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1 UVOD

V dnesni dobé jsou polymerni materidly pouzivany tak bézné, Ze se s nimi
setkavame témét doslova na kazdém kroku. Diky snadné dostupnosti a vyhodnym
mechanickym a chemickym vlastnostem se rozsifily téméf do vSech odvétvi
primyslu. Stavebni, strojni, elektrotechnicky a hlavné obalovy primysl se dnes jiz
bez plastii neobejde.

Za své vyhodné mechanické vlastnosti vdéci polymery do jisté miry své
morfologii. Proces krystalizace u semikrystalickych polymerd je vSak nachylny na
teplotu, pfi které probiha, vysledna struktura a mechanické vlastnosti polymeru se tak
muzou vyrazn¢ liSit v zavislosti na teploté krystalizace. Touto problematikou se
zabyva predkladana prace.

Na Ustavu materidlového inZenyrstvi CVUT se k vyrobé zkusebnich vzorkd
k nékterym experimentiim pouziva laboratorni pec Labio VD 33 (ptivodné susarna).
Tato pec ovSem neni vybavena ventilatorem a je vertikdln€é rozdé€lena na tfi patra
vyrobena z plnych plechd. Z téchto duvodd je cirkulace vzduchu v peci silné
omezena, a vznikaji tak rozdilné teploty v jednotlivych ¢astech pece. Takto rozdilné
podminky ptipravy zkuSebnich vzorkd, mohou znehodnotit provadéné méteni.

1.1 Cile prace

Cilem této prace je zjistit, do jaké miry jsou zkuSebni vzorky piipravené
z praskového polymeru ovlivnény rozdilnou teplotou v zévislosti na poloze ve vyse
specifikované peci.

V prvni fad¢é je nutné provést literarni reSerSi odborné literatury na danou
problematiku.

Dale je potieba navrhnout vhodnou metodu na proméfeni teplotniho pole v peci
a nasledn€ méteni provést.

Navrhnout vhodné zkuSebni vzorky a jejich vyrobu z polymerniho prasku a
provést méteni jejich mechanickych vlastnosti.

Kone¢nym cilem této prace je zaznamenat moznou korelaci mezi teplotou v peci
a vyslednymi mechanickymi vlastnostmi polymerniho materialu a zjistit, jestli a do
jaké miry jsou experimenty vyuzivajici tuto pec ovlivnény. Pfipadné vymezit cast
pece, kde zkusSebni vzorky nejsou ovlivnény a kterou je mozné dale vyuZzivat.



2 Popis a charakteristika polymeru

Tato kapitola se zabyva ivodem do problematiky polymernich materiala, jejich
slozenim, strukturou a dalsimi charakteristikami.

21 Polymery

Polymer je makromolekula tvofena fetézcem identickych molekul (monomeri)
pospojovanych ve velkém mnozstvi, které jsou tvorené jednim ¢i vice druhy atomi
nebo jejich skupinami. Monomera je takové mnozstvi, Ze pfidani nebo odebrani
nékolika monomerti nema vyrazny vliv na fyzikélni a chemické vlastnosti celé¢ho
polymeru. Polymerni materidly se od ostatnich lisi hlavné svou fetézcovou
strukturou, ktera jim dava vyrazné odlisné vlastnosti. Jednotlivé fetézce mohou a
nemusi byt pferuseny, rozvétveny nebo navzajem propojeny. To v kombinaci se
svobodou v chemickém slozeni polymerum dava vysoky rozptyl vysledné struktury,
a tedy i mechanickych vlastnosti. Nékteré polymery umoziiuji vzajemné nataceni a
pohyb jednotlivych fetézcu a tvoii tak velmi meékké a elastické materialy, zatimco
jiné polymery maji fetézce pravidelné uspotadané a tvoii krystalické struktury
S vysokymi mezimolekuldrnimi silami, a tedy tvrdé a kiehké materialy. Vysledné a
zpracovatelské vlastnosti je také mozné vyrazné ovlivnit piidanim rtiznych aditivnich
slozek, vznikaji tak plasty ¢i kompozity. [1]

Snadnd  zpracovatelnost, chemickd stabilita a vysokd rozmanitost
mechanickych vlastnosti zajistily plastim témét exponencialni narust v produkci od
prvni poloviny minulého stoleti. Dnes jsou plasty pouzivany témét ve vSech
odvétvich prumyslu. Roste také vyzkum v oblasti polymert ve snaze nahradit
tradi¢ni materialy.

2.2 Krystalizace a struktura polymeri

Krystalizace polymeru je dé€j, pii kterém dochazi k vzijemnému uspotradani
makromolekul (fetézci), tedy utvareni nadmolekularni struktury — morfologie
polymeru. Morfologie utvati zakladni materidlové charakteristiky jako stupen
krystalinity, tvar, velikost a orientace krystaliti apod., které nasledné definuji
mechanické vlastnosti polymeru.

Nasledujici kapitola se zabyvd procesem krystalizace a jejim vlivem na
morfologii polymeru, tedy na jeho mechanické vlastnosti.

2.2.1 Kirystalizace

Proces skladani makromolekul do uspofadanych utvart (krystalll) je podminén
fadou termodynamickych a strukturnich pfedpokladi. Zakladni termodynamicky
predpoklad pro krystalizaci je nizsi volna entalpie tuhé (krystalické) faze nez tekuté
(amorfni) faze. Aby byl systém stabilni, bude se vzdy snazit dosahnout stavu s CO
strukturu, je potieba pravidelna nadmolekuldrni struktura. Tedy primarnim
pozadavkem pro pravidelné uspotadani polymernich fetézct je jejich chemicka i
stericka pravidelnost (stereoregularita — takticita). lzotaktické a syndiotaktické



polymery tedy snadno krystalizuji, naproti tomu ataktické polymery jsou amorfni —
podobné jako polymery sitované nebo s rozvétvenymi fetézci. Krystalizuji pouze
linearni nebo hlife rozvétvené fetézce. Dale je potieba, aby byl polymerni fetézec
schopen tésného paralelniho uspotadani a byl dostatené ohebny. Napiiklad
polymery, jejichz fetézce obsahuji benzenova jadra (PS, PET, PC), ktera jsou oproti
zakladnimu fetézci velmi rozmérna, nekrystalizuji. [1; 2]

Ke krystalizaci dochazi pod teplotou tani krystalith T, a konci v blizkosti
teploty skelného prechodu Ty. Pribéh rychlosti krystalizace (Obr. 1) je pro vSechny
polymery podobny. Jako teplota krystalizace se pak oznacuje teplota, kdy
krystalizace probiha s nejvétsi rychlosti. Pokud je teplota krystalizace blizka teploté
tani, rychlost krystalizace je pak velmi nizka. Snizovanim krystalizacni teploty se
rychlost zvySuje, také roste viskozita a klesa kineticka energie makromolekul, coz
zpomaluje proces krystalizace. Je tedy mozné, ze pii vysoké rychlosti chlazeni
krystalizace neprobéhne a vznikne tak metastabilni stav (entropie systému je vétsi,
nez by méla byt). [3; 4]

Rychlost krystalizace

L
rd

Tg |8
Teplota

Obr. 1 Schematické znazornéni zavislosti rychlosti krystalizace na teploté

Pokud jsou pro dany polymer vyse zminéné pozadavky splnény, bude se
utvaret krystalicka struktura. Retézce se skladaji do utvarti zvanych krystality, které
maji pravidelnou vnitini strukturu. Typ vzniklé struktury pak zalezi nejen na
polymeru, ale také na podminkach krystalizace (napf. teplota, tlak, napéti). Mohou
vznikat lamely, sférolity, dendrity, protazené fetézce apod. V nékterych piipadech
muze vzniknut i vice typu struktur. Krystalizaci brani rizné defekty jako zaklesnuti
€1 zauzleni fetézcl, polarita a necistoty. Krystalizace tedy nikdy nedosahne sta
procent a jednotlivé krystality oddéluji amorfni oblasti. Jednd se pak o
semikrystalickou strukturu. Nékteré fetézce jsou tak dlouhé, Ze prochazeji nékolika
krystalickymi a amorfnimi oblastmi. Stupeni krystality je kvantitativnim popisem
krystalizace, ktery urCuje podil krystalické faze a piiblizné urCuje vlastnosti
polymeru. Ur¢uje se hmotnostni podil krystalicke faze:

_ Pe(p—pa)

— . % 1
p'(pc_pa) 1000% @

Xm



a dale objemovy podil krystalické faze:

X, = (=) 100(%) (2)

C pa

kde p. = hustota krystalické faze, p, = hustota amorfni faze, p = hustota vzorku. [5]

Typ a velikost krystalické struktury je v prvni fadé ovlivnéna chemickym
slozenim a strukturou fetézce, které urcuji jeho rozméry, pohyblivost (konformace),
piipadné polaritu a dalsi mezimolekularni sily (disperzni, indukované, vodikové
mustky). Dal§im dulezitym faktorem je kinetika procesu, tedy vliv teploty a ¢asu.
Tyto ti1 zadkladni pfedpoklady déle urcuji podminky a proces krystalizace.

Studium prabéhu krystalizace v Case se nazyva kinetika krystalizace; sklada ze
tii fazi: [3]
tvorba zdarodkii (nukleace)
dalsi rust zarodkut — tvorba krystalii
spojovani malych krystalit a vytvareni agregatit

Rast krystaliti je zpocatku zdvisly hlavné na procesu vzniku zarodk.
Mnozstvi a rychlost rustu zarodkti urcuje morfologii polymeru a tim i jeho
mechanické vlastnosti. Nejvétsi vliv na tvorbu zarodklt ma teplota krystalizace a
rychlost chlazeni (velikost podchlazeni).

Rozlisujeme: [6] zrusit odsazeni

Krystalizace izotermni, tedy za konstantni teploty. Zarodek vznikly za
konstantni teploty ma rozméry a rychlost rstu srovnatelné ve vSech smérech.
Vznika tak radidlni kulovy sférolit. Velikost vysledného sférolitu je tim
mensi, ¢im vétsi je koncentrace zarodkid. Nizky pocet velkych, dokonalych
sférolitii je dosazen vysokou krystalizacni teplotou a pomalym chlazenim
(nizkym podchlazenim).

Krystalizace neizotermni, tedy pfi ochlazovani. Zarodek vznikly pfi

ochlazovéani roste Vjednom sméru vyrazné rychleji neZ v ostatnich. Na
koncich se rozvétvuje a vytvari snopec. Konce déle rostou az do uzavieni a
nasledné¢ roste do vSech stran stejnou rychlosti. Vznikne sférolit
s chomackovitou strukturou, ktery se nazyva dendrit (Obr. 2).
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Obr. 2 Schéma ristu radialniho (nalevo) a dendritického sférolitu



Pti krystalizaci déle rozliSujeme dva mechanismy vzniku zarodkid (nukleace):
[6: 7]

Homogenni (termalni) nukleace — zérodky se vtomto piipadé vyskytuji
v ¢ase a prostoru zcela ndhodné a nejsou pocetné omezeny. Vznikaji ze
samotného polymeru piedevsim lokalnim poklesem teploty, snaze na delSich
fetézcich. Aby mohl zarodek dale rist, je nutné, aby volnd Gibsova energie
klesala, tedy aby zarodek dosahl ur€itého minimalniho rozméru. Tento
mechanismus nukleace je v béznych podminkach malo Casty.

Heterogenni (atermdlni) nukleace — Vv tomto piipadé zarodky vznikaji na
pfitomnych nehomogenitach, napi. katalyzatorech, barvivech a plnivech.
Pocet takto vzniklych zarodkt je omezen poctem nehomogenit, ktery se
s casem neméni. Pfi velkém mnozstvi cizich latek vznikaji zarodky opét
prakticky nahodné, pak se nukleace nazyva pseudohomogenni (Obr. 3).

Obr. 3 Homogenni (nalevo) a heterogenni (napravo) krystalizace polypropylen

V realnych ptipadech dochazi ke kombinaci obou mechanismil nukleace.

Dil¢i déje doprovazejici rust krystalitti jsou napt. difuze polymernich segmenti
k povrchu rostouciho krystalu, difuze segmenti odmitnutych krystalem na jeho
povrchu, skladani fetézce na povrchu krystalu a adsorpce segmentli na povrchu
krystalu. Postupny narust krystalické faze pii izotermické krystalizaci charakterizuje
rastovy zékon popsany Avranniho rovnici, ktery udava podil krystalické faze
Vv priibéhu Casu az do vzajemného dotyku krystalii, tedy vymizeni amorfni faze:

1 — a(t) = exp (—kt™) 3
kde t = Gas od pocatku krystalizace, a(t) = objemovy podil krystalické faze v Case t,

k = konstanta pro danou teplotu krystalizace a n = Avranniho exponent zavisly na
typu krystalizace, zda mechanismus urcujici rychlost krystalizace je difuze, nebo



adheze. Hlavni nepiesnost této rovnice plyne z pfedpokladu ukonceni krystalizace na
100 %, k cemuz realn¢ nedochazi. Pfesnost je mozné zlepsit zavedenim korekénich
Cinitelt, napf. indukéni Cas krystalizace = ¢as vytvoreni zarodku. [7]

Vysledna velikost krystalitlh je dana pomérem koncentraci zarodkl a rychlosti
nukleace a ristu. Je-li vétSi rychlost ristu nez rychlost nukleace, vznikne malé
mnozstvi rozmérnych krystaliti. Naopak rychld nukleace vytvaii velké mnozstvi
malych krystalitd. Rychlost nukleace miize byt podpoiena pfidanim heterogennich
nukleacnich ¢inidel, coz uréi mechanické vlastnosti polymeru, nebo také stanovenim
rychlosti nukleace, ktera stejn¢ jako rychlost riistu vyrazné stoupa s nizsi teplotou
krystalizace.

Podle intenzity mtizeme krystalizaci délit na dvé faze:

Primarni krystalizace zahrnuje nejvétsi podil krystaliza¢nich zmén. Probiha
pfi vyrobé soucasti a kratce po ni.

Sekundarni krystalizace probihd vyrazné pomaleji, dny az mésice. Polymer
zvétsuje svou stabilitu premisténim poruch v miizce — zmenSuje pomér
povrchu krystalu Kk jeho objemu. Vysledkem jsou zmény mechanickych
vlastnosti i rozméri vyrobku. Rozsah sekundarni krystalizace zalezi na
tepelné historii vyrobku. [3]

Podle schopnosti krystalizace polymerniho fetézce 1ze polymery délit: [2]

Polymery se sklonem k samovolné krystalizaci jsou obvykle termoplastické,
vlaknotvorné a filmotvorné, S vysokou houzevnatosti a pevnosti. Také elastické a
Casto Spatné rozpustné nebo nerozpustné v organickych rozpoustédlech. Obvykle
ptrechazeji rychle z tuhé faze do taveniny — mala oblast kaucukovitosti, tedy nejsou
vhodné pro zpracovani véalcovanim, vytlacovanim apod. Naopak se hodi pro postupy
vyzadujici rychlou zménu skupenstvi jako vstfikovani, zvlaknovani apod. (napf.
polyamidy, polyetylen, polypropylen).

Polymery, které nekrystalizuji samovolné, ale krystalizuji pouze zménou
teploty nebo pod napétim (ptisobenim deformacni sily). Za béznych podminek maji
obvykle kaucukovity charakter. Jsou termoplastické, elastické a dobife rozpustné
v organickych  rozpoustédlech. Typicky byvaji  zpracovany valcovanim,
vytla¢ovanim a lisovanim (napt. pfirodni kaucuk, izoprenovy kaucuk, polyizobutylen
a butylkaucuk).

Polymery nekrystalizujici za Zadnych okolnosti jsou vétSinou kiehké,
transparentni a velmi dobfe rozpustné v organickych rozpoustédlech. Jsou to jak
termoplasty, tak reaktoplasty. Mohou byt zpracované témer vSemi znadmymi
technologiemi kromé zvlakiovani, protoze pro praktické vyuziti nejsou vldkna kvili
amorfnimu charakteru dostate¢né pevna (napf. polystyren, polyvinylchlorid,
nevytvrzené rezolové pryskyfice).



2.2.2 Morfologie

Zakladni morfologické utvary [4]

U amorfnich polymerii jsou zakladnim morfologickym utvarem globuly
(klubicka). Jsou tvotfené chaoticky sto¢enymi makromolekulami (fetézci) 0 velikosti
10-30 nm. Je mozné uspotadani globul vzajemné do pravidelnéjsiho Utvaru, kazda
globula si ale zachovava svij individualni charakter. Za vzniku vnéjsi deformace
dochéazi k orientaci fetézcl a vytvoreni vyS$i formy uspofddanosti — vznikaji
rozvinuté, paraleln¢ sdruzené svazky, které jevi naznaky krystalizace a pfipominaji
neprave krystality.

Pro krystalické polymery jsou zakladnimi morfologickymi utvary tzv. lamely
(Obr. 4). Ty maji ovsem vysoké naroky na krystalizaéni podminky a béZzné vznikaji
pfi krystalizaci ze zfedénych roztokl. Jedna se o destickovité Utvary o tlouSt’ce cca
10 nm, které mohou byt pyramidalné prohnuté. Pro vznik lamel je zapotiebi vyrazné
vétsi rychlost rustu nez vzniku poruch v tvofeném krystalu. Elektronovou difrakci
bylo zjiSténo, Ze fetézce v monokrystalu jsou ulozené témét kolmo na rovinu lamel.
Retézec tedy na povrchu lamely tvofi ohyb o 180° a nasledné se antiparaleln& vraci
do lamely. Pokud je roztok pii krystalizaci vystaven smykovému napéti, vznikaji
vlaknité utvary, tzv. fibrily. V krajnim fetézci netvoii ohyby a jsou napiimené.
Fibrily jsou valce s konstantnim primérem a rostou jednorozmérné oproti lamelam,
které maji dvojrozmérny rist.

Obr. 4 Lamely polyetylenu vzniklé krystalizaci z roztoku

Pti plisobeni smykového pole na roztok mohou vykrystalizovat kombinované
utvary nazyvané §is-kebab. Jadro struktury (SiS) je vldknité — obsahuje zna¢ny podil
napiimenych fetézcl. Na jadru jsou epitaxidlné narostlé lamely (kebab) tvofené
skladanymi fetézci.

Pti krystalizaci z taveniny nejsou vhodné podminky pro vznik lamel. Je pfili§
velka rychlost vzniku poruch nebo rozvétvovani krystalu, a dochazi k prostorovému
rustu za vzniku dendritli, az zcela zanika ptvodni krystalograficky smér jadra a
vznikaji razné vyvinuté kulové utvary. Lamely vzniklé¢ ze spolecného pocatku se
rozrustaji v polykrystalickém tutvaru — sférolitu. Pokud sférolity vznikaji za
konstantni teploty, jsou to rovnomérné kulovité utvary. Pokud se ale teplota méni
(rychlé krystalizace), sférolit roste v jednom sméru vyrazné rychleji, na koncich se
rozvétvuje a vytvaii snopec. Konce déle rostou az do uzavieni a nasledné roste do
v8ech stran stejnou rychlosti. Vznikne sférolit s chomackovitou strukturou, Ktery se
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nazyva dendrit. Polarizované ve svétle mikroskopu se sférolity zobrazuji jako
charakteristické obrazce tzv. maltézské kiize (Obr. 5).
|

Obr. 5 Sféroliticka struktura polymeru ve svételném
mikroskopu s polarizovanym svétlem

Modely krystalické struktury [6]

Na nasledujicim obrazku (Obr. 6) jsou znazornény nékteré modely krystalické
struktury. Model usekové krystalizace (a), neboli roztfepenych micel, znazoriuje
prvotni vysvétleni semikrystalické struktury polymert. Byl povazovan za jediné
mozné vysvétleni az do padesatych let, kdy byly prozkoumany monokrystaly.
V tomto modelu se fetézce polymert chaoticky vinou prostorem s vyjimkou
krystalickych oblasti, kde se doCasn¢ srovnaji a nasledné pokracuji. Jeden fetézec
takto projde n€kolik krystalickych a amorfnich oblasti.

a b
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Obr. 6 Modely krystalickych struktur

Model parakrystalické struktury (b) vykazuje uspotadanost jen na malé
vzdalenosti, na malych oblastech. Pti prodluzovani vzdalenosti uspotadanost klesa.
Tento model se opird o pfedpoklad, ze pozorovany difuzni rozptyl rentgenového
zareni mize byt zplisoben nejen pfitomnosti amorfni faze, ale také poruchami
krystalické faze. Polymer dnes oznacovany semikrystalicky by se podle této metody
z extrémniho hlediska dal povazovat za parakrystal, ktery pouze obsahuje poruchy
uvniti krystalické faze a na povrchu. Tomuto modelu by mohly odpovidat n¢které
vysoce krystalické polymery jako polyformaldehyd a polyetylen, zkrystalizované
Z roztoku za vysokych tlaka.
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VétSina  semikrystalickych polymernich materidld méa v izotropnim stavu
strukturu, kterou nejlépe vystihuje dvoufazovy model (Obr. 7). V tomto modelu maji
krystalické oblasti kone¢né, pomérné malé rozméry. Mezery jsou vyplnény
amorfnimi oblastmi o podobné velikosti a mohou mit i jistou miru uspofadanosti.

Obr. 7 Dvoufazovy (micelarni) model

Model zcela naptimenych fetézct (obr. 6¢), kde se tloustka krystalu rovna
délce ftetézce, je povazovan za stabilni konformaci pro polyetylen (frakce
polyetylenu) i jiné homopolymery. Podle tohoto modelu tedy skladané konformace
tvofi jen metastabilni krystaly.

Podle nékterych studii uzivajicich elektronové mikroskopy byly nalezeny
uspofddané oblasti na malém rozsahu i u polymerit dosud povazovanych za zcela
amorfni (polystyren, polymetylmetakrylat). Tyto oblasti jsou nazyvané noduly
(balicky), maji délku ve sméru fetézce asi dvacet uhlikovych atomt a v kolmém
sméru asi pét uhlikovych atomd.

2.3 Tepelné vlastnosti polymerii

Témet vSechny vlastnosti polymerii jsou zavislé na teploté, jedna se tedy o
velmi rozsahlé téma. Je mozné do né&j zahrnout vse od tepelné vodivosti a roztaznosti
pfes tepelnou kapacitu az po degradaci a hoflavost. Tato kapitola je vSak vénovana
predevsim rozsahu pouzitelnosti polymert, tedy oblasti teploty skelného prechodu a
teploty tani.

Teplotni rozsah pouzitelnosti je oblast, kde si polymery zachovévaji své
puvodni vlastnosti, tedy své materidlové charakteristiky, napf. moduly E a G jsou
konstantni. V redlném prostiedi ma na polymer vliv cela tada faktorti, napf.
chemicky aktivni prostfedi, druh a intenzita namahani. Pokud pfipousStime pouze
tepelné namahani, mizeme jeho zménou ovlivnit frekvenci a amplitudu kmitt
jednotlivych ¢asti fetézct, tim porusit vazby mezi jednotlivymi fetézci a ve vysledku
tak vyrazn€ ovlivnit jeho mechanické vlastnosti. K témto zménam dochazi skokoveé
pfi ptechodu charakteristickych teplot, které jsou dané chemickym sloZenim a
strukturou daného polymeru. [8]

Pii dosazeni teploty skelného pfechodu Ty dochazi ke zmeéné z kiehkého
(sklovitého) stavu do kaucukovitého stavu doprovazené¢ho vyraznym skokovym
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poklesem pevnosti a tvrdosti materialu (Obr. 8). To je zptisobeno snizenim velikosti
mezimolekuldrnich sil, které umozni fetézcovym segmentiim rotacni a kyvavy
pohyb. Pii dal§im zvySovanim teploty dochdzi ke vzdjemnému pohybu fetézct a
polymer ptechdzi ve vysoce viskozni, méné tekutou kapalinu. Tento pfechod je
charakterizovan teplotou viskozniho toku Tr. VySe popsané chovani ale plati pouze
pro amorfni termoplasty. [9]

}

vysoky stupen krystalinity

log G

hizky stupef
krystalinity

Te Tn

Obr. 8 Vliv stupné krystalinity na modul pruZznosti ve smyku

U semikrystalickych polymerti plsobi vyrazn¢ vétsi mezimolekularni sily
zamezujici vzdjemnému natdeni fetézcli. U skelného piechodu pak dochazi ke
skokovému sniZeni pevnosti pouze u amorfni faze. Vyrazna zména vlastnosti probiha
az pti dosazeni teploty tani krystalitd Tp. Po jejim piekroceni dochazi k rozpadu
krystalové struktury a polymer pfechazi do kapalného stavu. Skelny pfechod a jeho
doprovodné zmény vlastnosti jsou charakteristické pouze pro amorfni fazi polymeru,
vliv piechodu lze tedy minimalizovat zvySenim stupn¢ krystalinity. Semikrystalické
polymery jsou tedy vhodné pro pouziti pii vétSich teplotach nez polymery amorfni.
[6]

Dalsim zvySovanim teploty dochazi k rozkladu polymerti — degradaci. Jedna se
0 nevratny destrukéni proces, ktery 1ze rozdé€lit na tii procesy. [1]

depolymerace — ftetézce se dé€li na krat$i etapy az monomery za stalého
slozeni;

destrukce — rozstépeni libovolné vazby v fetézci, odstépovani
nizkomolekularnich latek, dochazi ke zméné chemického sloZeni;

degradacni sitovani — pevlada nad §t€pnymi reakcemi — starnuti pryze.

K vyrazné odlisnému chovani pak dochéazi u sitovanych amorfnich polymeri
(Obr. 9). Jednotlivé fetézce jsou zde provazany chemickymi vazbami, které vylucuji
vzajemny pohyb fetézcl. Sekundarni sily piisobici mezi fetézci se tedy blizi sildm
primarnim. PferuSeni vazeb mezi fetézci tedy pobihd zaroven s délenim samotnych
fetézcu, materialy proto nelze tavit. Teplota tani prevysuje teplotu degradace. Pokles
pevnosti nad teplotou skelného ptechodu je tedy zavisly na hustoté siténi polymeru
(elastomery jsou tidce siténé a tedy nachylngjsi na teplotu nez reaktoplasty).
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Obr. 9 Schematické znazornéni modulu pruznosti ve smyku
Vv zavislosti na teploté pro rizné stupné sitovani

2.4 Utvareni mechanickych vlastnosti polymeri

Vlastnosti neplnénych polymert jsou v prvni fadé odrazem jejich chemické
struktury, ktera dale urCuje molekularni strukturu (tvar a délka makromolekul,
pusobici sily) a nadmolekularni strukturu (morfologie), které zase urcuji dalsi
vlastnosti polymerti: mechanické, tepelné, chemické, elektrické, dale hotlavost,
navlhavost apod.

Prvni faktor urcujici vlastnosti polymeru je jeho molarni hmotnost (relativni
molekularni hmotnost). Podle ni jsou chemické latky rozdéleny na nizkomolekularni
a makromolekularni. Ostra hranice zmény vlastnosti neexistuje, proto byla stanovena
dohodou, Ze mezi makromolekularni latky se pocitaji ty, jenzZ maji molarni hmotnost
nejméné 10 000 g/mol. [9]

Molarni hmotnost polymeru Ize ur¢it podle jednoduchého vztahu:
M= M,'n 4)
kde M, je molarni hmotnost monomeru a n je polymeraéni stupen.

Moléarni hmotnost mé4 na vlastnosti polymeri velmi silny dopad. Naptiklad
teplota tani ethenu, ze kterého vznika polyetylen, je v podobé monomeru — 196,1 °C.
Pro fetézec obsahujici 18 atomu uhliku je to jiz 28 °C, pro 70 atomt uhliku 105 °C a
pro 5000 atomu 135 °C. Bézny fetézec polyetylenu se pohybuje kolem 10 000
atoml uhliku. Déle jiz vétsi mnozZstvi atomul teplotu tani vyrazné neovliviiuje.
Moléarni hmotnost polymernich fetézcti ovlivituje celou fadu vlastnosti vysledného
polymeru. Spolu s molekularni hmotnosti stoupa nejen teplota tani, ale také pevnost,
modul pruznosti a tvrdost. Naopak klesa tekutost a taznost. Soucasné technologie
vSak nedokazou zajistit konstantni molarni hmotnost vSech fetézca v polymeru; jeji
nestejnorodost je nazyvana polydisperzita. Vzhledem K polydisperzité nejsou
vlastnosti polymert absolutni, ale pohybuji se v ur¢itém rozsahu. [9]
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Dalsi dilezity faktor urcujici vlastnosti polymert je typ fetézch. Linearni
makromolekuly maji vhodné podminky pro krystalizaci, kterda u polymert zveda
jejich hustotu, pevnost a modul pruznosti, a naopak snizuje taznost a tekutost.
Rozvétvené makromolekuly maji podobny vliv na vlastnosti polymeru jako linearni,
ale jejich kratké boc¢ni substituenty snizuji jejich pohyblivost. Tim ve vysledku
zvetsuji vzdalenost mez jednotlivymi makromolekulami a snizuji vzéjemné ptsobici
sily, a tak tedy snizuji 1 mechanické vlastnosti. Sitované makromolekuly vznikaji
propojenim linearnich fetézcti ndhodné po celé délce pificnymi chemickymi vazbami.
Tim se silné omezi pohyblivost a schopnost krystalizovat. Naopak se vyrazné
zvySuje chemicka odolnost a mechanické vlastnosti. Sitované polymery jsou velmi
pevné az kiehké. Snizi se tekutost a taznost, naopak roste pevnost, modul pruznosti a
teplotni odolnost.[4]

Silové plisobeni mezi jednotlivymi makromolekulami je definovano jejich
chemickym slozenim. Lze ho dé€lit na primarni — sily ptisobici uvniti makromolekuly,
které jsou velmi silné, a sekundarni, tedy sily pusobici mezi jednotlivymi
makromolekulami, které jsou vyrazné¢ slabsi. Jedna se o pfitazlivé sily mezi dipoly
vytvofenymi nerovnomérnym rozlozenim naboje, napf. substituentem s vysokou
elektronegativitou (Cl, F). Sekundarni sily mtizeme dale délit na:

dipdlové — silné, vznikaji u polarnich polymerti mezi trvalymi dipoly;

indukované — vznikaji mezi makromolekulami s a bez trvalého dipolu. Vznikaji
na tzv. polarizovatelnych polymerech. Maji zpravidla mensi pevnost;

disperzni — vznikaji mezi polymery s rovnomérnym rozlozenim naboje, tedy
nepolarnich. Vznikaji také polarizaci molekul, ale pti¢inou je pohyb elektronti
kolem jader a neustala zména vzajemné polohy jader a elektrond v atomech
molekuly;

Vodikoveé miistky — nejsilngjsi ze zminénych sil. Vznikaji mezi atomy vodiku H*

a okolnimi atomy s volnym elektronovym parem O, N". Jsou typické pro silné¢

poléarni polymery.

Vsechny vySe zminéné faktory se projevi na schopnosti polymeru
krystalizovat, a daly by se tedy shrnout do jednoho ukazatele — krystalinity, tedy
podilu krystalické faze. Obecné lze fici, Ze s rGstem krystalinity roste také hustota,
pevnost, tvrdost a modul pruznosti diky tésnéjSimu uspofadani makromolekul.
Naopak se snizi tekutost, taznost a rdzova houzevnatost. Dale také dochazi ke ztraté
transparentnosti.

Také je nutno fici, ze vliv chemické, molekuldrni a nadmolekularni struktury je
vzdjemné provazan. Vysoky stupenn krystalinity tedy nutné neznamend vysokou
pevnost. Ta je také siln€ zavisla na sloZeni polymeru, tedy na molekularnich silach.
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25 VIiv teploty krystalizace na morfologii a mechanické

vlastnosti polymeri

Mechanické vlastnosti polymernich materidlii jsou utvaieny fadou vzijemné
propojenych faktort. Jak bylo feceno v minulé podkapitole, mechanické vlastnosti
jsou v prvni fad¢ definovany chemickym slozenim polymert. Podle chemického
slozeni ale neni mozné urcit presné hodnoty. Mechanické vlastnosti jsou dale
utvafeny pridanymi aditivy a technologii vyroby, které ovliviiuji morfologii. Tvar,
velikost a mmnozstvi krystalickych oblasti (krystalitil) siln€¢ ovliviuji vysledné
vlastnosti polymerd, napi. teplotni stabilitu, pevnost nebo razové a deformacni
chovani. Tato podkapitola popisuje dopad teploty krystalizace na mechanické
vlastnosti polymert.

Krystalizace polymera probiha mezi teplotou tani a teplotou skelného
prechodu. Jako teplota krystalizace se pak oznacuje teplota, kdy krystalizace probiha
snejvetsi rychlosti. Pokud je tavenina udrzovana na teploté blizké teploté tani,
rychlost Krystalizace je pak velmi nizka a probihad pii nizsi viskozité. Vznika tak
malé mnozstvi velkych krystalt s vétsi délkou skladi a vyssi kvalitou. [1]

Naopak snizovanim krystalizacni teploty chlazenim taveniny se rychlost
krystalizace zvySuje, také roste viskozita a klesa kinetickd energie makromolekul,
coz zpomaluje proces krystalizace. Vznika tak velké mnozstvi malych krystall. Pti
vysoké rychlosti chlazeni muze dojit k pred€asnému ukonceni krystalizace, coz
zanechava vice volného objemu (amorfni faze). Také se zvySuje pravdépodobnost
nedokonalosti krystalitd. [3]

Polymery s vétsim mnozstvim menSich krystaliti vétsinou dosahuji niz§iho
podilu krystalické faze a Casto nizsi kvality sférolitické struktury oproti polymerim
s rozmérnymi sférolity. Velké mnozstvi malych sféroliti klade vétSi omezeni a
zébrany na amorfni fazi, nez by svedlo mén¢ velkych krystalti. Tyto materidly se
tedy Casto vyznacuji vy$§im modulem pruznosti a mezi kluzu, ale také vyzaduji vice
¢asu na relaxaci napéti. Maji vysokou tuhost, pevnost a tvrdost, naopak dosahuji
niz§i taznosti a razové houzevnatosti (Obr. 10). Vysoky teplotni gradient zanechava
vétsi vnitini pnuti. S klesajicim podilem krystalické faze roste creep. [1]
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Obr. 10 Schematicka zavislost zakladnich mechanickych
charakteristik na podilu krystalické faze
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Podchlazované materidly maji niz8i hustotu, niz8i vnitini tfeni a tedy nizsi
teplotu skelného ptechodu. Vyhodou je snizeni ¢asové narocnosti na relaxaci napéti,
ale také dochazi ke zvétSeni creepu. Younglv modul a mez kluzu rostou linearné
s hustotou a tedy u rychle chlazenych polymera klesaji. Stejné tak s hustotou klesa
prodlouzeni pted porusenim.

Pomalym chlazenim lze dosahnout vysokého podilu krystalické faze a mensiho
poctu velkych krystalith. To obecné¢ doprovazi materidly kiehké, s vysokym
Youngovym modulem a mezi kluzu. Tyto materialy maji nizkou razovou
houzevnatost a také nizké prodlouzeni pfed porusenim — houzevnatost klesa
s rostouci krystalinitou. Mén¢ Casto maji tyto materialy vyraznou mez kluzu. Velké
mnozstvi polymerti potfebuje pro vyrazny rozdil krystalinity extrémni podminky.
Napiiklad krystalinita PE se za béznych podminek vyrazné¢ neméni, pohybuje se
okolo 60 %. [2]

Tepelné zpracovani polymert je mozné vyuzit pro fizeni morfologie — krystaly
funguji jako koncentratory napéti, ale zarovenl propojuji jednotlivé fetézce a nad
teplotou skelného ptechodu tak udrzuji Youngtv modul. Jejich mnozstvi a velikost
maji vliv na mechanické vlastnosti, je tedy potteba tyto vlastnosti fidit. Tepelné
Zpracovani ovliviiuje stupent krystalinity, rozméry krystalli a jejich Cistotu. Také
ovliviiuje zménu hustoty. Vyrazné mensi vliv ma na amorfni polymery oproti
semikrystalickym. Youngiv modul a modul kluzného napéti jsou také silné
ovlivnény orientaci krystalti, zvlasté kiehkych materidlti. Material snese vétsi
zatizeni ve sméru paralelnim s orientaci, a naopak mensi v kolmém sméru. Orientace
také v kladném sméru snizuje creep a ¢as relaxace napéti. [1]
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3 Moznosti méreni teploty v peci

Tato kapitola je vénovana méfeni teploty v peci. V dané peci dochazi
k vytvafeni rozdilt teplot, které mohou mit vliv na vysledné mechanické vlastnosti
polymerd vyrobenych vtéto peci. Pro zaznamenani mozné korelace mezi
mechanickymi vlastnostmi polymeri a teplotou taveniny bylo potieba teplotu zméfit.
Nasleduje shrnuti moznosti méfeni teploty — teplotni ¢idla a metody — a nésledné
vybér vhodné metody pro danou problematiku.

3.1 Teplotni Cidla

Teplotni senzor nebo také teplotni snimaé je funkéni celek tvotici vstup méfici
sestavy, jez dale zpracuje jeho signal. Jeho nejdiilezitéjsi Casti je teplotni ¢idlo, které
prevadi teplotu na jinou fyzikdlni veli¢inu. Jednd se o samostatnou konstrukcni
soudast teplomérného zafizeni. Typy senzort se Fidi normou CSN 25 8005
,»Nazvoslovi z oboru méfeni teploty*.

Teplotni senzory je mozné rozdélit podle nékolika zakladnich aspektt: [10]

fyzikalni princip — na jeho zakladé senzor ptevadi teplotu na jinou fyzikalni
veli¢inu. Jsou to naptiklad senzory odporové a polovodi¢ové, jejichz
vystupem je elektricky odpor. Dale termoelektrické Elanky, které teplotu
prevadéji na elektrické napéti. Dilatacni senzory, kde méfici slozka méni svij
rozmér s teplotou. Dale jsou to naptiklad optické, chemické, magnetické,
kapacitni a aerodynamické ¢lanky;

styk s merenym médiem — toto kritérium d€li senzory pouze na dvé skupiny:
dotykové, kdy je teplotni Cidlo v pfimém kontaktu s méfenym médiem, a
bezdotykové;

transformace signalu — z tohoto hlediska délime senzory na aktivni, tedy
senzory, které pod vlivem zmény teploty samy vytvari vystup senzoru
(elektricky proud a napéti, zména rozméru ap.), a pasivni, které vyzaduji jiny
zdroj energie pro transformaci teploty na jinou fyzikalni veli¢inu.

Dale nasleduje vycet zakladnich — béZznych senzorli pouzivanych po méfeni
teploty.

3.1.1 Dotykové teploméry

Dilatac¢ni teploméry vyuzivaji pro méfeni teploty teplotni roztaznost pevnych
latek, kapalin a plynti. Podle konstrukce se déli do nékolika podskupin: bimetalické,
tyCové, kapalinové, plynové a parni.

Bimetalicky teplomér. Teplotni ¢idlo v bimetalickém teploméru je tvoteno
dvéma spojenymi pasky zkovi srozdilnymi teplotnimi souciniteli délkové
roztaznosti. Pfi zméné teploty se kazdy pasek prodlouZzi o jinou délku. AvSak protoze
jsou pasky na koncich spojeny, rozdil v délkach se projevi vychylenim do strany.
Tento pohyb se pfenese na pohyb ukazatele. Vyuzivaji se pro levné, ne velmi piesné
analogové teploméry.

Teplomér tycovy. TyCovy teplomér funguje stejné jako bimetalicky, jen
Stim rozdilem, Ze oba kovy (ty¢ a pouzdro) nejsou pevné spojené. Teplotni
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deformace se tedy projevi rozdilem délek oproti ohybu. Vyuziva se pro meéfeni
vnitinich teplot v kapalinach a pevnych sypkych materialech.

Kapalinovy a plynovy teplomér. Na rozdil od bimetalického teploméru
vyuziva tento typ teploméru objemové teplotni roztaznosti jednoho média. Zasobnik
kapaliny (rtut, lih) je umistén v méfeném prostoru, je znéj vyvedena kapilara —
zména hladiny kapaliny je tedy snadno viditelna a 1ze ji odecist ze stupnice. Plynovy
teplomér je zaloZen na zavislosti tlaku plynu o stalém objemu nebo objemu plynu na
teploté pii stalém tlaku. Méfici médium je umisténo ve sklenéné bance, ktera je
piipojena kapilarou ke rtutovému manometru. Tyto teploméry jsou velmi presné,
s dlouhodobou stabilitou, maji nizkou cenu a neni potieba napéjeni.

Odporové senzory

Tyto teploméry vyuzivaji zavislost rezistivity vodiCe, ktera se méni s teplotou,
a jeji vliv na celkovy odpor vodice, ktery urCuje vystupni signal — elektricky proud.
Jako vodic se pouziva bud’to kov, nebo polovodic.

Kovové odporové teploméry jsou tvotreny dratkem o dané délce, ktery tvori
snima¢. Dratek je podle potteby teplotniho rozsahu svinut v keramické ¢i sklenéné
jimce, ptipadné je zataven do skla. Takovéto ¢idlo ma jiz stanoveny odpor pii dané
teploté. Vinuti je bifilarni, tedy brani vlivu elektromagnetické indukce. Material ¢idla
je vybran podle potfeb méfeni. Nejbéznéjsim kovem je platina s vysokou stabilitou,
citlivosti a pfesnosti, ale pro vysokou cenu jsou pouzivany i dalsi kovy.

Polovodicové teploméry pracuji stejné jako kovové, jen namisto kovu
vyuzivaji polovodice. Ty maji vysokou citlivost, ale niz§i rozsah a piesnost a jejich
teplotni charakteristika je velmi nelinedrni — zpracovani vystupniho signalu je tedy
slozit¢js$i. DEli se na termistory s teplotni charakteristikou pozitivni a negativni, u
kterych odpor s vzristajici teplotou klesa.

Termoelektrické ¢lanky

Termoclanky jsou zalozeny na termoelektrickém jevu. Skladaji se ze dvou
drath z riznych kovi, které jsou spojeny na obou koncich. Mezi témito konci je pak
generovano elektrické napéti ptimo umémné rozdilu teplot obou konct. Vystupni
signal termoclankového snimace teploty je napéti, fadové v milivoltech. V porovnani
S kovovymi odporovymi vodi¢i maji termoclanky vétsi rozsah a zachovavaji si
vysokou presnost. [10; 11]

3.1.2 Bezdotykové teploméry

Pro bezkontaktni méfeni teploty je mozné pouzit bud’to infracerveny teplomeér,
nebo termokameru. Oba pfistroje funguji na podobném principu — méfi intenzitu
infraCerveného zareni, od které je déale odvozena teplota zdroje zéafeni podle
Planckova zakona. Pyrometry pouzivaji filtry k vyseparovani infracervéného (IR)
zareni, které nasledné optikou nasméruji na detektor zateni. Pro subjektivni pyrometr
je detektor zafeni lidské oko, pro objektivni pyrometr vétSinou termoclanek nebo
termistor, ktery zafeni pfevede na vystupni signdl. Termokamery vyuZzivaji jako
teplotni snima¢ mikrobolometr. Diky malym rozmérim je mozné najednou pouzit
vice mikrobolometru a ziskat tak obraz rozlozeni teploty. [12]
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Vyuziti této metody je v prvni fadé omezeno platnosti Planckova zakona.
Bezkontaktni teploméry je tedy mozné pouZzit pouze pro velka télesa vV porovnani
s métenou vinovou délkou, a pouze na absolutné ¢ernd télesa. Déle je nutno pocitat
s atmosférickou absorpci a pfipadné okolnim odrazenym zafenim. Hlavnim
problémem z vySe zminénych je neexistence ¢ern¢ho télesa. Z tohoto divodu byla
zavedena emisivita jako pomér intenzity vyzafovani daného télesa proti intenzité
vyzatovani ¢erného télesa o stejné teplot¢ — tedy schopnost télesa vyzarovat teplo.

Urceni teploty méteného télesa je mozné pouze u télesa se znamou emisivitou. [11;
13]

Pyrometry umoziuji oproti kontaktnim teplotnim senzorim méfit najednou
vice bodl dané¢ho objektu — tedy teplotni rozlozeni a pohyblivé soucasti — a méfeny
objekt pfitom nijak neovlivni. Diky nevyZzadovanému kontaktu s métenym télesem
maji témeéf neomezeny rozsah métenych teplot. Mezi nedostatky patii vysoka cena,
zejména u termokamer, vysoké pozadavky na podminky méfeni pro eliminaci chyb
vzniklych nejistotou emisivity, odrazem a prostupnosti télesa. Tato metoda také
neumoziuje primo méfit prateplivé materialy. [14]
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32 Standardizovana metoda méieni teplotni uniformity

Vv laboratornich pecich

Metody méfeni teplotni uniformity v laboratornich pecich zatim nejsou
osetfeny normou. Vyrobci si tedy mohou zvolit ¢i navrhnout své vlastni metody po
ovéfeni kvality a kalibraci svych peci. Dnes nejpouzivanéjsi metoda je TUS
(temperature uniformity survey). Teplotni uniformita peci odpovida kvalité jejich
konstrukce z hlediska izolace, umisténi prachodid vzduchu a cirkulace vzduchu.
Urcuje tedy vhodnost pece pro danou funkci. Jako teplotni ¢idla tato metoda vyuziva
termoclanky vyrobené z ohybného dréatu pro snazsi umisténi v dostate¢né délce podle
potfeby a velikosti pece. Vyuzivaji se termoc¢lanky typu T, N a K. Pocet a umisténi
termoclankti se odliSuje na zaklad¢ nékolika charakteristik. V prvni fad€ zéalezi na
velikosti pece — objemu pracovniho prostoru. Dale také na pozadované piesnosti
meieni a tfidé presnosti méfené pece. Nejbéznéji se dnes pouziva devitibodové
méteni teploty, ale za vysSich pozadavkll také dvanactibodové. Pro bézné
devitibodové rozlozeni termoclankli se umisti po jednom do kazdého rohu
pracovniho prostoru a jeden referencni do jeho geometrického stiedu. Nasledné je
sniman priabéh teploty alespont 1 hodinu po zapnuti pro nejméné tfi rizné nastavené
teploty (5 %, 50 %, 95 % z teplotniho rozsahu pece).

Ze zaznamenané¢ho prib¢ehu teplot jsou nasledné urceny tyto parametry:
teplotni gradient — rozdil maximalni a minimalni teploty pti dosazeni stability;
teplotni fluktuace — zména teploty v zavislosti na ¢ase po dosazeni stability;

teplotni drift — rozdil maximalni a minimalni teploty méfené minnimalné 48

hodin;

opakovatelnost teplot pece — ptivodni teploty (Srozdilem 1°C) musi byt
dosazeno po vypnuti pece alespon na 6 hodin a opétovném zapnuti na 2
hodiny.

Na zaklad¢ tohoto méteni Ize tedy urcit, zda pec vyhovuje pozadavkim pro
danou funkci, pfipadné stanovit velikost pracovniho prostoru, kde je mozné teplotu
zarucit. [15; 16]
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4 Prakticka cast

Cilem experimentalni ¢asti této prace je zaznamenat moznou zavislost mezi
teplotou taveniny (pozici v peci) polymerniho vzorku pii jeho vyrobé a jeho
vyslednou strukturou a mechanickymi vlastnostmi. A ve vysledku tak urcit tu ¢ast
pece, kde umisténi vzorkid nema vliv na jejich vlastnosti a neovliviiuje tak vysledky
vyzkumut. Experiment byl tedy rozdélen do dvou ¢asti. Prvni cast se zabyvala
méfenim teplotniho pole v peci a druha vyrobou vzorku a jejich naslednym méfenim.

Aby bylo mozné spojit teplotu v peci S konkrétnim vzorkem, byla pec
rozd€lena na mensi oblasti se systémem znaceni. Jednotliva patra pece jsou znacena
pak dale rozdéleno do fad a sloupct. Sloupci je 5, jsou znaceny zleva doprava
pismeny A aZ E. Rady jsou znaeny arabskymi &islicemi od 1 do 7 od zadni stény
pece ke dvirkiim pece.

4.1 Meéreni teplotniho pole v peci

Aby bylo mozné zaznamenat korelaci mezi teplotou v peci a mechanickymi
vlastnostmi polymernich vzorkt vyrobenych v této peci, bylo nutné zaznamenat
rozlozeni teploty V zavislosti na pozici v peci. Tato kapitola popisuje pouzitou
metodu pro zaznamenani teplotniho pole.

Idealni metodou pro urceni rozlozeni teplot v peci je standardizovana metoda
TUS. Tato metoda ovSem vyzaduje teplomér vybaveny fadu termoclanki a
elektrotechnikou schopnou fidit a zpracovat méfeni. Takové vybaveni nebylo na
ustavu k dispozici. Jeho vyroba je technicky i logisticky naro¢na a byla zahrnuta
v diplomové praci zpracované Bc. Zdeitkem Koudelou. Vyroba teploméru probihala
paralelné s touto praci, a tak je bylo mozné vyuzit az po ukonceni experimentalni
faze této prace. Teplotni pole ale bylo potieba zndt pro navrh druhé Ccasti
experimentu — vyrobu vzorkli pro méfeni mechanickych vlastnosti polymeru. Bylo
tedy potieba proméfit teplotni pole jinou metodou.

Piedni, kritériem vybéru metody méfeni teploty v peci je pozadavek na
piesnost a rozsah teploty. Z predbézného métfeni vyplyva, Ze ofekavana teplota se
pohybuje mezi 140 °C a 210 °C. Jedna se o pomérné nizké teploty, zadné z vySe
zminénych teplotnich ¢idel tedy neni vylouceno na zakladé svého teplotniho rozsahu.
Pozadovana pfesnost méfeni na desetiny stupné Celsia také nevylucuje zadnou
metodu. Rozhodujicim kritériem je tak moznost praktického vyuziti v konkrétnim
ptipad¢, tedy rozméry a zpusob odeétu hodnot teploty a dale také dostupnost
potiebné techniky. Na ustavu jsou pro méfeni K dispozici rtutovy teplomér a
viceucCelovy IR teplomér. M¢éfeni rtufovym teplomérem by bylo velmi casové
naro¢né, byl tedy zvolen bezkontaktni IR teplomér:

IR teplomér GIM 530 MS:

rozsah (32 +530) °C
rozliSeni 0,1°C

Cas odectu 0,3s

emisivita 0,1+1
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Teplota byla odecitana z plechu vlozeného do pece pro ptesné urceni pozice i

Vv jinak obtizn¢ dostupné zadni Casti pece (Obr. 11). Pro pfesny odecet teploty byl

plech natfen barvou se znamou emisivitou € = 0,95. Aby bylo mozné naméfit

teplotu, bylo nutno otevfit pec, coz zpusobilo pokles teploty. Méfeni tedy probihalo

velmi kratce a pokraCovalo az po opétovném dosazeni pfedem stanovené referencni

teploty.
Takto provedené méteni je pomérné nepiesné, a proto bylo pouzito jen jako
orientacni pro ptipravu druhé ¢asti experimentu. Presné hodnoty teplot v peci byly
naméfeny pozdéji, kdy jiz byl k dispozici vhodny teplomér.

Obr. 11 Plech pouzity k méfeni teplotniho pole

4.1.1 Predpokladané vysledky

Mg¢tena pec je vertikalné rozdélena na tii ¢asti plnymi plechovymi deskami,
které¢ brani proudéni vzduchu. Navic neni vybavena ventilditorem pro rozvifeni
vzduchu. Topna télesa pece jsou umisténa v bocnich sténach v hornim zadnim rohu.
Distribuce tepla uvnitf pece tedy probiha pouze pfirozenou konvenci, ktera je
omezovana jednotlivymi patry. Lze tedy ofekavat, ze teplota bude v peci stoupat od
spodniho patra ke stropu a v jednotlivych patrech poroste smérem k zadni sténé.
Protoze topna t€lesa jsou umisténa na obou stranach pece, neni ptedpokladan
vyrazny rozdil teplot v horizontalnim sméru.
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42 Méreni mechanickych vlastnosti a morfologie

Druha ¢ast experimentu provedeného v ramci této prace pojima vyrobu vzorkl
polymeru a nasledné méteni jejich fyzikalnich hodnot.

Po piedbézném meéteni teplotniho pole v peci bylo zjisténo, zZe teplota

v

experimentu bude zahrnuto jen nejvys$i a stfedni patro. Dale méfeni teploty
nezjistilo vyrazné rozdily teploty v horizontalnim sméru, vzorky tedy byly
umist'ovany hlavné s ohledem na sloupce. Jeden vzorek zasahoval do vice sloupcti.

Aby vyroba zkusebnich vzorku odpovidala moZznostem bézného uzivani pece,
byly vyrobeny dv¢ varky zkusebnich vzorku. Prvni varka byla ponechana v peci po
jejim vypnuti, druha varka byla vyjmuta z pece a chladla na vzduchu pokojové
teploty.

Na téchto vzorcich byla v rdmci experimentu provedena méfeni nasledujicich
fyzikalnich hodnot polymernich vzorki:

méfeni hustoty
metoda DSC — méteni krystalického podilu
tahova zkouska — rozdil pevnosti

optickd mikroskopie — rozdilnd morfologie
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4.2.1 Priprava a znaceni zkuSebnich vzorku

Vzorky byly vyrabény z polyetylenu v praskové formé. Formic¢ky kvadrového
tvaru o rozmérech 150%10x5 mm byly vylozeny hlinikovou fo6lii a nasledné
vyplnény polymernim praskem. Formicky byly poté rozmistény do pece. Rozmisténi

a znaceni vzorkd je znazornéno na Obr. . . 12.
forma pro vyrobu vzorkd
Pouzity material: i — 7T
1 - 1
DOWLEX 2629.10UE Polyethylen resin | || lAl/r o |1 ID1/1}

T TTTT AT T T T T T T TS
hustota 0935gcm® [ VZorek pro mefe:.. i DSC a mikroskopii
mez kluzu 17,5 MPa IA2/1 _ID2/1]
tvrdost Shore d 57 "hm\}’z’b’rfflkfyfbfrﬁ Fﬁféj"fém’ Hﬁéﬂaﬁf éfiéfﬁéi\}éii 77777
teplota tani 129 °C zkousku ‘ '
teplota krystalizace 110 °C R A A

A4/l | 1D 4/1]
Program ohfevu: [T
ohfev na 150 °C — 2 hodiny . | ‘ .
vydrzna 150 °C —2 hodiny [ e
prvni varka — vypnuti pece lias/1 _1D6/1]
druhé varka — vypnuti pece a R R e
vyjmuti vzorki do pokojové lA7/1 | ID7/1]

teploty

Teplota pece byla nastavena na Obr. 12 Rozlozeni zkusebnich vzorkii v peci
150 °C, ale zamezenim proudéni (I-patro,l.série)
vzduchu se skute¢na teplota
pohybovala v rozmezi (120-200) °C. Prub¢h teploty je schematicky znazornén na

(Obr. 13).

Termogram zkusebnich vzork

200

150

/ o Ss -
100 =

/ — série 1
50

=== série 2

T[]

t [h]

Obr. 13 Schematické znazornéni pribéhu teploty pii vyrobé zkusebnich vzorka

Kazda varka se skladala z dvaceti vzorkill, po deseti na kazdém patfe. Vzorky
byly umistény po dvou do jedné fady, ato 1,2,4,6a7.
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Vychladl¢ vzorky byly vyjmuty z forem, zbaveny tenké folie vytvorené
ulpivanim taveniny na hlinikové folii a nasledné natfezany. Z jednoho kusu byly
odfiznuty dva kusy po 70 mm pouzité na méfeni hustoty a na tahovou zkousku,
stfedni ¢ast byla vyuzita pro méfeni metodou DSC a pod mikroskopem.

Vzorky byly znadeny podle jejich umisténi v peci. Rimskou &islici pro patro,
pismenem pro sloupec (jeden vzorek zasahoval do vice sloupcii, a tak jsou znaceny
jen A pro levou a D pro pravou polovinu, stiedni ¢ast vzorku je znacena vzdy A) a
arabskou Cislici pro fadu; dalsi arabska c¢islice za lomitkem rozliSuje jednotlivé
varky. Napiiklad II D 4/2 je vzorek vyrobeny v druhé varce umistény do druhého
patra do ¢tvrté fady napravo (sloupce D, E; Chyba! Nenalezen zdroj odkazd.).

4.2.2 Predpokladané vysledky

U polyetylenu je mozné fizenou rychlosti chladnuti taveniny ovlivnit vysledny
stupen krystalinity, ale vyraznych rozdili je mozné dosédhnout jen v extrémnich
ptipadech. [1] Tato prace se zabyva pouze béznym provozem dané pece, tedy
chladnuti na vzduchu uvnitf ¢i vné pece. Nejsou proto predpokladany vyrazné
rozdily ve stupni krystalinity mezi jednotlivymi vzorky v zavislosti na pozici v peci.

Rychlost chladnuti taveniny také ovliviiuje hustotu vysledného vzorku, od niz
se odviji stupen krystalinity. U vzorku se tedy pfedpokladan znatelny pokles hustoty
s klesajici teplotou v peci, tedy od zadni stény ke dvetim a mezi jednotlivymi patry.

Prvni véarka vzorkil chladne uvnitt vypnuté pece. Pec i po vypnuti zajistuje
izolaci od okoli a zbytkové teplo materidlu okolo topnych téles dale ohtiva vzduch.
Tyto podminky udrzuji rozdilné teploty v peci i v pribéhu chladnuti. Z toho dtvodu
jsou v prvni varce predpokladany vyrazngjsi rozdily mezi vzorky v zavislosti na
pozici v peci. Druha varka vzork chladne mimo pec, kde maji vSechny vzorky
stejné podminky chladnuti, kromé pocatecni teploty. Proto se ocekavaji mensi
rozdily mezi jednotlivymi vzorky a vyssi rychlost chladnuti, a tedy vySsi hustota.

S klesajici teplotou a tedy rostouci rychlosti chladnuti se kromé poklesu
hustoty dale o¢ekava nartist pevnosti a tuhosti a pokles rdzové houZevnatosti vzork.

Z hlediska morfologie se piedpoklada snizovani velikosti sférolitd s klesajici
teplotou, tedy rostouci rychlosti chladnuti. Rozdil mezi varkami je ocekévan vyrazné
vetsi nez mezi vzorky jednotlivych varek.

4.2.3 Meéreni hustoty

M¢éteni bylo provedeno na pfistroji pracujicim na principu hydrostatické
metody, vhodné pro méfeni hustoty pevnych téles. Téleso neznamé hustoty je
zvazeno na suchu (ms), nasledné ponoteno do kapaliny znamé hustoty (px) a opét
zvazeno (mp). Jestlize rozdil hmotnosti m; = ms — my, je hmotnost kapaliny vytlacené
ponoienym télesem, mizeme hustotu télesa (pt) vyjadrit jako:

mg
Mms — M) * Py

Pro méteni byl pouzit ptistroj Electronic Densimeter 5D-200L.

Pt = ( ®)
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Néhodn¢ vybrany zkuSebni vzorek I A 1/2 byl zméten Skrat pro urceni chyby
méfeni.

Tab. & 1 Chyba méfeni hustoty.

M&feni | m.[g] | mulg] | hg/m¥]| Pramer S'L‘:ZE:?J:E‘ K°9f|::'e"t Chyba
1 1,9726 | -0,9108 | 0,9108
2 1,9728 | -0,1935 | 0,9107
3 1,9724 | -0,1931 | 0,9108 | 0,91088 | 0,000172 1,7 | 0,00292
4 1,9756 | -0,1925 | 0,9112
5 1,9733 | 0,193 | 0,9109

4.2.4 Tahova zkouska

Zkouska tahem (upravena normou CSN EN ISO 527 — Plasty — Stanoveni
tahovych vlastnosti) slouzi kurceni zakladnich materidlovych charakteristik.
Vyuzitim naméfené zavislosti napéti na pomérném prodlouzeni lze urcit modul
pruznosti pii tahovém namahani, meze kluzu a pevnosti a dal$i napétové a
deformacni charakteristiky. Zkouska je diky své jednoduchosti a ucelovosti snad
nejrozsitené;jsi zkuSebni metodou.

Pribéh zkousky: Zkusebni téleso je umisténo do zkusSebniho stroje, kde je
protahovano ve sméru své hlavni osy do dosazeni pfedem stanoveného maximalniho
napéti, nebo do doby poruseni zkusebniho télesa. Priibézn¢ se zaznamendva sila a
vzdalenost Celisti. Upinaci Celisti nesmi nijak poskodit ¢i uvolnit téleso ani jinak
ovlivnit pribéh zkousky. Pfednostné se doporucuji samosvorné Celisti.

ZkuSebni stroje jsou bud’to specidlni, nebo univerzalni, které¢ dovoluji provadét
1 jiné zkousky (tlakové, stiihové...) nebo upravit zkuSebni podminky, napt. teplotu.
Na stroje jsou normou kladeny vysoké naroky, napt. jejich presnost musi byt vétsi
neZ 1 % méfené hodnoty, nesmi byt niachylné na ruSeni okolim. Norma také
predepisuje nezbytné soucasti jako je silomér a pritahomér.

Zkusebni télesa také musi odpovidat kvalitativnim pozadavkim. Pokud téleso
neodpovidd predepsanému tvaru a rozmérim, nelze pak kompletné vyhodnotit
zkouSku a zjistit materidlni charakteristiky. Té€lesa musi byt pfima a mit vzajemné
kolmé, resp. rovnobézné dvojice povrchii. Dale nesmi obsahovat praskliny, vrypy,
ulomky a podobné. Té¢lesa, u kterych dojde k ptedéasnému lomu, poruseni
V roz§ifené Casti nebo ktera vyklouznou z Celisti, nelze zahrnout do vyhodnoceni.

Tahova zkouska byla provedena na trhacim stroji Walter+bai ag Z5 15/56.

Télesa byla upnuta mezi Celisti v poc¢ateni délce 50 mm, zkuSebni téleso tak
bylo v jedné celisti upnuto v délce 1 cm. ZkuSebni télesa byla navrhovana za ticelem
funk¢nosti experimentu, nebylo tedy mozné pouZzit normalizovany tvar a rozméry.
V disledku toho nebylo mozné urcit pfesné materialové charakteristiky vzorku, ale
jen maximalni silu pfed porusenim.
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4.25 Meéreni metodou DSC

Pro méfeni podilu krystalické faze byla vyuzita metoda diferenéni snimaci
kalorimetrie (DSC). Jedna se o nepfimou metodu studia morfologie polymernich
materidli, zalozenou na rozdilnych termickych vlastnostech krystalick¢é a amorfni
faze polymeru. Metoda zaznamenava rozdil piikonu potfebného k ohtéti vzorku a
referencni latky v zavislosti na teploté nebo Case. Zaznamena tak entalpické zmeény,
bud’to exotermni, nebo endotermni, doprovazejici fyzikalni nebo chemické zmény
materialu (napf. zména skupenstvi). Méfeni je provadéno pod inertni atmosférou pti
konstantni rychlosti ohfevu nebo chlazeni.

Pouzivaji se dva zékladni typy kalorimetrt:

Kalorimetr s kompenzaci vykonu — méfi piimo tepelny tok. Vzorek a
referen¢ni material jsou umistény zvIast a tvoii tak dva odd€lené obvody
(fidici a referenéni). Rozdil teplot vzorku a referen¢niho materidlu je
vyrovnavan zménou piikonu.

Kalorimetr s tepelnym tokem — vzorek i referenéni material jsou umistény
dohromady. Tepelny tok je uréen z rozdilu jejich teplot.

Vyuzitim metody DSC je moZné stanovit teplotu tani, krystalizace a skelného
piechodu, dale tepelnou historii vzorku a mérnou tepelnou kapacitu. Podil
krystalické faze lze urcit jako podil entalpie tani vzorku vici entalpii tdni 100%
krystalického polymeru. Pfi znamé teploté tani je mozné urcit krystalografickou
modifikaci a miru chemické degradace polymeru. Teplota krystalizace zase odrazi
nuklea¢ni aktivitu plniva.

Méfeni metodou DSC bylo provedeno na stroji Netszch STA 409 PG.

Pro méfeni byly ptipraveny vzorky o 20 mg odebrané ze stfedni odfiznuté ¢asti
ptvodniho vzorku. Rozdily podilu krystalické faze byly ofekavany malé, z kazdé
série tedy byly pfipraveny jen dva vzorky s nejveét§im rozdilem teplot taveniny:

FTALL HATILTALZ AT

Prtbéh teploty vzorki v Case je znazornén na nasledujicim obrazku Obr. 14. Z
technickych divodi byla teplotni vydrZ nahrazena pomalym chlazenim o 1 °C za
minutu a chlazeni probéhlo jen do 80 °C.

40

0 ) 10 20 30 T @ 50 60 70
Time /min

Obr. 14 Pribé&h teploty v ¢ase pti méfeni metodou DSC
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4.2.6 Opticka mikroskopie

Jedna se o nejstar$i metodu primého pozorovani mikrosvéta umoziujici bézné
az tisicinasobné zvétSeni. K pozorovani pouziva viditelné svétlo a soustavu ¢ocek
pro manipulaci s nim. Jednoducha technologie nechava prostor pro manipulaci s
pozorovanym vzorkem (suchy nebo v oleji) a také Ize snadno fidit teplotu vzorku.
Mikroskopy jsou casto dovybavené elektronikou pro digitalni zpracovani obrazu.
Bézn€ jsou mikroskopy v pfimém uspofaddni s osvicenim pozorovaného objektu
zdola. To vyzaduje dostatecné tenké objekty propustné pro svétlo.

Polarizacni optick¢é mikroskopy jsou navic vybaveny dvéma optickymi
hranoly: polarizatorem a analyzatorem (tzv. nikoly). Pokud jsou nastaveny navzajem
kolmo, pak jimi neprochazi svételny paprsek. Mezi nikoly se umisti vzorek, je-li
amorfni (a tedy opticky izotropni), zobrazi se oblast ¢erné. Pokud je ale vzorek
semikrystalicky (opticky anizotropni), vznikd dvojlom umoziujici pozorovani.
Kromé krystalickych oblasti je také mozné pozorovat rozhrani rozdilnych indexi
lomu nebo jiné orientované struktury.

Pozorovani zkusebnich vzorku bylo provedeno na mikroskopu Nikon Eclipse
MEG600.

Vzorky pro pozorovani byly odebrany ze stfedni odfiznuté ¢asti ptivodniho
vzorku, a to pouze ztad 1, 4 a 7 pro kazdé patro. Celkem tedy dvanact vzorkd.
Odfiznuté folie tenké piiblizné¢ 10 um byly umistény po tfech (z jednoho patra) na
jedno podkladové sklicko, zakapany olejem a zakryty krycim sklickem.
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5 Vysledky

V této kapitole jsou uvedeny vysledky provedenych méteni.

51 Meéreni teplotniho pole

Provedenim piedbéZzného méteni teploty pomoci bezdotykového IR teploméru
byl ziskan profil teplotniho pole na jednotlivych patrech pece. Teplota v peci byla
nastavena na 150 °C. Maximalni namétena teplota byla 198,3 °C (pozice | E 1),
byla v patie I a nejnizsi v patie III. Dale bylo ovéfeno, ze v jednotlivych patrech
teplota roste smérem od dveii k zadni sténé. Rozsah teplot v patie I je (1654 +
198,3) °C, v patie 11 (149,0 + 181,1) °C, v patte III (120,3 +~ 145,27) °C (Obr. 15-17).
Rozdil maximélnich teplot vpatie III je mensi nez u zbyvajicich dvou
pravdépodobné proto, ze do néj nezasahovala topna télesa. Piedpoklad nizkého
rozdilu teplot v jednotlivych fadach jednotlivych pater byl také potvrzen, primérny
rozdil extrémnich hodnot v jedné fad€ je 1,59 °C a maximalni rozdil teplot v jedné
fade je 2,73 °C (Il i 7). Teplotni pole jednotlivych pater jsou graficky znazornéna na
nasledujicich grafech. Konkrétni hodnoty jsou uvedeny tabulkové v ptilohach 1 a 2.

Patro |

195
= 195-200
185 T
£ m185-195
-
m 175-185
175
m 165-175
165

Obr. 15 Teplotni pole v peci, patro |
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Patro Il
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Obr. 16 Teplotni pole v peci, patro 11

Patro Ili

150
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125 m 125-130
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Obr. 17 Teplotni pole v peci, patro 111

Presné méfeni teploty termoclanky potvrdilo poznatky ziskané z pfedbézného
meéteni s vetsi presnosti. Teplomér byl ovSem vybaven pfili§ kratkymi draty
termoclankt, a tak bylo mozné plné proméfit jen patro I (Obr. 18). Rozsah teplot je
(171,8 + 194,7) °C. Z méfeni dale vyplyva, Ze mezi fadami 1 a 4 teplota klesa jen
pomalu, vyrazné klesa az od fady 4. To je zpsobeno umisténim topnych téles pece,
které zasahuji pravé jen do Ctvrté fady. Toto méfeni také umoznilo zaznamenat

Casovou zavislost teploty (Obr. 19).

30



Teplotni pole - patro |
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Obr. 18 Teplotni pole v peci, patro I, méfeno piesnou metodou
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Obr. 19 Zavislost teploty na ¢ase v peci na pozici | E 1

Graf ¢. 1.

52 MéEreni hustoty

Data ziskana z méfeni hustoty jsou vypsana v tabulkach v piiloze ¢. 1 a 2.
Grafické znazornéni namétfenych hodnot je na Obr. 20pro prvni sérii chladnouci
pomalu v peci a na Obr. 21pro druhou sérii chladnouci rychleji mimo pec. Méteni
potvrzuje piedpoklad poklesu hustoty s klesajici teplotou, tedy klesajici hustotu od
fady 1 k fad¢ 7, a také celkovy pokles hustoty mezi jednotlivymi patry. U druhé série
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jsou oba tyto efekty potlacené (i kdyz stale patrné) diky stejnym podminkam
chladnuti zkuSebnich vzorkli krom& pocétecni teploty taveniny, a tedy maji mensi
rozdily naméfenych hustot. Vzorky II D 2 a II D 4 neodpovidaji a jejich hustota
navzdory piedpokladiim roste. Pfedpoklad celkového poklesu hustoty mezi prvni a
druhou sérii byl naplnén pouze ¢aste¢né. Efekt je sice patrny, ale v mensi mife, nez
bylo o¢ekavano.

Hustota - série 1
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0.915 \l\\
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50.905 // \\ —B=IDi
® 0.9 1/ \v e A

0.895 =e=|IDi
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0.885 ; ; ; ; ; .
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Obr. 20 Zavislost hustoty zkuSebnich vzorkl na pozici peci, prvni série
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Obr. 21 Zavislost hustoty zkusebnich vzorki na pozici peci, druha série
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5.3 Tahova zkouSka

Provedenou tahovou zkouskou byly u zkuSebnich vzorkli naméfeny sily pfi
poruseni a nasledné¢ urceno napéti. Hodnoty naméfené v prvni sérii piiblizné
odpovidaji ocekavani — mirn¢ klesaji s teplotou pii vyrobé vzorku. Hodnoty
naméiené ve druhé sérii vSak jiz predpokladanému chovani neodpovidaji. I ptesto je
mozné fici, Ze naméfené hodnoty sil koresponduji s hustotami vzorkl u obou sérii,
jak bylo uvedeno v piedchazejici podkapitole. Vysledky jsou znazornény na Obr. 22
a23.

O.ax - Prvni serie
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Obr. 22 Maximalni napéti v zavislosti na pozici v peci, prvni série. Vzorek I D 6 vyklouzl z &elisti a
nebyl zahrnut
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Obr. 23 Maximalni naéti v zavislosti na pozici v peci, druha série

33



5.4 Meéreni metodou DSC

M¢tenim metodou DSC byly zjistény teploty tani (Ty) a entalpie tani
zkusebnich vzorktli, ktera odpovidd podilu krystalické faze polymeru. Namétené
hodnoty jsou uvedeny v tabulce ¢. 2, zaznam méfeni je na Obr. 24. U vSech
zkusebnich vzorki byl predpokladan podobny podil krystalické faze, pouze s malymi
rozdily. Tomuto piedpokladu odporuje zkusebni vzorek I A 1/2 s vyrazné nizsi
entalpii tani oproti ostatnim vzorkiim. Vyrazny rozdil mohl byt zpiisoben teplotnim
Sokem, ktery byl u tohoto zkusebniho vzorku vyrazné vétsi nez u vzorku I A 7/2, ten
ovSem dosahl tavné entalpie srovnatelné se vzorky z druhé série, které nebyly

vystaveny skokové zmeéné teploty tani.
Teplota tani byla zjiSténa podobna u vSech zkusebnich vzorki.
Tab. €. 2 Entalpie a teplota tani zkuSebnich vzork.
Vzorek | T [°C] | AH 1J g7] | Tpec [°CI
|AL/1 | 1359 | 1267 194,3
INA7/1] 136,6 129 154,1

IA1/2 | 137,0 114,6 194,3
IHA7/2| 1344 126,1 154,1
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55 Opticka mikroskopie

Pomoci polarizaéniho mikroskopu byly pofizeny snimky sférolitické struktury
jednotlivych vzorkd pro fady 1, 4 a 7 pro ob¢ patra a série (Obr. 25a 26). Rozdily ve
velikosti a poctu sférolitti u vzorkt ve stejné sérii jsou malé. Velikost sféroliti miné
klesa s teplotou ptipravy vzorkli. Vyrazné rozdily jsou pak patrné pii porovnani
vzorkll z obou sérii. PfestoZze vzorky vyrdbéné na stejné pozici v peci mély stejnou
pocateni teplotu, ze které byly vzorky chlazeny, vysledna velikost a mnozstvi
sféroliti se velmi li§i. Druhd (rychleji chlazend) série ma vyrazné vyssi pocet malych
sférolita.

IA1/1 HA1/1

A4 /1 HA4/1

1A7/1 NA7/1

Obr. 25 Snimek struktury vzorkt prvni série pod polarizaénim mikroskopem, zvétSeno 50
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NA1/2

IA1/2

A 4/2

A4 /2

NA7/2

A7 /2

Obr. 26 Snimek struktury vzorkt druhé série pod polarizaénim mikroskopem, zvétSeno 50x
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6 Zavér
Cil préce byl splnén.

Bylo provedeno méfeni teplotniho pole v peci Labio VD 33, které jasné
stanovilo zavislost teploty na pozici v peci. Méfeni bylo provedeno pii nastavené
pozadované teplot¢ 150 °C. Narist teploty byl zaznamenan vertikaln€ s rostouci
vyskou a horizontalné¢ smérem K zadni stén€. Ve sméru mezi bocnimi sténami nebyl
zaznamenan vyrazny rozdil teploty. Teplota se pohybuje v rozmezi pfiblizné
(120 +200) °C v celé peci. Maximalni rozdil teploty na patrech I a II, kam zasahuji
topna télesa, je 32 °C, zatimco na patie III jen 25 °C.

Dale byly vramci této prace vyrobeny zkusebni vzorky z polyetylenového
praSku a nasledné¢ byly zméfeny jejich mechanické a strukturni vlastnosti.
Z naméienych dat plyne zavislost nadmolekuldrni struktury polymert a jejich
mechanickych vlastnosti na teploté ptipravy zkusebnich vzorki.

Teplota pii pfipravé zkusebnich vzorkd ovliviiuje teplotu a rychlost krystalizace
a utvaii tak vyslednou strukturu polymeru, a tim i jeho mechanické vlastnosti. Vyssi
teplota v peci umoziiuje pomalejsi krystalizaci za vyssi teploty. Takto utvarené
polymery maji maly pocet krystalitii dosahujicich velkych rozméri. Naopak
polymery krystalizujici za vysokych rychlosti maji velky pocet malych krystala.

Me¢ftenim hustoty bylo prokdzano, ze polymery krystalizujici rychle za nizkych
teplot dosahuji mensi hustoty nez vzorky krystalizujici za vyssich teplot.

Me¢éireni metodou DSC vykazalo nekonzistentni vysledky. U vétSiny vzorki
meéteni potvrzuje predpoklad nizké zmény podilu krystalické faze pii krystalizaci
v naméfeném rozsahu teplot. Jeden vzorek se vSak od ostatnich vyrazné lisi.

Pevnost materidlu, pocitand z naméfené¢ maximalni sily pfed porusenim vzorku
pfi tahové zkousce, také klesa s hustotou.

Rozdily zaznamenané mezi sériemi vzorkl, tedy mezi vzorky chladnoucimi
pomalu Vv peci a vzorky chladnoucimi rychleji na vzduchu, byly vyrazngjsi nez mezi
vzorky jednotlivych sérii.

Vysledky experimentu provedeného v ramci této prace prokazaly zavislost
strukturnich a mechanickych vlastnosti zkuSebnich vzorkli na pozici v peci
Labio VD 33. Nicméné nebylo mozné urcit mechanismus zavislosti, zda dané
materidlové charakteristiky s teplotou stoupaji, ¢i klesaji. Pro vyvozeni té€chto zavéra
by bylo nutné zvysit poCet vzorki a také prostudovat vliv samotného materialu, jeho
nachylnost na teplotu pfi ptiprave vzorka — vliv prehrati ¢i degradace.

Pii pouziti pece Labio VD 33 pro vyrobu zkuSebnich vzorkd je tedy nutno
uvazovat umisténi jednotlivych zkuSebnich vzorkti vpeci pfi vyhodnoceni
experimentu.
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8 Prilohy
Seznam priloh:

Ptiloha ¢. 1 — Zaznam nameéfenych a vypocitanych hodnot pro métfeni hustoty a
tahovou zkousku — prvni série

Ptiloha ¢. 2 — Zaznam nameétfenych a vypocitanych hodnot pro méfeni hustoty a
tahovou zkousSku — prvni série

Ptiloha ¢. 3 — Vzor zaznamu tahové zkousky pouzity pro odecet maximalni sily pred
porusenim

Priloha €. 1 — Zaznam naméfenych a vypocitanych hodnot pro méfeni hustoty a
tahovou zkousku — prvni série

vzorek | m;[g] | m,[g] | p[gmm?] | a[mm] | b [mm] | Fmax [KN] | 6 [Nmm™] | misto poruseni
I A1 /1(2,1376|0,1936 0,917 3,21 10,19 0,61 18,6487883 vnéjsi okraj
I D1 /1(2,0177|0,1844| 0,9163 3,4 10,4 0,58 16,4027149 | vnéjsi okraj
I A 2 /1(2,1038|0,1742 0,9243 3,28 10,06 0,608 18,4260292 vnéjsi okraj
I D2 /1(2,1791|0,1708| 0,9274 3,36 10,09 0,618 18,228798 vnéjsi okraj
I A 4 /1{2,0101|0,1681| 0,9229 3,34 10,12 0,558 16,508485 vnéjsi okraj
| D 4 /1(1,9898| 0,184 | 0,9154 2,99 10,2 0,56 18,3618598 stred

I A 6 /1(2,1815|0,2162| 0,9099 3,42 10,5 0,57 15,8730159 | vnéjsi okraj
I D 6 /1(1,8473|0,1959| 0,9042 3,06 9,5 0,348 [11,9711042 | vyklouzl z Celisti
I A 7 /1(2,0147|0,1785| 0,9187 3,15 10,04 0,53 16,7583634 | vnitfni okraj
| D 7 /1[1,9916|0,1751 0,9192 3,21 9,92 0,568 17,8374033 vnéjsi okraj
I A1 /1)1,9135/0,2197| 0,8971 3,05 10,3 0,534 |16,9982492 | vnitfni okraj
Il D1 /1|2,0957|0,2126| 0,9071 2,92 10,25 0,605 |20,2138323 stred

n A 2 /1)1,8933|0,1785| 0,9139 2,9 10,69 0,518 [16,7091384 | vnéjsi okraj
Il D 2 /1}2,1065|0,1955| 0,9151 3,19 10,95 0,605 |17,3201071 stred
A 4 /1|1,9762| 0,225 0,8982 2,92 9,92 0,512 17,6756518 vnéjsi okraj
Il D 4 /1|2,1426|0,2359| 0,9009 3,15 10,14 0,592 |18,5341724 stred

I A 6 /1{2,0209|0,2029| 0,9088 3,01 10,46 0,58 18,4217046 stred

Il D 6 /1|2,0678|0,2183| 0,9047 3,09 10,18 0,57 18,1204341| vnéjsi okraj
A 7 /1| 1,898 |0,2333| 0,8906 3,09 9,97 0,499 |16,1974597 | vnéjsi okraj
Il D 7 /1|2,0244|0,2494| 0,8904 3,12 9,95 0,56 18,0389125 stfed

40




Priloha ¢. 2 — Zaznam naméfenych a vypocitanych hodnot pro méfeni hustoty a

tahovou zkousku — prvni série

vzorek ms[g] | m,[g] | p[gmm?®] | a[mm] |b[mm]| Fna [KN] | 6 [Nmm?] | misto poruseni
I A1 /2(1,9726|-0,1936 | 0,9108 3,12 9,99 0,53 17,0041837| vnéjsi okraj
I D1 /2(1,9723|-0,1936 | 0,9107 3,06 9,96 0,53 17,3898207 | vnéjsi okraj
I A 2 /2(1,8308]|-0,1794 | 0,9108 3,25 9,98 0,48 14,7988284 | vnéjsi okraj
I D 2 /21,9791 -0,1834 0,9153 3,1 10,24 0,54 17,0110887 vnéjsi okraj
I A 4 /22,1837 -0,2388 | 0,9015 3,52 10,21 0,56 15,5818716 | vnitfni okraj
I D 4 /22,1516 -0,2485 | 0,8966 3,38 10,32 0,55 15,7676253 | vnéjsi okraj
I A 6 /2(1,9838]| -0,2251 | 0,8981 2,89 10,5 0,53 17,4658099 | vnitfni okraj
I D 6 /2(1,9233|-0,2011 | 0,9054 2,97 10,6 0,51 16,1997332| vnéjsi okraj
I A 7 /2(2,0372| -0,2099 | 0,9066 3,38 10,37 0,53 15,1209965 | vnitfni okraj
I D 7 /22,0096 -0,2107 | 0,9052 3,33 10,8 0,52 14,4589033 | vnitfni okraj
A 1 /2(1,9043|-0,1797 | 0,9139 3,8 10,27 0,53 13,5806898 | vnéjsi okraj
Il D1 /21,8818 -0,2077 | 0,9006 2,94 10,34 0,5 16,4475848 | vnéjsi okraj
n A2 /2|1,8361| -0,178 0,9117 2,89 10,25 0,47 15,8663178 stfed
Il D 2 /2(1,8006]| -0,1764 | 0,9109 2,91 10,31 0,48 15,9988801 | vnitfni okraj
A 4 /21,8749 -0,1974 0,9046 3,35 10,13 0,49 14,4391566 vnéjsi okraj
Il D 4 /2(1,9421]-0,1875 | 0,912 3,14 | 10,08 0,53 |16,7450207 | vnit¥ni okraj
Il A 6 /2|2,0315| -0,2384 0,895 3,38 10,35 0,5 14,2926564 | vnéjsi okraj
Il D6 /2(2,1395|-0,2562 | 0,8931 3,36 10,17 0,55 16,0954254 | vnitini okraj
A 7 /21,9523 | -0,202 0,8898 3,19 10,02 0,5 15,6426958 stred
Il D 7 /2|2,0893|-0,2509 | 0,8928 3,07 10,03 0,52 16,8874484 stred
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i sily pred

Senim.

Priloha €. 3 — Vzor zaznamu tahové zkousky pouzity pro odecet maximaln

poru.
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