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ABSTRAKT

Cilem diplomové prace je pfiprava, namétfeni a vyhodnoceni dat pro zkouSky me-
chanického typu v prubéhu nékolika tydni, kdy vzorky isotaktického polybutenu-1 pro-

jdou zménou faze II na stabilni fazi L.

Teoreticka Cast se zabyva strukturou, fAzovymi transformacemi, historii, vlastnost-
mi, vyrobou a pouzitim isotaktického polybutenu-1.

V praktické &asti je popis piipravy vzorkil pro ohybovou zkousku podle CSN EN
ISO 178, pro zkousku tvrdosti podle SHORE, dale obsahuje zaznamenana a vyhodnocena

naméfena data a na zavér diskuzi ziskanych vysledk.

Klic¢ova slova: isotakticky polybuten-1, ohybova zkouska, fadzova transformace, SHORE

ABSTRACT

The aim of thesis is to prepare, a measurement and evaluation of data for testing the
mechanical type in the course of several weeks, the samples isotaktickéhopolybutenu-1 is

undergoing a change of phase II to stable phase I.

Theoretical part deals with the structure, phase transformations, history, performan-

ce, production and use of isotactic polybutene -1.

In the practical part is the preparation of samples for bending test according to DIN
EN ISO 178, for shore hardness test, also contains recorded on the evaluation of the mea-

sured data and the conclusions of the discussion of the results obtained.

Keywords: isotactic polybutene-1, bending test, phase transformation, SHORE
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UvVOD

Vyzkum a i vyroba polymernich materidlu a polymernich vyrobki je vzhledem k
vyzkumu napiiklad kovii pomérné¢ mladym odvétvim. AvSak makromolekularni latky patii
v dnesni dobé& k nedilné soucasti kazdodenniho Zivota. Polymerni materialy diky své velmi
vysoké rozmanitosti a vyuzitelnosti nabyvaji mnoha podob. Stéle se rozsifujicim vyuzivani
polymerti v mnoha raznych primyslech konkuruje ve spotfebé i oceli. V posledni dobé se 1
piechéazi z kovovych vyrobki na plastové, diky jejich nékdy lepSimu zpracovani a odleh-

¢eni vyrobniho procesu.

Isotakticky polybuten-1 (iPB-1) se fadi mezi polyolefiny. Polyolefiny patii mezi
levné polymerni materidly a maji v mnoha rtiznych ptipadech vyzadované vlastnosti pro
kone¢ny produkt. Déle patii mezi polymery s Sirokou moznosti zpracovani. Dalsi vyhodou

polyolefinti je jejich moznost recyklace po vyprSeni zivotnosti produktu.

Predlozena diplomova prace se zabyva zménou mechanickych vlastnosti materialu
vlivem zmény nestabilni faze II na stabilni fazi I. Tento jev byl pozorovan pomoci ohybo-
vé zkousky a zkouSky tvrdosti, kdy byl kazdy vzorek vystaven jinému prostiedi, které
zménu fazi zrychlovalo nebo zpomalovalo. Ke zjisténi pfechodu fazi byla vyuzita rentge-

nova difrakce.
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I. TEORETICKA CAST
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1 ISOTAKTICKY POLYBUTEN-1

1.1 Historie isotaktického Polybutenu-1

Isotakticky polybuten-1 (iPB-1) byl poprvé syntetizovan v roce 1954, jeden rok po
vyrobeni isotaktického polypropylenu. Az za dalSich deset let, v roce 1964, némecka firma
Chemische Werke Hiils, nachazejici se v Marl v Poruafi, odstartovala prvni priimyslovou
vyrobu iPB-1 pod ndzvem Vestolen BT (kapacita vyroby byla pfiblizn€ 3 kt/ rok). Nyné&jsi

nazev firmy je Chemiepark Marl.

V roce 1968, nezavisle na némecké firmé, vybudovala vlastni vyrobni technologie
na vyrobu iPB-1 americka firma Mobil Oil maly primyslovy zavod v Taftu v Lousiang. Na

pocatku let 70. zavod ptevzala spole¢nost Witco Chemical Corporation.

Vyrobu isotaktického polybutenu-1, po né€kolika vyrobnich problémech v polyme-

ra¢nim zavodg¢, stahla némecka firma Chemische Werke Hiils Vestolen BT z trhu.

Koncem roku 1977 Shell Chemicals USA, dcefina spolecnost Shell Oil Company,
prevzala obchodni zalezitosti s iPB-1 od Witco. Shell poté zacal vyznamny investi¢ni pro-
gram pro zlepSeni kvality vyrobkl a zvysil vyrobni kapacitu o 27 kt/rok. V minulém stole-

ti, na pocatku 70. let pfevzala tento zdvod firma Witco Chemikal Corporation.

V Holandsku byla v roce 2000 postavena nova evropska spolec¢nost Basell Polyole-
fines. Nové postavena firma zacala vyuzivat své vlastni nové technologie na vyrobu isotak-
tického polybutenu - 1. Kapacita vyroby byla 45 tisic tun PB-1 za rok. Jeden z vedoucich
spravni rady mimo jiné prosadil mySlenu, ktera byla vystavét mensi zdvod v Italii ve mésté
Bassema. Do italské spolecnosti se méla postupem Casu piesunout vyroba z USA pro ev-

ropsky trh.

Roku 2007 se vice rozvijela vyroba ve firmé Lyondell Basell, kde se i nadale zvy-

Suje poptavka po nejnovejsich a nejriznéjSich vyrobcich.
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Tab. 1 Shrnuti historie iPB-1

Rok Udalost

1954 |1.syntézaiPB-1

1964 | némecka firma Chemische Werke Hiils -1. primyslova vyroba
1970 |americka firma Mobil Qil - maly zavod

1973 | Witco Chemical Corporation - prevzeti zavodu Mobil QOil

1977 |Shell Chemicals - ptevzeti firmy Witco Chemical Corporation
1988 |JV Montell - pfevzeti portfolia iPB - 1 od Shell Chemicals
vytvoreni spole¢nosti Basell Polyolefines - spojeni Montell s Targot a Elenac
GmbH

2003 |Basell Polyolefines (Nizozemi) - primyslova vyroba 45 kt/rok
2008 |Basell Polyolefines - zvyseni kapacity vyroby na 60 kt/rok

2000

1.2 Isotakticky Polybuten-1

Polybuten-1 (iPB-1), stejné jako polyetylén a polypropylén, patii mezi polyolefiny
nebo nasycené polymery. Isotakticky PB-1 kombinuje typické vlastnosti béznych polyme-
i s n€kterymi vlastnostmi technickych polymeri. Isotakticky Polybuten-1 je zndmy svou
nestabilitou, kdy se v pribéhu doby méni jeho vlastnosti v disledku pribéhu fazové pie-
meény. Vzhledem k této skutecnosti se musi dbat velky zfetel na jeho vyrobu a jeho vyuziti

k vyrobé riznych vyrobk.

1.2.1 Krystalické formy isotaktického iPB-1

Isotakticky polybuten-1 patii do skupinky linedrné termoplastickych polyolefini s
vybornymi mechanickymi a chemickymi vlastnostmi (naptiklad jeho velmi dobrou odol-
nosti vi¢i zfedénym kyselinam, olejiim a louhiim). Praktické vyuziti iPB-1 ve srovnani s
dal§imi polymery je zna¢né¢ omezené, musi se brat v potaz polymorfismus. Materialy, které
jsou oznaceny jako polymorfni, krystalizuji v riznych krystalickych strukturach. VétSina
polyolefint je polymorfni. Na rozdil od ostatnich polyolefini, iPB-1 vykazuje samovolnou
fazovou transformaci z nestabilni faze Il na stabilni fazi I, kterd sebou pfinasi zmény fyzi-
kalnich vlastnosti. Polypropylén a polyetylén zlstava od vyroby, pouziti az po jeho zlikvi-
dovani se stejnymi vlastnostmi a strukturou. iPB-1 ma vyskyt v péti riznych krystalickych
modifikacich s odliSnymi spiralovitymi konfiguracemi. [7]

o 24

pfedstavuje metastabilni tetragonalni (Ctverecnd) faze II, kterd se vytvaii pii prubéhu

ochlazovéni taveniny a dale se méni v priibéhu nékolika dni (cca 3-10 dni) do rhombickeé
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(kosoctverecnd) faze (formy) I se Sroubovici 3; pfi pokojové teploté a atmosférickém tla-
ku.

Kinetika pfechodu faze I — I neni zcela objasnéna. Rekrystalizaci faze Il na I se
zlepsi nékteré fyzikalni vlastnosti, predevsim hustota, pevnost, tvrdost a tuhost. Pii pie-
chodu ziistava krystalicky podil stejny nebo se miize jen nepatrné zvysit, teplota tani se

zvysi ze 100°C - 120°C na 121°C - 130°C. [8, 9, 10]

Tab. 2 Krystalickeé faze iPB-1 vietné hustot a teplot tani [11]

Krystalické faze MfFizka Hustota [g/cm3] Teplota tani [°C]
I' (metastabilni) SestereCna - 95-100
Il (metastabilni) Ctverecna 0,9 100-120
Il (metastabilni) kosoctverecna 0,987 96
| (stabilni) zdvojena sesterecna 0,915 121-130
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1.2.2 Polymorfie isotaktického polybutenu-1

Tavenina

Ochlazeni
taveniny

A

Vysrazeni
acetonem
z roztoku Aac

Neékolikaminutova
Faze II pfemeéna (teplota > 95°C)
(nestabilni)
Samovolna
piemena
trvajici tydny
Y

_{ Fazel |

2% - 5%

roztok Aac, Xy

Faze III
(nestabilni)

Preména trvajici
nekolik hodin
(teplota < 95°C)

(stabilni)

Obr. 1 Diagram fazovych pirechodii u iPB-1 [17]

Pfi ochlazeni taveniny vznika faze II. Samovolné€ bez ptidavnych cinidel ¢i jinych

zasahl pfejde v rozmezi od n¢kolika dnl po né€kolik tydnli do stabilni faze I. Tento pie-

chod mezi fazemi je mozné urychlit vhodné zvolenymi ptisadami (pro ptiklad to miize byt

xylen nebo benzen, které urychluji ptechod o vice jak 100%). Fazovy prechod zavisi 1 na

teploté a tlaku okoli.

Krystalickou fazi III Ize vyrobit napiiklad odpafenim 2% - 5% roztoku o-xylenu

(ortho-xylenu). Pti teploté nizsi nez 95° probéhne preména na fazi [ béhem nékolika hodin.

Pti teploté vySsi nez 95° dojde k pfeméné na fazi II a to béhem nékolika minut. Ortho-

xylen je aromaticky uhlovodik na zéklad¢ benzenu s dvéma metylovymi substituenty va-

zané sousedicimi atomy uhliku v aromatickém kruhu. [17]
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Krystalicka faze I' se vysrazi z roztoku AAc (isoamylacetat) pouzitim acetonu. Od

formy I se lisi pouze krystalickou miizkou. [17]
Polymorfismus isotaktického polybutenu-1 ovliviiuje negativné jeho pouzitelnost.
Dochazi pii ném ke zménam vlastnosti rozmérovych a strukturnich. Obzvlast u zmény

krystalické faze Il na fazi I nelze zajistit pozadované vlastnosti. Tudiz se snazime tento

ptechod urychlit.
Fazovy ptechod mezi jednotlivymi krystalickymi fazemi zahrnuje proces nukleace

Vzhledem k této skutecnosti se zkousi metody na urychleni za pomoci nukleacnich ¢inidel

Uspé&snost téchto zkousek viak byla zatim jen z ¢asti. Rychlejsi pologas piechodu je proka-

zan u vybranych druht kopolymert.
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Obr. 2 Graf zavislosti teploty a tlaku na

rychlosti prechodu faze Il na fazi I 5]

1.2.3 Moznosti urychleni fazové transformace II — I iPB-1

V dnesni dobé byla vyzkousena Siroka skala pokust o urychleni fazové transforma-

ce I — I isotaktického polybute-1, av§ak nékteré z nich nejsou mozné zrealizovat z eko-

nomického a technického hlediska.
Existuje spousta zplisobt pomoci kterych se da urychlit ptechod faze II — 1. Na

prvnim a nejvyznamnéj$im misté je vyuziti nukleacnich ¢inidel. Nukleace je nedilnou sou-

¢asti rekrystaliza¢niho procesu. Velmi dilezity je 1 vliv zdkladnich fyzikalnich parametra
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(tlak, objem, teplota) Rychlost pfemény dosahuje maxima pfi teploté 25 °C. Snizeni nebo
zvySenim teploty se rychlost fazové premény snizuje. Mechanicka deformace a tlak maji
kladny vliv na rychlost fazové premény Il — 1. ZvySovani rychlosti fazové transformace

dochazi zejména u nékterych kopolymeri iPB-1 (nejcastéji s etylenem). [32-34]

Ozafrovanim isotaktického polybutenu-1 nedojdeme vzdy ke stejnym vysledkiim. K
tomuto ozafovani bylo vyuzito gama a elektronové zafeni. U ozafovani elektronovym za-
fenim v prostiedi vzduchu se ve vzorku produkuji volné radikaly, které maji neblahy vliv
na materidl, odbouravaji kyslik z materidlu a to ma za nésledek zabranéni sitovani. Na-
sledkem ozarovani gama paprskem je sitovani a st€peni makromolekul isotaktického poly-
butenu-1, ale nikoli v takové mife jako napt. u polypropylenu. Vyzkumem bylo dokazéno,
ze zafeni gama dokéaze fazovou transformaci II — I urychlit, avSak tlak je mnohem vice

0Sinngjii. [36,41]
1.3 Vyroba iPB-1

Polymeraci butenu-1 se ziskava isotakticky polybuten-1. Pii vyrob& se vyuziva

Ziegler - Nattovych katalyzatort.

Zieglerovy - Nattovy katalyzatory byly pojmenovany podle svych objevitell Zieg-
lera a Natty. "Jsou pripraveny reakci organokovové slouceniny nékterého kovu periodické
soustavy prvku, z L, II. nebo IIl. skupiny, vyhodné organokovové slouceniny hliniku a
slouceniny prechodového kovu periodické soustavy prvkii ze IV., V., VI. nebo VIII. skupiny,

predevsim oxyhalogenidii, halogenidii, acetylacetondtu vanadu nebo titanu, soli organic-
kych kyselin apod. [1]
K vyrobé iPB-1 se v dneSni dobé nejcastéji pouZivaji kombinace iniciatort TiCls,

TiClj; s trialkylaluminiovymi slou¢eninami. [15]

Pti teploté mezi 80°C az 95°C probihd polymerace. Pti priibéhu polymerace se vy-
uzivaji kontinualné fluidni a michané reaktory. U metody srazeci polymerace se musi dbat
na vysoky tlak, aby buten-1 byl stale v kapalném skupenstvi. Jestlize je isotakticky polybu-
ten-1 vyrabén z plynné faze, musi se udrZovat tlak v rozmezi 3 MPa - 3,5 MPa. Tlak je

regulovan diky vypatfovani se monomerni ¢asti. [2]
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Obr. 3 Schema chemickeé reakce

Vznikly material (polymer) se vyznacuje velmi vysokou molekulovou hmotnosti , v
rozmezi 770 000 az 3 000 000 g - mol~1. Tato skute¢nost spolu s pomérn& vysokym podi-
lem krystalické faze napoméha k velmi dobré odolnosti vzniku trhlin a odolnosti viici tece-

ni. [16]

1.4 Vlastnosti iPB-1

iPB-1 mé vybornou odolnost proti pruznosti ve velmi velkém spektru teplot. Déle
ma nizkou hmotnost a linearni teplotni roztaznost. V nékterych odvétvich se vyuziva jeho
malé hlukové vodivosti. K dal§im vynikajicim vlastnostem patii také vysokd chemicka

odolnost a vynikajici odolnost vii¢i otéru za mokra.

Isotakticky polypropylen (iPP) a isotakticky polybuten-1 jsou vysoce kompatibilni
polymery z diivodu jejich podobné molekularni struktufe. Z tohoto hlediska se iPB-1 vyu-

ziva k upraveé mechanickych vlastnosti a chovani iPP. [6]
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0 MPal | PBE-1

i

Jiné polyolefiny

& 1]

Obr. 4 Porovnani tahové zkousky u iPB-1 a ostatnich polyolefinii [14]

Na obrazku ¢islo 4 je patrné, Ze isotakticky polybuten-1 v porovnanim s ostatnimi
zi kluzu a v modulu pruznosti. Pfi stejném zatizeni ostatnich polyolefini ma isotakticky
polybuten-1 vétSi deformaci, ale naopak iPB-1 na rozdil od ostatnich polyolefinli snese
vEtsi zatizeni.

Mimotadna vysoka molekulovd hmotnost spole¢né s krystalinitou dava isotaktic-
kému polybutenu-1 vysokou odolnost proti te€eni. TeCeni, jinak feceno creep, patii k nej-

vvvvvv

Case. Ostatni polyolefiny v porovnani s iPB-1 maji mnohem niz§i odolnost vici teceni.

[21]
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Obr. 5 Srovnani creepového chovani iPB-1

s ostatnimi polyolefiny [20]

Z obréazku 5 je patrné, Ze isotakticky polybuten-1 ma mnohem vétsi odolnost proti
teCeni nez ostatni polyolefiny (jako napf. iPP, vysoko hustotni polyetylen atd.). Diky této
skute€nosti maji trubky vyrabéné z iPB-1 mensi tlouStky stén neZ maji trubky vyrobené z
polypropylenu nebo polyetylenu. Isotakticky polybuten-1 mé oproti polypropylenu taktéz
vy$$i houzevnatost, schopnost materidlu pfi ndrazech a ohybani ziistat bez trhlin a veelku,
za béznych teplot (neplati za mrazivych teplot). Odolnost vii¢i chemickym latkam a elek-

troizolac¢ni vlastnosti ma podobné jako ostatni polyolefiny. [21]

Mezi dalsi ptednosti isotaktického polybutenu-1 patii taky vynikajici odolnost vii¢i odéru.

Proto patfi jeho vyuZiti i k pfepravé sypkych hmot zptsobujici odér.
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1.4.1 Fyzikalni vlastnosti iPB-1

V tabulce 3 jsou uvedeny fyzikalni vlastnosti isotaktického polybutenu-1 ve fazi L.

Tab. 3 iPB-1 - fyzikalni viastnosti [13]

Fyzikalni vlastnost Jednotka Hodnota
Pevnost v tahu [MPa] 40-80
Modul pruznosti v tahu [GN/m?] 2-3
ProdlouZeni pfi pretrzeni [%] 50 - 100
Pevnost v ohybu [MPa] 50-100
Specifické teplo [ki/kg.°C] 2,15-2,6
Dlouhodoba teplota pouzivani [°C] > 100
Specificka hustota [-] 0,91-0,95
Smrsténi [mm/m] 0,025 - 0,05
Absorpce vody [%] (50% rh) <1
Prihlednost [-] MIlécéné zakaleny - neprihledny
Index lomu [-] 1,52-1,53

1.4.2 Chemicka odolnost iPB-1

Se zvySujici se teplotou isotaktického polybutenu-1 se jeho odolnost vic¢i chemic-

kym latkdm snizuje. TudiZ se musi s touto skute¢nosti pocitat pfi navrhu vyrobku, pouZiti

vyrobku a i pfi vyrobnim procesu.

Tab. 4 iPB-1 chemicka odolnost [11]

Chemicka latka

Schopnost odolnosti

Kyseliny Dobrd
Alkoholy Dobra
Mastné uhlovodiky Dobra

Toluen Dobre rozpustny
Chloroform Dobfte rozpustny
Benzen Dobfre rozpustny
Xylen Dobre rozpustny
Oleje a maziva Spatna
Aromatické uhlovodiky Spatna

1PB-1 ma dobrou chemickou odolnost vii¢i kyselinam, alkoholiim a mastnym uhlo-

vodiklim. Naopak vici aromatickym uhlovodikiim, olejim a mazivim ma velmi $patnou
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chemickou odolnost. V toluenu, chloroformu, benzenu a xylenu je isotakticky polybuten-1

dobfe rozpustny.

1.5 Pouziti iPB-1

Isotakticky Polybuten-1 mé na rozdil od ostatnich polyolefini lepsi vlastnosti v
mnoha ptipadech. K hlavnim primyslovym odvétvim vyuzivajicich tento material patii

vodovodni a potrubni systémy.

Isotakticky polybuten-1 je moZné pouzit na vyrobu napf.:

e flexibilnich talkovych potrubi pro studenou a teplou pitnou vodu

e radiatorovych ptipojek

e systému potrubi pro plosné chlazeni a vytapéni nebo dalkové vytapéni
e tavnych lepidel

e ohfivact vody

e lehce oteviratelnych obalovych materialt. [6]

Spojovaci
vrstva

Trubka uvnit#: Kyslikova
polybuten bariéra

Obr. 6 Jedno z pouziti iPB-1 [6]

1.5.1 Potrubni systémy

vvvvvv

vvvvvv

ti je zvySena teplotni odolnost proti hydrostatickému tlaku a otéru. Homopolymery iPB-1
maji modul pruznosti kolem 450 MPa. Mezi dal§i vyuZivané vlastnosti patii velmi nizka
vodivost zvuku, nizk4 koroze a mald tepelnd roztaznost. Na rozdil od Severni Ameriky,

kde se tyto potrubni systémy prodavaji ve velkém rozsahu, je v Evropé pomérné maly po-
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dil vyrobki z polybutenu na trhu, ale posledni roky tento podil nariista. V Ceské republice
je zaznamenan mnohem véEtsi narust vyuziti a zpracovani materidlu, nez bylo diive. [28]
1.5.2 Tavna lepidla

iPB-1 je mozné michat s velkou fadou pryskyfic. U vyuziti na tavna lepidla posky-
tuje vysokou pfilnavost, ¢as lepeni, ktery se diky pomalejsi kinetice krystalizace da protah-
nout az na 30 minut a soudrznost. VylepsSuje viskozitu lepidla a teplotni stabilitu. [5]
1.5.3 Plastové obaly

K dal8im pouziti iPB-1 patii jeho vyuZiti v potravinaiském primyslu (vyroba a po-
uziti obalovych materialu na potraviny). Vyhovuje k baleni béznych 1€k a potravin.[5]
1.5.4 Dalsi vyuziti

Vyrobky z iPB-1 maji uplatnéni i jako vystelky domacich spotiebict (napt. domaci
ohtivace vody, povlaky kabelil a drath, podrazky a rozli$né vyrobky, kde se ceni pfedev§im

pruznost a tepelna odolnost materialu. [5]

Vvhody vyuziti isotaktického polybutenu-1 pro potrubni systémy:

¢ dlouha doba Zivotnosti (za teplot do 95°C)

e vysoka chemicka odolnost (i proti velmi vysoké koncentraci minerdlnich vod)
e odolnosti proti vapenitym segmentim

e dlouha doba stalosti kvality povrchu stén (ztraty tlaku nizké)

e lze vyuZit i pro dopravu pitné vody (dle mezinarodnich norem)
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2 OHYBOVA ZKOUSKA

Ohybové zkouska a jeji nalezitosti se fidi normou CSN EN ISO 178, kde je po-
drobné rozepsan popis ptipravy vzorki, praibéh méfeni a poté popis vyhodnoceni naméie-

nych a ziskanych dat.

2.1 Deformace ohybem

Ohybova deformace vznika u téles, které jsou zatizené silou piisobici kolmo nebo
pod ur¢itym danym uhlem na osu télesa. Nebo pokud je téleso zatéZzovano ohybovym mo-

mentem, coZ je moment vyvolany v ose télesa.

U materialu, vyrobku nebo jinych téles, které jsou namahany na ohyb je napéti roz-
lozeno nerovnomérné po prifezu. Nejvyssi napéti se nachdzi na vnéjsi strané ohybu. Smeé-
rem k neutrdlni ose se napéti snizuje. Avsak nejvyssi tlakové napéti se nachazi na vnitini
stran€. Neutrdlni osou se nazyva misto kde je nulové napéti a neutrdlni osa je prliseCnice

neutrdlni vrstvy s rovinou fezu soucasti.

= (01 (TAH)

NEUTRALNI OSA

NEUTRALNI OSA o2 (1LaK)

Obr. 7 Zkouska ohybem - zndzornéni neutrdlni osy a napéti [27]
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2.2 Trhaci stroj Zwick 1456

K méfeni ohybovych vlastnosti materialu se vyuziva trhaci stroj Zwick 1456 s ce-

listmi ur¢enymi na ohybové namahani.

Obr. 8 Trhaci stroj Zwick 1456 nastaven pro

ohybovou zkousku

2.3 CSNENISO 178

CSN EN ISO 178 je ¢eska technicka norma evropské normy EN ISO 178:2010 pod
nazvem Plasty - stanoveni ohybovych vlastnosti. Norma popisuje metody pro stanoveni
ohybovych vlastnosti tuhych plast a polotuhych plasti za ptesné definovanych podminek.
Norma definuje rozméry a nalezitosti zkuSebniho télesa a dale také rychlosti prabéhu

zkousky. [26]
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Metoda je vyuzivana ke zjiStovani chovani zkuSebnich téles pfi namahani ohybem
a pro stanoveni pevnosti v ohybu, modulu pruznosti v ohybu a dalSich zavislosti mezi na-

petim a deformaci za definovanych podminek. [26]

Hlavni podstatou ohybové zkousky je zatézovani zkusSebniho télesa volné poloze-
ného na dvou podpérach pritlacnym trnem ve stfedu jejich rozpéti. Tato metoda se nazyva

ttibodovy ohyb. [26]

Metoda je vhodna pro termoplasty vyuzivané k tvareni, vytlaCovani a odlévani a

pro reaktoplasty pouzivané k tvareni. [26]
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3 ZKOUSKA TVRDOSTI

3.1 ZkuSebni télesa pro zkousku tvrdosti

Pro zkousku tvrdosti se nepfipravuji zadna zvlastni zkuSebni télesa. Pouziva se pte-
devsim rozsifené ¢asti zkusebniho télesa pro tahovou zkousku nebo jinych zkusebnich té-
les (ohybova zkouska). Vzorek musi mit dvé plochy rovnobézné, bez okrajovych pietoki. I

nepatrné nerovnosti je tfeba nejdiive vhodnym zplisobem obrousit. [4]

3.2 Postup zkousky tvrdosti

Tvrdost se zkousi vtlaovanim ciziho télesa (napt. kulicky, jehlanu) do zkuSebniho
télesa. Poté se zkouska hodnoti dle rozmért dilku (vniknuti ciziho do zkusebniho télesa),
hloubky vniku apod. Béhem zkousky a nasledn€ i po ni neni zkuSebni téleso zni¢eno, proto
se metoda pouziva ke zkouSeni hotovych vyrobkl. Hodnoty tvrdosti jsou zavislé na dobé
pusobeni ciziho télesa, na jeho vlastnostech a rozmérech, velikosti zatizeni, elastickych

vlastnostech zkouseného materialu a na teploté v okoli. [4]
Pro plastické hmoty se pouziva pét metod:

1. podle Brinella
podle Vickerese
podle Rockwella

zkosenym kuZzelem (na konzistometru)

“wok w N

metoda Shore

3.3 Metoda SHORE
Tvrdost podle Shore se zatazuje mezi dynamicko-elastické zkousky. Princip tvrdoméru
spociva v zatéZovani materidlu pomoci hrotu a zavazi.
Pro metodu Shore rozliSujeme dva druhy méteni:
1. Shore A - pouziva se pro méfeni mekkych pryzi, vtlaCovany je tupy hrot zatizeny
silou 12,5 N.

2. Shore D - vyuziva se pro méfeni tvrdych pryzi, vtlatovany je tupy hrot zatizeny si-

lou 50 N.
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3.3.1 Metoda Shore D

Podstatou zkousky je vtlacovani hrotu daného tvaru do zkusebniho télesa. Kladeny
odpor pryze je zajiStovan pruzinou. Tvrdost je nepfimo umérna vniku ocelového hrotu do
zkouseného materialu a zavisi na modulu pruznosti a viskoelastickém stavu vulkanizatu.

Meéfeni se vyhodnocuje v jednotkach zvanych Shore D.

Obr. 9 Tvrdomeér Shore D

3.3.1.1 Postup méieni

Na zacatku méfeni se polozi zkuSebni télisko na nepohyblivou rovnou ¢ast tvrdo-
méru. Pomoci paky se vjede hrotem do télesa, kde dochazi k priniku ostrého hrotu do
zkouSeného materialu. Hrot je zatizen silou po dobu 5 sekund, po odlehéeni se odecte hod-
nota z digitalniho displeje. Vysledkem méfeni z deseti namétenych hodnot je jejich aritme-

ticky pramér.
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4 HODNOCENI KRYSTALOVE STRUKTURY POLYMERU

Polymery nejsou pln¢ krystalické, v kazdém piipadé se v ni nachdzi mala nebo 1
vetsi Cast amorfni. Pomér mezi podilem amorfnim a krystalickym ma dopad na vSechny
vlastnosti, z praktického hlediska zejména na fyzikalné mechanické vlastnosti. Kvuli této
skutecnosti je potieba urcit krystalicky a amorfni podil v polymeru. Dtlezité je znat meto-
dy sledovani krystalizace v polymerech, pro pochopeni chovani krystalickych materialt a

pro sledovani sekundarni krystalizace.

4.1 Urceni podilu krystalického a amorfniho
K ur€ovani téchto podilii se d& vyuzit nékolik metod.
Nejznadméjsi zpisoby urceni krystalického a amorfniho podilu:

- rentgenograficky (RTG difrakce) - metoda piima. V diplomové praci bylo vyuzito
metody RTG difrakce.

- pyknometrickd metoda - za pomoci pyknometru urceni hustoty vzorku a nasledné
krystalinita s pomoci znamé hustoty zcela krystalického a amorfniho podilu poly-
meru

- objemova metoda (ur¢eni hustoty) - dilezité znidt mérné¢ objemy (hustota) zcela
krystalického a amorfniho polymeru (vypocet krystalinity)

- kalorimetrickda metoda (napf. diferen¢ni kompenzaéni kalorimetrii - DSC) - zékla-
dem je zjisténi A H vzorku, poté srovnani se znamymi hodnotami A H amorfni a
krystalické taze

- metoda hydrostatického vaZeni - stanoveni hustoty a nasledné vypocet krystalinity

- infracervena spektrometrie - na zéklad¢ srovnani infraervenych spekter amorfnich
a krystalickych polymerii

- jadernd magneticka rezonance [4]

4.2 Stanoveni krystalinity rentgenograficky

O stavu krystalové struktury polymert ziskdme informaci z difrakce RTG paprska.
Dale taky v RTG difrakénim spektru mizeme pozorovat pfitomnost amorfniho difizniho
pozadi. Porovnanim ploch obou slozek ziskdme kvantitativni pfehled o velikosti faze krys-

talické 1 amorfni.
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Rentgenové zateni (RTG, X-ray) je kratkovinny svazek elektromagnetického zaie-
ni, s vysokou energetickou hodnotou. Rentgenograficky svazek je proud castic (fotontl),
které maji energii E, nebo elektromagnetické pole vymezené vinovou délkou A a frekvenci

V.

4.2.1 Braggova rovnice

Na dvé rovnobézné krystalické roviny dopada rentgenové zareni. Paprsky, které
dopadaji na roviny jsou ve fazi (rovnobézné). Pfi dopadu na horni roviné se prvni paprsek
rozptyli (odrazi), na druhou rovinu dopadne druhy paprsek pozdéji a taky se rozptyli. Oba
odrazené paprsky musi byt znovu ve fazi, aby doslo ke zvyseni jejich intenzity. Kvuli této
skutecnosti musi byt vzdalenost, kterou urazi druhy paprsek oproti prvnimu (BC + CD),

rovna celistvému nasobku n vinové délky A dopadajiciho zafeni:

BC+CD=nA=2dsin®

d - vzdéalenost mezi sou-
sednimi rovinami krystalu

® - thel dopadu paprsku na
krystalickou rovinu

Pokud se oba paprsky nachdzeji ve fazi, pak se navzajem interferuji, coZ znamena,

Ze se s€itaji a tim padem zesiluji intenzitu. [29]

RTG difrakce nam posléze umozni stanovit vzdalenost mezi rovinami krystalu.
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Incident rays Reflected rays

dopadajici vina odrazena vina

Obr. 10 Dopad a odraz rentgenového zareni na krystalické roviny [31]

4.3 Rentgenova difrakce

Historie rentgenu a rentgenovych paprski se datuje od roku 1895, kdy byly objeve-
ny paprsky - X (W. C. Roentgen). V roce 1912 byla pozorovana rentgenova difrakce. V
disledku ozareni skalice modré bylo zaznamenano rozptyleni energie, ktera se §ifila pouze

v nékterych smérech. [22, 23]

Mezi lety 1912 a 1922 byly poprvé urCeny krystalové struktury prvki, jednodu-
chych anorganickych sloucenin 1 prvnich organickych latek - za pomoci monochromatic-
kého RTG svazku. Tento objev je pfipisovan W. L. Braggovi a jeho otci W. H. Braggovi.
[22]

4.4 Rentgenové zareni

Rentgenové zafeni ma vinovou délku 10712 m az 1078 m. Podle vinové délky se
rozdéluje na m&kké (1072 m az 1071° m) a tvrdé (1071° m az 10712 m). Dle zplisobu
vzniku Ize taktéz d€lit rentgenové zareni na charakteristické a brzdné. [22]

Rentgenové zéfeni brzdné je typické tim, Ze pii dopadu elektronu na povrch zkou-

man¢ latky elektron ztraci svoji energii, coZ ma za nasledek vyzatovani elektromagnetic-

kych vin. Ziskany zaznam je charakterizovan spojitym spektrem. [22]
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Charakteristické zafeni vznika za pomoci pfedavani energie materialu v takové mi-
fe az dojde k uvoliovani vnitiniho elektronu. Volné misto je obsazeno elektronem z vyssi-
ho orbitalu, coz doprovazi uvolnéni energie. Vznika carkové spektrum, které charakterizu-

je dany material. [22]

Rentgenovym zarenim dochazi k jeho absorpci, difrakci a sekundarni emisi (flu-
orescenci). Z hlediska vyhodnocovéani struktury neni absorpce vyznamna. Difrakce se vyu-

ziva k strukturni analyze, sekundarni emise pro analyzu prvkovou. [22]

4.5 Vznik RTG zareni

V laboratotich se jako zdroj RTG zéfeni vyuziva zpravidla rentgenova trubice, kte-
ra se skldda z evakuované sklenéné trubice, anody, katody a Wehneltova valce. Emitované
elektrony jsou diky Wehneltovu vélci, ktery je s katodou vodivé propojen a zaroveii ji ob-
klopuje, fokusovany na povrch anody. Jakmile dopadnou elektrony se vznikld energie

pfeméni na teplo (potieba chlazeni) za doprovodu vzniku RTG zéfeni. [22, 23]

Thavici transformdtor

Obr. 11 Zdroj RTG zareni [24]

4.6 RTG difrakce
Meéfteni vyuzivajici RTG difrakci je provadéno na zéklad€ dvou vlastnosti zafeni:

e rozptyl - vinova délka shodna s vinovou délkou primarniho zareni

e interference - §ifi se pouze v ur€itych smérech

Metody méfeni difrakce je moZno délit z mnoha riznych hledisek, jako je naptiklad

dé€leni podle méteného vzorku, nebo podle pouzitého zafeni a nebo podle zplisobu detekce.
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Tyto rozdéleni se také dale déli na:

1.

Déleni podle méfeného vzorku

monokrystalické
polykrystalické

Podle pouzitého zafeni

monochromatické
polychromatické

Podle zpusobu detekce

filmové

nefilmové

Pro zaznamy z méfeni RTG Ize v dneSni dobé vyuZivat tyto metody:

fotografické tcinky (fotografické desky a filmy)
chemickeé ucinky (krystalové dozimetry)

luminiscen¢ni U€inky (scintilacni pocitace)

ionizace plynil (G-M detektory, ioniza¢ni komory) [25]

Rentgenovou difrakei se krom¢ identifikace polymerii da zjistit i strukturni sloZeni

smési, kdy se zjiStuje kolik smes obsahuje krystalické a amorfni ¢asti jednotlivych slozek.
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II. PRAKTICKA CAST
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5 CILPRACE

Cilem zadané diplomové prace bylo zjisténi vlivu ptfechodu nestabilni faze II na
stabilni fazi I na mechanické vlastnosti isotaktického polybutenu-1. Jednalo se o zjisténi
ohybové tuhosti materialu a tvrdosti Shore D. Pro tyto zkousky byly zhotoveny vzorky ze
dvou druhti materialu, prvni materidl Toppyl PB 0110M a druhy Toppyl PB 8640M. Dale
se prace zabyvala zménou hmotnosti v pribéhu nékolika dni vlivem odlisnych prostredi
vytvofenych z oxidu fosforecného, vzduchu a par benzenu a xylenu. Pro tyto ucely byly

zhotoveny kruhové desticky o riznych tloustkach.

Kazdy vzorek byl vyhodnocovan denné od zhotoveni vzorku az po ukonceni expe-
rimentu po 2 tydnech na:
- mnozstvi faze [ vici fazi II

- polocas ptechodu z faze Il na fazi I
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6 POUZITE MATERIALY PRO MERENI V DIPLOMOVE PRACI

Pro méfeni a vyhodnocovani mechanickych vlastnosti v diplomové praci byly pou-
Zity 2 materialy rtiznych vlastnosti, z kterych byly piipraveny podle normy CSN ISO EN
178 vzorky na ohybovou zkousku. Pouzity materidl byl isotakticky polybuten-1 od firmy
Lyondell Basell (Holandsko). Prvni z nich byl Toppyl PB 0110M a druhy byl kopolymer
Toppyl PB 8460M.

6.1 Vlastnosti materialu Toppyl PB 0110M

Material Toppyl PB 0110M je semi-krystalicky homopolymer, ktery se vyuziva v
piipadech pozadavkl na teceni, environmentalnich napéti odolnosti proti tvorbé trhlin a

zvySené vykonnosti. [18]

Tento polymer je vysoce kompatibilni s polypropylenem vzhledem k jeho podobné
molekularni struktufe. Mlze byt pouZit pro zlepSeni mechanickych vlastnosti pii zvyse-
nych teplotach. Je méné kompatibilni ve smésich s polyetylenem, ale je snadno dispergo-
vatelny. Tvofi strukturu dvou fazi, kterd je zakladem pro technologii odlupovani tésnéni

pro snadnou aplikaci otevirani baleni. [18]
Pomé&rné pomala kinetika krystalizace umoZiluje vynikajici smacivost. [18]

Tab. 5 Toppyl PB 0110M - fyzikalni viastnosti [ 18]

Vlastnost Jednotka | Hodnota
Hustota [g/cm3] 0,914
MFI - Index toku taveniny (190°C/2,16kg) | [g/10min] 0,4
Modul pruznosti [MPa] 450
Teplota tani [°Cl 117
Pevnost v tahu na mezi kluzu [MPa] 19,5
Mez pevnosti pfi pretrzeni [MPa] 35
ProdlouZeni pfi pretrieni [%] 300

6.2 Vlastnosti materialu Toppyl PB 8640M

Material Toppyl PB 8640M je ndhodny kopolymer butenu-1 s nizkym obsahem
etylenu. [19]

V polymernich smésich s polyetylenem tvoii samostatnou, ale dobtfe rozptylenou
fazi. Jeho primérni pouziti je jako minoritni sloZka smési v té€snici vrstvé snadno otviracich

obalovych folii vyrobenych vytlatovanim. [19]
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Smés PE s Toppyl PB 8640M, muze byt etylen homopolymer nebo kopolymer v

rozmezi indexu toku taveniny 0,7 az 2,0 g/ 10 min. [19]

Toppyl PB 8640M je vysoce kompatibilni s polypropylenem diky své podobné mo-
lekularni struktufe a miize byt pouzit k Gpravé tésniciho chovani PP nebo mechanickych

vlastnosti. jako je razova pevnost. [19]
iPB-1 krystalizuje pomalu a je velmi citlivy na smykové napéti. [19]

Tab. 6 Toppyl PB 8640M - fyzikalni viastnosti [19]

Vlastnost Jednotka | Hodnota
Hustota [g/cm3] 0,906
MFI - Index toku taveniny (190°C/2,16kg) | [g/10min] 1
Modul pruznosti [MPa] 250
Teplota tani [°C] 97
Mez pevnosti pfi pretrieni [MPa] 30
Prodlouzeni pfi pretrzeni [%] 300
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7 PRIPRAVA VZORKU NA ZKOUSKY

Ptiprava vzorki byla provadéna pomoci kalibrovanych vah, kde byla navazovana
hmotnost potfebna na vyplnéni dutiny formy. Zkusebni télesa byla posléze vylisovana, pii
teploté¢ 160°C a po dobu Sminut, za vyuziti ru¢niho lisu. Pro ohybovou zkousku byla zho-
tovena zkudebni téliska dle normy CSN EN ISO 178 a pro zkusebni télesa na méfeni difu-

ze byly zhotoveny vzorky v rtiznych tloustkach desek.
7.1 NavazZovani potfebného mnoZstvi pro zkusSebni vzorky na ohybovou
zkouSku

Pro navazovani byla vyuzita vaha.

Vypocet objemu zkusebniho télesa:

Vivaar =a-b-c

Vivsar = 70+ 10 - 4 = 2800 mm?®

|Vvélec =m-r? 'h|

Vistee = T+ 5% -4 = 314mm3

Celkovy objem: V, = Vipsar + Vosree = 2800 + 314 = 3114mm3 = 3,114cm3

Tab. 7 Hmotnost navazky jednotlivych materialu

Material Hustota [g/cm?3] Hmotnost navazky [g]
Toppyl PB 0110M 0,914 2,850
Toppy! PB 8640M 0,906 2,821

Vypocet hmotnosti navazky pro material Toppyl PB 0110M:
m=p-V

m=0914-3,114 = 2,850 g
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7.2 Lisovani zkuSebnich téles

Lisovani zkuSebnich téles bylo provadéno na ruénim lisu. Lis byl pfedehtat na tep-
lotu 160 °C. Spolecné s lisem byly vytemperovany kovové desky i1 forma na zkuSebni téle-
sa. Podle normy CSN EN ISO178 byla zhotovena forma, ktera méla délku 70 mm, $itku 10

mm a vysku 10 mm.

Material ve form¢ granulatu se navaZoval na vahach podle vypoctené potiebné
hmotnosti k Gplnému naplnéni dutiny, poté se vsypaval do formy na zkuSeni télesa. Cela

forma byla potom vloZena do lisu k vylisovani destic¢ek.

Obr. 12 Forma na zkusebni télesa

7.3 Znaceni zkuSebnich vzorka

Po vylisovani vzorkl byly vzorky vlozeny do jednotlivych sklenic, ve kterych bylo

vytvofeno pomoci chemickych latek pozadované prostiedi.

V kazdé sklenici se nachazelo prostfedi vytvofené chemickou latkou umisténou v
malé lahvicce, aby dochazelo k odpafovani a zachytavani latky ve sklenici. Uzavieni skle-
nice bylo nezbytné kvili bezpecnosti a hlavné z diivodu zabranéni unikani latky do ovzdu-

w7

S1.
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8 POUZITA PROSTREDI

Do diplomové prace pro zkouseni mechanickych vlastnosti bylo vybrano celkem 5
prostiedi, a to xylen, benzen, kyselina fluorovodikova a P,Os (oxid fosfore¢ny slouzici
jako desikant - vysousSedlo odstranujici pary H,O). Vzorky byly vystaveny zvolenym pro-
sttedim v co nejkratSim ¢ase po roztaveni po celou dobu probihajiciho fazového prechodu
II — I pro zkoumany material iPB-1. Prostfedi byla vytvofena uvnitf uzaviratelnych na-

dob, aby nedoslo k samovolnému odpatrovani do okolniho vzduchu.

8.1 Xylen

Xylen neboli xylol je smés tfi izomerd aromatického uhlovodiku (dimethylbenze-
nu), ktery se pouzivé jako rozpoustédlo. Je to ¢ird, bezbarva kapalina s nasladlym zapa-
chem. Xylen patii mezi hoflaviny. Pfi manipulaci s xylenem se musi dbat zvySené opatr-

nosti z disledku jeho negativniho vlivu na ¢ervené krvinky v téle ¢lovéka.

o Q. ©

1,2-dimethylbenzene 1,3-dimethylbenzene 1,4-dimethylbenzene
{artho-xylena) {meta-xylens) (para-xylana)

Obr. 13 Strukturni vzorce - xylen

8.2 Benzen

Benzen je organicka sloucenina. Pfi pokojové teploté bezbarva, hotlava a toxicka
kapalina znama svymi karcinogennimi uc¢inky. Ma mnohem mensi hustotu nez voda, ve

které je 1 mélo rozpustny.

Obr. 14 Strukturni vzorec benzenu
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8.3 Kyselina fluorovodikova (HF)

Kyselina fluorovodikova (HF) je vodnym roztokem fluorovodiku. Ten je za nor-
malnich teplot bezbarvy, velmi vysoce toxicky plyn. Roztok pouzity pro vytvoteni prostie-

di v diplomov¢ praci byl bezbarvy, dymajici kapalina s vysoce leptavymi Gc¢inky.

o6
H | F

LI
Obr. 15 Kyselina fluorovodikova - strukturni vzorec

8.4 Okxid fosforecny (P.Os)

Oxid fosforecny patii mezi anorganické oxidy. Patii mezi nejbéznéjsi a nejdtlezi-
t&j$i oxid fosforu. Vznika pii hotfeni fosforu na vzduchu. Oxid fosforecny je bily prasek,
velmi dobfe rozpustny v mnoha organickych rozpoustédlech a je vysoce hygroskopicky. V

naSem piipad¢ slouZzi i jako vysouSedlo (desikant).
(I:i
FJ'
0"7 0
Ko

—P—
O // O
@]

Obr. 16 Oxid fosforecny - strukturni vzorec
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9 VLIV DIFUZE PROSTREDI PRO MERENI ROZDILU
HMOTNOSTI

Pro métfeni hmotnosti v zavislosti na ¢ase v urCitych prostredi ke stanoveni difuze
rozpoustédla byly zvoleny 3 prostfedi. ZkuSebni télesa byla vylisovana kruhového tvaru a
riznych tloustek. Prvnim z nich byl benzen, druhy xylen a tieti vysuSujici prostfedi z oxi-
du fosfore¢ného. Vzorky byly po roztaveni (160°C, Smin) vystaveny plisobeni prostiedi a
v uréenych Casovych intervalech byla stanovena jejich hmotnost pomoci analytickych vah

(Kern, Némecko) s presnosti 0,1 mg.

9.1 Tloust’ka desky 1 milimetr

Tab. 8 Namerené hodnoty hmotnosti pro tloustku desky 1 mm

1. tloustka desky 1 mm Hmotnost [g] £ 0,1 mg

Cislo Tloustka

vzorku Prostredi [mm] Po vylisovani | 3,5 hod | 24 hod | 47 hod | 72 hod | 94 hod
1.

vzorek Benzen 0,6 0,6044 0,6199 | 0,6381 | 0,6430|0,6516 | 0,6516
2.

vzorek Xylen 0,6 0,6278 0,6326 | 0,6410 | 0,6446 | 0,6519 | 0,6543
3.

vzorek P,0s 0,6 0,6528 0,6532 | 0,6530 | 0,6535 | 0,6535 | 0,6538

Deska 1 mm

0,66

0,65

0,64
=@-=Benzen
0,63

0,62 == Xylen

Hmotnost [g]

0,61 Oxid fosforecny

0,60

0O 5 10 15 20 25 30 35 40 45 50 55 60 65 70 75 80 85 90 95 100

Cas [hod]

Obr. 17 Zavislost hmotnosti na c¢ase u desky I mm

Z grafu vypliva, Ze hmotnost vzorku o tloust’ce 1 mm se béhem méteni, které trvalo

5 dni, v prostfedi oxidu fosfore¢ného, nezmenila.
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Naopak u vzorku vlozené¢ho do prostredi benzenu doslo k velkému nartistu, hmot-

nost se zvysila z 0,6044 g na 0,6516 g. Procentudlni nartst byl 8 % jeho celkové hmotnos-

ti.

U vzorku vlozeného do prostfedi xylenu byl nartst 4,2 % jeho celkové hmotnosti.

Hmotnost se z pocate¢ni hodnoty 0,6278 g zvysila na 0,6543 g.

9.2 Tloust’ka desky 2 milimetry

Tab. 9 Namerené hodnoty hmotnosti pro tloustku desky 2 mm

Hmotnost [g]

1,38
1,36
1,34
1,32
1,30
1,28
1,26
1,24

Oxid fosforecny

0

5 10 15 20 25 30 35 40 45 50 55 60 65 70 75 80 85 90 95 100

Cas [hod]

2. tloustka desky 2 mm Hmotnost [g] # 0,1 mg
Cislo Tloustka 23,5 46,5 71,5 93,5
vzorku Prostred/ [mm] Po vylisovani | 3 hod hod hod hod hod
1.
vzorek Benzen 2 1,3029 1,3202| 1,3445 | 1,3652 | 1,3955 | 1,3955
2.
vzorek Xylen 2 1,2875 1,2940| 1,3057 | 1,3095 | 1,3167 | 1,3190
3.
vzorek P,0s 1,6 1,2617 1,2622| 1,2616 | 1,2625 | 1,2628 | 1,2631
Deska 2 mm
1,42 =¢=—DBenzen
1,40 == Xylen

Obr. 18 Zavislost hmotnosti na case u desky 2 mm

Obrazek 18 ukazuje zménu hmotnosti u vzorku vloZzeného do prostfedi benzenu

béhem 4 dni, dalsi den se hmotnost uz nezmeénila, doslo k uplnému nasyceni vzorku parami

benzenu, tudiz se hmotnost zastavila na 1,3955 g. NarGst v tomto ptipade byl 7,1 %.
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Vzorek v prostfedi xylenu zvysil svoji hmotnost z 1,2875 g na hmotnost 1,3190 g.

Véha se procentudlné zvysila o 2,5 %.

Vzorek vystaveny ptisobeni oxidu fosforecného hmotnost vyrazné nezménil. Jeho
vaha se zménila z 1,2617 g na 1,2631 g. Rozdil mezi hmotnosti prvni den a posledni den
méfeni Cinil pouze 0,0014 g.

9.3 Tloust’ka desky 3 milimetry

Tab. 10 Namérené hodnoty hmotnosti pro tloustku desky 3 mm

3. tloustka desky 3 mm Hmotnost [g] + 0,1 mg
Cislo Tloustka
vzorku Prostred/ [mm] Po vylisovani | 2,5 hod | 23 hod | 46 hod | 71 hod | 93 hod
1.
vzorek Benzen 3,2 1,6891 1,6981 | 1,7242 | 1,7447 | 1,7693 | 1,7778
2.
vzorek Xylen 3,2 1,7120 1,7152 | 1,7273 | 1,7317 | 1,7370 | 1,7388
3.
vzorek P,0s 3,2 1,7101 1,7103 | 1,7095 | 1,7108 | 1,7111 | 1,7111
Deska 3 mm
1,79 =4=—Benzen
1,78 == Xylen
—_ 1,77
2 1,76 Oxid fosforeény
B 175
£ 174 —
CE’ 1,73
T 1,72

1,71 I®
1,70
1,69
1,68

0O 5 10 15 20 25 30 35 40 45 50 55 60 65 70 75 80 85 90 95 100
Cas [hod]

Obr. 19 Zavislost hmotnosti na case u desky 3 mm
Z obrazku 19 a tabulky je zfejmé jen nepatrné zvySeni hmotnosti vzorku v prostiedi

oxidu fosfore¢ném a to 0 0,001 g.

Hmotnost vzorku v parach xylenu narostla z 1,7120 g na 1,7388 g. Procentudlné se

zvedla hmotnost o 1,6 %.
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Pfi pocatecnim méteni vzorku v prostfedi benzenu byla zmétena hmotnost 1,6891

g, po ukonceni méfeni byla vaha 1,7778 g. Narust byl 5,3 %.

9.4 Tloust’ka desky 6 milimetri

Tab. 11 Namerené hodnoty hmotnosti pro tloustku desky 6 mm

4. tloustka desky 5 mm Hmotnost [g] + 0,1 mg
Cislo Tloustka
vzorku Prostred/ [mm] Po vylisovani | 0,3 hod | 21 hod | 44 hod | 69 hod | 91 hod
1.
vzorek Benzen 5,6 3,4738 3,4747 | 3,5131 | 3,5320 | 3,5578 | 3,5635
2.
vzorek Xylen 5,6 3,4357 3,4363 | 3,4511 | 3,4556 | 3,4612 | 3,4635
3.
vzorek P,0s 5 3,4926 3,4929 | 3,4920 | 3,4934 | 3,4934 | 3,4935
Deska 6 mm
358 =4=—Benzen
3,56 == Xylen
T} 3,54 Oxid fosforecny
% 35
£ 350
E 348 [~
3,46 = —— —i

3,44 /.—
3,42

0O 5 10 15 20 25 30 35 40 45 50 55 60 65 70 75 80 85 90 95 100
Cas [hod]

Obr. 20 Zavislost hmotnosti na case u desky 5 mm

Hmotnost vzorku v prosttedi oxidu fosfore¢ném klesla 0 0,0239 g. Tato zmény byla
zpusobena tim, Ze oxid fosforecny vysuSuje vodu ze vzorku (desikant), kterou mohl pfi-

jmout z okoli nebo z pokozky pii méfeni, tudiz se hmotnost snizila.

Hmotnost desticky v prostifedi benzenu se zvysila z 3,4738 g na 3,5635 g. Narust
byl tedy ptiblizné 2,6 %.

Vzorek v prostiedi xylenu vazil po prvnim méteni 3,4357 g, po 5 dnech se hmot-

nost zvedla na 3,4635 g. Narust byl pouhych 0,8 %.
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10 ZJISTENI POLOCASU PRECHODU Z FAZE II NA FAZI 1 PRO
IPB-1

Me¢éteni prechodu z faze II na fazi I u vybraného materialu (PB 0110M a PB
8640M) vystaveného zvolenym prostfedim (benzen, xylen, vzduch, oxid fosfore¢ny a ky-
selina fluorovodikovd) bylo provadéno pomoci RTG difrakce zafeni. Vzorky byly roztave-
ny, vystaveny pusobeni prostfedi a v pravidelnych ¢asovych intervalech byl zméfen RTG

difrakéni zdznam.

10.1 Méreni polocasu prechodu

K méfteni polo€asu ptechodu iPB-1 z nestabilni faze II na stabilni fazi I byl pouzit
rentgenovy difraktometr X'Pert Pro (Nizozemi). Rentgenka CuKs a Ni filtr. K dal$im vy-

bavenim pfistroje patii i pozi¢né citlivy detektor X'Celerator.

Vzorky byly v pevném skupenstvi. K méfeni byla vyuzita Bragg - Brentanova kon-
figurace pfistroje, napéti 40 kV a proud 30 mA. Méfeni bylo provadéno v rozsahu 20 od
5° do 30°.

Obr. 21 Rentgenovy difraktometr X'Pert Pro (Nizozemi) [30]
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10.2 Postup méreni RTG difrakce
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Obr. 22 PB 0110M v prostiedi xylenu ihned po roztaveni

Graf 17 ukazuje vzorek PB 0110M v prostfedi xylenu méteny bezprosttedné po

roztaveni. Pfitomna je pouze faze II.

I[a.u.]
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Obr. 23 PB 0110M v prostredi xylenu po 24 hodinach

Na obrazku 18 si 1ze vSimnout vytvareni faze 1 iPB-1. Material byl vloZen do pro-

stiedi xylenu. Stale zde pfevazuje nestabilni faze II, ktera postupné piechazi do faze I. M¢-

feni bylo provedeno 24 hodin po vloZeni vzorku do prostfedi.
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Obr. 24 PB 0110M v prostredi xylenu po 48 hodinach

Z obréazku 19, podle rentgenového méteni, 1ze vidét kompletni pechod z nestabilni
faze Il na stabilni fazi I, kde se v materialu uz nachazi jen faze I a maly zbytek faze II. M¢é-
feni bylo provedeno po 48 hodinach od roztaveni vzorku a nasledném vystaveni piisobeni

prostfedi xylenu.

Celkovy obsah krystalinity ve vzorku (X;,;;) se vypocita z poméru souctu difraké-
nich piku krystalickych oblasti ku amorfni oblasti. Podil faze I (Xi) a II (Xu) byl stanoven
porovnanim piku z krystalu vSech iPB-1 piku patfici do faze I a faze II posledni den méteni

(12.den).

70
60 ‘
50
) Ikové krystalini
(%] === celkova krystalinita
» == %]
20 %l|
10
21 hod
0
0 é? 40 60 80 100 120 140 160 180 200 220 240 260 280
pologas pFechodu (r) Cas [hod]

Obr. 25 Postup zjisteni polocasu prechodu
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Polocas prechodu r ziskame diky pruseciku kiivky udédvajici procentudlni podil faze
IT a procentualni podil faze 1. Tam kde dojde k priiseciku se vede kolmo ptimka, aby pro-
tnula Casovou osu, poté odecteme hodnotu r. Polocas fazového piechodu r predstavuje Cas,
kdy procentualni ¢ast faze I béhem transformace se rovna procentualni ¢asti netransformo-

vané faze IL

Velikost krystala (L) se vyhodnocuje z $itky piku v poloving intenzity dle Scherre-
rovy rovnice. Hodnoty L byly vypocteny pro pik 200 faze II pii prvnim méfeni po roztave-
ni vzorku a pro pik 110 faze I pti poslednim méteni RTG difrakéniho zaznamu daného

vzorku. [35]

Scherrerova rovnice:

KA
[-cosB

o\

Tab. 12 Vliv rychlosti difiize prostiedi na fazovy prechod Il — 1 iPB-1

Prostfedi Xien[%] | X (%] | Xy [%] r,h Laoo [A] | Luso [A]
Benzen -1 mm 53 52 2 1 210 288
Benzen -2 mm 58 55 2 3,5 419 340
Benzen - 3 mm 57 57 0 10 275 185
Benzen - 6 mm 64 53 11 13 493 369

Xylen -1 mm 57 54 3 13 439 396
Xylen -2 mm 55 52 2 14 457 468
Xylen -3 mm 55 53 3 15 532 381
Xylen - 6 mm 63 53 10 16 614 518
Oxid fosforecny - 1 mm 56 49 7 30 503 422
Oxid fosforecny - 2 mm 60 52 8 42 494 437
Oxid fosforecny - 3 mm 59 52 7 37 513 505
Oxid fosforecny - 6 mm 67 64 3 30 457 502
Vzduch - 1 mm 55 47 8 88 350 355
Vzduch - 2 mm 59 52 7 47 444 451
Vzduch - 3 mm 57 51 6 23 375 477
Vzduch - 6 mm 65 61 4 36 494 426

v

pro tloustku vzorku 1mm), pak v xylenu (13h pro tloustku Imm). Prostfedi vzduchu mélo
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hodnotu r vys$si nez jako standardni vzorek vystaveny ptusobeni P205 odstranujici vlivu
vodnich par. S vzristajici tloustkou vzorku je pro prostiedi rozpoustédel pro iPB-1 (xylen
a benzen) patrny vliv difuze rozpoustédla na rychlost fazového prechodu, ktera klesa se

vzrustajici tloustkou vzorku.

Celkova krystalinita vzorku (X;, ;) vzrustad s tloustkou vzorku, pficemz je vyssi u
vzorkl nevystavenych plisobeni rozpoustédel. Podil faze II na konci experimentu byl nizsi
u prostiedi rozpoustédel (xylen a benzen) nez na vzduchu a oxidu fosfore¢ném. Tento efekt

je patrny u mensich tloustek vzorkt (1-3mm).

Tab. 13 Vliv prostiedi na fazovou transformaci iPB-1pro vzorky o tloustce 4 mm (vzorek

PB 0110M)
Prostiedi X %61 X% | X5 [%] r,h Laoo [A] | Luto[A]
Benzen 62 60 2 12,5 448 336
Xylen 50 49 1 21 377 262
Vzduch 62 57 4 27 421 315
Kyselina fluorovodikova 62 58 4 17 340 480
Oxid fosforeény 62 58 4 26 476 372

Z hodnot polocasu fazového prechodu r je zifejmé, ze pii vyrobé vzorka doslo v
momentu vyjmuti z formy k ndhodnému mechanickému namahani, které urychlilo fazovy

ptrechod.

V dnesni dob¢ existuje mnoho zptisobu k urychleni fdzového prechodu II — T is-
otaktického polybutenu-1 jak je uvedeno v teoretické Casti. V nasem ptipad¢ se jednd o
moznosti urychleni fdzového pfechodu vlivem mechanického namahéni (tlak, teplota) pii

vyjmuti zkuSebnich téles z formy.
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Tab. 14 Viiv prostredi na fazovou transformaci iPB-1pro vzorky o tloustce 4 mm (vzorek

PB 8640M)
Prostredi Xpon (%] | X [%] X, [%] r,h Laoo [A] | Liwo [A]
Benzen 48 48 0 1 283 227
Xylen 50 49 1 12 336 262
Vzduch 54 52 1 6 223 242
Kyselina fluorovodikova 54 53 1 16 189 234
Oxid fosforecny 59 59 0 11 335 180

Stejné jako u materialu Toppyl PB 0110M zde mohlo dojit k urychleni fazového
pfechodu vlivem tlaku vyvolaného pfi vyjmuti vzorku z formy. Nejrychlejsiho fazového
pfechodu bylo zjisténo u vzorku vystaveného prostfedi benzenu. Nejpomalej$iho €asu u

vzorku vystaveného prosttedi kyseliny fluorovodikové.
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11 VLIV PRECHODU FAZE II —I NA MECHANICKE VLASTNOSTI

Me¢éfteni zmény mechanickych vlastnosti pti ptechodu z faze Il na fazi I bylo prove-
deno na trhacim stroji Zwick 1456, ktery byl nastaven na ohyb a dale na pfistroji pro me-

feni tvrdosti pro tvrdé materialy Shore D.

11.1 Ohybova zkouska

Ohybova zkouska provadéna na stroji Zwick 1456 (Némecko). Pti méteni zkousky
dle dle normy CSN EN ISO 178 byly vkladany vylisované desticky na 2 kovové podpéry a
poté ptitlacnou silou vyvolanou strojem doprostied télesa tlacen klin upnuty na horni celist

stroje.

Obr. 26 Nastaveni celisti na ohybovou zkousku

Po spusténi zkousky, jakmile hrot narazi na zkuSebni téleso, vykresluje stroj pra-
covni diagram v zavislosti ohybového napéti a deformaci. Zacatkem méfeni nartistd napéti

amérné s deformaci. Modul pruznosti (E) ziskame z tangenty Ghlu a. Uhel a svira osa x s
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pfimou umérnosti napéti a deformace. Se stale rostouci deformaci prestava byt napéti
umeérné (roste pomaleji). Napéti roste do doby nez dosahne svého maxima (meze pevnosti),
v nasem piipad¢ se jedna o dosazeni maximalni zatézujici sily. Jakmile napéti dosahne
maxima dochazi ke snizovani napéti do doby, dokud nedojde k pielomeni zkuSebniho téle-

Sa.

11.1.1 Material PB 0110M - prostiedi benzen

Tab. 15 Ohybova zkouska - naméreni hodnoty

Modul pruznosti | Maximalni sila
E F
[MPa] [MPa]
1.den 520 12,8
5.den 615 21,8
8.den 824 26,9
12.den 1000 27,9

PB0110M - Benzen

50,00
45,00

—1.den

40,00 5.den

35,00
30,00

——8.den

——12.den

25,00

20,00

15.00

10,00 /4 — 1
5.00 ;

0,00 !
0,00 2,00 4,00 6,00 8,00 10,00 12,00 14,00

Napéti [MPa]

Pomérna deformace [%]

Obr. 27 Ohybova krivka materialu PB 0110M v benzenu

Obrazek 27 znazoriuje zavislost zmény napéti na pomérné deformaci vzorkl sle-
dované v priibéhu 12dni. Na pocatku stacilo k deformaci pouze malé napéti, postupem
Casu kdy prechdzela nestabilni a méné pevna (pruznéjsi) faze Il na stabilni kieh¢i a pevné;j-

81 fazi I doslo ke zvyseni potfebného napéti k naslednému ohnuti vzorku.
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Vliv fazového ptrechodu II — I iPB-1 je patrny i na hodnotach modulu pruznosti,
kdy, krvni den méfeni vzorku v prostfedi benzenu vysla hodnota modulu pruznosti 520

MPa a maximalni zatézujici sila 12,8 MPa.

Posledni den méfeni (12.den) se témét zdvojnasobila hodnota modulu pruznosti na

1000 MPa a maximalni zatézujici sila se zvysila vice jak dvojnasobné (27,9 MPa).

Z grafu je zfejmé, ze vlivem prostiedi (benzenu) dochézi u materidlu ke kiehnuti,

napéti se zvysuje ale pomérna deformace je nizsi nez u pocate¢niho vzorku.

11.1.2 Material PB 0110M - prosti‘edi xylen

Tab. 16 Ohybova zkouska - namereni hodnoty

Modul pruznosti | Maximalni sila
E F
[MPa] [MPa]
1.den 414 9,95
5.den 950 26,8
8.den 1280 37,6
12.den 1280 38,9

PB 0110M - Xylen

70,0
60,0
50,0
40,0

30,0

Napéti [MPa]

20,0

10,0

0,0

0,0 1,0 2,0 3,0 4,0 5,0 6,0 7,0 8,0 9,0

Pomérna deformace [%)]

Obr. 28 Ohybova kiivka materialu PB 0110M v xylenu

Prvni den méfeni vzorku v prostfedi xylenu byla naméfena hodnota modulu pruz-

nosti 414 MPa a maximalni zatézujici sila 9,95 MPa.
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Posledni den méfeni vzorku v tomto prostfedi se hodnota modulu pruznosti zvysila

trojnasobné (1280 MPa) a zaté¢zujici sila ¢tyfnasobné (38,9 MPa).

11.1.3 Material PB 0110M - prostiedi kyselina fluorovodikova

Tab. 17 Ohybova zkouska - namereni hodnoty

Modul pruznosti | Maximalni sila
E F
[MPa] [MPa]
1.den 387 9,12
5.den 931 31,4
8.den 1020 32,3
12.den 1220 32,8

Napéti [MPa]

60,0
50,0
40,0
30,0
20,0
10,0

0,0 =

PB 0110M - Kyselina fluorovodikova

1.den

-5.den

8.den

] 2l

0.0 2,0 4.0 6.0 8.0 10,0 12,0 14,0 16.0

Pomérné prodlouZeni [%]

Obr. 29 Ohybova kiivka materialu PB 0110M v kyseliné fluorovodikoveé

V kyseliné fluorovodikové pii pocate€nim méteni ohybové zkousky vySel modul

pruznosti 387 MPa a maximalni zatéZujici sila 9,12 MPa.

12. den méfeni byla naméfena hodnota modulu pruznosti 1220 MPa a maximalni

zatézujici sila 32,8 MPa. Nartst modulu pruznosti byl trojndsobny a nartist maximalni za-

tézujici sily vice jak trojnésobny.
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11.1.4 Material PB 0110M - prostiedi vzduch

Tab. 18 Ohybova zkouska - namereni hodnoty

Modul pruznosti | Maximalni sila
E F
[MPa] [MPa]
1.den 409 9,16
5.den 1340 40,6
8.den 1440 41,1
12.den 1570 43,2
80,0 PB0110M - Vzduch
70,0 —1.den
il 5.den
-8.den
50,0
—12.den
E‘ 40,0
2
= 300
W
o
I 200
10,0 L
0,0
0.0 2.0 4,0 6,0 8,0 10,0 12,0 14,0

Obr. 30 Ohybova krivka materialu PB 0110M na vzduchu
Pfi pocatenim méfeni ohybové zkousky byl zjistén modul pruznosti 409 MPa a
maximalni zatéZujici sila 9,16 MPa.

Na konci méteni se modul pruznosti zvysil témét Ctyinasobné (1570 MPa) a vice

jak Ctyfnasobné se zvysila i maximalni zatéZzujici sila (43,2 MPa).
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11.1.5 Material PB 0110M - prosti‘edi oxid fosfore¢ny

Tab. 19 Ohybova zkouska - namereni hodnoty

Modul pruznosti | Maximalni sila
E F
[MPa] [MPa]
1.den 426 8,83
5.den 1190 39,4
8.den 1310 39,5
12.den 1500 40,4
s e PB 0110M - Oxid fosfore¢ny
70,0
5.den
60,0 8.den
— 50,0 ——12.den
1]
o
2 400
b
2 300
=
20,0
10,0 0
0,0
0,0 2,0 4.0 6.0 8.0 10,0 12,0 14,0 16,0 18,0

Pomérné prodlouieni [%]

Obr. 31 Ohybova kiivka materidalu PB 0110M v oxidu fosforecném
U materidlu Toppyl PB 0110M byl zjistén modul pruznosti pii pocatecnim méfeni
426 MPa a maximalni zatézujici sila 8.83 MPa.
Na konci méfeni vykazoval vzorek téméf Ctyfnasobny narist modulu pruznosti
(1500 MPa) i maximalni zatézujici sily (40,4 MPa).
Podle grafu u vzorku v oxidu fosforecném doslo ke kiehnuti, tato skutecnost mohla

byt zplisobena tim, ze prostfedi oxidu fosforecného, ktery slouzi jako desikant, odstranilo

vodni pary, které mohou ptsobit jako zmékcovadlo a vzorky se staly kieh¢imi.
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11.1.6 Material PB 8640M - prostiedi benzen

Tab. 20 Ohybova zkouska - namereni hodnoty

Modul pruznosti | Maximalni sila
E F

[MPa] [MPa]

1.den 332 9,74

2.den 496 19,6

3.den 654 19,7

PB 8640M - Benzen

35,00 1.den
30,00 - 2.den

3.den

25,00

20,00

15,00

10,00

Napéti [MPa]

5,00

0,00 !

0,0 2,0 4.0 6.0 8,0 10,0 12,0 14,0 16,0 13,0 20,0

Pomérné prodlouZeni [%]

Obr. 32 Ohybova krivka materialu PB 8640M v benzenu
Vzorek z materidlu Toppyl PB 8460M podrobeny ohybové zkousen vykazoval mo-
dul pruznosti na po¢atku méfeni (1. den) hodnotu 332 MPa a maximalni zatézujici silu
9,74 Mpa.
Vzorek byl podroben zkouSkam na ohyb pouze 3 dny, protoZe bylo zji§téno, Ze po 3
dnech doSlo k ptrechodu nestabilni faze II na stabilni fazi I, tudiZ nemuselo byt dalsi doka-
zujici méteni. Posledni den (3. den) vySla hodnota modulu pruznosti dvojnasobné vyssi

(654 MPa) a hodnota maximalni zatézujici sily 19,7 MPa.
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11.1.7 Material PB 8640M - prostiedi xylen

Tab. 21 Ohybova zkouska - namereni hodnoty

Modul pruznosti | Maximalni sila
E F
[MPa] [MPa]
1.den 307 8,19
2.den 687 19,9
3.den 831 25,9
PB 8640M - Xylen
35,00 1.den
30,00 2.den
25.00 3.den
20,00 _
= .
o
2 15,00 yd
2 10,00
=
5,00 / —
0,00
0.0 2,0 4.0 6,0 8.0 10,0 12.0
Pomérné prodlouzeni [%]

Obr. 33 Ohybova krivka materidalu PB 8640M v xylenu
Prvni den métfeni ohybovou zkouSkou vzorku vystavenému xylenu vySel modul
pruznosti 307 MPa, maximalni zatéZujici sila 8,19 MPa.
Stejné€ jako u benzenu byl 1 u xylenu dokdzan ptrechod fazi béhem 3 dn. Posledni
den (3.den) byla hodnota modulu pruznosti stanovena ohybovou zkouskou 831 MPa a ma-

ximalni zatéZzujici sila 25,9 MPa.
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11.1.8 Material PB 8640M - prostiedi kyselina fluorovodikova

Tab. 22 Ohybova zkouska - namereni hodnoty

Modul pruznosti | Maximalni sila
E F
[MPa] [MPa]
1.den 295 7,98
4.den 827 26,5
7.den 844 30,8
11.den 892 32,2
60,0 PB 8640M - Kyselinafluorovodikova
50,0
40,0
w
o
= 20,0 1.den
5 4.den
o
2 200 7.den
11.den
10,0
0.0
0,0 2,0 1,0 6,0 8,0 10,0 12,0 14,0
Pomérné prodlouZeni [%]

Obr. 34 Ohybova krivka materidalu PB 8640M v kyseliné fluorovodikové

Vzorek vystaveny prostiedi vytvoreny kyselinou fluorovodikovou testovany na

ohybovou zkousku vykézal dle méfeni modul pruznosti 295 MPa a zatézujici silu 7,98

MPa.

Posledni den méfeni (11. den) byla stanovena hodnota modulu pruznosti na 892

MPa (trojnasobné zvySeni oproti 1. dni) a hodnota maximalni zatéZzujici sily na 32,3 MPa

(trojnasobné zvySeni).
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11.1.9 Material PB 8640M - prostiedi vzduch

Tab. 23 Ohybova zkouska - namereni hodnoty

Modul pruznosti | Maximalni sila
E F
[MPa] [MPa]
1.den 271 7,5
4.den 398 28,1
7.den 801 31,4
11.den 969 31,9
60,0 1 PB 8640M - Vzduch
40,0
-
s 30,0
B
‘a
a 200
=
10,0
0.0
0.0 2.0 4.0 6.0 8.0 10.0 12.0
Pomeérné proedlouieni [%]

Obr. 35 Ohybova krivka materialu PB 8§640M na vzduchu
Vzorek vystaveny vzduchu dosahoval pfi pocatecnim méteni modul pruznosti 271
MPa a maximalni zatézujici silu 7,5 MPa.

Po ukonceni testovani vzorku PB 8640 vystavenému vzduchu se jeho modul pruz-

nosti zvysil na hodnotu 969 MPa a maximalni sila na hodnotu 31,9 MPa.
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11.1.10 Material PB 8640M - prostiedi oxid fosforecny

Tab. 24 Ohybova zkouska - namereni hodnoty

Modul pruznosti | Maximalni sila
E F
[MPa] [MPa]
1.den 319 8,37
4.den 885 28,1
7.den 956 29,7
11.den 961 30,3

Napéti [MPa]

60,0
50,0
40,0
30,0

20,0

10,0

0.0

PB 8640M - Oxid fosforecny

1.den

4.den

7.den

T, 11.den

0.0 2,0 4.0 6.0 8.0 10,0

Pomérné prodlouzeni [%)]

Obr. 36 Ohybova kiivka materidalu PB 8640M v oxidu fosforecném

U materidlu PB 8640M vystavenému prostiedi oxidu fosforecném pii pocatecnim

méteni vySel modul pruznosti 319 MPa a maximalni zatézujici sila 8,37 MPa.

U kone¢ného méfeni se hodnota modulu pruznosti zvysila na 961 MPa a hodnota

maximalni zatéZujici sily na 30,3 MPa. Nartist maximalni zatézujici sily byl téméf ¢tyina-

sobny a zvySeni modulu pruznosti trojnasobny.
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11.2 Tvrdost Shore D

Zkouska tvrdosti patii mezi statické zkouSky. Tvrdost je definovéna jako odpor,
ktery klade materidl proti vnikéani ciziho télesa, v nasem piipad¢ vici priniku kovového
hrotu do povrchu zkouseného materidlu, vylisované desticky o tloustce 4 mm.

11.2.1 Material PB 0110M

Tab. 25 Hodnoty tvrdosti Shore v zavislosti na case material PB 0110M

o1 SHORE D
Prostredi
1.den 2.den 3.den 4.den 5.den 8.den 9.den 10.den [1l.den |12.den
Benzen 18,7 19,11 19,5 19,93 20,03 20,08 20,11 20,39 20,41 20,46
Xylen 18,71 18,78 19,1 19,49 19,81 20,01 19,99 20,16 20,43 20,65
Wzduch 18,44 18,88 19,52 19,67 19,77 19,76 19,76 19,64 19,77 20,13
Kyselina fluorovodikova 18,56 18,86 19,17 19,26 19,46 19,44 19,65 19,98 19,83 19,98
Oxid fosforeény 18,89 19,41 19,45 19,54 19,75 19,53 19,62 19,85 20,1 20,51
21
PB 0110M - Tvrdost Shore D
20,5
20
g 19,5
- —4—Benzen
§ 19
T ——Xylen
£ 185
Vzduch
18 . —
——Kyselina fluorovodikova
17.5 === Oxid fosforecny
17
1.den 2.den 3.den 4.den 5.den 8.den 9.den 10.den 11.den 12.den
Cas[den]

Obr. 37 Zavislost casu na tvrdosti Shore D

Z obrazku 37 vyplyva ze prechod faze Il na fazi [ iPB-1 méni jednu ze zékladnich
vlastnosti jako je tvrdost materidlu. Méfeni bylo provadéno v prubéhu 12 dni, kdy kazdy
den byl méfen jeden z deseti vyrobenych vzorkl. Nejvyssi tvrdosti doséhl vzorek vystave-
ny xylenu, jeho nejvys$si primérna hodnota byla 20,65. Benzen (20,46) s oxidem fosfore¢-
nym (20,51) vySly o néco méné. Nejhorsi vysledek byl naméfen u vzorku vlozené¢ho do

prostiedi kyseliny fluorovodikove, kde se tvrdost pohybovala pod 20.
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11.2.2 Material PB 8640M

Tab. 26 Hodnoty tvrdosti Shore v zavislosti na case material PB 8§640M

SHORED
l.den 2.den 3.den 4.den 7.den 11.den
Benzen 17,41 17,91 18,8
Xylen 17,15 18,62 19,72
Vzduch 17,98 18,21 18,94 19,521 20,13 20,15
Kyselina fluorovodikova 17,99 18,07 18,66 18,85 19,94 20
Oxid fosforeény 18,64 19,78 19,8 19,9 20,26 20,02

Podle méteni a dle rentgenové analyzy probéhl piechod faze Il na fazi I v prostiedi

xylenu a benzenu jiz po 3 dnech, tudiz zde nebylo potteba dalSiho méteni.

PB 8640M - Tvrdost Shore D
20,5
20 ke
19,5
19 —&—Benzen
18,5 —— Xylen
i 1]
E 18
L_,-.J 175 Vzduch
o
2 17 === yselina
= il
[ 16.5 fluorovodikova
—t— Oxid fosforeiny
16
15,5
1.den 2.den 3.den 4.den 7.den 11.den
Cas[den]

Obr. 38 Zavislost casu na tvrdosti Shore D

U materidlu PB 8640M dle grafu vysla nejvy$si nameétend tvrdost vzorku vystave-
nému prostiedi vzduchu (20,15). Nejvyssiho zvySeni tvrdosti sledujeme dle grafu po 3

dnech méteni u vzorku vystaveného param benzenu a xylenu.

Dtsledkem ptfechodu nestabilni faze II na stabilni fazi I byla dokdzdna zména tvr-

dosti vzorku.
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12 SHRNUTI A DISKUZE VYSLEDKU

12.1 Polocas fazového pirechodu II — I iPB-1 u vzorki vystavenych riz-
nym prostiedim

Tab. 27 Polocas prechodu pro material PB 0110M u

vzorku tloustky 4 mm pro ohybovou zkousku

Prostiredi r [hod]

Benzen 12,5
% Xylen 21
p=y Vzduch 27
Q@ Kyselina fluorovodikova 17

Oxid fosforeény 26

Podle tabulky byl nejmensi ¢as ptfechodu fazi naméfen u vzorku vloZzeném v benze-
nu a to 12,5 hodiny. Nejdelsi ¢as pro prechodu mél vzorek umistnény na vzduchu. U vzor-
ku vlozeném do kyseliny fluorovodikové mohlo dojit k mechanickému namahani vzorku
pfi vyjmuti z formy, tudiZ zde vysla hodnota polocasu fazového pfechodu pomérné nizka

nez byl pfedpoklad.
Tab. 28 Polocas prechodu pro material PB 8640M u

vzorku tloustky 4 mm na ohybovou zkousku

Prostredi r [hod]
Benzen 1
Sr Xylen 12
e Vzduch 6
Q Kyselina fluorovodikova 16
Oxid fosforecny 11

Dle tabulky u kopolymeru s oznacenim PB 8640M byl, diky pfitomnosti - CH,
skupiny v fetézci, pfechod mnohem rychlejsi nez u polymeru s oznac¢enim PB 0110M. U
vzorku v benzenu byl zjistén polocas pfechodu mensi nez 1 hodinu, tento fakt mohl

vzniknout moZznym poskozenim vzorku pii manipulaci ¢i jinym disledkem.
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12.2 Vliv rychlosti difuze prostiedi na fazovy prechod II — I iPB-1

Pro méteni vlivu difuze na poloc¢as fazového piechodu II — I iPB-1 byla zhotovena

zkusebni télesa kruhového tvaru o rtiznych tloustkéch.

Tab. 29 Polocas prechodu pro desky riiznych tloustek v prostiedi benzenu

Tloustka desky [mm] | Rozdil hmotnosti[g] | r [hod]
s Benzen 1 0,0472 1
é’ 2 0,0926 3,5
P 3 0,0887 10
- 6 0,0897 13

Jak je zfejmé z tabulky nejkratSi polocasy pfechodu mél benzen u desky o tloust'ce
1 mm a u desky o tloustce 2 mm. Dle méfeni je vidét, ze ¢im vice je deska tlustéjsi, tim

déle trva prechod.

Tab. 30 Polocas prechodu pro desky riznych tloustek v prostredi xylenu

Tloustka desky [mm] | Rozdil hmotnosti[g] | r [hod]
s Xylen 1 0,0265 13
‘5 2 0,0315 14
P 3 0,0268 15
* 6 0,0278 16

Z tabulky 30 je patrné, stejné jako u benzenu, ze k nejrychlejSimu polo¢asu precho-
du doslo u vzorku o tloustce 1 mm. Nejdelsi polocas pfechodu byl naméten u vzorku o

tloust’ce 6 mm.

Tab. 31 Polocas prechodu pro desky riiznych tloustek v prostiedi oxidu fosforecném

Tloustka desky [mm] | Rozdil hmotnosti [g] | r [hod]
s Oxid fosforecny 1 0,0010 30
g 2 0,0014 42
2 3 0,0010 37
. 6 0,0009 30

Oxid fosfore¢ny je siln€ hydroskopicky, tudiz méteni polocasu fazového ptechodu

IT — Tu vzorku o tloust'ce 1 milimetr a 6 milimetra vyslo na stejnou dobu.
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Tab. 32 Srovnani polocasu prechodu vsech prostiedi

Polocas prechodu
Tloustka desky [hod]
[mm] Benzen | Xylen Oxid fosforecny Vzduch
1 1 13 30 47
2 3,5 14 42 22
3 10 15 37 22
6 13 16 30 36

V tabulce 32 je shrnuti vSech 4 prostfedi métenych na vliv rychlosti difuze. Nej-
rychlejSich polocasti prechodu dochazelo u rozpoustédel (benzen, xylen). Nejpomalejsi
polocas prechodu dle rentgenové difrakce bylo naméfeno na vzorku vystavenému prostredi

oxidu fosfore¢nému.

12.3 Ohybova zkouska

Z prubéhu ohybové zkousky byla ziskdvana data potfebné k vyhodnoceni a nésled-
né diskusi. Pomérné problematickou roli zde hrala forma na zkusebni télesa. V disledku
jakéhokoliv mechanického namahani, kviili kterému mohlo dojit k urychleni fazové trans-
formace, mohou byt vysledky neptesné ¢i 1 zkreslené. Z tohoto diivodu bych navrhoval pro
pozdéjsi vyzkum odstoupeni od vyuZiti lisu k vyrobé vzorki a ptiklonil bych se spiSe k
vyrobé pomoci vstiikovaciho stroje. Diky vstfikovani by se v kone¢n¢ fazi dala eliminovat
chyba obsluhy a hlavné odstranéni negativniho jevu jako byl v naSem ptipadé Spatny vliv
moznosti mechanického namahéni vzorku vyjmutim z formy, kdy se pomérn¢ tlusté zku-

Sebni télesa vlivem chladnuti ve formé Spatné dala vyjmout.
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Tab. 33 Srovnani modulu pruznosti a maximalni zatézujici sily prvniho a posledniho

dne mereni jednotlivych prostredi u materialu Toppyl PB 0110M

Modul pruznost (E)

Maximalni zatézujici sila (F)

Prostredi Den méreni [MPa] [MPa]
1. 520 12,8
Benzen
12. 1000 27,9
1. 419 9,95
Xylen
12. 1280 38,9
Kyselina fluorovo- 1. 387 9,12
dikova 12. 1220 32,8
1. 409 9,16
Vzduch
12. 1570 43,2
. . . 1. 420 8,83
Oxid fosforecny
12. 1500 40,4

Z tabulky 33 jde vidét narist jak modulu pruznosti tak maximalni zatézujici sily

A4

vlivem fazové transformace II — 1. NejvySsiho narastu doséhl vzorek vystaveny pisobeni

vzduchu, vice jak trojnasobné zvyseni modulu pruznosti a témét pétinasobné zvyseni ma-

v

Modul pruznosti i maximalni zatéZujici sila se zvysila oproti ostatnim prostfedim nejméné

a to dvojnésobné.
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Tab. 34 Srovnani modulu pruznosti a maximalni zatézujici sily prvniho a posledniho dne

méreni jednotlivych prostredi u materialu Toppyl PB 8640M

Modul pruznost € Maximalni zatéZujici sila (F)
Prostredi Den méreni [MPa] [MPa]
1. 332 9,74
Benzen
3. 654 19,7
1. 307 8,19
Xylen
3. 831 25,9
Kyselina fluorovo- 1. 295 7,98
dikova 3. 892 32,2
1. 271 7,5
Vzduch
11. 969 31,9
. . 1. 319 8,37
Oxid fosforecny
11. 961 30,3

Z tabulky 34 je patrny stejné jako u materidlu PB 0110M nartst jak modulu pruz-
nosti tak maximalni zatéZujici sily vlivem fazové transformace I — I. Nartst ale neni tak
vysoky jako tomu je tak u PB 0110M. Nejvyssiho nariistu dosahl vzorek vystaveny puso-

beni vzduchu, vice jak trojnasobné zvySeni modulu pruznosti a témef Ctyfndsobné zvyseni

maximalni zatézujici sily. Nejniz§iho nartistu doséhl vzorek vystaveny prostredi benzenu.
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ZAVER
Cilem dan¢ diplomov¢é prace bylo zméteni a vyhodnoceni vlivu pfechodu nestabilni
faze II na stabilni fazi I na mechanické vlastnosti vzorkt isotaktického polybutenu-1. Me-

chanické vlastnosti byly méteny ohybovou zkouskou a zkouskou tvrdosti. Ohybova zkous-

ka byla provedena na zkusebnich télesech dle normy CSN EN ISO 178.

K méfeni ohybové zkousky a tvrdosti Shore D byly zhotoveny vzorky na kazdy den
jeden, jelikoz pii zatizeni télesa ohybovou zkousku miize dojit k poruSeni vzorku a tim
k nezddoucimu urychleni fazového piechodu. U méfeni vlivu rychlosti difize na vzorky
kruhového tvaru byl zhotoven jeden vzorek, u kterého byla stanovena hmotnost na analy-
tickych vahach a RTG difraktogram. U téchto vzorkll nedochdzelo k deformaci, tudiz zde
nebyla potieba vyroby vzorku na kazdy den.

Pro méfeni vlivu difuze par na rychlost faizového ptechodu II — I byly v préci zvo-
leny jina zkuSebni télesa nez pro ohybovou zkousku. Byla zvolena télesa kruhového tvaru
ruznych tloust’ek. Vzhledem k mnohem leps$i moznosti vyjmuti téles z formy zde nedocha-
zelo k mechanickému namdhani, které mohlo zvysit rychlosti faizové transformace isotak-
tického polybutenu-1. Experimentem bylo prokazano, ze ¢im vétsi ma zkuSebni téleso
tloustku, tim pomaleji dochédzi k fazovému piechodu II — I vzhledem k pomalejsi diftizi
par xylenu a benzenu urychlujicich fdzovou transformaci. U prostiedi vzduchu vlivem pi-
sobeni vodnich par, které maji tendenci zpomalovat fazovy ptechod, doslo ke zvyseni po-

lo¢asu ptechodu u tencich vzorkd.

U ohybovych zkousek, kde se posléze stanovoval polocas prechodu méteny pomoci
RTG difrakce, byly ziskdny hodnoty modulu pruznosti a maximalni zatézujici sily. Vyky-
tizné je vyjmout z formy bez jakéhokoliv poruSeni ¢i ohnuti, vzhledem k pouziti ru¢niho
lisu a formy dle normy. Mechanickéa deformace urychluje fazovy ptechod II — I, pficemz
faze I ma vyssi pevnost a tvrdost nez faze II, coz se dok4zalo ohybovou zkouSkou (norma
CSN EN ISO 178) a tvrdosti Shore D. Homopolymer vykazoval vys$§i modul pruznosti a

tvrdost, nez ndhodny kopolymer obsahujici ohebnéjsi etylenové skupiny.

Z méfeni ohybové zkousky vyplyva, ze v pribéhu fazové transformace I — I mé-
fené v péti riznych prostiedich se hodnoty modulu pruznosti a maximalni zatézujici sily
nékolikandsobné zvysuji v zavislosti na podilu faze I ku fazi II v méfeném vzorku. Pary

xylenu a benzenu umoziuji tplny fdzovy piechod na pevnéjsi, ale kiehci fazi 1.
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Pfi srovnani homopolymeru (Toppyl PB 0110M) s kopolymerem (Toppyl PB
8640M) dle ziskanych vysledkl z ohybové zkousky je mozné fict, Ze homopolymer dosahl

mnohem vyssiho modulu pruznosti a maximalni zatézujici sily.

Homopolymer iPB-1 (Toppyl PB 0110M) ma pomalejsi fazovy ptechod Il — I nez
nahodny kopolymer isotaktického butenu s etylenem (Toppyl PB 8640M). Homopolymer
ma rychlost fazového ptechodu 26 hodin, kdezto ndhodny kopolymer pouze 11 hodin.
RTG difrakéni analyzou bylo dale potvrzeno, ze prostfedi par xylenu a benzenu urychluje
fazovou transformaci I — I iPB-1, zatimco pary kyseliny fluorovodikové a vodni pary ve

vzduchu zpomalujici transformaci, polo¢as fazového ptechodu zvysuji.

Dalsi vyzkum navazujici na tuto praci by se mohl zabyvat vlivem fazového ptecho-
du faze II na fazi I tahem, za pomoci tahové zkousky, popt. ohybovou zkousku zkusebnich
téles vyrobenych vstfikovanim, kde by se dala vyloucit chyba mechanického namahéni

vzniklého pii vyjmuti téles z formy.
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SEZNAM POUZITYCH SYMBOLU A ZKRATEK

1PB-1
napf.
mm
g

rtg

C]

MPa

DSC

PP
PE
EU

USA

Tm

kt

Isotakticky polybuten-1
naptiklad

milimetr

gram

rentgen

uhel dopadu paprsku na krystalickou rovinu
megapascal

polocas prechodu
diferen¢ni skenovaci kalorimetrie
rychlost riistu krystalitu
rozdil

napéti

prodlouZzeni

objem

tlak

polypropylen

polyetylen

Evropska unie

Spojené staty americke
teplota skelného ptechodu
teplota tani

sila plisobici na téleso
kilotun

podil krystalické faze
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kJ

MFI

frekvence
krystalinita

délka krystalitu
kilo Joul

index toku taveniny
vinova délka

angstrem



UTB ve Zliné, Fakulta technologicka 78

SEZNAM OBRAZKU

Obr. 1 Diagram fazovych prechodit u iPB-1 [17] cceeeeiieeeiieeie et 15
Obr. 2 Graf zavislosti teploty @ tIAKU Na...............ccueeeeeieeciiieeiieeeiie e e 16
Obr. 3 Schéma chemickeé 1eaKCe ..............ccoocevieiieiiiiiiiieiieesee e 18
Obr. 4 Porovnani tahoveé zkousky u iPB-1 a ostatnich polyolefinii [14] ......cccccvvevvvenenee. 19
Obr. 5 Srovnani creepoveho ChOVANT IPB-1 ..........ccoccvueeeciieeiieeeiie e e eevee e 20
Obr. 6 Jedno z pouZiti iPB-1 [6] c..oceeoueeeeiieeeeee ettt e e e e 22
Obr. 7 Zkouska ohybem - znazorneni neutralni osy a napéti [27]....c.ccccveevveeceeevenceeenneennn. 24
Obr. 8 Trhaci stroj Zwick 1456 RASIAVEN PFO...........cccceeeeceeeeeiieeeiieesiieesieeesieeesveessaeeens 25
ODbr. 9 TVFAOMEE SHOTE D ...ttt ettt e e s ae e e ae e e saseeeaaeeens 28
Obr. 10 Dopad a odraz rentgenového zareni na krystalické roviny [31].....cccoccveveenennee. 31
Obr. 11 Zdroj RTG ZATFeNi [24]...eeeeeeeeeiee ettt ettt sate e sivee s esaaeesaeeesnneeens 32
Obr. 12 Forma na zKUSEDNI tOlESA .............ccuovueeviiiiiiiiiiiieiieeeeeee et 39
Obr. 13 Strukturni VZorce = XYIeR.............ccccoceriiniiiiiiiiiieiiiiicieeteeee et 40
Obr. 14 Strukturni VZOreC DENZEMU ............c.eeecueeeecieeeciiieeiieeecieeeeiseeesseeesiseeesveeesaseesnsseeens 40
Obr. 15 Kyselina fluorovodikovd - Strukturng VZOrec .............cccccveeveeeeeeseencieecieeieesneennnes 41
Obr. 16 Oxid foSfOrecny - StrUKIUTIL VZOFEC .......cc.veecueeeeieeiieeieeeieeeiieeieesieesseeieesseeseennnes 41
Obr. 17 Zavislost hmotnosti na case u desky 1 mMm ...........ccccocevceeveecinienienieniineeeeeenne 42
Obr. 18 Zavislost hmotnosti na case u desky 2 Mm ............cccocevceeveecinveeniensinieeneeeneee 43
Obr. 19 Zavislost hmotnosti na ¢ase u desky 3 MM ...........cccooevevevcieiniieiniieeeee e 44
Obr. 20 Zavislost hmotnosti na ¢ase u desky 5 MM ...........cccooevveeeecieieieeieiieeeie e 45
Obr. 21 Rentgenovy difraktometr X'Pert Pro (Nizozemi) [30] .....cccovevviieiieniiniienieeieeee, 46
Obr. 22 PB 0110M v prostredi xylenu ihned po roztaveni .................ccccccecevceenecneeseennenne. 47
Obr. 23 PB 0110M v prostredi xylenu po 24 hodindch ...............cccueeveeveeceeeeiieeniieenieenn, 47
Obr. 24 PB 0110M v prostredi xylenu po 48 hodindch ...............cccoeeveeveecieincieenieeeninenn, 48
Obr. 25 Postup zjisteni poloCasu PFeCROAU ...............c...coeecveviiecieiieeieiieeeeeeee e 48
Obr. 26 Nastaveni celisti na ohybovou zKOUSKU ..............ccccoeeeeveiiiiiiiieiieiieeeeee e 52
Obr. 27 Ohybova krivka materialu PB O0110M v DeNzent .............cueeeeueeeeeeeeecreeenireeenananns 53
Obr. 28 Ohybova krivka materialu PB 01 10M v XPleNU........cc.oeeecueeeeerieeeiieeeiieeeiieeiaeenns 54
Obr. 29 Ohybova kiivka materialu PB 0110M v kyseliné fluorovodikove ......................... 55
Obr. 30 Ohybova kiivka materidalu PB 0110M na vzduchu................cccoceeeeveeeeeeeecenaneannne. 56
Obr. 31 Ohybova krivka materialu PB 0110M v oxidu fosforeCném...............ccceeveeeunnnn. 57
Obr. 32 Ohybova krivka materialu PB 8640M v DeNZent ............ccueeeeveeeeceeencieeenieieenaeanns 58



UTB ve Zliné, Fakulta technologicka 79

Obr. 33 Ohybova kiivka materidalu PB 8640M v XYIeNt............ccocccueeceveveenieeiienieeneenne 59
Obr. 34 Ohybova krivka materidalu PB 8640M v kyseliné fluorovodikove ......................... 60
Obr. 35 Ohybova krivka materialu PB 8640M na vzduchu................ccueeeeeeeeceveeniiaennnnn. 61
Obr. 36 Ohybova krivka materialu PB 8640M v oxidu fosforecném...............ccceeueeeunnnn. 62
Obr. 37 Zavislost casu na tvrdosti SHOFe D.............ccccoveeviroieniiiiiiisiesieeieseeeeee e 63

Obr. 38 Zavislost Casu A TVIAOSTE SHOTE D ... 64



UTB ve Zliné, Fakulta technologicka 80

SEZNAM TABULEK
Tab. 1 Shrnuti RISTOFie IPB-1 ..........cccccooiiiiiiiiieeee ettt 13
Tab. 2 Krystalickeé faze iPB-1 vietné hustot a teplot tani [11] .....c.cccvvevereeeeiieeeiieeeieeeen. 14
Tab. 3 iPB-1 - fyzikalni vIastnosti [13] ....coooeeeioiieeeeeeee ettt 21
Tab. 4 iPB-1 chemicka 0dolnoSt [11] ...c..cooviiiiuiiieieeece et 21
Tab. 5 Toppyl PB 0110M - fyzikalni viastnosti [ 18] ........cceeveeeveeeeiieeeiie e 36
Tab. 6 Toppyl PB 8640M - fyzikalni viastnosti [19] .......cooovveeeeeieiieeeiie et 37
Tab. 7 Hmotnost navazky jednotlivpch materialil...............cc.cccueeeeveeeeecieesienieeeieeeieeneeenenes 38
Tab. 8 Namerené hodnoty hmotnosti pro tloustku desky 1 mm ................ccccccuveeveecevennnene.. 42
Tab. 9 Nameérené hodnoty hmotnosti pro tloustku desky 2 mm ............cccccccevevevvenenenennnne. 43
Tab. 10 Namérené hodnoty hmotnosti pro tloustku desky 3 mm ..........cccccccovevevienceanennnnn. 44
Tab. 11 Namerené hodnoty hmotnosti pro tloustku desky 6 mm .............cccceceveeveecveenneennee. 45
Tab. 12 Vliv rychlosti difiize prostiedi na fazovy prechod Il — [ iPB-1 ............................. 49
Tab. 13 Viiv prostiedi na fazovou transformaci iPB-1pro vzorky o tloustce 4 mm
(VZOVEK PB QL 1OM) ........ooeeeeeeeeieeeee ettt e e e e e e saveeenaeeensaesnneeas 50
Tab. 14 Viiv prostredi na fazovou transformaci iPB-Ipro vzorky o tloustce 4 mm
(VZOTEK PB SOFOM) ..ottt ettt et e s e s 51
Tab. 15 Ohybova zkouska - namereni hodnoty ..................cccocevceevencinicnicnsineneeeeeee 53
Tab. 16 Ohybova zkouska - namereni hodnoty ..................cccoceveevincinicnicnsineeneeeeeee 54
Tab. 17 Ohybova zkouska - nAmereni ROANOLY .............cceeeeeeeeieeieiieeeiie e 55
Tab. 18 Ohybova zkouska - nAMETeni ROANOLY ............ccoeeecueeeeciiieiieeeiie et 56
Tab. 19 Ohybova zkouska - namereni hodnoty ..................cccocevceevencinecnicnseniineeeeeee 57
Tab. 20 Ohybova zkouska - namereni hodnoty ..................cccocevceevencinicnienieniineeeeeee 58
Tab. 21 Ohybova zkouska - nAmMEFeni ROANOLY ............ccoeeeeeeeecieeecieeeie e 59
Tab. 22 Ohybova zkouska - namereni ROANOLY .............ccooeceeeeeeeeeiieeeiieeeee e 60
Tab. 23 Ohybova zkouska - namerent ROANOLY ..............ccoeeceevieecieiiieieseee e 61
Tab. 24 Ohybova zkouska - namerent ROANOLY ..............ccoeeceeviieciieiieeeeceee e 62
Tab. 25 Hodnoty tvrdosti Shore v zavislosti na case material PB 0110M .......................... 63
Tab. 26 Hodnoty tvrdosti Shore v zavislosti na case material PB 8640M .......................... 64
Tab. 27 Polocas prechodu pro material PB OI10M t............cccoovevieeciieiianiieieeieeieeene 65
Tab. 28 Polocas prechodu pro material PB 8640M U...........cccoovveeieevieiienieeiieeieeieeee 65
Tab. 29 Polocas prechodu pro desky riznych tloustek v prostiedi benzenu....................... 66
Tab. 30 Polocas prechodu pro desky ruznych tloustek v prostiedi xylenu ......................... 66



UTB ve Zliné, Fakulta technologicka 81

Tab. 31 Polocas prechodu pro desky riiznych tloustek v prostiedi oxidu fosforecném ...... 66
Tab. 32 Srovnani polocasu prechodu vSech prostredi.................ccocveeeeeveenceeceenieeneennnn 67
Tab. 33 Srovnani modulu pruznosti a maximalni zatézujici sily prvniho a posledniho

dne méreni jednotlivych prostredi u materialu Toppyl PB 0110M............................. 68
Tab. 34 Srovnani modulu pruznosti a maximalni zatezujici sily prvniho a posledniho

dne meéreni jednotlivych prostredi u materialu Toppyl PB 8640M...................c....... 69



UTB ve Zliné, Fakulta technologicka

82

SEZNAM PRILOH

PI CD ROM



