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ABSTRAKT

Hlavnim tématem této prace je vyzkum mikro-mechanickych vlastnosti
vstiikovaného PP plnéného rliznymi koncentracemi mastku a sklenénych vldken
v zavislosti na vzdalenosti od vtoku. V technické praxi se bere v potaz
pfedevSim uniformni tvrdost po celé délce vyrobku, kterd vSak ne vzdy
odpovida realité.

V ramci disertaéni prace, byla vytvofena soucasna literarni reSerSe této
problematiky zahrnujici aktudlni ¢lanky tykajici se vSech jevi, které by mohly
ovliviiovat tvrdost neplnéného a plnéného PP. Déle byla vypracovana teoreticka
cast obsahujici vynatky z clankli dopliujici danou problematiku. V prvni fadé
bylo popsano vstfikovani, coZz je podstatnd cast celého procesu pfipravy
testovacich vzorkii. Nésledovala kapitola reologie, v niz se popisuje tok
polymeru ve form¢ pti utvareni testovacich vzorki, a ktera ma velky vliv na
finalni vlastnosti vyrobku. Poté byly popsany plnéné materialy a samotna plniva
vybrand pro tuto studii — mastek a sklenéna vladkna. Jako posledni ¢ast teorie
byla popsana krystalizace polymeru a krystalizace plnénych materiali.

Posledni ¢ast této prace se zamétuje na cile disertacni prace, metodologii a
praktickou ¢ast obsahujici vysledky méfeni.

ABSTRACT

The main topic of this work is research into the micro-mechanical properties
of injected PP filled with different concentrations of talc and glass fibers
depending on the distance from the gate. In technical practice, uniform hardness
along the entire length of the product is taken into account, but this does not
always correspond to reality.

As part of the dissertation, a current literature review of this issue was
created, including current articles regarding all phenomena that could affect the
hardness of pure and filled PP. Furthermore, a theoretical part containing
excerpts from articles supplementing the given issue was developed. First of all,
injection molding was described, which is an essential part of the entire process
of preparing test samples. This was followed by a chapter on rheology, in which
the flow of the polymer in the mold during the formation of the test samples is
described, and which has a great influence on the final properties of the product.
Then the filled materials and the fillers themselves chosen for this study - talc
and glass fibers - were described. As the last part of the theory, crystallization of
polymers and crystallization of filled materials was described.

The last part of this work focuses on the objectives of the dissertation, the
methodology and the practical part containing the results of the work.
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1. UVOD — SOUCASNY STAV RESENE
PROBLEMATIKY

Pfedmétem této disertacni prace je vyzkum nékolika vybranych vlastnosti
plnéného materialu o rtiznych koncentracich, které se méni s délkou zateCeni
tohoto polymeru do vstiikovaci formy. Pro vstfikovani byl vybran polypropylen
(PP) obsahujici ¢asticové plnivo mastek nebo sklenéna vlakna, s obsahem
v rozsahu 0-50 hm. %. Kromé& riizného vstupniho materidlu, se ménily také
procesni podminky vstfikovani, a to pfedevsSim vstfikovaci tlak. Pfipravené
vzorky byly podrobeny testovani mechanickych vlastnosti, pfedevSim pak
indentacni tvrdosti, modulu a creepu. V dalsich fazich vyzkumu bude provedena
kompletni charakterizace vnitini struktury vzork zahrnujici méfeni WAXD a
DSC a pozorovani polarizovanym optickym mikroskopem.

JelikoZ plniva ptedevsim zlepSuji vlastnosti polymeru, musi se v prvni fadé
brat v potaz vlastnosti neplnén€¢ho polymeru. V ramci neplnéné¢ho PP, se
vyzkumnici zabyvali naptiklad vlivem procesnich podminek na mechanické
vlastnosti vyrobku. Priace tymu Wang et al. [1] byla zaméfena na vliv
vstfikovaci rychlosti na mechanické vlastnosti mikro-vstiikovaného vzorku
z 1PP. Bylo zjisténo, Ze se vzristajici vsttikovaci rychlosti se zvySuje 1 tvrdost, a
Ze tento parametr ma vétsi vliv na vlastnosti kolmo k toku nez ve sméru toku.
Touto problematikou se zabyvali také Glogowska et al. [2], ktefi vstfikovali
vzorky za raznych procesnich podminek, poté je podrtili, nasledné nechali
nagranulovat, opét vstfikovali a az nasledovné méfili mechanické vlastnosti.
Sykutera et al. [3] opct zkoumali vliv procesnich podminek, ovSem tentokrat se
zamé&fenim na zdanlivou viskozitu métenou piimo v dutin€é formy. Tradi¢né se
reologické parametry méti v reometru, ovSem cilem této prace bylo poskytnout
realné hodnoty pochazejici ptimo z vyrobniho procesu.

Publikace Le et al. [4] pojedndva o vlivu tlaku na krystaliza¢ni kinetiku pii
vstfikovani. Pomoci termdlni sondy byla métena velikost krystaliza¢ni teploty,
ktera se meénila v zavislosti na tlaku v dutin€ formy. ZjiSt€énd zména
v krystaliza¢ni teploté umoznila identifikaci tlakové zavislosti krystaliza¢nich
kinetickych parametr Ty, a T, které se pouzivaji v Hoffman-Lauritzen rovnici.
Na konec, Liu et al. [5] porovnavali morfologii iPP vzorkli pfipravenych
konven¢nim vstfikovanim a mikro-vstfikovanim. Vzorky byly studovany
pomoci PLM, SEM, DSC a WAXD. Vysledky ukazaly, ze ackoliv méli vzorky
piipravené jinymi metodami podobnou morfologickou strukturu, tak u mikro-
vstiikovanych vzorkli byl nalezen mnohem vétSi podil smykové orientované
VIStvy.

V oblasti studia vlivu plniv na mikro-mechanické a reologické vlastnosti
polymeri a jejich krystalickou strukturu bylo také publikovano nékolik
vyzkumnych €lankl. Naptiklad Rueda et al. [6] se zaméfili na vliv koncentrace



sklenénych vldken na tok plnéného PP. Bylo zjiSténo, Ze malé variace
v distribuci velikosti ¢astic siln€ ovlivnily tokové vlastnosti plnéného polymeru.
Vlastnostem mastkem plnéného PP se pak vénovali naptiklad Lapcik et al. [7],
ktefi se zaméfili zejména na vliv mnozstvi plniva na pevnost a kiehkost
vysledného vzorku. Tato publikace obsahuje celou Skalu tradi¢niho testovani,
napiiklad tahové a ohybové naméhani, test vrubové houZevnatosti a dalsi.
Swietlicki et al. [8] pozorovali v prvé fadé vliv obsahu mastku na tvrdost a
modul v riznych indentacnich hloubkach. Dale pak pozorovali miru krystalizace
v celém materialu, a to predevsim v povrchové vrstve, ktera byla podrobena tzv.
scratch testu.

Krystalizace je schopnost materialu vytvaret pevné struktury, které takto
uspofadanému materialu proptjcuji specifické vlastnosti. Plnivy indukovana
krystalizace je téma, které se pii vstiitkovani plnénych materidli nesmi
opomenout, jelikoZ pevné ¢astice plniva obsazené v matrici slouZi jako zarodky
pro krystalizaci, ¢imz se dle sou€asnych studii miize zvySovat mira krystalizace
daného materialu. Luciana et al [9] sledovali vliv riznych koncentraci dvou typil
plniv, znichZ jeden byl mastek, na vyslednou miru krystalizace plnéného
materidlu. Vzorky byly podrobeny testim rentgenovym paprskem a
diferencialni skenovaci kalometrii. Xie et al [10] zkoumali vliv vysSich
koncentraci difevového plniva na tokové vlastnosti. Provedené testy byly
piredevsim reologického charakteru, jelikoz spirdlova vsttikovaci forma byla
vyhodnocena jako nedostaCujici pro urceni vlivu velikosti €astic na tokové
vlastnosti polymeru. V této praci byly také meéfeny mechanické vlastnosti
pfipraven¢ho plnéného materidlu. Kocic et al [11] publikovali clanek, jez
navrhuje vyuZziti Lauritzen-Hoffmann, Avrami a Ozawa teorii pro analyzu vlivu
riznych aditiv na krystalizaci polymert. V této praci byly vyrobeny vzorky
z 1PP obohacené¢ho mastkem, které¢ byly poté podrobeny testovani na WAXS a
DSC. Ziskané hodnoty byly vlozeny do vySe zminénych rovnic a vypocitané
parametry porovnany s realnymi vysledky méfeni.

Vsechny tyto studie se tykaji jednotlivych problematik vstfikovani plnénych
polymert a vlivll, které jsou stim uzce spojeny. OvSem Zadna publikace
nenabizi komplexni vyzkum vlivu plniv a procesnich podminek na mikro-
mechanické vlastnosti plnéné¢ho PP v rliznych vzdalenostech od vtoku. Zptsob,
jakym jsou tyto vlastnosti ovlivnény, spo¢iva v n€kolika mechanismech, jako je
napiiklad dodate¢na krystalizace indukovand krystalickou povahou plniv, ¢i
jednotlivé parametry, které ovliviiuji délku zateceni. Toto téma muize mit velky
vliv na pramyslovou praxi, jelikoz mikro-mechanické vlastnosti finalniho
vystiiku v dané pozici jsou dilezité pro spravnou ¢innost dané¢ho vyrobku.



2. CILE DISERTACNI PRACE

Cilem této prace je vypracovat komplexni studii zabyvajici se mikro-
mechanickymi vlastnostmi PP, PP pInéného mastkem a PP plnéného sklenénymi
vlakny v zavislosti na vzdalenosti od vtoku. Pro porozuméni vysledka bude
provedena optickd, rentgenova a tepelna charakterizace vzorki. V ramci této
prace budou provedeny nasledujici kroky:

e vstiikovani dvou sad vzorkl ve tvaru spirdly z materidlu PP + mastek a
PP + kratka sklenéna vlakna,

e mikro-mechanické méteni v celé délce zkusebniho vzorku metodou DSI
zahrnujici parametry Hir, Eir a Cir, a nasledné vyhodnoceni metodou
Oliver & Pharr,

e vyhodnoceni krystalické struktury plnéného PP metodou DSC a vyzkum
vybranych plniv v ramci jejich pisobeni jako zarode¢ni bod nukleace,

e 7jiSténi obsahu plniv v jednotlivych bodech zateCeni metodou TMA,

e vyhodnoceni vlivu procesnich podminek, zejména pak vsttikovaciho
tlaku, na vyslednou tvrdost a distribuci vldken po cel¢ délce vyrobku,

e optické pozorovani krystalické struktury jadra a povrchové a pfechodové
vrstvy pomoci polarizovaného mikroskopu.



3. VSTRIKOVANI

Vstiikovani je proces, ktery obnasi vstiiknuti polymerni taveniny do formy,
v niz dany polymer ztuhne ve tvaru dutiny formy. Proces vstiikovani Ize rozdélit
na dvé odliSné ¢asti. Ta prvni zahrnuje dopravu granuléatu, taveni polymeru,
michani a vytvoreni tlaku a toku. Tyto kroky vykonava plastikacni jednotka
vstitikovaciho stroje. Druhd cast procesu se odehrava v dutiné formy a zahrnuje
samotn¢ tvareni produktu.

Koncovym produktem plastikaéni Casti je polymerni tavenina, kterd se
akumuluje pfed Snekem. Homogenita této taveniny ovlivituje jak proces plnéni,
tak 1 finalni kvalitu vstfikovaného dilu. Pfedpokladem pro tento cyklicky
vyrobni proces je, Ze polymerni tavenina bude kvalitni a dobfe promichana
kazdy cyklus.

Pro spésné vstiiknuti taveniny do formy musi byt vyvozen pftislusny tlak.
Toho se tradi¢né dosahuje Snekovym ¢i pistovym mechanismem. [12]

Jednim ze specializovanych typl vstfikovani je vstfikovani do spirdlové
formy, coZz je tradicné pouzivana technika pro zjisténi schopnosti polymeru
zatéct do dutiny formy. Dutina formy pro tuto testovaci metodu je navrZzena do
tvaru spirdly (Archimédova spirdla), v niz se vzdalenost od stfedu zvySuje
proporcionalné s rotaénim thlem (Obr. 3.1).
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Obr. 3.1: Znazornéni zpiisobu vstrikovani do spirdlové formy [13]



4. PLNIVA

Za plniva se obecné povazuji pevné castice, které jsou zakomponovany do
polymeru sucelem upravy jeho fyzikdlnich (pfedevSsim mechanickych)
vlastnosti. Mezi hlavni parametry ovlivityjici efekt zpevnéni polymeru patii
velikost samotnych &astic. Cim mensi astice jsou, tim vy3si bude pevnost a
modul vysledného polymeru. Dal§i faktor, ktery hraje dilezitou roli
v koncovych vlastnostech polymeru, je chemickd podstata povrchu daného
plniva. Minerélni plniva, jako je naptiklad uhli¢itan vépenaty ¢i oxid titaniity,
maji ¢asto funkéni polarni skupiny (napt. hydroxylové) na svém povrchu. Pro
zlepSeni smacivosti se smési polymeru a plniva obohacuji o spojovaci ¢inidlo.

Spojovaci Cinidla jsou chemikalie, které se pouzivaji pro oSetfeni povrchu
plniv. Tyto chemikalie tradi¢né obsahuji dvé €asti, jedna se navazuje na povrch
chemicky a druha je kompatibilni s polymerem. Naptiklad plniva uhli¢itanu
vapenatého se oSetiuji kyselinou stearovou. Kyselinova skupina reaguje
s povrchem, zatimco alifatické fetézce vychazeji zpovrchu, a jsou tak
kompatibilni s polymerni matrici.

Podstatna metoda pro zlepSeni pevnosti a tuhosti polymeri spociva pravé
v pfidani plniv do polymeru. Tato plniva mohou mit tvar ¢astic, kratkych ¢i
dlouhych vlaken nebo napiiklad desticek. Plnéné termoplastické materialy
obsahujici 50 az 70 hm. % skla, uhliku ¢i1 polyaramidu, diky ¢emuz jsou leh¢i
nez hlinik a pevnégjsi nez ocel. A¢koliv je véda momentalné vyuziva predevSim
v oblasti automobilového, leteckého ¢i vesmirného primyslu, da se v budoucnu
ocekavat take rozveétveni do priamyslu civilniho stavebnictvi. [14]



S. KRYSTALIZACE

Materialy s nizkou molekulovou hmotnostni (napt. kovy) typicky existuji
jako krystaly v pevném stavu a jejich struktura se vyznacuje dlouhym
periodickym uspotfadanim. Sila zodpovédna za tvorbu téchto krystalll je redukce
volné energie doprovazejici proces krystalizace. Redukce volné energie se
zvySujici se teplotou pro krystalizovany 1 taveny polymer nastdva kvili
relativnimu zvySeni poméru teplota — entropie.

Krystalizovat mohou i molekuly s dlouhymi fetézci, tento jev nastdva pro
stejné divody jako u molekul s kratkymi fetézci. OvSem aby mohl polymer
krystalizovat, musi jeho chemickd struktura vykazovat dostatecné¢ uspotadani
pro jednoduché vytvoreni krystalické mtizky. Z tohoto divodu krystalizuje sPP
a iPP Iépe nez aPP. Krystalizaci dale omezuje pfitomnost objemnych vedlejsich
skupin (napt. PS). Na druhou stranu, mozZnost tvorby vodikovych vazeb (napf.
PA) krystalizaéni proces podporuje.

To, jestli v polymeru redln¢ prob&hne krystaliza¢ni proces, zalezi na termalni
historii dan¢ho vzorku. U makro-molekul existuje hybnost polymeru pouze nad
teplotou skelného piechodu, a jelikoz jsou energetické podminky pro
krystalizaci vyhodné pouze pod bodem tani, tak muze krystalizace nastat mezi
teplotami T, a T,. AvSak krystalizace neni instantni proces, nastava postupné
ptes nukleaci a rist krystali, a tyto jednotlivé kroky zaberou ¢as. Pokud je mira
chlazeni taveniny dostateCné rychla, pak milze wvzniknout zcela amorfni
polymer. Z tohoto divodu je moZzné ziskat pln€¢ amorfni vzorky pomalu
krystalizujicich polymeri, napt. PET. Na druhou stranu, neni mozné ziskat pIné
amorfni vzorek rychle krystalizujicich polymert, napt. PE.

Kromé¢ teploty ovlivituji miru krystalizace 1 dal§i faktory, mezi které patii
nap¢ti aplikované pii toku taveniny. Tento parametr inklinuje k rovnani
polymernich fetézcli ve sméru pusobeni napéti. Napéti vyznamné piispiva
k celkové energetické rovnici fazovych zmén, a mize tak vést k vyznamnému
zvétSeni miry krystalizace. [14]

10



6. INSTRUMENTOVANA ZKOUSKA TVRDOSTI —
DSI

Tzv. klasickd zobrazovaci metoda zalozena na zjiStovani rozmeéri
rezidudlniho vtisku se dfive pouzivala pro meéfeni tvrdosti. Tato metoda se
postupné stala nedostatecnou predevSim s rozvojem technologie tenkych vrstev
a pozadavkli na méfeni lokalnich mechanickych vlastnosti. Jeji hlavni nevyhody
spocivaly piedev§im v nemoznosti méfit mechanické vlastnosti velmi tenkych
nebo velmi elastickych vrstev. Zejména tyto diivody nasledné vedly ke vzniku
nov¢ indentacni techniky nazyvané DSI (Depth Sensing Indentation), pro niZ byl
zvolen Cesky ekvivalent Instrumentovana zkouSka tvrdosti. Metoda DSI vznikla
v sedmdesatych letech dvacatého stoleti a za jeji autory jsou povazovani
Bulichev a Alekin, nicméné zasadni vylepSeni analyzy, metodologie a
shromdzdéni dat provedli az Oliver a Pharr na pocatku osmdesatych let. DSI je
tak v porovnani s ostatnimi metodami méteni tvrdosti metodou novou. [15]

Principem této metody je souCasnéd detekce okamzité zmeny hloubky priniku
indentoru do zkoumaného materidlu a nariistu/poklesu zatiZzeni v pribé&hu celého
zatézovaciho a odlehCovaciho procesu. Charakteristicka indentacni kiivka
zatiZzeni-hloubka vtisku je patrnd v grafickém zpracovani dat (obr. 6.1). Prvni
fazi klasického indenta¢niho cyklu je fizené zatéZovani, béhem kterého je na
indentor definovanou rychlosti aplikovana zatézujici sila. Druha faze cyklu se
oznacuje jako odlehCovani a spo¢iva v postupném snizovani zatéZujici sily az na
nulovou hodnotu. Obvykle se mezi zatéZovani a odlehovani vklada prodleva
(vydrz na aplikovaném zatiZzeni), béhem které je vzorek vystaven maximalni
zatézujici sile, coz umoznuje zkoumat creep (teCeni). [16, 17]

»
>

% Teceni (creep)
=W Pmax SO,
o v s
! Zatézovani
B _
g E k hmax
= . ;. — v '
E QOdlehéovani [al Tecent (creep)‘

cq" Pmax """""" B

7

h = s Odleh¢ovani
max 2 Zatézovani

[eb]

s

k=

e i L.
P

Indentaéni hloubka, h [pm]— (b) Cas indentace [s]

(a)
Obr. 6.1: Indentacni kiivka (a), casovy diagram indentacni zkousky (b) [16]
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7. METODOLOGIE PRI ZPRACOVANI VYSLEDKU

Disertacni prace se zaméiuje na charakterizaci vlivu vzdalenosti od vtoku na
tvrdost zvolenych materiali. Z tohoto divodu byly pii planovani metodologie
zvoleny takové metody méteni, které pomohou porozumét primarnim jevim
ovlivilyjici tvrdost vyrobené plastové spiraly.

Hlavni metodou zvolenou pro méfeni tvrdosti bylo DSI, které umoziuje
zaznamenavat tvrdost v pribéhu méteni. JelikoZ je tvrdost odrazem struktury
materialu, bylo pro porozuméni naméfenych hodnot zvoleno také né€kolik metod
pozorovani struktury materidlu. Pro vyhodnoceni vlivu plniv bylo provedeno
vypaleni matrice za pomoci teplotné mechanické analyzy (TMA), které ukézalo
procentualni zastoupeni plniva po délce toku. Pro vyhodnoceni krystalizace bylo
provedeno méieni DSC a dand struktura byla také pozorovéana polarizovanym
optickym mikroskopem. Naméfené hodnoty byly dany do kontextu s namétenou
tvrdosti.

7.1 Vybér polymerniho materialu

Pro zkoumani vlivu vzdalenosti od vtoku na tvrdost vyrobku byly zvoleny
celkem tfi typy materidlu. Jednalo se o neplnény PP a dva plnéné PP, které byly
plnéné mastkem a sklenénymi vlakny. PP plnény mastkem byl zvolen s 20, 30 a
50 hm. % (PP20M, PP30M a PP50M), zatimco PP se sklenénymi vlakny byl
zvolen s 20, 30 a 40 hm. % (PP20S, PP30S a PP40S).

7.2 Priprava zkuSebnich téles

Zkusebni télesa z polypropylenu byla pro zkousku mikrotvrdosti vyrobena
technologii vstfikovani na vstfikovacim stroji ARBURG ALLROUNDER 470
E. ZkuSebni télesa byla pfipravena ve tvaru spiraly. Vstiikovaci parametry byly
nastaveny dle doporuceni vyrobce materidlu. Kazdy plnény a neplnény PP byl
vsttikovan pii vstiikovacich tlacich 40, 60 a 80 MPa.

7.3 Méreni délky spiraly
D¢élka spirdly byla méfena v méticim piipravku, ktery byl pouZit pro tento typ
vzork.

D¢élka spiral byla zjistovana u vSech 10 vzorkl pro kazdy studovany material
1 pro vSechny zvolené procesni podminky. Po naméfeni byl spocitdn primér
hodnot, ke kterému byla ptfifazena smérodatna odchylka.
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Po zméteni délky zateCeni vSech spiral byly ureny body méfeni rovnomérné

rozprostiené po celé délce.

Tabulka 7.1 Vzdélenost bodii méfeni od vtoku do formy pro neplnény PP

vsttikovany pii riiznych tlacich

Vzdalenost bodu méreni od vtoku [mm]
Vstrikovaci tlak [MPa]
1 2 3 4 5 6 7
40 - -
60 0| 30 60 90 120 -
175
80 220

Tabulka 7.2 Vzdalenost bodi méteni od vtoku do formy pro vSechny plnéné PP

vstiikované pti riznych tlacich

Vzdalenost bodu méreni od vtoku [mm)]
Vstiikovaci tlak [MPa]
1 2 3 4 5 6
40 - -
60 0 25 50 75 -
115
80 155

7.4 Méreni struktury

Po vsttikovani bylo na vzorcich v jednotlivych bodech zjisténo procentudlni
zastoupeni plniva na Mettler-Toledo TMA/SDTA 841 a krystalizace na Mettler-
Toledo DSC Q20. Nakonec byly provedeny mikrotomové fezy na Leica RM
2255, které byly nésledné zkoumany polarizovanym optickym mikroskopem
OLYMPUS BX41.

7.5 Instrumentovana zkouska tvrdosti
Me¢éieni Instrumentované zkousky tvrdosti bylo provedeno na pftistroji Micro

Combi Tester od firmy CSM Instruments dle normy CSN EN ISO 14 557.

Zvolené parametry zkouSky: aplikované zatizeni - 1 N a 5 N, vydrz na
maximalnim zatizeni - 90 s, zatéZujici a odtéZujici rychlost - 2 N/min (pro 1 N) a
10 N/min (pro 5 N), Poissonovo ¢islo - 0,3.
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Jako wnikaci télisko (indentor) byl pouzit c¢tytboky diamantovy jehlan
s vicholovym uhlem 136° (Vickersv indentor). Mg¢&feni byla provedena
metodou DSI (Depth Sensing Indentation) a vyhodnoceni mikro-mechanickych
vlastnosti bylo provedeno metodou Oliver & Pharr.

7.6 Statistické vyhodnoceni vysledku

Statistické vyhodnoceni bylo provedeno metodou mezikvartilového rozpéti
(IQR), na jejiz bazi bylo posouzeno ponechdni ¢i odstranéni odlehlych hodnot.

Neprve se musi vypocitat 1. a 3. kvartil, ze kterych se potom podle rovnic 7.2
a 7.3 pro vypocet IQR dostane k dolni a horni mezi.

IQR = Q3 — Q4 (7.1)
H, = Qs + (1,5 I0R) (7.2)
Hy =0y — (1,5-1QR) (7.3)

v, = % 100 (74)

Vysledky, u kterych je Vx < 10 % jsou statisticky vyznamné. Vysledky, u
kterych je Vx> 10 %, jsou pozd¢ji v praci okomentovany a odivodnény.
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8.

HLAVNI VYSLEDKY PRACE

Materialy zvolené pro tuto praci byly zvoleny z fad polyolefinli, specificky
dva plnéné PP a jeden neplnény PP. Podle délky zateCeni byly jednotlivym
vzorkiim uréeny body méteni, které se rozd€lily imérné po délce vzorku.

V téchto bodech potom byly provedeny testy pro vyhodnoceni néasledujicich
parametru:

délky zateCeni,

obsahu plniva,

krystalické slozky,
mikro-mechanickych vlastnosti,

podoby krystalické struktury.

8.1 Délka zatecéeni

Z reologického hlediska vstfikované taveniny lze oCekavat, Ze nejdale dotece
neplnény polymer s nejnizsi viskozitou. Naopak vyssi viskozitu 1ze predpokladat
u plnénych polymeril a to v zavislosti na mife plnéni a typu samotného plniva.
Jak Ize vidét z Obr. 8.1, nejdéale zatekl neplnény polymer, a to pro vSechny
vstfikovaci tlaky. Druhou nejdel§i drdhu toku vykazovaly polymery plnéné
sklenénymi vlakny. Nejmens$i draha toku byla zaznamenana u polypropylenii
plnénych mastkem, jejichZ hodnota poméru stran je nizsi a ovliviluji tak vice
tok. V ramci vstiikovaciho tlaku pak nejdale dotekly materidly vstfikované pii
tlaku 80 MPa, a to u vSech plnénych 1 neplnénych variant.

'E 250
£ 200
£ T
>
&; 50 H 40 MPa
N 0 B 60 MPa
= N\
‘O v q)Q Q Q") S
a SIS SO RN
SUME A A

Nazev materialu

Obr. 8.1: Délka zateceni pro jednotlivé materidly s riznym vstrikovacim tlakem
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8.2 Obsah plniva

Proces vstiikovani je zavisly na mnoha parametrech, mezi které patii teplota
taveniny ¢i formy, viskozita, tlak a dal$i. Stejné tak je to i u stylu toku, ktery ve
vsttikovacich formach dominuje. Fontdnovy tok orientuje taveninu zpisobem,
jakym mu to procesni podminky umozni a vznikly vyrobek mé pak vlastnosti,
které mohou mit Casto do uniformnosti daleko.

V ptipadé vstfikovani plnénych materidli se komplexnost toku zvysuje, a
diky tomu je o to t&z§i zachovat rovnomérné vlastnosti po celé¢ délce a Sifce
vyrobku. Spaleni matrice plnénych polymert je jednoduchy zptisob, jak tuto
nejednotvarnost odhalit. Obr. 8.2 ukazuje obsah plniva v jednotlivych bodech
méfeni pro vSechny méfené plnéné materialy. Jak lze pozorovat, u vSech
plnénych materiali, kromé PP20S doSlo k variaci obsahu plniv v zavislosti na
vzdalenosti od vtoku. Ve vSech pfipadech pak bylo nalezeno vice plniva na
konci toku, nez v jinych méfenych bodech. Tento jev mohl byt zplsoben
obalovanim svazki plniv taveninou, diky ¢emuz mohly tyto svazky zatuhnout az
na konci toku.

__50
J
°\. 40
£
=30 H PP20S
]
>
g 20 - m PP30S
="
S0 PP40S
3 = PP50M
2 |
=)

1 2 3 4 5 6

Body méieni

Obr. 8.2 obsah plniva v zavislosti na vzdalenosti od vtoky v jednotlivych bodech
méreni

8.3 Diferencni skenovaci kalorimetrie (DSC)

V ramci této disertatni prace byly provedeny testy DSC na 5 vzorcich.
Vsechny vzorky byly vsttikovéany pfti tlaku 80 MPa, a jednalo se o materialy PP,
PP20S, PP30S, PP40S a PP50M. Jednotlivé navazky byly piipraveny ze
stejnych pozic, ve kterych byly méfeny ostatni mikro-mechanické a jiné
vlastnosti. Pro kazdy material jsou uvedeny grafy prezentujici prvni ohtev, prvni
chlazeni a krystalizatni podil v jednotlivych bodech méfeni pro plnéné
materialy.
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Primérna krystalizace neplnéného PP spocitanad z jednotlivych méfeni byla
49,39 %. Primérna krystalizace pro vzorky plnéné sklenénymi vlakny vzriistala
umérné s mirou plnéni, ptfi¢emz u PP20S bylo naméieno 50,55 %, u PP30S
51,09 % a u PP40S 51,79 %. Nejvétsi prumérny krystalizacni podil byl zjistén u
PP50M (53,87 %). Jak lze vidét z Obr. 8.3, krystalizace se ménila také podél
toku, pfiCemz vidény trend se velmi podobd tomu, ktery lze pozorovat u dat
naméfenych metodou DSI. Obecné vzato, byl krystalizaéni podil plnénych
materidli vy$$i nez u neplnéného PP, coz mohlo byt zplisobeno prave
pozitivnim vlivem plniv na krystalizacni mechanismy.

= 56

>

: 54 T

=

25 = PP
s PP30S
S 46 - PP40S
a4 m PP50M
2

1 2 3 4 5 6
Body méreni

Obr. 8.3 Krystalizacni podil vsech vzorkit mérenych DSC odebranych
z jednotlivych sekci s body méreni

8.4 Méreni mikro-mechanickych vlastnosti metodou DSI pri
zatizeni 1 N

Vsechny piipravené vzorky — PP, PP20S, PP30S, PP40S, PP20M, PP30M
a PP50M, byly po vstiikovani zméfeny na délku zateCeni, rozdéleny na
segmenty, ve kterych se métilo, a poté zméfeny metodou DSI se zatizenim 1 a 5
N. Méfeni bylo vyhodnoceno metodou Oliver a Pharr, bylo provedeno
interkvartilové rozpéti pro posouzeni odlehlych hodnot a wvysledky byly
statisticky vyhodnoceny v podob¢ aritmetického priméru, vybérové smérodatné
odchylky a varia¢niho koeficientu.

a) Mikro-mechanické vlastnosti PP se sklenénymi vlakny

Obr. 8.4 ukazuje zavislost vtiskové tvrdosti neplnéného PP a PP plnéného
20, 30 a 40 % sklenénych vlaken na vzdalenosti od vtoku pro vsttikovaci tlak
80 MPa. V zivislostech se nachazi lehce rozpoznatelny trend, kdy
je v prvnim bod¢ méfeni zaznamenéna nejvyssi tvrdost, kterd je v tomto ptipade
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dokonce v obdobné vysi pro vSechny materidly, ale tato tvrdost poté klesa,
napfiiklad pro neplnéné PP az k hodnot¢ 72,23 MPa, a poté se znovu zveda, kdy
nejvyssi hodnota byla naméfena v bodé 6 pro PP20S, a to 147,37 MPa.

160
140 - j
—=— PP
120
\ H —8— PP20S

100 W \ / —— PP30S

80 " —— PP40S

60 T T T T T T

1 2 3 4 5 6 7

Obr. 8.4: Zavislost vtiskové tvrdosti na vzdalenosti od vtoku pro vstrikovaci tlak
80 MPa

Obr. 8.5 zobrazuje zavislost vtiskového modulu neplnéného PP a PP plnéného
20, 30 a 40 % sklenénych vlaken na vzdalenosti od vtoku pro vsttikovaci tlak
80 MPa. Zajimava je predevSim zavislost PP40S, ktera oproti pfedchozim
ptipadim vykazuje opacny trend. V prvni ¢asti vtiskovy modul stoupd, zatimco
v druhé ¢asti klesd, jedina odlehla hodnota byla naméfena ve tretim bodu, kdy
modulu pruznosti (0,95 GPa) byla naméfena u PP20S v druhém bodu méteni.
V tomto bod¢ €inila nejvyssi hodnota, kterd byla zaroven celkové druha nejvyssi
v ramci tohoto grafu, 3,28 GPa. Rozdil mezi nejvyssi a nejniz$i hodnotou byl
57,32 %.

3,5

3 -
25 :i\\/i\ /SE i —m— PP

5 \W —@— PP20S
1,5 \ \ —m— PP30S

—— PP40S

0,5

Obr. 8.5: Zavislost vtiskového modulu na vzdalenosti od vtoku pro vstrikovaci tlak
80 MPa
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b) Mikro-mechanické vlastnosti PP s mastkem

U posledni sady testovanych vzorkd, viz Obr. 8.6 byl také zpozorovan
obdobny trend. Ten by mohl byt zptisoben rozdilnou tloustkou skin vrstvy, ktera
byva u vsttikovanych vzork Sirsi uprostied a uzsi na zacatku a na konci formy.
Kdyby tento trend zpiisobovaly plniva, pak by pribé¢h tvrdosti po délce toku pro
neplnéné PP musel vypadat jinak nez jeho plnéné varianty. Nicméné plniva maji
zjevny vliv na tvrdost v jednotlivych bodech méfeni, pii¢emz nejvétsi rozdil
mezi hodnotami byl nalezen v bod¢ 5, kde ¢inil pfiblizné 49 %. Nejvyssi
hodnota (158,7 MPa) pak byla nalezena u PP50M v bodé¢ méfeni 1, zatimco
nejnizsi hodnota (73,2 MPa) byla opét naméfena u neplnéného PP v méficim
bodé 5.

160 +

140 -

120 - / —=— PP

100 —m— PP20M
KY/ —m— PP30M

—— PP50M
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o

vtiskova tvrdost [MPa]
(@2}
o

1 2 3 4 5 6 7
body méreni

Obr. 8.6: Zavislost vtiskové tvrdosti na vzdalenosti od vtoku pro vstrikovaci tlak
80 MPa

Nameétfene vysledky vtiskového modulu pro vzorky vstfikované pii
tlaku 80 MPa vykazovaly pomérné niz8i rozptyl hodnot nez vysledky ptedchozi,
jak je zjevné z Obr. 8.7. NejvysSich hodnot bylo opét dosazeno u materidlu
PP50M, ovSem rozdily mezi ostatnimi materialy byly minimélni. Celkové
nejvyssi hodnota vtiskového modulu byla naméfena u PP50M (3,29 MPa)
v bod¢é¢ méfeni 6, zatimco nejniz§i hodnota (1,09 GPa) byla zaznamendna
u materidlu PP30M, a celkovy rozdil tak byl piiblizné 66 %. Hodnoty
vtiskového modulu neplnéného PP se pohybovaly piiblizn€ na stfedu grafu ¢ili
nckteré koncentrace plniva dokonce zhorSily lokédlni mikro-mechanické
vlastnosti.

19



Kl
(63}

1 2 3 4 5 6 7
body méreni

5

O 3,5

—_ —m— PP

= ——

= 25 -

g l\.\ —— PP20M
2 1,5 \{ —— PP30M
Zo5 4+ —E-PPSOM
.5

>

Obr. 8.7: Zavislost vtiskového modulu na vzdalenosti od vtoku pro vstrikovaci tlak
80 MPa

8.5 Méreni mikro-mechanickych vlastnosti metodou DSI pri
zatizeni 5 N

Vstiikované vyrobky disponuji kvili metod¢ vyroby velmi specifickou
strukturou skladajici se z vysoce orientované povrchové vrstvy, piechodove
vrstvy a sférolitického jadra. Diky tomu se méni mikro-mechanicke vlastnosti
v prufezu smérem ke stfedu vstiikovaného vyrobku. Z toho divodu je dulezité
zkoumat také tuto cast, do které je mozné se dostat pravé naptiklad vySsi
indenta¢ni silou s metodou DSI.

a) Mikro-mechanické vlastnosti PP se sklenénymi vlikny

Priimérné nejvyssi tvrdost v Obr. 8.8 byla zaznamendna u materialu PP40S,
ovSem nejvyssi hodnota (163,4 MPa) byla naméfena v bodé 3 u PP20S. Nejnizsi
hodnota byla opét namétena u neplnéné¢ho PP (77,6 MPa), coz je v porovnani
s nejvyssi hodnotou rozdil 52,5 %.

170
-
w
% 150
S I\i
2z Q“; 130 -~ —&— PP
‘<
z E 110 - —B— PP20S
=4
-E 90 } —— PP30S
>
70 T T T T T T 1 —— PP40S

1 2 3 4 5 6 7
body méreni

Obr. 8.8: Zavislost vtiskové tvrdost na vzdalenosti od vtoku pro vstrikovaci tlak
80 MPa
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U vzorkt vsttikovanych tlakem 80 MPa, jak lze pozorovat na Obr. 8.9, bylo
dosazeno nejvyssi tvrdosti (3,59 GPa) vbodu meéfeni 3, a to u vSech
vstiikovanych materidli kromé¢ PP40S, které toho dosdhlo hned u vtoku.
Nejveétsi rozdil namétenych hodnot byl zaznamenan v bodé 5, kde Cinil ptiblizné
55,2 %.
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Obr. 8.9: Zavislost vtiskoveho modulu na vzdalenosti od vtoku pro vstiikovaci tlak
80 MPa

b) Mikro-mechanické vlastnosti PP s mastkem

Vzorky PP20M, PP30M a PP50M ukazuji v Obr. 8.10 podobny trend jako
v grafu pfedchozim, ovSem nejvyS§i dosazena tvrdost je velmi podobnd pro
PP50M (174,96 MPa) 1 PP20M (172,52 MPa). Neplnény PP neptesahl tvrdost
plnénych polymert v z&dném z métenych bod.
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Obr. 8.10: Zavislost vtiskove tvrdosti na vzdalenosti od vtoku pro vstrikovaci tlak
80 MPa
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V piedchozich ptipadech tiskového modulu byl uveden jeden piipad, kdy
se tento parametr dostal pod hodnotu neplnéného PP. V Obr. 8.11 se tento
ptipad objevil hned né&kolikrat, naptiklad u celkové nejnizsi hodnoty (1,15 GPa)
vtiskového modulu, kterd byla namétena v bodu 6 u PP30M. Naopak nejvyssi
hodnoty bylo dosazeno u PP50M, u kterého bylo v bod€ 4 naméteno 3,56 GPa.

_ 4
= &

S35

T

5 25 g - PP
T 2

= \._ —— PP20M
E‘ 1 \' —m— PP30M
% 05 —— PP50M
g o0

1 2 3 4 5 6 7
body méieni

Obr. 8.11: Zavislost vtiskového modulu na vzdalenosti od vtoku pro vstiikovaci tlak
80 MPa
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9. PRINOS PRO VEDU A PRAXI

Ptinos této disertacni prace pro védu spociva v poskytnuti Siroké zakladny
vyzkumnych dat a poznatki, které popisuji vliv vzdalenosti od vtoku na mikro-
mechanické vlastnosti neplnéného PP a PP pInéného mastkem a sklenénymi
vldkny. Tato prace miize byt povazovana za zékladni kdmen budoucich
vyzkumi tykajicich se této tématiky, které se zaméii na individudlni cCasti
zkoumaného problému a budou se jim zabyvat do hloubky. Velké ¢ast poznatki
poslouzi k tvorbé budoucich publikaci, na které se snadno navaze, naptiklad
s vyzkumem zaméiujicim se na mensi pocet vzorkli, ovSem mnohonéasobné
vys$Sim poctem meéteni. Takovy typ prace by se mohl zaméfit na uzsi propojeni
krystalické struktury a mikro-mechanickych vlastnosti vstfikovaného polymeru.

V neposledni fad¢ se na tento vyzkum muze navazat také s pouzitim jin¢ho
polymerniho materialu ¢i plniva. Poznatky z této prace mohou byt pouZity take
ve vyuce na UTB ve Zlin¢, kde poslouzi pfedev§im v predmétech zamérujicich
se na simulaci toku polymeru ve vstifikovaci formé, zejména pak plnénych
polymerd, jejichZ simulace mnohdy nereflektuji skute¢nost.

Ptinos této prace pro technickou praxi spo¢iva v upfesnéni vlastnosti vyrobku
z plnéného materidlu v riznych bodech daného vsttikovaného dilce. V soucasné
dobé se v technické praxi na tvrdost dilce pohlizi pomérné zjednodusené, bez
ohledu na liSici se vlastnosti po délce toku polymeru ve vstiikovaci formé.
Poznatky plynouci ztéto prace mohou konstruktérim pomoci v zajisténi
potiebné tvrdosti, napiiklad ve velmi namdhaném bod¢, bez potieby zpevnéni
celého vyrobku. Plnéné materialy navic mnohdy piedstavuji velkou vyzvu pii
vstiikovani, jelikoZ jejich zateCeni neni vzdy optimalni. Poznatky z této prace by
tak mohly pomoct s ur€enim vhodnych procesnich podminek a miry plnéni
polymeru pro dosazeni optimalnich vysledka.
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10. DISKUSE VYSLEDKU

Ptedlozené vysledky disertacni prace popisuji vliv vzdalenosti od vtoku na
mikro-mechanické vlastnosti (vtiskova tvrdost, modul a teceni) neplnéného PP
a PP pInéného sklenénymi vldkny (20, 30 a 40 %) a mastkem (20, 30 a 50 %)).
Materialy byly navic vstfikovany s riiznymi tlaky (40, 60 a 80 MPa). Na zaklad¢
délky zateCeni jednotlivych vzorkii byly rozdéleny umérmné své délce
na individudlni body méfeni, ve kterych byly pozdé¢ji provedeny veSkeré méteni.
Vysledky mikro-mechanickych vlastnosti byly ziskany metodou DSI a pro jejich
pochopeni byly provedeny testy TMA, DSC a POM.

V ramci TMA bylo zjisténo, Ze procentualni zastoupeni plniv pro materialy
vstiikované s tlakem 80 MPa nebylo rovnomérné distribuovano po celé délce
zateCeni. Jediny materidl, kde bylo dosazeno pomérné¢ rovnomérné distribuce
plniva, byl PP20S, u které¢ho byla ve vSech bodech méfeni zjiSténa koncentrace
kolem 21 %. Naopak material PP30S jiZ rozdil v koncentraci plniva vykazoval,
pficemZ na konci zateCeni bylo naméfeno o 1,2 % vice plniva nez na jeho
zaCatku. Vysledky naméfené mezi témito body odpovidaly linearni progresi od
zaCatku az do konce. Polymer plnény nejvétsim mnozstvim sklenénych vldken
pak dosahl v bod¢ méieni 1 hodnoty 39,54 hm. %, a v 6. bod¢ métfeni 40,88 hm.
%. Nejvétsi rozdil v koncentraci plniva mezi zacatkem a koncem vsttikovaného
vzorku byl pozorovan u materialu PP5SOM, kde tento rozdil ¢inil 6,1 %. Tyto
rozdily mezi zacitkem a koncem toku mohly byt zplsobeny tim, jakym
zplusobem tece polymer ve formé. Fontanovy tok expanduje od stfedu smérem
ke studenym sténam, kde tavenina zamrza, zatimco tavenina pohybujici se mezi
témito zamrzlymi vrstvami pokracuje dal do formy. V provedené¢ literarni reSersi
byl uveden vyzkum, ve kterém se tento jev objevoval take. Polymerni plniva,
obzvlasté pak s vysokym pomérem stran, mohou byt obalena taveninou, coz jim
znemozni tuhnuti v pribéhu toku a zamrznou az na konci formy spolecné
s taveninou, ktera je tam dopravila. To, Zze se polymer s plnivy nedostane
preferencné ke sténdm mulze byt zplisobeno vySSi viskozitou a mensi
pohyblivosti takového svazku.

M¢éteni DSC bylo provedeno u materidld PP, PP20S, PP30S, PP40S
a PP50M, které¢ byly vyrobeny se vstiikovacim tlakem 80 MPa. Z kazdé¢ sekce
obsahujici bod méfeni byl odebran vzorek, na kterém bylo provedeno méteni
DSC. Primérnd krystalizace neplnéného PP spocitana z jednotlivych méfeni
byla 49,39 %. Primérnéd krystalizace pro vzorky plnéné sklenénymi vlakny
vzristala imémé s mirou plnéni, pficemz u PP20S bylo naméteno 50,55 %,
u PP30S 51,09 % a u PP40S 51,79 %. Nejvétsi pruimérny krystalizacni podil byl
zjistén u PP50M (53,87 %). Krystalizace se ménila také po délce toku, coz
mohlo byt zpisobeno ménicimi se krystalizatnimi podminkami v zavislosti na
vzdalenosti od vtoku, na které ma zasadni vliv uniformnost teploty formy
a vstfikovaciho tlaku. Z vysledki je zfejmé, Ze na zacatku toku bylo dosaZeno
niz$i krystalinity nez v jeho stfedu, ovSem smérem od stfedu ke konci zateCeni
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byla zjiSténa klesajici tendence. Vys§i naméfena krystalinita na konci zateceni
mohla byt zplsobena také pfitomnosti vétStho mnoZzstvi plniv, coZ bylo
potvrzeno testy TMA. Tyto vysledky koreluji s tvrzenim predlozenych clankt
v literarni reSersi, které udavaji, ze pritomnost plniv zvySuje krystalizaci a to
umérné k mite plnéni.

Kromé¢ vlivu na samotnou miru krystalizace méla plniva vliv také na teplotni
rozsah, pii kterém zacinal proces taveni, ale hlavné krystalizace samotna.
Krystalizace neplnéného PP zacala pfi teploté 115 °C, vyvrcholila pii 110 °C
a skoncila pti 103 °C, zatimco krystalizace PP20S zacala, vyvrcholila i skoncila
piiblizné o 10 °C diive. Velmi podobné hodnoty byly zaznamenany u PP50M,
zatimco materidly s vétSi koncentraci sklenénych vldken mély krystalizaci
vyplyva, Ze oba typy plniv podporuji krystalizaci piiblizné stejnou meérou,
ov§em sklenéné vlakna posunuji zacatek krystalizace vice do vysSich teplot nez
mensSim obsahem krystalizujiciho materidlu, ovSem pii zachovani velikosti
tepelného toku.

Hlavni vysledky této prace byly ziskany méfenim metodou DSI. M¢éfeni
probihalo ve dvou rezimech, a to se zatizenim 1 N a 5 N, pfi¢emz indentor
dosahoval hloubky 20 a 100 pum. Ziskané vysledky byly podrobeny IQR
analyze, kterd poukédzala na odlehl¢é hodnoty, kter¢ byly individudlng
vyhodnoceny a dle zbytku datového souboru bylo rozhodnuto, zda budou
vymazany nebo ponechiany. Pro zbylé vysledky byl vypocitdn variacni
koeficient, diky kterému mize byt vyhodnocena statistickd vyznamnost
vysledk.

Z vysledkl pofizenych v obou rezimech méteni bylo zjisténo, Ze se mikro-
mechanické vlastnosti méni v zavislosti na vzdalenosti od vtoku. Obecné vzato
byl u aplikovaného zatizeni 1 N pozorovan trend, kdy byly hodnoty u vSech
parametrl vySsi na za¢atku toku, poté klesaly smérem ke sttedu, a poté se opé&t
zvysily k pivodni hodnoté. Naopak u vysledki potfizenych v rezimu zatézujici
sily 5 N bylo zisténo, Z¢ naméfené¢ mikro-mechanické vlastnosti nabiraly
opacného trendu, Cili byly niZsi na zacatku, vyssi ve stfedu vzorku a poté opét
nizsi na konci zateCeni.

Opacny trend mohl byt zpisoben vySs§i hloubkou penetrace, diky cemuz
indentor proniknul do jinych vrstev materidlu. Vstiikované sou¢asti nemaji po
délce toku rovnomérnou tloustku jednotlivych vrstev, diky ¢emuz mohl indentor
sbirat data zriznych vrstev v jednotlivych bodech métfeni. Rozdil byl
1 vsamotnych mikro-mechanickych vlastnostech, jelikoz ma krystalicka
struktura bliZe ke stfedu vzorku vice Casu rlst a vytvaii tak vétsi sférolity. Nutno
dodat, ze ackoliv byly hodnoty métené v rezimu zatézujici sily 5 N nizsi
na zacatku a konci toku, dosahovaly vysSich hodnot nez ty, které byly namétené
ve stfedu vzorku ziskaném v reZzimu zatéZujici sily 1 N.
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Zjisténé zmény mikro-mechanickych vlastnosti jsou déany distribuci
krystalické faze a zménou uspotfadani struktury (tvar a velikost sférolitl) podél
toku vyrobku, u kterého ma zésadni vliv rovnomérnost vstfikovaciho tlaku,
teploty formy a chlazeni.

Ziskané vysledky umoziiuji také porovnani mikro-mechanickych vlastnosti
neplnéného PP a plnéného PP. Jak lze vidét z piloZzeného grafu, vtiskova tvrdost
naméfend v neplnéném PP byla pfi porovnani s plnénymi materidly nizsi
v tfadech jednotek procent ve vSech bodech méteni. Tento rozdil v tvrdosti byl
zpusoben zdkladnimi vlastnostmi téchto dvou slozek, pficemz plniva mastek
a sklenéna vlakna disponuji vyssi tvrdosti nez neplnény PP. V ramci vtiskového
modulu byl rozdil mezi neplnénym PP a PP plnénym 50 % mastku az 49,9 %.
Naopak u vtiskového teCeni byly hodnoty pro PPSOM naméieny nizs$i nezu
neplnéného PP. Rozdil mezi plnénym a neplnénym materialem ovSem nebyl
pouze ve velikosti mikro-mechanickych vlastnosti, ale také v konzistenci
jednotlivych hodnot, kdy plniva dokdzala poskytnout materidlu vyrovnangjsi
vysledky podél toku, coz mohlo byt zptisobeno pravé konzistentni naturou plniv,
které neprochazeji zménou pfi vystaveni procesnim podminkam.
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Obr. 10.1 Porovnani vysledkii vtiskové tvrdosti namérené pii zatizeni I Na 5 N

Meéteni vtiskového modulu vychézelo statisticky hife nez ostatni mikro-
mechanické vlastnosti. Hned u nékolika vysledkil vySel variaéni koeficient vyssi
nez 10 %, coz by mohlo poukazovat na statistickou nevyznamnost. OvSem
aritmeticky priamér vtiskoveho modulu mohl byt ovlivnén pfitomnosti
krystalickych struktur shish-kebab, ze kterych mohl indentor méfit nékterée
hodnoty. Takovy datovy soubor by pak mohl vykazovat realné¢ hodnoty, které
nelze vyloucit po provedeni metody statistického vyhodnoceni odlehlych hodnot
IQR.

V této disertacni praci byl zkoumén také proménlivy vstfikovaci tlak, a to
v hodnotach 40, 60 a 80 MPa. PtiloZzeny graf ukazuje niz§i hodnoty vtiskové
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tvrdosti dosazené u neplnéného PP, a to ve vSech métenych pripadech. Naopak
u plnénych polymert je porovnani slozitéj$i a chybi zde jednoznaény verdikt,
jelikoz vtiskova tvrdost plnénych PP je v nékterych ptipadech nizsi pro 80 MPa
nez pro 40 MPa, a v jinych pfipadech je tomu naopak. Tento jev by mohl byt
zpisoben tokem indukovanou krystalizaci, kdy aplikovany vyssi tlak poméha
utvaret krystalickou strukturu u neplnéného PP, zatimco u plnénych PP je tento

8%
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Obr. 10.2 Porovnani vtiskové tvrdosti mezi vzorky vstrikovanych pri 80 a 40 MPa
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11. ZAVER

Disertaéni prace se zabyva studiem vlivu vzdalenosti od vtoku na mikro-
mechanické vlastnosti neplnéného PP a PP plnéného mastkem (20, 30 a 50 %)
a sklenénymi vlakny (20, 30 a 50 %). Zéaroven je v praci zkouman vliv
procesnich podminek, zejména vstiikovaciho tlaku, na vySe uvedené vlastnosti.

Vybrané materidly byly vstiikovany do formy ve tvaru spirdly. Po vsttikovani
byla u vzorkii zmétena délka zateCeni. Z délky zateCeni byly ureny body
méieni tak, aby naméfené vysledky reprezentovaly vzorek v celé jeho délce.
V uréenych bodech métfeni bylo provedeno testovani mikro-mechanickych
vlastnosti metodou DSI, a tyto hodnoty byly statisticky vyhodnoceny metodou
IQR a vypoltem variacniho koeficientu. Po méfeni mikro-mechanickych
vlastnosti byly vzorky roziezany a nasledn¢ méteny pomoci TMA, DSC a POM.
Pro méteni TMA a DSC byla odebrana ¢ast segmentu obsahujiciho jeden bod
méfeni, kterd byla poté vloZena do ptislusného zatizeni. Pro optické pozorovani
pomoci POM byly provedeny mikrotomové fezy o tloust'ce 15 um, z nichz se na
mikroskopu poftidily snimky.

Z uvedenych vysledka vyplyva, Ze mikro-mechanické vlastnosti nejsou
homogenni po celé délce toku. V povrchové vrstvé maji hodnoty vtiskove
tvrdosti a modulu tendenci klesat od zacatku smérem ke stiedu, a stoupat od
sttedu smérem ke konci. Opacny trend byl zjistén v hloubce 100 um, kde byla
objevena tendence hodnot stoupat od zacatku smérem ke stfedu a klesat od
sttedu smérem ke konci vzorku. Na vysledky mél vyrazny vliv krystaliza¢ni
podil v daném misté¢ méfeni, pouzity tlak, mira plnéni 1 koncentrace plniv
v jednotlivych bodech méfeni.

Z vysledkl disertacni prace vyplyva, Ze uvedeny vyzkum je velmi dilezity
pro ziskani idealnich mikro-mechanickych vlastnosti ve vstfikovanych
soucastech. Vysledné hodnoty lze ovlivnit celou fadou vstupnich parametri,
jako je naptiklad mira plnéni, typ plniva, zvolené procesni podminky ¢i misto,
ve kterém se mikro-mechanické vlastnosti méti. Spravna aplikace znalosti
ziskanych ztéto prace v prumyslu by mohla vést k optimalizaci konstrukce
vsttikovacich forem, ve kterych by se mohlo vyuzit vyztuzujiciho efektu v misté
namahani zménou vstupnich parametri, a nemuselo by se tak kvili jedné
kritické Casti prechazet na drazs§i materidl, ktery by mohl velmi vyrazné€ ovlivnit
ekonomickou stranku vyrabéného kusu.
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ZKRATKY A SYMBOLY

ZKkratky
PP polypropylen PLM Mikroskop s polarizovanym
svétlem
PP izotakticky polypropylen PDI polydispezni index
sPP syndiotakticky ITT index toku taveniny
polypropylen
aPP atakticky polypropylen A polydisperzni faktor
DSC diferencidlni skenovaci | IPD mezi ¢asticova vzdalenost
kalometrie
DSI instrumentovand indentacni
zkouska
Symboly
1% rychlost smykové deformace | Hir vtiskova tvrdost
n smykova viskozita Eir vtiskovy modul pruznosti
NE elongacni viskozita Cit indentacni creep
Mo smykova viskozita pfi nulové | a koeficient plniv
rychlosti smykové deformace
Ny relativni viskozita K, nukleacni parametr
T smykové napéti dso velikost ¢ast plniva
G smykovy modul E* redukovany elasticky modul
E modul pruznosti T, Teplota skelného prechodu
€ pomérné délkové protazeni T Teplota taveni
o mechanické napéti o, zdanliva mez kluzu
D objemové zastoupeni plniva S, charakteristickd plocha
povrchu
p pom¢ér rozméru ¢astic
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