vtiskového modulu byla naméfena u testovaného

hodnota byla naméfena u neozafené¢ho zkusSebniho télesa (1,13 GPa), jak je patrné

z obrazku 7.7.
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Obr. 7.7 Vtiskovy modul - HDPE
7.3.1.3 Vtiskové te¢eni Cir

Vyslednymi hodnotami vtiskového teceni bylo zjiSténo, Ze nejvyssi hodnota
vtiskového teceni byla naméfena u neozafen¢ho zkuSebniho télesa (14,7 %). Nejmensi

hodnoty bylo dosazeno u télesa ozafeného davkou beta zateni 66 kGy (12,4 %), jak je

zobrazeno na obrazku 7.8.
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Obr. 7.8 Vtiskové teceni — HDPE
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7.3.1.4 Deformacni prace

Z obrazku 7.9 lze vycist, ze s ozafenim testovanych zkuSebnich téles doslo k poklesu
hodnot jak elastické Casti deformacni prace, tak i plastické casti. Nejvétsi naméefenou
hodnotu pro elastickou ¢ast prace vtisku ma vzorek neozéfeny, a to 116 pJ.
Naopak nejmensi hodnota elastické ¢asti vtisku byla dosazena u testovaného zkusebniho

télesa ozarené¢ho davkou 66 kGy a to 112 plJ.

v v

Nejvyssi hodnota plastické ¢asti prace vtisku cCinila 398 pJ a byla naméfena u
neozafené¢ho zkuSebniho télesa. Nejmensi hodnota plastické Casti prace vtisku ¢inila 357

uJ a byla namétena u vzorku ozaieného davkou 66 kGy.

Pii méfeni koeficientu zpétné relaxace byla naméfena nejnizs$i hodnota 22,6 % u
zkuSebniho télesa, které nebylo ozaieného. Nejvyssi hodnota koeficientu zpétné relaxace

¢inila 23,9 %, byla namétena u zkuSebniho télesa ozaten¢ho davkou 66 kGy.
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Obr. 7.9 Deformacni prace — HDPE
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7.3.2 Polypropylen neplnény

7.3.2.1 Vtiskova tvrdost Hr

Pii zkouSce tvrdosti bylo zjiSténo, Ze nejmensi hodnoty vtiskové tvrdosti byly
naméteny u neozairené¢ho PP (40,4 MPa), naopak nejvyssich hodnot vtiskové tvrdosti bylo

dosaZeno u PP ozéateného davkou zateni 132 kGy (64,1 MPa), jak je patrné z obrazku 7.10.
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Obr. 7.10 Vtiskova tvrdost - PP

7.3.2.2 Vtiskovy modul pruZnosti E;r

Vysledky instrumentované zkousky tvrdosti ukazaly, Ze nejvyssi hodnota vtiskového
modulu pruznosti u PP byla zjisténa u testovaného zkuSebniho télesa ozareného davkou
zateni 66 kGy (1,28 GPa). Naopak nejmensi hodnota byla naméfena u neozafené¢ho

zkuSebniho télesa (0,77 GPa), jak je patrné z obrazku 7.11.
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Obr. 7.11 Vtiskovy modul - PP
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7.3.2.3 Vtiskové teceni Cir

Nejvyssi hodnota vtiskového teCeni u PP byla naméfena u neozaieného zkuSebniho
télesa (12,7 %). Nejmensi hodnoty vtiskového teceni bylo dosazeno u télesa ozarené¢ho

davkou beta zatreni 165 kGy (11,2 %), jak 1ze vidét na obrazku 7.12.
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Obr. 7.12 Vtiskove teceni - PP

7.3.2.4 Deformacni prdace

Z obrazku 7.13 je patrné, ze s ozatrenim testovanych zkusebnich téles doslo k poklesu
hodnot jak elastické ¢asti deformacni prace, tak i plastické Casti nejvétsi naméfenou
hodnotu pro elastickou ¢ast prace vtisku ma neozéareny vzorek, a to 177 pJ. Nejmensich
hodnot elastické Casti vtisku bylo dosazeno u vzorku ozaifeného davkou 33 kGy, a to 133

ul.

Nejvyssi hodnota plastické ¢asti prace vtisku byla naméfena u neozateného
zkusebniho télesa a Cinila 331 pJ. Naopak nejmensi hodnota plastické ¢asti prace vtisku

byla dosazena u zkuSebniho télesa ozarené¢ho davkou 165 kGy a jeji hodnota ¢inila 248 pJ.

Pii méfeni koeficientu zpétné relaxace byla naméfena nejnizsi hodnota 33,1 % u
zkusebniho télesa, ktery byl ozaten davkou 33 kGy. Naopak nejvyssi hodnota koeficientu
zpétné relaxace byla naméfena u zkuSebniho télesa ozafen¢ho davkou 99 kGy a jeji

hodnota ¢inila 35,1 %.
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Obr. 7.13 Deformacni prace - PP

7.3.3 Polypropylen plnény 25% skelnymi vlakny

7.3.3.1 Vtiskova tvrdost Hyr

Pti zkouSce tvrdosti bylo zjiSténo, ze nejmensi hodnoty vtiskové tvrdosti byly

naméfeny u neozareného PP 25 (67 MPa), naopak nejvyssich hodnot vtiskové tvrdosti bylo

dosazeno

u PP 25 ozéifeného davkou zareni 99 kGy (94 MPa), jak je patrné z

obrazku 7.14.
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Obr. 7.14 Vtiskova tvrdost - PP 25
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7.3.3.2 Vtiskovy modul pruinosti E;p

Vysledky instrumentované zkousky ukazaly, Ze nejvyssi hodnota vtiskového modulu
byla naméfena u testovaného zkuSebniho télesa ozaren¢ho davkou zareni 99 kGy (2,11
GPa). Naopak nejmensi hodnota tuhosti byla naméfena u neozaieného zkusebniho télesa

(1,52 GPa), jak je patrné z obrazku 7.15.
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Obr. 7.15 Vtiskovy modul - PP 25

7.3.3.3 Vtiskové teceni Cir

Vyslednymi hodnotami vtiskového teceni, bylo zjiSténo, Ze nejvyssi hodnota
vtiskového teceni byla naméfena u neozaren¢ho zkuSebniho télesa (11,8 %). Nejmensi
hodnoty vtiskového teceni bylo dosazeno u zkuSebniho télesa ozaren¢ho davkou beta

zéteni 132 kGy (10,7 %) jak lze vidét na obrazku 7.16.
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7.3.3.4 Deformacni prace

Z obrazku 7.17 je patrné, Ze s ozafenim testovanych zkuSebnich téles doslo k poklesu
hodnot jak elastické Casti deformacni prace, tak i plastické casti. Nejvétsi naméefenou
hodnotu pro elastickou ¢ast prace vtisku ma neozarené¢ zkuSebni téleso, a to 117 uJ.
Nejmensich hodnot elastické casti vtisku bylo dosazeno u zkuSebniho télesa ozaifeného

davkou 33 kGy, a to 100 pJ.

Cvwr

ozafeného davkou zaieni 165 kGy, a to 205 uJ. Naopak nejvysSich hodnot plastické Casti

prace vtisku bylo dosazeno u neozatreného zkusebniho télesa, a to 249 pJ.

Pti méfeni koeficientu zpétné relaxace byly naméteny nejnizs$i hodnoty 31,9 % u
zkuSebniho télesa, které nebylo ozatfeno. Nejvyssi hodnoty koeficientu zpétné relaxace
¢inily 33,9 % a byly naméfeny u zkuSebniho télesa ozafeného davkou 165 kGy. Se

zvySujici davkou zatfeni doslo k nartistu koeficientu zpétné deformace.
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Obr. 7.17 Deformacni prace - PP 25
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8 DISKUZE VYSLEDKU

Cilem bakalatské prace bylo méteni tvrdosti HDPE, polypropylenu a polypropylenu
plnéného 25% skelnych vlaken, modifikovaného beta zafenim. Testovand zkuSebni télesa
byla vyrobena technologii vstfikovani na vstfikovacim stroji ARBURG ALLROUNDER
420C. Zkusebni télesa byla nasledné ozafena beta zafenim o riznych davkach beta zateni.
Méfeni tvrdosti probéhlo na tvrdoméru Micro-Combi Testeru od firmy CSM Instruments,
pii zatizeni 10N a na tvrdoméru OMAG Affri ART 13 metodou Shore D. U kazdého
souboru méfeni tvrdosti bylo vzdy testovano 10 ks zkuSebnich téles. Namétené hodnoty

byly graficky znazornény a vyhodnoceny.

8.1 Méreni tvrdosti metodou Shore D

Vysledky méteni tvrdosti metodou Shore D u HDPE ukazaly, Ze nejnizSich hodnot
tvrdosti bylo dosazeno u télesa ozafeného davkou 15 kGy, naopak nejvysSich hodnot
tvrdosti bylo naméfeno u zkuSebniho télesa ozaren¢ho davkou 99 kGy. Nartst i pokles
hodnot tvrdosti u ozafenych zkuSebnich téles zcela byl srovnatelny s hodnotami tvrdosti

neozaieného testovaného zkusebniho télesa, jak je patrné z obrazku 8.1.
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Obr. 8.1 Pomérné vyjadreni tvrdosti dle Shore D — HDPE
Vysledky méfeni tvrdosti u PP neplnéného ukazaly, ze nejnizsich hodnot tvrdosti bylo
dosazeno u neozarené¢ho zkuSebniho télesa, naopak nejvysSich hodnot tvrdosti bylo

dosazeno u zkuSebniho télesa ozafeného davkou 45 kGy. Narist hodnot tvrdosti u

ozéaten¢ho zkusSebniho télesa byl v priiméru pies 10 %, jak je patrné z obrazku 8.2.
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Obr. 8.2 Pomeérné vyjadreni tvrdosti dle Shore D — PP

Vysledky méteni tvrdosti u PP plnéného 25% skelnymi vldkny ukdzaly, Ze nejniZSich

hodnot tvrdosti bylo dosazeno u neozafené¢ho zkusebniho télesa, naopak nejvyssich hodnot

tvrdosti bylo dosazeno u zkuSebniho télesa ozareného davkou 15 kGy, kde €inil nartst

hodnot tvrdosti v priméru 7,4 % oproti neozatenému PP 25, jak je patrné z obrazku 8.3.
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Obr. 8.3 Pomérné vyjadreni tvrdosti dle Shore D — PP 25
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8.2 Méreni tvrdosti metodou DSI

Vyhodnoceni vysledki méfeni instrumentovanou zkouSkou tvrdosti ukézalo, ze
maximalnich hodnot vtiskové tvrdosti u HDPE bylo dosazeno u zkuSebniho télesa
ozéafeného davkou 33 kGy. Nejmensi hodnoty vtiskové tvrdosti byly naopak zjistény u
zkusebniho télesa, které nebylo ozaifeno. V porovnéani s neozatenym HDPE piedstavuje
hodnota vtiskové tvrdosti zjisténd u davky ozéateni 33 kGy nariist v priméru o 8,9%, jak je

zobrazeno na obrazku 8.4.
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Obr. 8.4 Pomérné vyjadreni vtiskové tvrdosti — HDPE
Vyhodnoceni vtiskového modulu u HDPE ukazalo, Ze nejvyssich hodnot vtiskového
modulu bylo dosazeno u HDPE ozafeného davkou 66 kGy. Nejmensi hodnoty vtiskového
modulu byly naopak zjistény u neozafeného HDPE. Nejvétsi nartist hodnot vtiskového
modulu byl v priméru 6,7 %, jak je patrné z obrazku 8.5. Pfi bliz§im pohledu na vysledky
je zfejmé, ze u davky 99 kGy dochazi k mirnému poklesu vtiskového modulu, coz je

pravdépodobné zplisobeno degradaci materidlu vlivem ozareni.
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Obr. 8.5 Pomeérné vyjadreni vtiskového modulu — HDPE
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Vyhodnoceni vtiskového teCeni u HDPE ukéazalo, Ze nejvyssi hodnoty vtiskového
teCeni byly namétfeny u neozaieného HDPE. Nejmensi hodnoty vtiskového teceni u HDPE
byly naméfeny u HDPE ozaifeného davkou 66 kGy. Nejvetsi pokles hodnot vtiskového
teCeni byl v priméru o 14,1%, jak je patrné z obrdzku 8.6. Tento pokles miize byt

zpusoben degradaci studovaného polymeru, zejména v povrchovych vrstvach.
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Obr. 8.6 Pomeérné vyjadreni vtiskového teceni — HDPE

Vyhodnoceni vysledkli métfeni tvrdosti ukazalo, Ze maximalnich hodnot vtiskové
tvrdosti u PP bylo dosazeno u PP ozafeného davkou zafeni 132 kGy. Nejmensi hodnoty
vtiskové tvrdosti byly naopak zjistény u PP, ktery nebyl ozafen. V porovnani s neozafenym
PP piedstavuje hodnota vtiskové tvrdosti zjisténa u davky 132 kGy narist v priméru o
58,7%, jak je zobrazeno na obrazku 8.7. Vyraznou zménu tvrdosti zplisobi jiz davka 33
kGy. Po aplikovani davek zateni vyssich nez 66 kGy je zaznamenan mirny pokles tvrdosti.

Tento pokles je pravdépodobné zplisoben degradaci materialu po ozafovani.
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Obr. 8.7 Pomérné vyjadreni vtiskové tvrdosti — PP
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Vyhodnoceni vtiskového modulu u PP ukdzalo, Ze nejvyssi hodnoty vtiskového
modulu byly zjiStény u PP ozafeného davkou zafeni 66 kGy. NejmenSich hodnot
tuhosti bylo dosazeno u neozairené¢ho PP. Nejvétsi nartist hodnot vtiskového modulu oproti
neozdfenému PP byl v priméru 65,2 %, jak je patrné z obrazku 8.8. Narlst tuhosti

koresponduje do jisté miry s vtiskovou tvrdosti, jak je patrné z obrazku 8.7.
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Obr. 8.8 Pomérné vyjadreni vtiskovéeho modulu — PP

Vyhodnoceni vysledkii vtiskového teceni u PP ukazalo, ze nejvysSich hodnot
vtiskového teceni bylo dosazeno u neozareného PP. Nejmensi hodnoty vtiskového teceni
byly naméfeny u PP ozéafené¢ho davkou zateni 165 kGy, kde byl zjistén pokles v priiméru o
12% oproti neozatenému PP, jak je zndzornéno na obrazku 8.9. Je patrné, Ze se zvySujici

se tvrdosti dochazi k poklesu vtiskového teceni.
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Obr. 8.9 Pomérné vyjadreni vtiskového teceni — PP
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Vyhodnoceni vysledkti vtiskové tvrdosti u PP 25 ukéazalo, Ze maximalni hodnoty
vtiskové tvrdosti byly naméfeny u PP 25 ozatené¢ho davkou zareni 99 kGy. Nejmensich
hodnot vtiskové tvrdosti bylo naopak dosazeno u neozafeného PP 25. V porovnani s
neozafenym PP 25 ptedstavuje hodnota vtiskové tvrdosti zjisténa u davky ozéareni 99 kGy
nariist v priméru o 40,3%, jak je zobrazeno na obrazku 8.10. Po aplikovani davek zareni
vysSich nez 99 kGy je zaznamenan pokles tvrdosti. Tento pokles je pravdépodobné

zpusoben degradaci materialu po ozarovani.
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Obr. 8.10 Pomeérné vyjadreni vtiskove tvrdosti — PP 25
Vyhodnoceni vtiskového modulu pruznosti u PP 25 ukézalo, ze nejvyssich hodnota
tuhosti byla zjisténa u PP 25 ozafeného davkou beta zareni 99 kGy. Nejmensi hodnoty
tuhosti byly namétfeny u neozareného PP 25. Nejvétsi narGst hodnot vtiskového modulu
oproti neozafenému vzorku byl v priméru 36,6%, jak je patrné z obrazku 8.11. Podobné
vysledky jako u vtiskového modulu byly naméfeny 1 vtiskové tvrdosti (obr. 8.10), ktera do

jisté miry koresponduje s vtiskovym modulem.
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Obr. 8.11 Pomérné vyjadrent vtiskového modulu — PP 25
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Vyhodnoceni vtiskového teceni u PP 25 ukdazalo, ze nejvyssich hodnot vtiskového
teCeni bylo dosaZeno u neozaren¢ho PP 25. Nejmens$i hodnoty vtiskového teceni byly
naméfeny u PP 25 ozafeného davkou zaieni 132 kGy, kde byl zjistén pokles v priméru o
8,9% oproti neozdfenému PP 25. U vysSich davek zafeni byl naméfen vyrazny pokles
vtiskového teceni, coz mize byt zptisobeno degradaci studovaného polymeru.
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Obr. 8.12 Pomerné vyjadrent vtiskového teceni — PP 25
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ZAVER

Bakalatskd prace se zabyvala méfenim tvrdosti rtiznych druhli polymerti, a to za
pouziti dvou riznych metod méteni (Shore D a Instrumentovana zkouska tvrdosti). Pro
méfeni tvrdosti byly vybrany polymery ze skupiny polyolefinti, a to polypropylen PP,
polypropylen plnény 25% skelnymi vldkny, polyetylen HDPE, které byly modifikovany

beta zafenim. Namétené hodnoty byly graficky znazornény a vyhodnoceny.

Z vysledki méfeni Instrumentované zkousky tvrdosti vyplynulo, Ze u HDPE byly
naméfeny jen poméerné malé rozdily v tvrdostech a tuhosti testovanych zkusebnich téles pii
riznych davkach zafeni, narst v praiméru byl ptiblizné¢ 7%, naopak u PP byly naméfeny
znacné rozdily v hodnotéch tvrdosti a tuhosti, nartst byl v priméru az 60 %, v ptipad¢ PP
25 nartst témét az 40%.

Dalsi vyhodnocovanym parametrem ziskanym z Instrumentované zkousky je vtiskové
teCeni. Zména kripového chovani u testovaného polymeru se pohybovala ptiblizn€ od 14%
u HDPE azZ po 9% u PP 25. Jako optimalni se z pouzitych davek ozafeni pro sniZeni

kripové deformace jevi neozatrené zkusebni télesa s davkou 0 kGy.

Z vysledkt méteni u Shore D vyplyva, ze pii ozéfeni testovaného zkuSebniho télesa
nariistd jeho tvrdost. Nartist i pokles hodnot tvrdosti u ozateného HDPE byl zcela
srovnatelny s hodnotami tvrdosti neozaren¢ho, narist €inil pouze 2%. Naopak u PP a PP
25 byl narlst tvrdosti markantnéjsi, a to v ptipadé PP 25 10%, a v ptipadé PP 7%.

Obé metody tvrdosti 1ze doporucit k méteni tvrdosti polyolefinti. Metoda DSI je vSak
znacné presnéjsi a lze ji pouzit i pro méfeni mikro-mechanickych vlastnosti nejen v
povrchové vrstveé, ale také v riznych vzdalenostech od povrchu vzorku, umoznuje nam

podrobny popis chovani polymert.
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SEZNAM POUZITYCH SYMBOLU A ZKRATEK

Vs

NIt

E*

EIT

Uhel indentoru

Geometricky korek¢ni faktor

Stfedni kvadraticka chyba aritmetického priméru
Poissontiv pomér

Koeficient zpétné deformace

Skute¢na plocha

Projekéni plocha

Kontaktni poddajnost

Vtiskové teceni

Primér kulicky

Instrumentovana zkouska tvrdosti (Depth Sensing Indetation)
Youngtv modul

Komplexni modul

Vtiskovy modul

Redukovany modul

Zatézujici sila

Hloubka vtisku

Tvrdost

Hloubka vtisku v Case t

Hloubka vtisku v Case t,

Tvrdost podle Brinella pti pouziti kulicky ze slinutych karbida
Hloubka indetace

Vysokohustotni polyetylen

Elasticka hloubka
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Hir Vtiskova tvrdost

HK Tvrdost podle Knoopa

HM Tvrdost podle Martense

himax Maximalni indeta¢ni hloubka
h, Kontaktni hloubka

HV Tvrdost podle Vickerse
CHTZ Chemicko tepelné zpracovani
ISE Vliv velikosti vtisku

LDPE Nizkohustotni polyetylen

P Zatézujici sila

PE Polyetylen

Prax Maximalni zatézujici sila

PP Polypropylen

PP 25 Polypropylen plnény z 25% skelnymi vlakny
PVC  Polyvinylchlorid

Rit Vtiskova relaxace

S Plocha vtisku

West  Elastickd deformacni prace
Wopst  Plastickd deformacni prace

Wtoa  Celkova mechanicka prace vnikaciho procesu
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