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ABSTRAKT

V teoretické Casti diplomové prace je shrnuta vyroba izotaktického poly-1-butenu, jeho
vlastnosti, struktura, zpracovani a aplikace. Ze zpracovatelskych procest je blize predsta-
veno vytlacovani, vyfukovani a predevs§im vstiikovani, protoze toto zpracovani bylo pouzito
pro pifipravu zkuSebnich vzorki. Daéle je v teoretické casti popsano dlouzeni materialti a

zkouseni materialti, predevsim tahova zkouska a rentgenografie.

V experimentalni ¢asti je popisovano, jaky ma vliv rychlost dlouzeni a podil krystalické faze
I na vlastnosti zkoumanych materilii, navic v zavislosti na dob¢ odlezeni. Sledovanymi pa-
rametry byly napéti pti 10% prodlouzeni, E-modul, pevnost pii ptetrzeni a prodlouzeni pti

pietrzeni.

Kli¢ova slova: poly-1-buten, vsttikovani, dlouzeni, rentgenografie, morfologie

ABSTRACT

The theoretical part of the diploma thesis summarizes the production of isotactic poly-1-
butene, its properties, structure, processing and application. The introduced manufacturing
processes are extrusion, blowing and mainly injection molding. Injection molding is further
illustrated due to the fact that this process was used for preparation of testing samples. The
theoretical part describes material elongation and material testing with focus on the tensile

test and X-ray.

The experimental part describes how the influence of elongation speed with rate of crystal-
line phase I affects the properties of the examined materials in dependence on time of ma-
turing. The monitored parameters were tension at 10% elongation, E-modulus, breaking

strength and elongation at break.

Keywords: poly-1-butene, injection molding, drawing, radiography, morphology
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UvVOD

Pouzivani polymernich latek je kazdodenni a nedilnou soucasti celého lidstva. Z pocatku se
jednalo ptevazné o ptirodni polymery, ale s objevem ropy se naskytla dalsi ptilezitost k zis-
kani novych syntetickych polymerd, které v mnohych smérech ptekonaly polymery piirodni.
postupil. Rovnéz, ke zpracovani ziskanych produkta se musely vyvinout nové technologie a

tak vznikl cely novy pramysl.

Dnesni polymery se rozdéluji do nékolika skupin, dle jejich pouziti, dostupnosti, odolnosti,
a tak podobné¢. Jednoduché rozdéleni je naptiklad na komoditni (spotiebni), konstrukéni a
specialni polymery. Komoditni polymery jsou nejrozsifenéjsi skupinou diky dostatecnym
vlastnostem a cenovou dostupnosti. Do této skupiny patfi mimo jiné polyolefiny, které jsou
nedilnou souc¢ésti nasich dennich potieb. Kromé automobilového prumyslu, kde se polymery
pouzivaji ve velkém objemu, se z nich vyrabi obalovy material, kuchyniské potteby, podla-

hové a stfe$ni krytiny, potrubni systémy a mnoho dalSich.

Pomérné mladym polymerem ze skupiny polyolefinl je poly-1-buten, ktery se v posledni
dob¢ vyuziva ¢im dal vice. Asi nejcastejSim vyrobkem z tohoto materialu jsou potrubni sys-
témy pro horkou a studenou vodu. Tento material vykazuje odlisné chovani v riznych sta-
diich transformace krystalickych fazi, kterd trva n€kolik dnt aZ tydnt. Tato transformace ma
vyznamny vliv na mechanicko-fyzikalni vlastnosti, a proto je dilezité podrobné&ji tento d¢j

zkoumat.
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I. TEORETICKA CAST



UTB ve Zliné, Fakulta technologicka 12

1 POLY-1-BUTEN

Poly-1-buten (PB-1) je termoplast pattici do velké skupiny polyolefind, jehoz strukturni vzo-
rec je znazornén na Obr. 1. Je to stereoregularni polymer, podobné, jako polypropylen (PP)
muze byt izotakticky, syndiotakticky a atakticky. PB-1 ma vysokou razovou i vrubovou hou-
zevnatost a 1 pfi nizkych tlouStkach stény ma pomérné vysoky modul. Velmi dobfe odolava
korozi pod napétim a kripu. OvSem disledkem tercidlniho uhliku je velmi citlivy na oxidaci.
Nejcastéji se zpracovava vstiikovanim, vytlaCovanim a vyfukovanim, piic¢emz portfolio vy-

robkd je Siroké, naptiklad (napft.) trubky, tenkosténné folie, pytle. [1]

/—CHz—(l:H\

*

\_ CH3 /n

Obr. 1. Strukturni vzorec PB-1

1.1 Vyroba izotaktického PB-1

Historie vyroby izotaktického PB-1 sah4 do druhé poloviny 20. stoleti. K prvni syntetizaci
doslo v roce 1954 a jeho primyslova vyroba zacala v Némecku roku 1960. Pro jeho vlast-

nosti doslo k rychlému rozsifeni jeho vyroby z Evropy do USA a dalSich zemi svéta. [2, 3]

Vyroba izotaktického PB-1 probihd v roztoku monomeru, piipadné v plynné fazi. Jde tedy
o radikalovou polymeraci iontovou, nebo komplexné koordina¢ni blokovou ¢i srazeci poly-

meraci monomeru butenu-1, za ptitomnosti Ziegler-Nattovych katalyzatora. [1, 4]

Ziegler-Nattovy katalyzatory jsou organokovove slouceniny nekterych z kovti I - I1I skupiny
z periodické soustavy prvki. Napft. sloucenina hliniku s prechodovymi kovy IV, V, VIa VIII

skupiny periodické soustavy prvki, jako jsou halogenidy, soli organickych kyselin, acetyla-
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cetonatu vanadu a tak dale (atd.). Obecné Ziegler-Nattovi katalyzatory umoziuji vyrobu po-
lymert za nizkého tlaku, coz zjednodusuje jejich vyrobu s dosazenim pozadovanych vlast-

nosti téchto polymert. [5, 6]

Samotné polymerace PB-1probiha ve fluidnich, nebo kontinudlné¢ michanych reaktorech pii
teplotach v rozmezi 80 °C az 95 °C. V ptipadg, ze je izotakticky PB-1 ziskavan s plynné faze
je nutné udrzovat tlak této faze v rozmezi 3 MPa az 3,5 MPa. To se dafi pomérné jednoduse
regulovat diky odpatujici se ¢asti monomeru. V ptipad¢ piipravy izotaktického PB-1 srazeci
polymeraci musi byt tlak dostatecné velky na to, aby byl monomer neustéle v kapalné form¢.

[4]

1.2 Vlastnosti PB-1

PB-1 ma pomérn¢ vysokou molekulovou hmotnost (My), ktera se pohybuje v rozmezi My
770 000-3 000 000. Diky vysoké My, a krystalické fazi, kterd mnohdy dosahuje az 55ti %
dobfte odolava kripu a ptipadnému vzniku trhlin. V Tabulce 1. jsou vypsany typické vlast-

nosti izotaktick¢ho PB-1 ve formé I a formé I1. [4, 7]

Tabulka 1. Viastnosti izotaktického PB-1 [1]

Forma
Vlastnost
| II

Teplota tani ~135°C ~ 124 °C
Hustota 0,915 g/cm?® 0,89 g/cm’
Modul pruznosti 200-500 MPa
Teplota skelného prechodu -16 °C
Mez pevnosti 10-75 MPa

Mezi dobré mechanické vlastnosti napf. pati zachovani pruznosti pii nizkych teplotach, roz-

mérova stalost, vysoka razova pevnost, odolnost vii¢i odéru, dlouha Zivotnost.

Jeho chemicka odolnost vii¢i riznym typtim chemikalii je vyznacena v Tabulce 2. Chemicka

odolnost klesa se vzrustajici teplotou. [8, 9]
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Tabulka 2. Chemicka odolnost izotaktického PB-1 [9]

Druh chemikalie (rozpoustédla) Odolnost (nerozpustnost)
Alkoholy
Kyseliny Dobra
Mastné uhlovodiky
Aromatické uhlovodiky 5
Spatna
Maziva a oleje
Benzen
Chloroform Velmi dobfe rozpustny
Toulen

1.3 Struktura PB-1

Obecné polymorfni materialy krystalizuji do rdznych krystalickych struktur, pficemz se ne-
zmeéni jejich chemické sloZzeni. Riizné krystalizace ma za nasledek odli$né vlastnosti (napf.
chemické, mechanické, optické) jednotlivych polymert. Vznik raznych struktur (forem) je
ovlivnén podminkami, jako teplota a tlak, které vstupuji do procesu zpracovani. Krystalicka
struktura neboli morfologie zahrnuje stupen krystalinity, tvar, velikost a orientaci samotnych
krystalii. Krystalickou strukturu 1ze jednoduse pozorovat optickou mikroskopii. Dle podmi-
nek za jakych probiha krystalizace, vznikaji lamelarni, fibrilarni a dendrickeé struktury. Krys-
talické struktury se objevuji 1 v amorfnich oblastech vlivem zmény hustoty v dané oblasti.
Co se tyka izotaktického PB-1, tak ten ma schopnost krystalizovat lamelarné ve ¢tytrech for-

mach, jak je znazornéno v Tabulce 3. [1, 10, 11]

Tabulka 3. Forma a krystalicka struktura izotaktického PB-1 [1, 10]

Forma | Krystalicka m¥izka | Teplota tani [°C] | Hustota [g/cm’] Stabilita

1 Rombohedralni 121-130 0,915 Stabilni
I Hexagonalni 95-100 — Stabilni
II Tetragonalni 100-120 0,9 Nestabilni

I Ortorombicka 96 0,897 Nestabilni
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vvvvvv

nejuzite¢néjsi je prechod z faze Il do faze 1. V ptipad¢, ze pracujeme s taveninou, tak prak-
ticky okamzité po ochlazeni této taveniny dostdvame fazi I1. Tato faze je nestabilni, jde o
tetragonalni krystalickou miizku. Pii pokojové teploté a atmosférickém tlaku dochazi po
nékolika tydnech k samovolné pieméné faze II na fazi I, kterd mé rombohedralni krystalic-
kou mfizku a je stabilni. Tato transformace je velmi prospésna z hlediska fyzikalnich a che-
mickych vlastnosti PB-1. Zmény, jako jsou hustota a teplota tani jsou znazornény v Ta-
bulce 3. Bylo zjisténo, ze pokud budeme provadét krystalizaci z taveniny pod vysokym tla-
kem, tak dostaneme pifimou cestou fazi I, kterd je rovnéz stabilni jako faze I, ale ma pod-
statn€ nizsi teplotu tani. Rovnéz tyto faze maji odlisné krystalické mtizky a obsahuji vétsi

podil amorfni faze. [1, 11, 12]

Tavenina == ——=-- Roztok

Vysrazeni

|
|
| : '
| Ochlazenim : acetonem : 2-5% roztok
I taveniny 1 Z roztoku Aac I Aac, Xy
! | pHiT=25°C !
1 I 1
v . 4
. Nékolikaminutova :
Faze Il ofeména (T > 95 °C) Faze lll
] e — — -
|
Samovolna
preména Nakolikahodinova

trvajici nékolik
tydnd

pfeména (T < 95 °C)

P e ——

- *  Fazel #----- -

Obr. 2. Prechod fazi PB-1z taveniny a z roztoku [1, 11]
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Odparenim z 2—5% roztoku iso-amylacetatu, pii pokojové teploté pripravime fazi III. Jako
alternativu iso-amylacetatu miizeme pouzit o-xylen. Pti zvySeni teploty nad 95 °C se béhem
nekolika minut faze III pretransformuje na fazi Il a z této faze potrva nékolik tydnt, nez se
dostane do stabilni faze 1. Pokud ale pfipravenou fazi III udrzime pod teplotou 95 °C, tak po
nékolika hodinové transformaci dostaneme ptimo stabilni fazi I, jak je zndzornéno na Obr. 2.
Na Obr. 3 je vidét strukturu sférolitt faze I a faze III, které jsou tam v poméru ptiblizné 1/1.

Snimek je pofizen rentgenovym mikroskopem. [1, 13]

Obr. 3. Lamelarni sférolity PB-1 s obsahem fazi I a Il v poméru 1/1 (oznaceno I a IIl) [13]
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1.4 Zpracovani PB-1

Poly-1-buten se zpracovava béznymi konvencnimi zptisoby, které se pouzivaji i pro jiné po-
lyolefiny. Jde tedy o technologie vytlacovani, vyfukovani, vstiikovani. Jako vstupni suro-
vina mize mit podobu napt. prasku, granuli, vlocek, které jsou nésledn¢ technologicky pte-
ménény na taveninu. Nize budou v kratkosti popsany vyjmenované technologie s podrob-
n¢j$im popisem technologie vstiikovani, kterou jsem pouzil pro praktickou ¢ast diplomové

prace k ptipravé zkuSebnich vzorkt. [1, 14]

1.4.1 Vytlacovani

Je to kontinualni technologicky proces tvareni, pti kterém se vstupni surovina rozpracuje ve
Stérbiné vytlacovaciho stroje do podoby taveniny. Tato tavenina je vytlatovéana ptes Sablonu
do volného prostoru, kde se ochladi a dostdva konecny tvar. Jde v podstaté o nekonecné
dlouhy vyrobek, nebo polotovar, ktery se krati (feze, stiiha, sekd) na potiebnou délku. Pro
vytlaGovani se nejcastéji pouzivaji Snekové vytlacovaci stroje s riznym poctem a usporada-
nim $nekil ve valci. Dle tvaru vytlacovaci hlavy dostavdme Siroké portfolio vyrobki napft.

profily, desky, folie, trubky a jiné. [14, 15]

1.4.2 Vyfukovani

Technologii vyfukovani pouzijeme tehdy, kdy potfebujeme vyrobit duty vyrobek. Jedna se
tedy o vyrobek, ze kterého neni mozné vyjmout pevné jadro, aniZ by nedoslo k jeho posko-
zeni. V praxi se miiZzeme setkat napf. s vytlacovacim vyfukovanim, nebo vstfikovacim vy-

fukovanim s dal$imi moZnostmi, jako s asistenci vzduchu ¢i vody.

Pti vsttikovacim vyfukovani se v prvnim kroku vsttikne do formy polymerni tavenina, ze
které po ochlazeni vznika tzv. parizon. V nasledujicim druhém kroku se parizon ptesune do
vyfukovaci formy a vyfoukne se. V ptipadé Ze druhy krok, pfichazi bezprostiedné po vstiik-
nuti, neni potfeba parizon znovu ohtivat. Pokud tomu tak ale neni je nutné pied druhym
krokem parizon ptedehtat. Stroje, nebo linky pro vstiikovaci vyfukovani jsou pomérné slo-
zité¢ a vyzaduji dvé formy k procesu tvafeni. Davaji ndm ale moZnost zhotoveni sloZitych
¢asti vyrobkd, jako jsou napt. hrdla lahvi, nebo zaru¢i pomérné dobrou konstantni tloustku

stény vyrobku. Takto zhotovené vyrobky nemaji zadné spoje a maji dobry vzhled. [16, 17]
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1.4.3 Vstrikovani (vstrikovaci lisovani)

Vstiikovaci lisovani je v soucasné dob¢ jednou z nejrozsifenéjSich technologii pro zpraco-
vani plast. Diky vyrob¢ rozmérove presnych vyrobku s vysokou produkci vyroby se vstfi-
kovéani stalo oblibenou technologii v primyslu. Co se tyka termoplasti, tak vice nez 1/3 je
zpracovavana prave vstiikovanim. To souvisi i s vyrobou strojniho zafizeni, protoze vice

nez polovina zafizeni v plastikafském pramyslu je pro technologii vstfikovani. [14]

Popis vstiikovaciho stroje

Zjednodusen¢ se da fict, ze se vstiikovaci stroj sklada ze tfi hlavnich ¢asti a to vytlacovaci

stroj (vstiikovaci jednotka), lisovaci forma a fidici jednotka.

Ukolem vstiikovaci jednotky je preména polymeru ve formé granuli, pragku, nebo jinych
¢astic na polymerni taveninu s potfebnou viskozitou. Jedna se tedy o mechanicko-tepelnou
preménu materialu, které se fika plastikace. Pii plastikaci se tavenina piesouva smérem
k trysce, kde se kumuluje a je pfipravena ke vsttiku, jak je vidét na Obr. 4. Pfi dosazeni
potifebného mnozstvi taveniny dojde za pomoci posuvného mechanismu $neku ke vstiiknuti
taveniny pod vysokym tlakem do lisovaci formy. Po vstfiku pokracuje proces plastikace a
tavenina kumulujici se u vsttikovaci trysky oddaluje $Snek a jeho posuvny mechanizmus zpét

do piivodni polohy. Teno cyklus, se opakuje v pravidelnych sekvencich.

V praxi se kromé Snekové plastikaéni jednotky miizeme setkat jesté s pistovou plastikacni
jednotkou, ktera je podstatné levnéjsi nez Snekova, ale nevykazuje tak vysokou kvalitu ta-
veniny, jakou dodava Snekova. RovnéZ plastikacni vykon $nekového stroje je mnohem vyssi.

[14, 18, 19]

nasypka hydraulické pohony

tavici komora

Obr. 4. Vstrikovaci jednotka vstrikovaciho stroje [20]



UTB ve Zliné, Fakulta technologicka 19

Vstiikovaci cyklus

Jedna se o sled ptesné danych tkont za urcity ¢asovy usek. Uzavienim prazdné vsttikovaci
formy je definovan zacatek cyklu. Nasleduje ptisunuti vstikovaci jednotky ve velmi krat-
kém case a za€ina vstiikovani polymeru do formy. Soucasné se zacatkem vstiikovani se
spusti chlazeni formy, které trva az do doby, kdy se forma zac¢ne otevirat. Jakmile skonci
plnéni formy, plastikacni jednotka udéla ukon dotlaku, ktery by mél byt ukoncen ve chvili,
kdy dojde ke ztuhnuti polymeru ve form¢. Po ukonceni dotlaku se odsune vsttikovaci jed-

notka a zac¢ina plastikace dalsi davky. Cyklus kon¢i Gplnym otevienim formy.

Vstiikovaci cyklus mtize trvat od nékolika sekund az po n€kolik malo minut. VétSinou je to
ovlivnéno velikosti a slozitosti vysledného vstiikovaného vyrobku a potiebnou dobou k jeho
ochlazeni, pfed vyjmutim z formy. RovnéZ zaleZi na vlastnostech vstfikovaného polymer-

niho materidlu. [19, 21]

Ridici jednotka

Zajistuje plynuly chod vstiikovaciho stroje v pfedem naprogramovaném cyklu. Mize pra-
covat v automatické, nebo poloautomatickém rezimu. Ridici jednotka je tedy poéitac, ktery
je obvykle umistén ve vlastni skfini, ale mize byt i soucasti vsttikovaciho stroje. Z tidici
jednotky je vyveden ovladaci panel, jak je zndzorné€no na Obr. 5, ktery slouzi k nastavovani
jednotlivych parametrii k cyklickému fizeni vstiikovaciho stroje. Jde tedy o nastaveni jed-
notlivych krokt cyklu a ¢asu, ve kterém budou a jak dlouho probihat. Rovnéz velikosti (hod-

noty) tlakti a teplot. [20, 21]

Obr. 5. Ovladaci panel vstrikovaciho stroje DEMAG
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1.5 Aplikace PB-1

V soucasné dobé€ nariistd trend pouziti PB-1 pro potrubni systémy rozvodu teplé a studené
vody, kde se s vyhodou vyuziva teplotni odolnosti tohoto materialu a s tim souvisejici nizké

roztaznosti. Na Obr. 6 jsou ukazky potrubnich systémil, jako napt. podlahové vytapéni.

Obr. 6. Ukazka nekterych potrubnich aplikaci PB-1 [23]
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Dalsi aplikaci PB-1 jsou napft. tavna lepidla pro dobrou kohezi a rovnéz vybornou adhezi

k substratu s poskytnutim dostate¢ného ¢asu pro lepeni.

Velkou aplika¢ni skupinou je obalovy material. Diky zdravotni nezavadnosti PB-1 se obaly
vyuzivaji v potravinaiském prtimyslu, napt. k baleni masnych vyrobki, syri, uzenin, atd.,
nebo také ve farmacii k baleni 1é¢iv. Pro zlepSeni vlastnosti se PB-1 ¢asto misi s polyetyle-

nem (PE).

PB-1 Ize vyuzit v mnoha dalSich odvétvich, jako napft. v elektrotechnice k izolaci kabelt,

nebo v obuvnictvi k vyrobé podesvi, atd. [3, 22-24]
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2 DLOUZENI MATERIALU

Pti dlouzeni materiali v tomto ptipad¢ polymernich latek, dochazi k orientaci, neboli napfi-
meni fetézcl prevazné ve sméru pusobici sily, jak je zndzornéno na Obr. 7. V ptipad¢ zati-
zeni (protazeni) nad mez kluzu dochazi k nevratné deformaci, kdy se polymer mize pro-
dlouzit az na n€kolikandsobek své ptivodni délky. Pfi tomto protazeni se vyznamné zméni
fyzikélni a mechanické vlastnosti polymeru z diivodu zmény konformace fetézcti. To zna-
mena, ze takto orientované polymery maji jiné mechanické vlastnosti v podélném sméru,
tedy sméru dlouzeni, nez ve sméru na n¢j kolmém. Vlivem dlouzeni dochdzi v polymeru
k termodynamickému nevyvazenému stavu a vznikaji zde zamrzla napéti. Znamky tohoto
jevu se projevi pii zahtati dlouzeného polymeru na urcitou teplotu, kdy v disledku uvolnéni
zamrzlych napéti dojde, ke zpétnému samovolnému sbalovani fetézci makromolekul a na-

stalou deformaci vnimame jako smrsténi. [25-27]

rostouci deformace

10 nm | | 10-40nm |
s

e

plvodni lamely

I =
—

ST+ T

l naklanéni, nataceni I fibrily s lamelarni I natazené fetézce ve fibrilach

vytahovani fetézce periodicitou

Obr. 7. Orientace polymernich retézcu vlivem mechanického dlouzeni [27]

Pii dlouZeni se vzdjemné méni polohy fetézcl amorfni faze a krystalitl. Dochazi k novému
uspotadani, které mize byt zcela nahodilé az dokonale pravidelné. Orientaci makromoleku-

larnich fetézcti rozdelujeme do tii skupin a to jednosmérnou, plosnou a plo$né osovou.

Krystalické polymery se mohou deformovat dvéma zpiisoby. Prvnim zpiisobem je lokalni
deformace, pii které vznika kréek postupné probihajici celou délkou dlouzeného materialu.
Soucasné muZe vzniknout 1 vice téchto krckl. To se déje pii deformaci za niZSich teplot.
Druhy zpisob je homogenni protaZzeni v celém objemu dlouZeného materidlu najednou.

V tomto ptipad¢ je dlouZeni provadéno za vyssich teplot.



UTB ve Zliné, Fakulta technologicka 23

Technologie dlouZeni se pouziva naptiklad pii vyrob¢ vlaken, strun ¢i folii. Dlouzené vy-
robky jsou pak slozeny v krajnim ptipad¢ z fibril uloZzenych v podélném sméru s pravidelnou

periodicitou, ktera se da zlepsit ndslednou temperaci.

Na Obr. 8 je priklad protazeni sféroliti pfi dlouzeni folie z PB-1. Fotografie sféroliti jsou
poftizeny pomoci mikroskopie atomarnich sil (AFM). Folie byla dlouzena o 60, 150 a 190 %
své pivodni délky. Na jednotlivych fotografiich je vidét postupné pieména sférolitii do tvaru

fibril. [25-27]

0 A0pm 0 " 40 pm

Obr. 8. Premeéna sférolitii po deformaci tahem [25]
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3 ZKOUSKY MATERIALU

Zkousky a analyzy materiald mizeme rozdé¢lit do nekolika skupin a jejich podskupin.
Obecn¢ rozlisujeme zkousky a analyzy na chemické, mechanické, fyzikalni (napft. termicke,
polarizani mikroskopie, rentgenografie, atd.), dlouhodobé ¢i kratkodobé. Dale tieba me-
chanické zkousky mohou byt destruktivni, u nichzZ je zkoumany vzorek namahén tak dlouho
az dojde k jeho nevratnému poskozeni. Nebo nedestruktivni, u nichz je vzorek podroben

zkousce, aniz by doslo k jeho poskozeni.

Rentgenografie je fyzikalni nedestruktivni zkouska, ktera poskytuje pomérné komplexni in-

formace o obsahu krystalického podilu, hustoté krystalické faze, velikosti krystalt, atd.

Dale budou popsany tahové zkouska a rentgenografie, které byli pouzity v praktické ¢asti

této diplomové prace. [28, 29]

3.1 Tahova zkousSka

Tahové zkousSky patii mezi destruktivni mechanické statické kratkodobé zkousky. Jde tedy
o kratkodobé namahani zkusebniho vzorku tahem, pfi definované sile a rychlosti tazeni, az
do jeho destrukce. Na Obr. 9 jsou zndzornéna dvé télesa. Horni téleso piedstavuje vzorek
pfed namahanim tahem a spodni téleso predstavuje zménu rozméri plivodniho vzorku po

jednosmérné deformaci tahem. [29]

ho 1

Obr. 9. Tvarova zmeéna télesa po jednosmérné deformaci tahem [29]
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Pivodni priifez 4y je tedy soucin Sitky by a vysky ho.
Ay = bg * hy [m?] (1)

Na plochu A4y ptsobi sila F, pficemz vznika napéti o.

o= Ai [Pa] 2)

0

Tahem se tedy hranol deformuje a méni ptivodni rozméry az do doby dosazeni rovnovazného
stavu, mezi pisobicim napétim a deformaci. ZvySime-li napéti, porusime rovnovazny stav a
téleso se zac¢ne opét deformovat. Vlivem deformace obvykle dochazi k samotné destrukci

zkuSebniho vzorku.

Jako pomérné, nebo taky relativni prodlouzeni & se definuje délkova zmeéna, ktera nastala
z puvodniho stavu [, zkuSebniho télesa do stavu prodlouzeného Al.

-l, Al
& =—=—
L lo lo

[1] 3)

Nasledkem toho se méni priifez €, zkusebniho télesa, ktery je definovan jako pomérné zkra-
ceni.

_Ab
=5

[1] “4)

Ep

Poissontiv pomér v, je vztah mezi pomérnym prodlouzenim a pomérnym zkracenim.

v="=2 [1] (5)

&l

Tento pomé&r do urcité miry charakterizuje zménu objemu zkuSebniho télesa jeho protaze-
nim. Pokud se béhem tahové zkousky neméni objem télesa, tak Poissonliv pomér nabyva
0,5. Obvykle se priiez télesa zmensuje méné nez by tomu odpovidalo protazeni a tim do-
chézi k nardstu objemu a poklesu hodnoty Poissonova poméru. Pokud je hodnota poméru
vy$§i, vypovida to o vyssi poddajnosti zkoumaného materidlu. Poissoniiv pomér, je v pod-

staté¢ nezavisli na teplote.

Hodnotu pomérného protazeni také mizeme vyjadiit v procentech.

el=l;¢*1oo=f—:*1oo [%)] (6)

0
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Obdobn¢ se definuje taznost, coz je protazeni pii pretrzeni &, kde /; je délka télesa pti pietr-
Zeni.

£ ="+ 100 [%] 7)

0

Taznost respektive jeji hodnota je diilezitou materidlovou vlastnosti, kterou se fidime pii

navrhu aplikace daného materiélu.

Hookovym zakonem lze popsat elastické chovani materiali v oblastech malych deformaci a
definuje pfimou imeéru mezi napétim a deformaci. Modul pruznosti (Youngtiv modul) £ je

potom konstantou umeérnosti.
E=2 [Pd] (8)

Z tahovych kfivek, kde je vidét linearni zavislost napéti na deformaci se stanovuje hodnota
modulu pruznosti. Pokud modul nabyva vysokych hodnot, znamena to, Ze zkoumany mate-
rial vykazuje vysokou tuhost. U polymernich materiald je hodnota modulu zavisla na okol-
nim prostiedi, teploté a casu. Na Obr. 10 je zndzornéna obecna tahova kiivka a body na ni,

které popisuji tahové vlastnosti daného materialu. [28-30]

B

Obr. 10. Obecna tahova kiivka [29]



UTB ve Zliné, Fakulta technologicka 27

Mez umérnosti oy, kterd je na kiivce v oblasti konce hookovského chovani se vyjadiuje

smluvnim napé&tim.

op = £ [Pa] )

=4
Deformace je vratna az do mista, které je oznaCovano jako mez pruznosti o,..To znamena,

ze kdyz se nejpozdéji v tomto bod¢€ uvolni napéti, tak se deformace vrati do ptivodniho stavu.

o, == [Pa] (10)

Ao

Za mezi pruznosti dochézi k plastické, neboli nevratné deformaci a nastava mez kluzu oy.
V ptipadé ze za bodem meze kluzu dojde k poklesu napéti, tak se jednd o tak zvanou horni

mez kluzu ogp,. Jako dolni mez kluzu ok, je ur¢eno dosazené minimum pokracujici kiivky.

F F F
O-K:A_I: [Pa], O-Kh:ALOh [Pa], O-Kd:ALod [Pa] (11)

Po dosaZeni dolni meze kluzu miZzeme na kiivce pozorovat opétny nariist napéti, az do oka-
mziku maxima, neboli meze pevnosti v tahu a;, kde dochazi k destrukci (pfetrzeni) zkuSeb-
niho télesa. V ptipad¢, ze k destrukci vzorku dojde hned za mezi pruznosti s malou defor-
maci, tak se jedna o takzvany kiehky lom. Je-li ale deformace velka, pii niz dochazi k ori-

entaci makromolekul, hovofime o takzvaném tazném lomu.

Napéti pottebné k destrukci zkuSebniho télesa vztaZzené k pivodnimu prifezu télesa nam
definuje mez pevnosti v tahu. PfestoZze k pretrzeni télesa dochazi pii niZSim napéti nez je

maximalni F,,,,, tak se pro vypocet pouZije pravé to napéti maximalni. [31-33]

Fmax
Oy = T [Pa] (12)

ZkuSebni télesa

Normou je definovan konkrétni tvar a rozméry zkusebniho vzorku, pro konkrétni material.
U polymernich materialt se pro tahové zkousky pouzivaji vétSinou télesa ve tvaru tak zva-
nych oboustrannych lopatek, jak je znazornéno na Obr. 11. Tento typ tvaru zajiSt'uje dosta-
te€né pevné uchyceni zkouseného vzorku v Celistech zkusebniho pfistroje, pfi¢emz se napéti

koncentruje v zazené ¢asti vzorku. [29, 30]
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Obr. 11. Lopatkova zkuSebni télesa, pro tahové zkousky [29]

3.2 Rentgenografie

Jak jiz bylo zminéno v Gvodu, je to fyzikalni nedestruktivni zkouska (analyza). Jedna se o
difrakci zareni X, které je rozdéleno do dvou oblasti a to velkych a malych thli. V oblastech
velkych uhlt (WAXS) dostavame informace o materialu, jako jsou hustota krystalické faze,
velikosti krystalil, uloZeni a rozméry atomti v zakladni krystalické mfizce, stupni orientace
polymeru a obsahu krystalického podilu. V oblastech malych uhli (SAXS) ziskavame infor-
mace o velikostech krystalickych lamel a vzdalenostech jejich krystald. [28, 31]

Braggova rovnice slouzi k ureni uspotadani atomut v krystalech z informaci ziskanych
z rentgenového zafeni. Rovnice pocita s odrazem rentgenovych paprskl od krystalickych
struktur, z ¢ehoz se da urcit vzdalenost mezi rovinami atomu v krystalické struktute. Kazda
rovina samostatné¢ rozptyli malé mnozstvi rentgenového zéteni, ale ziskany vysledny rozptyl
z velkého poctu rovin doda dostatecnou intenzitu k pozorovani. Nechame-li na dvé paralelni
roviny, které jsou od sebe vzdaleny o d, dopadat svazek paprski, jak je znazornéno na

Obr. 12, tak z difrakce na mfizce zjistime interferenéni maximum difraktovanych paprskii,
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které nastava, je-li jejich drahovy rozdil roven celistvému nasobku vinové délky dopadaji-

ciho rentgenového zateni. [25, 31-33]

1 dop. 1° difr.

2 L « :

@/ \.)@@

d sin ® / e\

Obr. 12. Difrakce rentgenového zareni na krystalickych rovinach [33]

Drahovy rozdil paprski 11" a 22" je roven 2dsin®, pti¢emz tihel 0 je tihel svirajici dopadajici
paprsek s rovinou krystalu. Aby mohli vzniknout difrakéni maxima paprski 1" a 2" musi

platit Braggova rovnice.
2dsinf = nA (13)
Kde je:
A ... vlnové délka
n ... celé ¢islo

d ... vzdalenost krystalovych rovin

0 ... thel dopadu rentgenovych paprskt

Dosazenim vinové délky proslého zafeni a zméteného tthlu do Berggmanovi rovnice vypo-

¢itame vzdalenost miizkovych rovin krystalu. [25, 31-33]
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II. PRAKTICKA CAST
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4 CIiLPRACE

Cilem této diplomové prace je ¢asteCné navazani na diplomovou praci Stanislava Plska, ve
které studoval fazovou transformaci v poly-1-butenu mechanickou analyzou u materidlu
PB 0300M. [34] Pro mou préci byly zvoleny dalsi ¢tyfi dostupné PB-1 a to, dva homopoly-
mery s oznacenim DP 0401M, PB 0110M a dva kopolymery PB 8340M a PB 8640M. Vy-
stupem prace je studium mechanickych a fyzikalnich vlastnosti téchto materialt, pti riznych
rychlostech dlouzeni s riiznou dobou kondicionace (odlezeni) v zavislosti na fazové trans-

formaci z termodynamicky nestabilni faze Il na stabilni fazi L.

Pti dlouzeni byly sledovany parametry, jako jsou modul pruznosti, napéti pti 10% prodlou-
Zeni, pevnost pfi pietrzeni a prodlouzeni pfi pretrzeni. Pomoci rentgenografie byl sledovan

pribéh fazové transformace v Case a porovnan s naméfenymi hodnotami tahovych zkousek.
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5 TESTOVANE MATERIALY

V této diplomové praci byly podrobeny zkousSce Ctyti Sarze PB-1. Jednalo se o dva homopo-
lymery a dva kopolymery. Nize v Tabulce 4 jsou uvedeny jejich fyzikdlni a mechanické
vlastnosti. Co se tyka indexu toku taveniny (ITT), tak je zde vidét velka variabilita mezi
jednotlivymi Sarzemi, napt. u PB 8640M je ITT = 1 (pfi 190 °C/2,16 kg), zatim co u
PB 8340M c¢ini hodnotu 44. VSechny zkoumané Sarze maji velmi podobnou hustotu a na-
prosto stejnou hodnotu prodlouzeni pfi pretrzeni. Modul pruznosti se pohybuje od 250 do

450 MPa a pevnost pii pietrzeni je v rozmezi 29-35 MPa.

5.1 DP 0401M

Jedna se o semikrystalicky homopolymer, ktery méa vybornou odolnost proti teeni za napéti,
1 pti vyssich teplotach. Je vysoce kompatibilni s PP diky jejich velmi podobné molekularni

struktute. Je hiife misitelny s PE, ale i tak se da dosahnout dobré dispergace. [35]

5.2 PB0110M

Tento semikrystalicky homopolymer, ma obdobnou vybornou odolnost proti te¢eni za na-
péti, 1 pfi vyssich teplotach, jako DP 0401M. Rovnéz je vysoce kompatibilni s PP diky jejich
velmi podobné molekularni struktute. Jejich kombinace se vyuZziva pro zlepSeni mechanic-
kych vlastnosti pfi namahani za vyssich teplot. Je htite misitelny s PE, ale i tak se da dosah-

nout dobr¢ dispergace. PB 0110M ma pomérn€ pomalou kinetiku krystalizace. [36]

5.3 PB 8340M

Jedna se o random kopolymer butenu-1, ktery ma nizky podil ethylenovych skupin. Ma po-
malou kinetiku krystalizace a pfi toku je citlivy na smykové namahani. Ve smési s PE vy-
tvari oddelené faze, které jsou velmi dobie dispergované. Rovnéz je dobfe misitelny s PP
diky jejich podobné molekularni strukture. Pfidavkem PB 8340M do PP ziskame zvyseni

razove houzevnatosti u PP. [37]

5.4 PB 8640M

Opét se jedna o random kopolymer butenu-1, ktery ma nizky podil ethylenovych skupin.
Snadno vytvaii smési s PE, jak homopolymerem, tak i kopolymerem, kde tvoii samostatnou
fazi. Co se tyka kinetiky krystalizace, misitelnosti s jinymi polymery a citlivosti na smykoveé

namahani, tak je to prakticky stejné, jakou u PB 8340M. [38§]
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Tabulka 4. Fyzikalni a mechanickeé viastnosti peti sarzi PB-1[34-38]

Material
Fyzikalni a mechanické vlastnosti [jednotka] Metoda
DP 0401M | PB0110M | PB 8340M | PB 8640M | PB 0300M
ITT pii 190 °C/2,16 kg [g/10 min] 15 0,4 44 1 4 ISO 1133-1
ITT pii 190 °C/10,0 kg [g/10 min] — 12 100 28 70 ISO 1133-1
Hustota [g/cm’] 0,915 0,914 0,911 0,906 0,915 ISO 1183-1
Modul pruznosti [MPa] 450 450 270 250 450 ISO 178
Pevnost pfi pietrzeni [MPa] 29 35 30 30 35 ISO 8986-2
ProdlouZeni pfi pietrZeni [%] 300 300 300 300 300 ISO 8986-2
Teplota tani 1(faze I) [°C] 126 128 113 113 127 ISO 11357-3
Teplota tani 2 (faze II) [°C] 114 117 97 97 116 ISO 11357-3
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6 PRIPRAVA VZORKU

6.1 Vstrikovani vzorku

Ptiprava vzorkl byla provedena na vstiikovacim stroji znacky DEMAG, ktery je znadzornén

na Obr. 13. Tavenina byla vstfikovana do formy, kterd byla konstruovéna na vyrobu dvou

typl zkuSebnich vzorkd, jak je zndzornéno na Obr. 14.

Obr. 13. Vstrikolis DEMAG, ergotech 50-200 system

Obr. 14. Vstrikované vzorky
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Pro tahovou zkousku byl odebirdn typizovany vzorek ve tvaru lopatky, ktery byl dikladné
vizualn¢€ zkontrolovan, aby bylo zajisténo, ze neobsahuje zadné necistoty a neni nijak zde-
formovany. Na Obr. 15 je detailni zobrazeni zkontrolovaného vzorku pfipraveného k tahové

zkousSce.

Obr. 15. Typizovany vzorek pro tahovou zkousku

Z kazdého materialu byl pfipraven dostate¢ny pocet zkuSebnich téles, aby bylo k dispozici
5 vzork, pro kazdou tahovou zkousku, které byla navic provadéna v ur¢itém casovém ho-
rizontu, pfi riznych rychlostech dlouzeni. Podminky a nastavené parametry vstfikovaciho

stroje jsou zndzornény v Tabulce 8.
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Tabulka 5. Podminky a parametry vstiikovaciho stroje pri priprave vzorkii

Vstrikovany material a hodnoty jednot-

livych parametri vstiikovani

Parametry pri vstiikovani | Jednotky DP 0401M

PB 0110M PB 8340M

PB 8640M
Uzaviraci sila [kN] 500 500
Vstiikovaci tlak [bar] 705 705
Vstiikovaci rychlost [mm/s] 35 35
Dotlak [bar] 403 403
Cas dotlaku [s] 15 15
Doba chlazeni [s] 40 140
Otacka Sneku pii plastifikaci [ot/min] 150 150
Draha davkovani [mm] 54 54
Celkovy ¢as cyklu [s] 75 175
Teplota pod nasypkou 24 24
Teplota sekce I 150 150
Teplota sekce 11 . 180 180
Teplota sekce 111 Hel 195 195
Teplota trysky 210 210
Teplota taveniny 221 221

Pro material PB 8340M byl prodlouZen ¢as chlazeni ve form¢ a tim byl prodlouZen cely

vsttikovaci cyklus. Doba chlazeni byla prodlouZena z diivodu pomalejsi krystalizace tohoto

materidlu a jeho prechodu do pevného stavu, tak aby mohlo dojit k jeho vytaZeni z formy.

6.2 Kondicionovani vzorku

Vzorky byly uloZeny a skladovany v laboratofi. Kondicionovéani vzorkii a zkouSky na nich

provadeéné probehli za laboratornich podminek, pti teploté vzduchu 22 + 2 °C, relativni vlh-

kosti vzduchu 36 + 5 % a atmosférickém tlaku 998 + 5 hPa.
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7 VYHODNOCENiI RENTGENOGRAFIE

Pro zjisténi podilt obsaht fazi I a 11, byl pouzit rentgenovy pftistroj X 'Pert PRO od firmy
PANanalytical, ktery je zndzornén na Obr. 16. Pomoci tohoto pfistroje bylo sledovano, jak

se méni podil téchto dvou fazi v ¢ase ode dne vyroby zkuSebnich vzork.

Obr. 16. Rentgenovy difraktometr [39]

7.1 Metoda vyhodnoceni

Vyhodnoceni bylo provedeno metodou WAXS cozZ je standardni analyza, kterd se uziva
k uréeni stupné krystalinity polymert. Méfeni bylo provedeno v rozsahu 5-30° 20 a data
z tohoto méfeni byla zpracovana pomoci programu PEAKFIT, jehoz vystupem bylo i gra-
fické znazornéni, které je na Obr. 17. Na ose X je thel odrazu paprsku 26 a na ose Y je

potom intenzita tohoto odrazu.
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22.721-(2 1)
.094 ) 4881

Obr. 17. Graf z PeakFitu (PB 0110M den 1 po vyrobeni vzorku)

Pro snadnéjsi orientaci v zobrazenych picich, bylo odstranéno pozadi. To znamena, ze byly

odstranény niz$i piky, které nesouviseli s krystalinitou.

Pro stanoveni velikosti jednotlivych pika, které souvisi s kryslalickou fazi byly pouzity Mill-
erovi indexy rovin. Pro fazi I jsou to indexy (110), (211) a (300), pro fazi II to jsou indexy
(200), (220) a (213). Vysky piki byly méteny od jejich vrcholl az po bod, ktery oddéloval

krystalickou fazi od té amorfni.

Pro vypocet pomérného (relativniho) podilu krystalické faze I a II byly brany hodnoty piki
v oblastech thl 11,8° 20 pro fazi II, které odpovidaly hodnoté (200) Millerova indexu ro-
viny a thli 9,9° 20, které odpovidaly hodnoté (110) Millerova indexu rovin. Tyto hodnoty
byly pfepocitany pomoci obsahil ploch pod jednotlivymi piky a vloZeny do Tabulky 6.

I =—5-%100 [%] (14)

T g+

Kde je:
Is — obsah plochy pod pikem faze I
IIs- obsah plochy pod pikem faze II

Ir — relativni podil krystalické faze I v polymeru
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7.2 Vysledky vyhodnoceni rentgenografie

Tabulka 6. Vyvoj relativniho podilu krystalicke faze I v polymeru

Relativni podil faze I u jednotlivych materialti v %
Dny od vyroby
DP0401M PB0O110M PB8340M PB8640M

0,25 8,4 80,7 243 42,0

1 45,0 89,8 84,2 91,7

2 49,2 91,3 85,4 92,4

5 55,3 92,0 86,9 92,2

7 59,7 91,6 87,4 93,7

15 64,4 93,4 89,0 93,4

37 82,5 93,5 88,0 93,5

V Grafu 1 je ptehledné znazornén vyvoj relativniho podilu krystalické faze I ve sledovaném

obdobi (¢as kondicionovani).
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¢as kondicionovani (dny)

Graf 1. Priibeh relativniho podilu faze I ve sledovaném obdobi
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Z vysledki rentgenografie mizeme vidét odlisné rychlosti transformace jednotlivych mate-
rialt. PB 0110M mél velmi rychlou transformaci, kdy uz po 6 hodinéach (0,25 dne) od vyroby
vzorku tvofil podil faze I necelych 81 % a po jednom dnu byl podil témét 90 %. Po 37 dnech
se transformace ustélila na hodnoté lehce prekracujici 93 %. U materidli PB 8640M a
PB 8340M probéhla transformace skokoveé béhem prvniho dne od vyrobeni vzorku. V pri-
behu dalsich dnti se podil faze I zvySoval v pomalém tempu a ustalil se na hodnotach 93,5 a

88 %.

Zajimavy prab¢h transformace byl zaznamenan u materidlu DP 0401M, kdy béhem prvniho
dne doslo ke skokové transformaci na hodnotu 45 %, kde se transformace zpomalila a ply-
nule, téméf linedrné rostla az do tficatého dne. Posledni den méfeni byla hodnota krystalické

faze I témér 83 %.

V diplomové praci pana Stanislava Plska z roku 2016 na téma ,,Studium fazové transformace
v poly(1-butenu) mechanickou analyzou* [34] byl zkouman material PB 0300M, ktery vy-
kazoval plynulou transformaci ode dne vyroby az do patého dne, kdy doslo ke zpomaleni.

Transformace se po deseti dnech ustélila na hodnoté€ kolem 86 %, jak je vidét v Grafu 2.

M7 T T T T
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O 1 ' I ! | ' ! ' | ' | ' I ! I ' | ! ! ! !
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¢as kondicionovani (dny)

Graf 2. Vyvoj obsahu faze I pri pokojové teplote [34]
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I ptes to, ze se ve vSech piipadech jedna o PB-1 dochazi k riiznym pribéhiim transformaci
v Case, které mohou mit vliv na vysledné mechanické vlastnosti vyrobkt. Dalsi zkouSkou
tedy bylo namahani materialt dlouZzenim pfti riiznych rychlostech dlouzeni a rizné dob¢ kon-

dicionace vzorku.
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8 TAHOVE ZKOUSKY

Materidly byly podrobeny tahovému namahéni (dlouzeni), pti rychlostech odtahu cCelisti 5,
10, 20, 50, 100, 200 a 500 mm/min (nize v textu uvadéno jako rychlost odtahu a bez jedno-
tek), pro zjisténi vlivu rychlosti dlouzeni na mechanicko-fyzikalni vlastnosti. Bylo tedy sle-
dovéno, jaky vliv ma rychlost dlouzeni na modul pruznosti, napéti pti 10% prodlouzeni,
pevnost pii pretrzeni a prodlouzeni pii pretrzeni. Méfeni probihalo 1, 4, 11 a 53 den po vy-
robeni zkuSebnich vzorkti, aby bylo mozné sledovat vliv fazové transformace, s tim, Ze
v prvnich dnech se ptedpokladal postupny nartist modulu a napéti, v 11 dnu hodnoty uz mély

byt ustalené, coz se mélo potvrdit v 53 dnu.

V Tabulkéach 7-10, jsou uvedeny priimérné hodnoty, které byly naméfeny za dané obdobi
pfi rGznych rychlostech dlouzeni jednotlivych materidli. Tato data byla pfevedena do

Graft 3-22, pro lepsi zndzornéni d¢ju, které byly popsany.
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8.1 DP 0401M

Tabulka 7. Priomeérné hodnoty z méreni DP 0401 M

DP 0401M
Iély chvlos,t Dny méfeni od Napéti pﬁv 10,% E-modul Peyno§ t p,ﬁ ProdlouZeni pii
ouzeni , prodlouZzeni pretrZeni . e
[mm/min] vyrobeni [MPa] [MPa] [MPal] pretrzeni [%]
1 8,12 128 28,9 319
4 18,2 245 27,9 266
500
11 18,4 278 25,9 234
53 22,2 327 23,3 134
1 7,14 125 29,1 307
4 18,6 221 27,6 246
200
11 18,4 238 27,5 254
53 21,4 273 25,3 204
1 7,89 111 28,0 267
4 17,8 229 27,7 243
100
11 17,9 245 26,3 217
53 21,1 313 27,9 201
1 7,54 140 25,3 228
4 17,2 226 27,9 238
>0 11 17,6 265 29,3 254
53 20,5 303 27,6 225
1 8,12 116 249 208
4 16,9 252 29,4 244
20 11 17,1 258 29,4 248
53 20,4 305 28,2 229
1 9,06 156 30,9 279
4 16,4 254 27,7 220
10 11 16,8 264 29,0 235
53 19,8 280 27,8 218
1 7,14 129 29,3 248
4 16,1 262 27,2 201
> 11 16,4 263 28,1 223
53 20,0 283 26,3 223
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Graf 3. Napéti pri 10% prodlouzeni (DP 0401M)

Z Grafu 3 je zjevné, Ze rychlost dlouZeni, neméla vyznamny vliv na zménu napéti pi1 10%
prodlouZeni. U vSech rychlosti byl trend ptiblizné stejny. Co se zde ale projevilo, tak byla
doba odlezeni a s tim spojena fazova transformace. Diky rostoucimu podilu stabilni faze I
se zvySovalo napéti. Mezi 4 a 11 dnem odleZeni bylo napéti u jednotlivych rychlosti témét
beze zmény vlivem pomalé transformace faze I v tomto obdobi, kterd se zménila z ptiblizné
hodnoty 55 % na hodnotu 64 %. Opétovny nartst napéti byl pozorovan v 53 dnu odlezeni,
kdy bylo dosazeno maximalni transformace stabilni faze I ptes 82 %. Z toho je ziejmé, Ze
velikost faze I ma ptfimi vliv na mechanické vlastnosti materidlu diky krystalickému uspo-

radani.
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Graf 4. Modul pruznosti (DP 0401M)

Nejniz8i modul prvniho dne odlezeni (kondicionovani) byl naméten u rychlosti odtahu 100,
jehoz hodnota byla 111 MPa, nejvyssi potom u rychlosti odtahu 10 s hodnotou 156 MPa, jak
je vidét v Grafu 4. U ¢tvrtého dne odlezeni byl pozorovan skokovy nariist modulu u vsech
rychlosti odtahti. V dalsich dnech byl nariist modulu pozvolny, coz korespondovalo s fazo-
vou transformaci tohoto materialu. Pfi poslednim méteni, tedy 53 den odleZeni byl naméten
500. Rozdil je tedy 54 MPa coz je ptiblizn€ 20 % hodnoty nejnizS§iho modulu. Z vysledka
meéfeni je zjevné, Ze rychlost odtahu neméla ptimo imérny vliv na velikost modulu. Vi se
ale, Ze stabilni krystalicka faze | ma vliv na mechanické vlastnosti materialu, které souvisi 1
s narastem modulu pruznosti. To je pfedevs§im zptsobeno velikosti a hustotou krystalti. Ob-

dobné to bylo pozorovéano i v diplomové praci pana Plska.
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Graf 5. Pevnost pri pretrzeni (DP 0401M)

Pevnost pfi pietrzeni v Grafu 5 charakterizuje maximalni pevnost, které 1ze dosdhnout pfi
namahani materialu tahem. U rychlosti odtahu 20 a 50 doslo v priib&hu prvnich dnt odleZeni
k nartistu pevnosti z prvotnich ~ 25 MPa na ~ 29 MPa, poté doslo k poklesu. V piipadé rych-
losti odtahu 500 byl trend pevnosti klesajici po celou dobu odlezeni. Podobné tomu bylo 1 u
rychlosti odtahu 100 s rozdilem, Ze pti del$i dobé odleZeni doslo k opétovnému naristu pev-
nosti navzdory trendl u ostatnich rychlosti odtahu. Pfi rychlostech odtahu 5, 10 a 200 se
stiidal pokles s nartistem a kone¢nym poklesem pevnosti pii pietrzeni. Tento déj korespon-
duje s pritbéhem modulu pruznosti a podilem stabilni krystalické faze 1. Obdobné zde plati,

ze hodnota meze pevnosti je spjata s velikosti a hustotou samotnych krystali.



UTB ve Zliné, Fakulta technologicka 47

350 | | I I | I I | I I | I I /ffll""l""

trzeni (%)

w

o
S ] ]
'S 150 - —=— 500 \_-
g ] —e— 200 ]
N 00 —4—100 -
% | —v 50 ]
S 50 20
i —<«—10 i
- s 5 1
0 | | I | I I I I I f//Al_'_'_'_'-l_'_'_'_'_

| I 1 I
01 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 45 50 55
Cas kondicionovani (dny)

Graf 6. Prodlouzeni pri pretrzeni (DP 0401M)

Dosazené prodlouZeni pfi pretrzeni, tedy maximalni prodlouZeni je znazornéno v Grafu 6.
Je zde vidét pomérné velky rozptyl u prvniho dne odlezeni vzorki. Nejnizsi hodnota pro-
dlouzeni byla 208 % pfi rychlosti odtahu 20. Nejvyssi prodlouzeni 319 % bylo u rychlosti
odtahu 500. S vyjimkou posledniho dne pozorovani u rychlosti odtahu 500, se rozmezi ma-
ximalnich a minimalnich hodnot prodlouZeni zuzovalo, ale jednotlivé rychlosti odtahu ne-
mely pouze sestupny trend. Z pocatku dochézelo k poklesiim prodlouzeni, poté mirnému
navysSeni a nakonec opét k poklesu. Pouze u rychlosti odtahu 500 a 100 byl pozorovan neu-
staly pokles maximalniho prodlouZeni, ktery korespondoval s modulem pruznosti. U rych-
losti odtahu 20 je zajimavé, Ze po fdzové transformaci, kterd dosahovala ptes 82 % stabilni
faze 1, bylo dosazeno vyssiho prodlouzeni, nez pti transformaci se 45% obsahem faze 1. Ji-
nak ale platil pfedpoklad, Ze zvySeny obsah stabilni faze I bude vykazovat niz§i pomérné pro-
dlouzeni. Roli zde hraje i rychlost odtahu, kdy podobné jako u modulu pruznosti najdeme sou-

vislost s relaxa¢ni dobou makromolekularnich fetézci. Pokud je rychlost odtahu niZsi nez cas
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relaxace makromolekularniho fetézce, tak dochazi k jeho rozplétani a tim snadnéjSimu dlou-
zeni. Ale v ptipadé, Ze je rychlost odtahu vySsi nez Cas relaxace makromolekularniho fe-

tézce, tak nedochazi k jeho snadnému rozplétani coz ma za nasledek zhorSeni dlouzeni.

V Grafu 7, jsou tahové kiivky, které ndm zobrazuji rozdily chovani prvniho a posledniho

dne méteni. Rychlost odtahu Celisti u toho méteni byla 50 mm/minuta.
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Graf 7. Tahova kiivka DP 040IM
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8.2 PB0110M

Tabulka 8. Primeérné hodnoty z méreni PB 0110M

PB 0110M
Iély chvlos,t Dny méteni od Napéti pﬁv 10,% E-modul Peyno§ t p,ﬁ Prodlouzeni pti
ouzeni , prodlouZzeni pretrZeni . e
[mm/min] vyrobeni [MPa] [MPa] [MPal] pretrzeni [%]
1 15,4 97,5 18,3 18,8
4 243 128 28,9 22,5
500
11 23,8 130 28,9 23,8
53 26,4 217 31,5 249
1 15,7 109 19,6 22,9
4 23,6 115 28,8 25,3
200
11 23,8 126 29,5 25,9
53 26,4 206 31,6 26,8
1 14,9 114 19,7 26,5
4 23,3 126 29,3 28,5
100
11 23,7 135 29,1 25,5
53 26,2 190 31,8 28,2
1 15,3 120 20,2 28,5
4 23,1 130 29,1 28,6
>0 11 23,0 135 28,8 27,5
53 25,6 168 31,5 28,3
1 13,9 98,5 18,4 26,9
4 22,2 119 29,2 29,1
20 11 21,7 142 28,5 26,4
53 24,7 236 31,0 29,3
1 16,4 129 23,2 29,9
4 21,8 139 28,0 26,1
10 11 22,0 150 28,9 28,3
53 24,1 230 31,3 30,0
1 15,9 126 23,1 29,4
4 21,3 144 28,3 27,2
> 11 21,6 161 29,1 28,9
53 243 231 31,2 30,6
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Graf 8. Napéti pri 10% prodlouzeni (PB 0110M)

Stejné jako tomu bylo u DP 0401M, tak i zde v Grafu 8 miizeme vidét, Ze na napéti pti 10%
prodlouzeni rychlost odtahu neméla vyznamny vliv. V prvnich dnech odleZeni doslo u jed-
notlivych rychlosti odtahti, ke skokovému nariistu napéti, které bylo po urcitou dobu téméf
konstantni. Pfi porovnani s vysledky rentgenografie je vidét, Ze toto napéti koresponduje
s prubéhem zmény obsahu krystalické faze I, kde doslo k rychlé transformaci ve velkém
objemu béhem prvnich dvou dnil od vyrobeni vzorkti. Po nékolika denni stagnaci se mezi 7
a 15 dnem transformace ustalila na kone¢né hodnoté 93,4-93,5 %. Opét mizeme konstato-
vat, Ze velikost stabilni faze I ma pfimi vliv na mechanické vlastnosti materialu diky krysta-

lickému uspotadani.
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Graf 9. Modul pruznosti (PB 0110M)

Modul pruznosti v Grafu 9 vykazuje velmi pozvolny nartist do jedenactého dne odleZeni,
coz koresponduje s ptechodem krystalické faze I. U méfeni v 54 dnu odlezeni byly hodnoty
modulu pfekvapivé mnohem vétsi, nez by se dalo ofekavat v porovnani se zménou krysta-
lické faze, kterd uz nevykazovala téméf zadné zmény mezi 7 a 37 dnem odlezeni, kde uz byl
predpoklad, Ze v 37 dnu odleZeni je transformace ukoncena. Pfi poslednim méfeni byla nej-
niz8i hodnota modulu 168 MPa u rychlosti odtahu 50 a nejvyssi hodnota modulu 236 MPa
u rychlosti odtahu 20. Rozdil mezi témito moduly byl 68 MPa coz je piiblizné 40 % hodnoty
nejniz§iho modulu. Podobné jako u DP 0401M se zda, Ze rychlost odtahu neméla pfimo
umérny vliv na velikost modulu. Kazdopadné urcity vliv rychlosti odtahu na modul byl po-
zorovan, protoze je v grafu vidét pomérné velky rozptyl hodnot. Opét plati to co u
DP 0401M, ze hodnota modulu pruznosti je zavisla na obsahu krystalické faze, velikosti a

hustoté krystald.
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Graf 10. Pevnost pri pretrzeni (PB 0110M)

Prabéh pevnosti pii pretrzeni v Grafu 10 vykazuje velmi podobné chovani u vSech rychlosti
odtahti. Snad jen z poc¢atku, kdy jesté dochazelo, k vétsim zménam transformace fazi mi-
zeme pozorovat odliSné chovani (dosaZzené hodnoty) pevnosti pii pfetrZzeni. S ustalovanim
transformace fazi se zmensSoval rozdil v hodnotadch pevnosti pfi pretrzeni u jednotlivych
rychlosti. Jako by tedy rychlost odtahu neméla vliv na hodnotu pevnosti pfi pfetrzeni. Na
rozdil od DP 0401M zde doslo k navySeni hodnot na mezi pevnosti u vSech rychlosti odtahu.
Pravdépodobné vlivem niz§iho modulu pruZnosti, a také urcité vlivem obsahu stabilni krys-

talické faze I, jejiz hodnota byla pies 93.
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Graf 11. Prodlouzeni p7i pretrzeni (PB 0110M)

Na rozdil od DP 0401M coz je rovnéz homo-polymer jako PB 0110M bylo dosahovano jen
velmi malého prodlouzeni, jak je vidét v Grafu 11. RovnéZ si miizeme v§imnout, Ze u vSech
vzorkd, kromé vzorku s rychlosti odtahu 50, doslo k velmi malému nariistu hodnot prodlou-
zeni za sledované obdobi. Napfi¢ rychlostmi se prodlouzeni pii pietrzeni pohybovalo
v ~ rozmezi 25-30 % prficemz ve sledovaném obdobi neustale v tomto rozmezi kolisalo. Po-
dil stabilni krystalické faze I byl natolik velky, ze prakticky u Zadné rychlosti odtahu nedo-
volil velké prodlouZeni. To znamend, ze makromolekularni fetézce byly silné¢ uspofadany a
jen stézi se rozplétaly. Disledkem toho dochdzelo ke kumulaci napéti, které mélo za nasle-

dek ptetrzeni zkuSebniho vzorku a ne jeho vyraznému prodlouzeni.
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V Grafu 12, jsou tahové kiivky, které nam zobrazuji rozdily chovani prvniho a posledniho

dne méteni. Rychlost odtahu celisti u toho méteni byla 50 mm/minuta.
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Graf 12. Tahova kiivka PB 0110M
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8.3 PB 8340M

Tabulka 9. Priimerné hodnoty z méreni PB 8340M

PB 8340M
Iély chvlos,t Dny méteni od Napéti pﬁv 10,% E-modul Peyno§ t p,ﬁ Prodlouzeni pti
ouzeni , prodlouZzeni pretrZeni . e
[mm/min] vyrobeni [MPa] [MPa] [MPal] pretrzeni [%]
1 9,12 127 22,0 261
4 14,5 138 19,7 135
500
11 14,8 141 20,1 132
53 16,5 152 20,3 131
1 8,7 135 20,1 202
4 14,0 151 20,2 146
200
11 14,8 167 21,6 145
53 16,2 202 21,4 138
1 8,63 113 21,1 200
4 13,8 132 20,7 156
100
11 14,5 145 21,8 161
53 15,9 166 21,9 147
1 9,22 120 21,1 169
4 13,8 139 21,0 140
>0 11 14,2 150 22,2 153
53 15,3 166 223 155
1 8,92 122 223 181
4 13,3 165 21,8 139
20 11 13,5 168 229 150
53 14,6 196 21,9 137
1 9,19 144 22,8 176
4 12,8 174 21,6 143
10 11 13,4 172 22,4 141
53 14,9 199 22,6 144
1 9,70 149 22,3 161
4 12,8 170 22,0 145
> 11 13,2 177 22,8 145
53 14,7 209 22,7 146
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Graf 13. Napeti pri 10% prodlouzeni (PB 8340M)

I kdyZ se v tomto piipadé jednd o ndhodny kopolymer PB-1, tak je z Grafu 13 vidét, Ze
prabéh napéti pti 10% prodlouzeni je velmi podobny priubéhu u predchozich homopolymeri
s rozdilem, ze se pohybuje v nizSich hodnotach. Z pocatku se hodnoty napéti pohybovaly
v rozmezi pfiblizné¢ 9-10 MPa pfii riznych rychlostech odtahu. Po ustdleni transformace
krystalickych fazi, se hodnota napéti pohybovala v rozmezi pfiblizn¢ 15-17 MPa. V grafu
je vidét, ze rychlost odtahu ma urcity vliv na toto napéti, ale dalo by se fici, Ze jen velmi
maly az zanedbatelny. Vezmeme-li okrajové hodnoty, tedy rychlost odtahu 5 a 500, tak roz-
dil v napéti jsou necelé 2 MPa coz je ptiblizné 12 % pticemz rychlost odtahu se zménila o
10 000 %. Tento kopolymer mél podobny pribéh napéti jako homo-polymer DP 0401M jen
v niz8ich hodnotach. Jde tedy podobné¢ konstatovat, Ze velikost stabilni krystalické faze I ma
pfimi vliv na mechanické vlastnosti materialu diky krystalickému uspotfddani makromole-

kularnich fetézcu.
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Graf 14. Modul pruznosti (PB 8340M)

Jak je vidét v Grafu 14, tak bychom mohly modul pruznosti rozdélit do dvou skupin a to
rychlost odtahu 5-20 a 50-500 s vyjimkou rychlosti 200, pti které¢ se modul pruznosti z po-
¢atku svym chovanim ptiklan€l k vy$§im rychlostem odtahu, ale v druhé poloving sledova-
ného obdobi dosahoval hodnot, které naleZeli niz§im rychlostem odtahu. Z vysledl posled-
niho dne méteni, kde byla ukoncena transformace fazi, se da fici, Ze rychlost odtahu ovliv-
fiuje hodnotu modulu. Pfi rychlosti odtahu 50, 100 a 500 se modul pruznosti pohyboval
v rozmezi 152—166 MPa a u rychlosti odtahu 5, 10, 20 a 200 byl modul v rozmezi 196-209
modul byl naméfen u nejvyssi rychlosti odtahu. To by v tomto piipadé mohlo poukazovat
na to, ze pti nizkych hodnotéach rychlosti odtahu mizeme dosdhnout vyssiho modulu pruz-
nosti a naopak, coz je odlisné od modulu u homo-polymeru DP 0401M kde byl podil stabilni
krystalické faze I necelych 83 %. Zde byl podil stabilni faze I 88 %, tudiz se d& predpokladat,
ze zbylych 12 % nestabilni faze Il se mnohem vice podepsalo na mechanickych vlastnostech

tohoto materialu pti raznych rychlostech odtahu.
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Graf 15. Pevnost pri pretrzeni (PB 8340M)

Stejné jako u napéti pii 10% prodlouzeni by se i tady dalo fici, Ze rychlost odtahu nemé
vyznamny vliv na pevnost pfi pretrzeni. V Grafu 15 vidime, ze dosahovana pevnost v prv-
nim dnu méfeni neni sefazena do pomyslného potadi dle rychlosti odtahu. Jsou zde vidét
zna¢né variace. Nic méné v 53 dnu pozorovani se hodnoty pevnosti sefadili dle rychlosti
odtahu s vyjimkou rychlosti odtahu 20. Pokud bychom opét vzali mezni hodnoty, které na-
lezi rychlostem odtahti 5 a 500 a udélaly obdobny ptepocet jako u napéti pii 10% prodlou-
Zeni, tak bychom dospéli k zavéru, Ze rychlost odtahu ma zanedbatelny vliv na pevnost pfi
pretrzeni. Celkové se rovnéZ hodnoty napéti pii pretrzeni mezi prvnim a poslednim dnem
méfeni moc nezménily, coZ bylo ziejmé diky transformaci faze I, kterd uZ prvni den méteni
dosahovala 84 %. To znamena, Ze makromolekularni fetézce byly silné€ uspofadany do krys-

talickych struktur uZ od prvniho dne méfeni.
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Graf 16. Prodlouzeni pri pretrzeni (PB 8340M)

ProdlouZeni pfi ptetrzeni celkem koresponduje s modulem pruZznosti a transformaci krysta-
lické faze 1, jak je vidét v Grafu 16. U rychlosti odtahu 500 se po prvnim méfeni zdalo, Ze
rychlost odtahu v tomto ptipadé bude mit vliv na prodlouzeni pii pfetrZzeni. Dalsi méfeni, ale
ukazala, ze po dokonCeni transformace jsou rozdily v modulech malé a navic jejich hodnoty
nejsou odstupiiovany dle rychlosti odtaht. Po kone¢né transformaci krystalické faze se hod-
noty modulu pohybovaly v rozmezi 131-155 MPa prakticky nezéavisle na rychlosti odtahu.
To miiZe znamenat, Ze rozplétani makromolekularnich fetézcii probihalo ptiblizné stejné u
vSech rychlosti dlouzeni, anebo zde mohl byt vyssi podil amorfni sloZky, ktera zlepSovala

celkové dlouzici vlastnosti materialu.
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V Grafu 17, jsou tahové kiivky, které nam zobrazuji rozdily chovani prvniho a posledniho

dne méteni. Rychlost odtahu celisti u toho méteni byla 50 mm/minuta.
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Graf 17. Tahova kiivka PB 8340M
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8.4 PB 8640M

Tabulka 10. Priimérné hodnoty z mereni PB 8640M

PB 8640M
Iély chvlos,t Dny méteni od Napéti pﬁv 10,% E-modul Peyno§ t p,ﬁ Prodlouzeni pti
ouzeni , prodlouZzeni pretrZeni . e
[mm/min] vyrobeni [MPa] [MPa] [MPal] pretrzeni [%]
1 9,58 214 17,4 34,7
4 17,4 221 243 34,6
500
11 17,9 223 24,1 30,4
53 18,9 227 25,2 29,3
1 10,5 207 16,9 40,1
4 17,2 211 23,6 33,8
200
11 17,9 216 242 34,7
53 18,6 222 25,5 35,7
1 10,5 208 16,8 44.4
4 17,3 212 242 35,7
100
11 17,6 213 23,8 33,9
53 18,9 215 254 34,2
1 10,9 199 17,9 47,8
4 16,7 212 23,5 34,9
>0 11 17,2 213 23,7 33,4
53 18,4 217 25,0 33,9
1 10,9 193 17,5 41,5
4 15,6 209 23,5 35,9
20 11 15,5 211 23,6 35,1
53 17,7 213 249 35,9
1 11,9 192 19,9 43,2
4 14,8 208 23,7 38,0
10 11 16,3 209 24,1 37,1
53 17,4 210 24,8 36,4
1 11,9 188 20,7 48,2
4 15,1 205 23,9 39,9
> 11 15,6 205 243 41,3
53 17,4 207 25,2 41,1
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Graf 18. Napéti pri 10% prodlouzeni (PB 8640M)

Stejné jako u predchozich materiald, tak 1 zde se neda hovofit o néjaké velké zavislosti mezi
rychlosti odtahu a napétim pii 10% prodlouzeni jak je vidét v Grafu 18. Za zminku ale urcité
stoji zména pozic krajnich hodnot rychlosti odtahii a jejich dosazeného napéti. V prvnim dnu
odlezeni, kdy byl obsah stabilni krystalické taze I necelych 92 %, je hodnota napéti u rych-
losti odtahu 500 niZsi neZ hodnota napéti u rychlosti odtahu 5. To se v pribéhu dalSich dnt
odleZeni zménilo a nakonec nejvySsiho napéti pfi 10% prodlouZeni bylo naméfeno u rych-
losti odtahu 500 a nejniZz§iho napéti bylo naméteno u rychlosti odtahu 5. OvSem 1 v tomto
ptipadé, byl rozdil naméfenych napéti prili§ maly a v porovnani s rozdilem rychlosti odtahi
zanedbatelny. Celkové doslo k nariistu napéti mezi prvnim a poslednim dnem odleZeni, pfi-
¢emz doslo ke zvyseni podilu krystalické faze I o pouhé 2 % za toto obdobi. Je ale patrné,
ze velikost stabilni krystalické faze I ma pfimi vliv na mechanické vlastnosti materialu vli-

vem silného krystalického uspotadani makromolekularnich fetézct.
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Graf 19. Modul pruznosti (PB 8640M)

V Grafu 19 vidime, jak modul pruznosti ukazkové koresponduje s transformaci krystalické
faze 1, ktera v prvnim dnu odlezeni dosahla hodnoty téméf 92 % a v prubéhu dalsich dnti se
jen pozvolna zvySovala az na konec¢nou hodnotu blizici se 94 %. V 53 dnu odleZeni byla
hodnota modulu 227 MPa u rychlosti odtahu 500 a 207 MPa u rychlosti odtahu 5. U vSech
rychlosti odtahu byl priitbéh modulu témét linearni, bez extrému. Pfi pohledu na jednotlivé
kiivky se da konstatovat, ze rychlost odtahu ma vliv na hodnotu modulu, ale jedna se o malé
rozdily v poméru s rozdily v rychlostech odtahii. Opét jako u vSech piedchozich materialt a

jejich modulll bychom nasli souvislost v krystalech, jejich velikosti a hustotou.
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Graf 20. Pevnost pri pretrzeni (PB 8§640M)

Zatim co pii prvnim méfeni nabyvala pevnost pii pfetrZzeni riznych hodnot, jak je patrné
z Grafu 20, tak v dalSim méfteni, tedy ctvrtého dne odlezeni uz doslo téméf ke sjednoceni
dosazenych hodnot pevnosti pii riiznych rychlostech odtahti. Pevnost pii ptetrzeni se nako-
nec pohybovala v oblasti velmi blizké hodnoté 25 MPa u v§echny rychlosti odtahu. V tomto
ptipadé se da vyloucit souvislost mezi rychlosti odtahu a pevnosti pii pfetrzeni. Vliv stabilni
krystalické faze 1 byl natolik silny, Ze ani velmi rozdilné rychlosti odtahu jako byly 5 a 500

nedokazali ovlivnit mez pevnosti.
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Graf 21. Prodlouzeni pri pretrzeni (PB 8640M)

Zajimavé hodnoty byly naméfeny u prodlouZeni pii pietrzeni zndzornéné v Grafu 21. Zatim
co u rychlosti odtahii 10-200 bylo dosazeno podobnych hodnot prodlouzeni, hlavné po do-
konceni transformace fazi, tak u meznich rychlosti odtahu byl pomérné vyrazny rozdil. Jak
bylo zminéno u méteni pevnosti pii pretrzeni, tak vSechny rychlost odtahu vykazovali blizké
hodnoty 25 MPa. U rychlosti odtahu 500 mélo prodlouZeni pfi pfetrZzeni hodnotu pfiblizné
29 %, zatim co pfi rychlosti odtahu 5 mélo prodlouZeni pti pretrZzeni hodnotu 41,1 %. Mozna
by se to dalo vysvétlit uvolnénou tepelnou energii pii naméahani, ktera méla moznost u tak
malé rychlosti odtahu (namahani) ohtivat vzorek v celém objemu a tim zvysit jeho taZnost.
Nebo se rovnéz nabizi varianta, Ze diky pomalému odtahu mély makromolekularni fetézce

dostatecny €as k uvolnéni napéti a tim dosazeni vyssi taznosti.
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V Grafu 22, jsou tahové kiivky, které nam zobrazuji rozdily chovani prvniho a posledniho

dne méteni. Rychlost odtahu celisti u toho méteni byla 50 mm/minuta.
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Graf 22. Tahova kiivka PB 8640M
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8.5 Srovnani namérenych a deklarovanych hodnot

Pti porovnani namétenych hodnot modulu pruznosti, pevnosti pii pietrZzeni a prodlouzeni piti
pretrzeni s hodnotami z materidlovych listt, jak je vidét v Tabulce 11, tak prakticky u zad-
ného materidlu nebylo dosazeno téchto deklarovanych hodnot. Snad jen pevnost pii pietrzeni
u DP 0401M a PB 0110M se tomu blizila. U modulii a prodlouzeni pii ptetrzeni bylo dosa-
hovéno ptiblizn¢€ polovicnich hodnot nez deklarovanych z materidlovych listi. Prodlouzeni
pii pretrzeni u PB 0110M a PB 8640M bylo dokonce 10x mensi nez deklarované prodlou-
Zeni.

Kazdopadné tyto neshody mizeme vyloucit, jako néco co by mohlo ohrozit ¢i znehodnotit
data ziskana v experimentu, protoze byl experiment zaloZen na sledovani zmén vyse uvede-
nych parametrt pfi riznych rychlostech odtahu a dobé odlezeni zkuSebnich vzorkt, tudiz
nezalezelo na tom, zda materialové vlastnosti odpovidaji materidlovym listim vyrobce. Di-
lezité bylo, aby se material choval konstantné (homogenn¢) a mohl byt sledovan vliv nama-
hani.

Tabulka 11. Srovndni namérenych hodnot s hodnotami na materidalovych listech

Data z materialo- Pevnost pfi v
. e e E-modul v Prodlouzeni pii
Material vych listi a 53 dne [MPa] pretrzeni Fetrzent [%]
méfeni [MPa] p °
Materialovy list 450 29 300
DP 0401M
Nameéfené rozmezi 273-327 23,3-28,2 143-229
Materialovy list 450 35 300
PB 0110M
Naméfené rozmezi 168-236 31-31,8 24,9-30,6
Materialovy list 270 30 300
PB 8340M
Naméfené rozmezi 152-209 20,3-22,6 131-155
Materialovy list 250 30 300
PB 8640M
Naméfené rozmezi 207-227 24,8-25,5 29,3-41,1
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8.6 Diference E-moduli

wewvr

dnem meéfeni u kazdého materidlu v zavislosti na rychlosti dlouzeni byl vytvoren Graf 23.
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Graf 23. Rozdil (diference) v E-modulu

Zde mizeme vidét, Ze u materidlu PB 8640M byl jen velmi mali rozdil v modulech mezi
prvnim a poslednim dnem méteni. To bylo pravdépodobné diky transformaci krystalické

faze, kterd se po prvnim dnu odleZeni zménila jen minimalné.

Naopak u materidlu DP 0401M byl rozdil v modulech mezi prvnim a poslednim dnem mé-
feni nejveétsi. To nam potvrzuje vliv podilu krystalické faze I na hodnotu modulu, protoze

mezi prvnim a poslednim dnem méfeni doslo k velké zméné podilu této krystalické faze.

Obdobné podil krystalické faze I ovlivnil rozdil v modulech mezi prvnim a poslednim dnem

méfeni u materiald PB 0110M a PB 8340M.

V diplomové praci pana Plska se rozdil v modulu pohyboval od 158 do 232 MPa. [34], coz
jsou podobné hodnoty, které¢ vykazoval material DP 0401M.



UTB ve Zliné, Fakulta technologicka 69

8.7 Diference prodlouzeni pri pretrzeni

Tak jako pro modul, byl udélan Graf 24, kde je znazornén rozdil prodlouzeni pfi pretrzeni

mezi prvnim a poslednim dnem méieni.
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Graf 24. Rozdil (diference) v prodlouzeni pri pretrzeni

Zatim co materidly PB 0110M a PB 8640M vykazovaly minimalni rozdily v prodlouzeni pti
pretrzeni mezi prvnim a poslednim dnem méfeni, tak u druhych dvou materialii jsou rozdily
pomérne vysoké. Hlavné u rychlosti dlouzeni 500 kdy material PB 8340M v prvnim dnu
dosahoval 261 % prodlouzeni a posledni den uZ to byla jenom polovi¢ni hodnota, konkrétné
131 % prodlouZeni a v grafu zaznamenany rozdil je -130 %. U materidlu DP 0401M byl
rozdil jesté vetsi, prvni den bylo prodlouzeni 319 % a posledni den 134 %, rozdil zazname-
nany v grafu je -185 %. Se zménou krystalické faze a ptevahou stabilni krystalické faze I je

logické, Ze se prodlouzZeni zkracovalo.

Zajimavosti je, Ze materidl PB 0300M z diplomové prace pana Plska mél rozdily v modulu
podobné materialu DP 0401M, ale rozdily v prodlouzeni se tomuto materialu nepodobaly.

Zminované rozmezi se pohybovalo od -20 az -70 %. [34]
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9 MORFOLOGIE

Ke zjisténi krystalické struktury po ukonceni fazové transformace byly pofizeny snimky
z fezl vzorkd, které jsou na Obr. 18-21. Pomoci mikrotomu byly ze vzorki nafezany platky
o tloust’ce 25 um a vlozeny mezi dvé sklicka. Takto pfipravené fezy byly vlozeny do mikro-
skopu Olympus BX41 s optickym zvétSenim 40x k nasniméni struktury. Svislé pruhy, které

je mozné vidét na téchto snimcich, jsou zptusobeny piipravou platki na mikrotomu.
Na kazdém snimku je ¢erna ryska (méftitko) jejiz délka predstavuje 1 mm.

U vSech Ctyf materiall je mozné na snimcich pozorovat vrstvu skin a core. Skin je povrchova
vrstva vzorku, ve které se 1isi krystalicka struktura od krystalické struktury v core oblasti.

To je zplsobeno procesem a podminkami pii vstiikovani zkuSebnich téles.

Obr. 19. Snimek sférolitic homopolymeru PB 0110M

Zatim co u homopolymeru DP 0401M je skin vrstva ptiblizn€ 70 um a core vrstva je plna
malych krystalickych struktur, tak u homopolymeru PB 0110M je skin vrstva piiblizné

550 pm a core vrstva obsahuje vétsi krystalické Gitvary v mensi hustoté.
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Kopolymery méli rovnéz odlisSnou skin a core vrstvu. PB 8340M mél skin vrstvu ptiblizné
50 um a core vrstva byla zaplnéna malymi krystaly podobné jako u DP 0401 M. Odlisné to

bylo u PB 8640M kde skin vrstva méla piiblizn€ 230 um a core vrstva byla fidce obsazena

malymi krystaly.

Obr. 20. Snimek sféroliti kopolymeru PB 8340M

Obr. 21. Snimek sférolitit kopolymeru PB 8640M

Tyto krystalické struktury by mohly objasnit odlisné chovani téchto materialti. Predevsim
velmi rozdilny pribéh transformace fazi a odliSnosti v naméfenych hodnotach tahovych

zkousek jako u modulu pruznosti a prodlouzeni pfi pretrZeni.



UTB ve Zliné, Fakulta technologicka 72

ZAVER
Jednotlivé vysledky méfeni danych materialti v n€kterych ptipadech vykazovaly jiné hod-
noty, tudiz chovéni, nez se dalo pfedpokladat. Parametry, které byly sledovany v zéavislosti

na rychlosti odtahu, a také dnu odlezeni v nékterych ptipadech korespondovali s fazovou

transformaci a naopak v nékterych ptipadech se lisily.

Sledované parametry u materialu DP 0401M celkem korespondovaly se vzrustajicim podi-
lem krystalické faze I. U vSech parametrt byl urcity rozdil v jejich velikostech mezi jednot-
livymi rychlostmi odtaht, ale neda se fici, Ze ¢im vyssi rychlost odtahu tim bude mensi nebo
veEtsi hodnota daného parametru a naopak. Témér ve vSech piipadech dochazelo ke stiidani

hodnot napfti¢ rychlostmi odtahu.

U materialu PB 0110M se u nékterych parametrli projevilo ovlivnéni dosaZenych hodnot
v zavislosti na rychlosti dlouzeni, pfedev§im u modulu a podstatné¢ méné u prodlouzeni,
ovSem ne s n¢jakou posloupnosti. Kde se rychlost odtahu neprojevila prakticky viibec, tak
byla mez pevnosti, kterd se v poslednim dnu méteni pohybovala u vSech rychlosti kolem

31 MPa.

Dal$im materidlem byl PB 8340M, u kterého, se modul pruznosti jakoby rozd¢lil na dvé
skupiny a to do rychlosti odtahu 20 a rychlosti odtahu 50 a vice s vyjimkou rychlosti 200.
U prodlouzeni pii pretrZzeni nebyly velké rozdily, nejméné se materidl dlouzil pfi rychlosti

odtahu 500.

Posledni testovany material PB 8640M vykazoval jen minimalni rozdily namétenych hodnot
pfi riznych rychlostech odtahu. Jen u prodlouZeni pii pfetrZzeni doSlo k pozorovatelné
zméné, mezi rychlostmi odtahu 5 a 500, kdy pfi rychlosti 5 se material prodlouzil ptiblizné

041 % a u rychlosti 500 to bylo ptiblizn¢ 29 %.

Material PB 0300M jez byl pfedmétem studia v diplomové praci pana Plska vykazoval mno-
hem vice o¢ekavatelné chovani nez nékteré z visSe uvedenych materialt. Tyto vysledky ndm
ukazuji, ze 1 kdyz se v podstaté jedna o jeden material (tedy PB-1), tak v riznych modifika-
cich nastavenych pfii jeho vyrobég, dostavame Siroké portfolio fyzikaln€ mechanickych vlast-

nosti.
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SEZNAM POUZITYCH SYMBOLU A ZKRATEK

PB-1 Poly-1-buten.

PP Polypropylen.

Napf.  Naptiklad.

Atd. A tak déle

My Molekulova hmotnost

Atp. A tak podobné

PE Polyetylen

AFM  Mikroskopie atomarnich sil

WAXS Difrakei zafeni X v oblastech velkych thlt
SAXS  Difrakci zafeni X v oblastech malych uhli

ITT Index toku taveniny
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