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Anotace:

Tato diplomova prace se zabyva vySetfovanim mikromechanickych vlastnosti UHMWPE
pomoci nanometrické dynamické mechanické analyzy. Cilem této prace je vyhodnotit namétena
data pomoci rozsifeného analytického modelu. V teoretické Casti je popsan material (UHMWPE),
je zde rozebran pojem viskoelasticita spolu se zdkladnimi reologickymi modely a také je zde
shrnutd provedend reSerSe nanoindentace viskoelastickych materidla. Dale je prezentovan
konvencni a rozsifeny model pouzivany pro vyhodnoceni nanometrické dynamické mechanické
analyzy. Praktickd cast obsahuje popis experimentalniho méfeni provedeného na UHMWPE,
vysledné hodnoty storage modulu a loss modulu ziskané pomoci jak konven¢niho, tak rozsifeného

modelu, a diskuzi vysledki ziskanych aplikaci rozSiteného modelu.

Abstract:

This diploma thesis deals with an investigation of micromechanical properties of UHMWPE
using the nanoscale dynamic mechanical analysis. The aim of this thesis is to evaluate measured
data using an extended analytical model. In the theoretical part the material (UHMWPE) is
described, the concept of viscoelasticity is discussed together with basic rheological models and
the performed research of the nanoindentation of viscoelastic materials is briefly summarized.
Furthermore, a conventional and an extended model used for the evaluation of the nanoscale
dynamic mechanical analysis is presented. The practical part contains the description of the
experimental measurement performed on UHMWPE, the resulting storage modulus and loss
modulus obtained using both the conventional and the extended model, and a discussion of the
results obtained from the extended model.



Prohlaseni

Prohlasuji, Ze jsem ptedloZzenou diplomovou praci zpracovala samostatné s vyuzitim
podkladii uvedenych v seznamu pouzité literatury. Souhlasim, Ze vysledky prace mohou byt déle
vyuzity dle uvazeni vedouciho této prace Ing. Josefa Sepitky, Ph.D. jako jejiho spoluautora.
Souhlasim také s ptipadnou publikaci vysledkli diplomové prace nebo jeji podstatné ¢asti, pokud

budu uvedena jako jeji spoluautor.



Podékovani

Na tomto misté¢ bych rdda pod€kovala piedev§im vedoucimu mé diplomové prace
Ing. Josefovi Sepitkovi, Ph.D. za jeho ochotu, cenné rady a odborné vedeni. Déle bych chtéla

podékovat své rodiné za jeji podporu pii studiu.



Obsah

Seznam pouzitych symbolll @ ZKrateK............coiiiiiiiiiiiiii 8
R B 1o T TP P TR PP 10
A @ 1 1 o) v 1o S PRTTPR PP 11
3 Ultravysokomolekularni polyethylen ............ccooeiiiiiiiiiiiiiiiieeeeeee e 12
3.1 Struktura a mechanické vlastnosti UHMWPE ... 12
3.2 VYroba UHMWRPE .......ooiiiiiii et 14
3.3 Modifikace UHMWPE ..........ccooiiiiiec e 14

4 VISKOBIASTICTEA ......veveeiiiieiieic e 16
4.1 Casova zavislost napéti a deformace pii statickém namahani ............c..ccooevvevrecerernenes 17
4.2 Casova zavislost napéti a deformace pti dynamickém namahani ..........cco.ccovvervreerennn, 18
4.3 VO dO TEOLOZIE ....cvuvvererieereieeieeieie sttt sttt 19
4.3.1 Voigtuv (Kelvintv-Voigtliv) model .........ccccooiriiiiiiiiiee e 20

4.3.2 Maxwelllv MOdEl .......c.oooiiiiiiiiiiie e 21

4.3.3 Model linearni tuhé latky (Poyntingliv-ThompsonUiv).........cccevevriieneeiiee e 22

5 Nanoindentace viskoelastickych materialll ............coceiiiiiiiiiiei e 24
6 Nanometrickd dynamickd mechanickd analyza ...........ccccccooiiiiiiiiinci e 29
6.1 Konventni MOAEL .........ocoiiiiiiiiii s 29
6.2 ROZSITENY MOAEL ....ocviiiiiiiiiii i 32
6.2.1 Validace rozSifen€ho modelu ...........coiiiiiiiiiiiiciiee s 37

T EXPEIIMENT ...ttt bbb bbbt bt bttt b e bbb bttt e e 40
7.1 PHPIava VZOTKT ....c.oviiiiiiieiec et 40
7.2 NANOINABNTACE.........eeuieiiitireieee ettt 40
7.2.1 METICT SOUSTAVA ....veeuiieiiiieiiiesieestee st e stee sttt e st e et et e st e e sbe e saeeesbeesbeeenbessneeanbeesneeas 40

7.2.2 POStUP METENT.....cviiiiiiiiiiiiie e 41

8 VIYSIEUKY ...ttt bbb e et 43
D DHSKUZE. ... et 46
10 ZAVET ..ttt bbb R bbbt b bbbttt 55
Seznam POUZILE TIEETALUTY .......cviiiiiiiiiiiieii e 57
SezNam PIION .....oiiiiiii s 60



Seznam pouzitych symbolu a zkratek

A, [m?] Kontaktni plocha
D [N-s'm}] Tlumeni
D, [N-s'm™}] Tlumeni vzorku
D, [N-s'm™}] Tlumeni kvili obtékani vzduchu ve snimaci nanoindentoru
E [Pa] Youngiiv modul pruznosti
E' [Pa] Loss modul
E [Pa] Storage modul
E*(iw) [Pa] Komplexni modul pruznosti
E,; [Pa] Diferencialni modul pruznosti
E; [Pa] Youngtiv modul pruznosti indenta¢niho hrotu
E, [Pa] Redukovany loss modul
E, [Pa] Redukovany storage modul
E; [Pa] Redukovany komplexni modul pruznosti
Er(t) [Pa] Relaxac¢ni modul pruznosti
F [N] Sila
F, [N] Amplituda sily
Fp [N] Dynamicka sila
Fs [N] Staticka (ptfedepinaci) sila
Fsis [N] Sila od ¢lenu ptedstavujici linearni tuhé téleso
h. [m] Kontaktni hloubka
J(®) [m-N?] Creepova poddajnost
k [N-m?] Tuhost pruziny
k' [N-m ] Loss tuhost
k [N-m Y] Storage tuhost
ky [N-m™] Kombinovana tuhost
k, [N-m?] Viskoelasticka tuhost vzorku
k., [N-m™] Kontaktni tuhost vzorku
ks [N-m™] Tuhost rdmu nanoindentoru
k; [N-m™] Tuhost indenta¢niho hrotu
s [N-m™] Tuhost pruziny ve snimaci nanoindentoru
m [ko] Hmotnost indenta¢niho hrotu
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1 Uvod

Polymer UHMWPE (ultravysokomolekularni polyethylen) je jiz fadu let zakladnim
materidlem pouzivanym pro vyrobu nosnych artikula¢nich komponent kloubnich néhrad.
V odborné literatufe byva tento material oznacovan jako ,,zlaty standard” pro kloubni nahrady a
to nejenom diky vynikajici biokompatibilité, dobrym kluznym a vyhovujicim mechanickym
vlastnostem, ale v neposledni fadé i diky pfiznivému poméru cena/kvalita. [1]

UHMWPE se vyznacuje slozitou vnitini strukturou, od které se odviji jeho chovani na
makroskopické trovni. Abychom tedy 1épe pochopili a popsali jeho mechanické vlastnosti, je
nutné zaméfit se na né v mikroskopickém méritku. JedineCnou metodou pro stanoveni
mechanickych vlastnosti u takovychto materialti je nanoindentace, konkrétné nanometricka
dynamicka mechanickd analyza (nanoDMA) v pfipadé viskoelastickych materialli jakym je
UHMWPE.

V soucasné dob¢ se pro vyhodnoceni nanoDMA pouziva analyza popisujici zkoumany
material pomoci Kelvinova-Voigtova reologického modelu. Pii pouziti této konvenéni analyzy
nardzime na problém, Ze uvazovany model neobsdhne okamzitou elastickou obnovu materialu.
Tuto skutecnost fesi rozsifend analyza popisujici indentovany material modelem linedrni tuhé
latky. Tato diplomova prace se zabyva rozborem jak konvencni, tak rozsitené nanoDMA a klade
si za cil aplikovat roz$ifenou analyzu na naméfend data prave pfi zjiStovani mikromechanickych

vlastnostt UHMWPE.
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2 Cile prace

Na zakladé¢ pokynti pro vypracovani diplomové prace jsem si stanovila tyto dil¢i cile:

Provést reSersi na téma UHMWPE

Provést reSersi na téma viskoelasticita

Provést reSersi na téma nanoindentace viskoelastickych materiala

Zpracovat teorii nanometrické dynamické mechanické analyzy (konvencni a
rozsireny model)

Provést dynamicky nanoindenta¢ni experiment na vzorcich UHMWPE
Aplikovat rozsifeny model nanometrické dynamické mechanické analyzy na

naméfena data
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3 Ultravysokomolekularni polyethylen

Ultravysokomolekularni  polyethylen (UHMWPE, ultra-high molecular  weight
polyethylene) je termoplasticky polymer, ktery se jiz fadu let pouziva pro vyrobu komponent
kloubnich nahrad. Tento materidl se vyznacuje vynikajici biokompatibilitou, dobrymi kluznymi
vlastnostmi a vyhovujicimi mechanickymi vlastnostmi, coz z n¢j déla idealni material pro vyrobu
nosnych artikulacnich komponent (napt. acetabularni vlozka u néhrady kycelniho kloubu nebo

tibialni platoé u nahrady kolenniho kloubu — viz Obr. 1). [1]

Totdlni ndhrada - o Totdlni nahrada bikondilarni
ky¢elniho B acetabularni kolenniho femoralni
kloubu U= komponenta kloubu komponenta
' - (slitina CoCr)
© . £ \
2 cup covering ‘©
g (slitina Ti) g u | A \
8 s &8 | tibialni
£ _ acetabularni viozka \ platé
2o (UHMWPE) " (UHMWPE)
= | & _—.
TE femoralini hlavice < ibi4ln(
e (aluminova keramika) ® g tbiaini
E 8w | podlozka
drik (slitina Ti) (slitina Ti)

Obr. 1: Pouziti UHMWPE u totalni nahrady kyc¢elniho a kolenniho kloubu (ptevzato z [1])

3.1 Struktura a mechanické vlastnosti UHMWPE

UHMWPE je linearni semi-krystalicky polymer. Retézec pevného polymeru UHMWPE je
tvofen spojenim mnoha molekul plynného ethylenu C2H4 za vzniku dlouhé molekuly se vzorcem

(C2Ha4)n, kde polymeracni stupen n dosahuje velmi vysokych hodnot (kolem 200 000). [2], [3]

| Krystalické lamely |

Amorfni oblast

Obr. 2: Schéma mikrostruktury UHMWPE (pievzato z [2])
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Z diivodu extrémné dlouhych polymernich fetézcii je u UHMWPE ponc¢kud omezena
krystalizace makromolekul. Krystalicka faze ¢ini zhruba 50 % a obsahuje fetézce polymeru
skladané do orientovanych lamel. Krystalické lamely jsou rozptyleny v kontinualni amorfni fazi
(Obr. 2). Tato charakteristicka struktura udéluje UHMWPE vlastnosti pozadované pro
dlouhodobou artikulaci polyetylénové jamky s kovovou ¢i keramickou komponentou - predev§im
velmi vysoka odolnost vii¢i otéru, nizky koeficient tfeni, zna¢na pevnost, houzevnatost a odolnost
proti unavé materialu. Slozita struktura polymeru se projevuje také v komplikovanéjSim
deformacnim chovani, kdy se materidl chova viskoelasticky (deformacni mechanismy
v mikrostruktufe polymeru jsou ukdzany na Obr. 3, pojem viskoelasticita bude podrobnéji
vysvétlen v kap. 4 Viskoelasticita). Zakladni fyzikalni vlastnosti UHMWPE jsou uvedeny
v Tab. 1. [2], [3]

G )

Obr. 3: Schematické znazornéni deformace semi-krystalického polymeru pii tahové zkousce: 1. prodluzovani
fetézcl v amorfni ¢asti, 2. naklapéni krystalickych lamel do sméru tahové osy, 3. separace krystalickych lamel,

4. protahovani krystalickych a amorfnich ¢asti podél tahové osy [4], [5]

UHMWPE komponenta je nejvice zatéZovanou soucasti kloubni nahrady, a proto je celkova
zivotnost kloubni nahrady dana zejména kvalitou tohoto polymeru. Jako hlavni pficina selhani se
uvadi otér a oxidace. Otér vznika pii vzajemném pohybu polymernich a kovovych ¢asti kloubni
nahrady. Nasledkem toho se z povrchu polymeru uvoliiuji mikroskopické castice, které po Case

zaCnou v téle zplUsobovat zanétlivé reakce. Oxidace (oxidativni degradace) UHMWPE je
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zpusobena reakci polymeru s kyslikem nebo jeho reaktivnimi slou¢eninami, pricemz dochézi ke

Stépeni polymernich fetézc, které je doprovazeno zhorSenim uzitnych vlastnosti materialu. [1]

Tab. 1: Fyzikalni vlastnosti UHMWPE [3]

Molekularni hmotnost (2 —6)-10° g/mol
Teplota tani 125-138 °C
Hustota 0,932 — 0,945 g/cm?®
Poissonovo ¢&islo 0,46

Modul pruznosti v tahu* 0,8-1,6 GPa
Mez kluzu v tahu* 21 - 28 MPa
Mez pevnosti v tahu* 39 — 48 MPa
Pomérna deformace pfi poruseni* 350 -525%

*Testy provedené pri 23 °C

3.2 Vyroba UHMWPE

Prvnim krokem vyroby je pfiprava praskového UHMWPE. Vyrobou vysoce cistého
UHMWPE prasku pro medicinalni Gi¢ely se zabyva firma Ticona (Némecko, USA). V soucasnosti
tato firma vyrabi dva typy vysokomolekuldrniho praskového medicinalniho UHMWPE: GUR
1020 a GUR 1050. Tyto polymery se lisi molekulovou hmotnosti — GUR 1020 ma o néco kratsi
fetézce nez GUR 1050. [2]

Druhym krokem vyroby UHMWPE je tzv. konsolidace. Konsolidace spociva v pfeméné
prasku na kompaktni material ptisobenim vysokych tlakid a teplot. Vyslednym produktem jsou
Vv zavislosti na pouzité technologii bud’ ptimo valcové tyce o prumérech 20 — 80 mm (technologie
vytlaovani - zaloZena na slisovani a vytlacovani prasku ptes profilovaci zafizeni), nebo velké
desky tloust’ky 4 - 8 cm, z nichz se poté metr dlouhé tyce vytiznou (technologie lisovani — lisovani

prasku ve formé 1 x 2 metry). Z té€chto tyc¢i se pak finalni vyrobek ziska strojnim obrabénim. [2]

3.3 Modifikace UHMWPE

Struktura a vlastnosti zakladniho polymeru UHMWPE mohou byt vyrazné ovlivnény
naslednou modifikaci. Z diivodu zachovani biokompatibility nelze do samotného polymeru ptidat
zadny umély stabilizator nebo sitovaci ¢inidlo (v soucasnosti je jedinym povolenym
stabilizatorem vitamin E). Proto se k modifikaci UHMWPE pouzivaji rizné fyzikalni postupy,

zpravidla rizné typy ozatfovani, tepelnych uprav a sterilizace. [1], [2]
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Ozafeni ionizujicim zafenim (gama zafeni, nebo urychlené elektrony) za vhodnych
podminek vede k zesitovani polymeru (vzdjemné propojeni molekul pfi€nymi kovalentnimi
vazbami do trojrozmérné sité¢), ¢imz dojde ke zvySeni odolnosti viic¢i otéru. Nasledné tepelné
upravy eliminuji zbytkové radikaly po ozareni, které urychluji oxidativni degradaci. [1], [2]

Poslednim a nezbytnym krokem pti vyrobé implantatd je sterilizace, pfi¢emz moderni
sterilizacni postupy (pomoci ethylenoxidu nebo plasmy) mohou zivotnost kloubnich néhrad také
prodlouzit. [1]

Podle modifika¢nich uprav a zpusobu sterilizace je UHMWPE vSeobecné rozdélovan do tii
generaci. Pfehled modifikacnich Gprav a zptisobt sterilizace jednotlivych generaci UHMWPE je

uveden v Tab. 2 a porovnani jejich vlastnosti na Obr. 4.

Tab. 2: Prehled modifikaénich Giprav a zpiisobu sterilizace jednotlivych generaci UHMWPE (pievzato z [6])

1. generace 2. generace 3. generace
Ozarovani ne ano ano + vitamin E
Tepelna tiprava ne ano ne vzdy

Sterilizace

gama zareni

ethylenoxid nebo

plasma

ethylenoxid nebo

plasma

100

80

60

40

20

Relativni hodnoty vlastnosti

1. generace UHMWPE

2. generace UHMWPE

3. generace UHMWPE

M Odolnost vaéi otéru M Odolnost vaéi oxidaci I Mechanické vlastnosti

Obr. 4: Porovnani vlastnosti UHMWPE jednotlivych generaci (pievzato z [6])
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4 Viskoelasticita

Viskoelasticky materidl piedstavuje kombinaci chovani elastické (hookovské) latky
a viskozni (newtonské) kapaliny. Dochéazi u n¢j ke zmén€ poméru deformace k napéti v zavislosti
na ¢ase, pricemz pomérna deformace ma urcité fazové zpozdéni vici piisobicimu napéti. To je
zpusobeno vnitinim tlumenim materiala, pii kterém je Cast vlozené mechanické energie
disipovana. Za disipaci energie je zodpovédna pravé viskozni slozka chovani télesa.
Viskoelastické chovéani tedy souvisi se schopnosti latky tlumit mechanické vibrace a je
charakteristické pro vétsinu realnych latek. [8], [11]

Typickym projevem viskoelasticity materidlu jsou jevy zndmé jako relaxace a creep.
Relaxaci nazyvame pokles napéti pii udrzovani konstantni hodnoty deformace, viz Obr. 5 a).

Pomér méteného napéti a aplikované pomérné deformace se nazyva relaxa¢ni modul:

En(t) = 28 )

Ekonst

Creepem se rozumi narust deformace pii udrzovani konstantni hodnoty napéti, viz Obr. 5 b).

Pomér métené pomérné deformace a aplikovaného napéti se nazyva creepova poddajnost:

Jy == )

Okonst

Takovéto chovani vykazuje vétSina materiali, pokud je pozorovani uskuteénéno po dostatecné

dlouhou dobu nebo pti dostate¢né vysoké teploté. [7], [9]
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a) b)
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gkons; i > Gkonstik
t t bt t
O, £ r
/
t, ! t ot t

Obr. 5: Charakteristické vlastnosti viskoelastického materialu: a) relaxace napéti, b) creep (pievzato z [9])

4.1 Casova zavislost napéti a deformace pri statickém namahani

Deformacni kiivka ziskand béhem cyklu zatizeni — odlehéeni je ukazana na Obr. 6.
Hysterezni smycka pfedstavuje energii pfeménénou v teplo béhem deformace a opétovného
zotaveni materialu. Tento postup ukazuje vztah napéti a deformace v ustalenych stavech a
neposkytuje tak informace o tlumicich schopnostech materialu béhem dynamického déje. Je tedy
vhodny pro télesa, jejichz reakce na namdhani jsou mnohem kratsi, nez jsou casové konstanty
zmén namahani, tzn. télesa, ktera reaguji na namahani témét okamzité a vliv viskoznich sil je u
nich zanedbatelny. Ptikladem mohou byt nepfili§ rozmérna télesa z kovii, keramiky, betonu apod.
v situacich, kdy zmé&ny naméhani nejsou piilis rychlé. Pro popis materidlu se vyuziva diferencialni

modul pruznosti E4, urovany v daném bod¢ zatézovaci kiivky: [9], [11]

do
Ey =—. 3)
47 de
GJL
distpovana
o energie
zatizeni 7%
odlehéeni
<

Obr. 6: ZatéZovaci kiivka viskoelastického materialu ziskand béhem cyklu zatizeni - odlehéeni (pfevzato z [9])
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Jina situace nastava u biologickych materidlu nebo polymerd. U téchto struktur je vliv
viskézni slozky zna¢ny a deformacéni odezvy jsou pomérné pomalé. Vysledky méfeni ve statickém

a dynamickém rezimu se mohou u takovychto materialti vyznamné lisit. [11]

4.2 Casova zavislost napéti a deformace pri dynamickém namahani

V redlném technickém provozu a zejména v biomechanice je Cisté statické namahani spise
vyjimecnou zalezitosti. Navic vliv visk6zni slozky materidlu vzrista s frekvenci zatézovani. Proto,
pokud chceme ziskat komplexné&jsi informace o mechanickych vlastnostech materialu, je nutné se
zamg¢fit na jeho chovani pii dynamickém zatézovani. To se tyka piedevSim plastl, gumy, textilii a
biologickych struktur, u nichz viskozni slozka tvoti nezanedbatelnou ¢ést a staticky popis tak pro
né neni dostatecny. [11]

Chovani viskoelastickych materialu pfi dynamickém zatiZeni je schematicky ukézano na
Obr. 7. Napéti i pom&rna deformace se méni harmonicky se stejnou frekvenci, pti¢emz napé&ti
ptedbiha pomérnou deformaci o fazovy posun lezici v intervalu ¢e(0; /2) (v piipadé ¢ = 0 by

se jednalo o Cisté elasticky material a v ptipadé ¢ = m/2 o material Cisté viskdzni). [8]

NN
; / t

Obr. 7: Prubéh napéti a pomérné deformace pii harmonickém namahani viskoelastického materialu: o — aplikované
napéti, o, — amplituda napéti, € — pomérna deformace, &, — amplituda pomérné deformace, ¢ - faizovy posun,

t - Cas [8]

Pro popis chovani viskoelastickych materialti pfi dynamickém namahani pouzZivame tzv.

komplexni modul pruznosti, coz je pomér fazort napéti o (iw) a pomérné deformace e(iw):

E*(iw) = o) - E +iE". (4)

o(iw)
g
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Realna ¢ast komplexniho modulu pruznosti E = charakterizuje pevnostni vlastnosti materidlu a

imaginarni ¢ast E~ pak predstavuje disipovanou energii. [8], [11]

4.3 Uvod do reologie
Pti popisu chovani viskoelastickych téles uplatiiujeme védu, kterd se nazyva reologie.
Reologie se zabyva deformovéanim a teenim hmoty, které jsou zptisobené aplikovanym napétim.

Rozsituje klasické discipliny jako je teorie pruznosti:

o = Eg, (5)
a mechanika newtonovskych tekutin:

o =1é, (6)

na materialy jinych vlastnosti. [12]

Jak jiz bylo feceno, chovani vétSiny materiali je kombinaci chovani elastické latky
a viskozni kapaliny. Elastickd ¢ast je v reologii reprezentovana Hookeovou pruznou latkou
(linearni elasticka latka). Symbolem pro tuto latku je pruZina a na Obr. 8, miizeme vidét analogii
s elastickym télesem. Viskozni Cast predstavuje Newtonova vazka kapalina (linedrné€ viskozni
tekutina), jejimz symbolem je tlumi¢ (na Obr. 9 je opét ukazana jejich analogie). Realna

viskoelasticka latka se poté modeluje skladanim téchto latek zakladnich. [9], [12]

o=Le I~k
E k

I:tEG Ia\/\/\xL-;XF

o, F

E k
€ X

Obr. 8: Analogie linearné elastického télesa s linearni pruzinou (Hookeova pruzna latka) (prevzato z [9])
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o1t F=Dx

A X
Obr. 9: Analogie linearné viskozni tekutiny s linearnim tlumi¢em (Newtonova vazka kapalina) (ptevzato z [9])

4.3.1 Voigtiv (Kelviniiv-Voigtiiv) model

0]

Obr. 10: Voigtiv model viskoelastické latky (pfevzato z [9])

Voigtiv model viskoelastické latky je ukazan na Obr. 10. Jedna se o paralelni spojeni
elastického ¢lenu (pruziny) a viskozniho ¢lenu (tlumice). Pti zatiZeni je celkové aplikované napéti
rovno souctu napéti pfenaSeného pruzinou a napéti prenaSeného tlumicem, deformace obou prvki
jsou si rovny [12]:

0 = O¢; + Oyis,) (7)

€ = &g = Eyis- (8)

Odtud se dostavame ke konstitutivni rovnici Voigtova modelu [12]:
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o = Ee +ne. ©)

Deformace Voigtova modelu je deformaci vratnou, pii odleh¢eni vSak nedochazi k vymizeni
deformace okamzité. Tento model je béZn¢ pouzivan pro creepové testy, relaxacnim testim vsak

neodpovida, viz Obr. 11. [7]

»
L

t, t t t, t

Obr. 11: a) Creep a b) relaxace zobrazené pomoci Voigtova modelu (pievzato z [10])

A J

4.3.2 Maxwelliv model

VG

Obr. 12: Maxwelliiv model viskoelastické latky (pievzato z [9])

Maxwelltv model viskoelastické latky je zobrazen na Obr. 12. Tento model je tvofen
sériovym spojenim elastického a viskdzniho ¢lenu. V tomto piipad€ je napéti aplikované na cely
systém rovné napéti na pruzin€ i napéti na tlumici a celkova deformace je dana souctem deformaci
jednotlivych prvku: [12]

0 = Og; = Oyjs,) (10)
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€= &g T Eyjse (11)

Diferencialni rovnici Maxwellova modelu potom ziskame ve tvaru [12]:
. E :
o+ 5 o = EE¢. (12)

Diusledkem zatizeni Maxwellova modelu je vratna elasticka deformace a nevratna viskdzni
deformace. Tento model dobfe popisuje relaxaci napéti, pro creepové testy se nehodi,

viz Obr. 13. [7]

»
>

to t

Obr. 13: a) Creep a b) relaxace zobrazené pomoci Maxwellova modelu (pievzato z [10])

4.3.3 Model linearni tuhé latky (Poyntingiv-Thompsoniiv)

-
E, "l

0]

Obr. 14: Model linearni tuhé latky (ptevzato z [9])

Model linearni tuhé latky (Obr. 14) tvoii sériové spojeni pruziny a Kelvinova-Voigtova

modelu. V tomto ptipad¢ je aplikované napéti rozdéleno nasledujicim zptisobem [12]:
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0 = O1e1 = Oze1 T Oyis (13)
a vztahy mezi odpovidajicimi deformacemi jsou [12]:

€= E1e1 T E2elr (14)

€2el = Epis- (15)
Konstitutivni rovnice modelu linearni tuhé latky pak vypada nasledovné [12]:

Eioi + E E,..,E
+ lel . Zelo_=Elelé+ 1e§7 2el e, (16)

Model linedrné tuhé latky zohledituje okamzitou elastickou odezvu materialu, navic dobie

popisuje jak creep, tak relaxaci materialu, viz Obr. 15. [10], [12]

a) ¢ b) o

r 3 A

B »-
> >

t t t to t

Obr. 15: a) Creep a b) relaxace zobrazené pomoci modelu linearné tuhé latky (ptevzato z [10])
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5 Nanoindentace viskoelastickych materiali

Pro ziskéni mechanickych vlastnosti viskoelastickych materialit pomoci nanoindentacnich
experimentl se v soucasné dob¢ pouziva nékolik metod. Mezi nejpouzivanéjsi patii creepové testy
a nanometricka dynamicka mechanicka analyza (nanoDMA).

Popisem creepového testu pomoci reologickych modeli se zabyval Fischer-Cripps v [13].
Pro nanoindentac¢ni test vybral nékolik materialti — folii z hliniku o vysoké Cistoté, ktery je znamy
tim, ze vykazuje znacny creep, dale pak kiemenné sklo, u kterého se vyznamny creep neocekava,
a folii z polyurethanového akrylového kopolymeru, u kterého se predpoklada zna¢na
viskoelasticita. Casové zavislé mechanické vlastnosti byly nasledné ziskany pomoci Kelvinova-
Voigtova modelu, Maxwellova modelu a modelu Burgersova (Obr. 17 a)). Cilem této prace bylo
ukézat pouziti téchto modelt pii analyze creepové odezvy Siroké skaly materiala.

Shepherd a kol. v [14] pomoci creepového testu zjistovali viskoelastické vlastnosti
kortikalni vrstvy hovézi tibialni kosti (viz Obr. 16). Viskoelastické chovani bylo stanoveno pomoci
tii riznych reologickych modeld — Burgersova modelu, generalizovaného Kelvinova-Voigtova
modelu a modelu linearni tuhé latky (viz Obr. 17). Na kazdém z 12 vzorkid bylo provedeno 20
indentll ve 20ti riznych osteonech. Cilem této studie bylo porovnat viskoelastické parametry

ziskané na makroskopické tirovni torznim testem s parametry ziskanymi pomoci nanoindentace.

Obr. 16: Mikrosnimek lesténého povrchu testované oblasti hovézi tibidlni kosti ukazujici viditelné osteony

(ptevzato z [14])

24



Obr. 17: a) Burgerstv model, b) generalizovany Kelviniv-Voigtiv model, ¢) model linearni tuhé latky
(ptevzato z [14])

Sadr a kol. v [15] pouzili creepovy test ke stanoveni viskoelastickych vlastnosti zubnich
lepidel (Clearfil SE Bond, Clearfil Tri-S Bond, Single Bond, Single Bond Plus). Naméfena data
byla analyzovana pomoci generalizovaného Kelvinova-Voigtova modelu (viz Obr. 17 b)).

Mencik a kol. se v [16] zabyvali analyzou creepového testu pomoci viskoelasticko-
plastického modelu (Obr. 18). V tomto modelu je také zahrnuta okamzita plasticka deformace
materidlu charakterizovand plastickym prvkem s tvrdosti H,, ktery je zatazeny do série
s elastickym prvkem s okamZzitym modulem pruznosti E,. PouZiti tohoto modelu bylo

demonstrovano na vyhodnoceni nanoindentance zubni skloviny lidského tfenového zubu.

. L} N>
E.C, Y.H, 1]
k) T]V
_/\/\/\ 2 B
|
C,

C G,
Obr. 18: Viskoelasticko-plasticky reologicky model: E, — okamzity modul pruznosti, H, — tvrdost, Y — mez kluzu,

Cy, C1, C, - poddajnosti, C, — viskoézni poddajnost, 17,14, ..., N, — Viskozity (ptevzato z [16])
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Daphalapurkar a kol. se v [17] zaméfili na ziskani relaxaéniho modulu lidského usniho
bubinku (Obr. 19). Nejprve vyuzili generalizovany Kelviniv model, aby z namétenych dat ziskali
feSeni pro creep. Z creepové poddajnosti byl poté ziskan relaxaéni modul inverzné pomoci MKP

analyzy, kde byl pro indentovany material pouzit generalizovany Maxwelllv model.

Manubrium

Umbo
Pars tensa

Annulus

Obr. 19: Medialni pohled na u$ni bubinek - Zena, 82 let, levé ucho, na posteriorni strané mirné poni¢eny annulus

(pfevzato z [17])

Herbert a kol. pouzili v [18] nanoDMA k ziskani mechanickych vlastnosti mékéeného
polyvinylchloridu, coz je vysoce tlumici termoplast. Material byl testovan v rozsahu frekvenci
1-50 Hz a pro analyzu byl pouzit model soustavy nanoindentoru ukazany na Obr. 20, kde je
indentovany material zobrazen pomoci Kelvinova-Voigtova modelu. Cilem této prace bylo
porovnani viskoelastickych parametri ziskanych pomoci nanometrické dynamické mechanické

analyzy (nanoDMA) s témi ziskanymi pomoci dynamické mechanické analyzy (DMA).

Kk 1
e NET = 4'p,

Obr. 20: Model systému nanoindentoru zobrazujici testovany material pomoci Kelvinova-Voigtova modelu:
k. - kontaktni tuhost vzorku, D, — tlumeni vzorku, k; — tuhost pruziny ve snimaci, D,, — tlumeni kvuli obtékani

vzduchu ve snimaci, m — hmotnost indenta¢niho hrotu (ptevzato z [18])
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Franke a kol. v [19] pouzili nanoDMA pro ziskani mechanickych vlastnosti patelarni praseci
chrupavky. Hlavnim cilem této studie bylo stanovit reakci praseci kloubni chrupavky v zavislosti
na frekvenci zatézovani (frekvence byly voleny vzhledem k jejich vyznamu pro zatizeni pfi
obvyklé chuzi, tj. 1 - 250 Hz). Pfi analyze naméfenych dat byl pro indentovany material pouzit
model zobrazeny na Obr. 20.

Park a kol. v [20] vysetiovali efekt tii metod pouzitych k modifikaci UHMWPE — gama
zéieni, ozareni elektronovym paprskem a oSetfeni peroxidem. Soucasti této prace byly Ctyii studie.
Cilem prvni studie bylo porovnat dvé metody vedouci k zesitovani GUR 1020 UHMWPE (gama
zafeni a oSetfeni peroxidem) a to ziskdnim elastického modulu pomoci kvazistatické
nanoindentace. Cilem druhé studie bylo pomoci kvazistatické nanoindentace urcit vliv technologie
pouzité ke konsolidaci GUR 1020 (vytlacovani, lisovani) na mechanické vlastnosti. Tteti studie Si
kladla za cil porovnani dvou metod zesitovani GUR 1020 UHMWPE - gama zéafeni a ozafeni
elektronovym paprskem, opét pomoci kvazistatické nanoindentace. Cilem ctvrté studie bylo
porovnani mechanickych vlastnosti zesitovaného GUR 1020 UHMWPE (gama zafenim a
ozafenim elektronovym paprskem) ziskanych pomoci nanoDMA pii frekvencich 0 - 5 Hz za
pouziti modelu z Obr. 20.

Nayar a kol. v [21] stanovili pomoci nanoDMA ¢asové zavislé vlastnosti agaru (pifirodni
polysacharid s vysokou gelujici schopnosti). Pro indentovany material byl opét pouzit model z
Obr. 20. Testovany byly vzorky agaru o riznych koncentracich v rozsahu frekvenci 10 - 250 Hz s
cilem stanovit vztah mezi kvazistatickym a dynamickym chovanim pro Sirokou $kalu mékkych
biologickych materiali.

Odegard a kol. se v [22] zabyvali ziskanim viskoelastickych vlastnosti polymernich
materiald pomoci nanoDMA. Testovano bylo osm polymert (modifikovany bismaleimid,
polyarylsulfon, polyimid a polyethylen svysokou hustotou o péti riznych hustotach) pti
frekvencich 5 - 115 Hz. Pfi analyze naméfenych dat pouzili pro testovany material Kelvintv-
Voigttiv model a model systému nanoindentoru zobrazeny na Obr. 21. Pfidana pruzina o tuhosti
ks reprezentuje tuhost ramu nanoindentoru. JelikoZ vSak k¢ pfedstavuje velky pfispévek k celkové
tuhosti, Odegard a kol. v [22] prohlasili tento ¢len za absolutné tuhy. Vysledky ziskané pomoci
nanoDMA byly poté porovnany s vysledky ziskanymi pomoci DMA.
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Obr. 21: Model systému nanoindentoru zobrazujici testovany material pomoci Kelvinova-Voigtova modelu a
osahujici ¢len reprezentujici tuhost ramu nanoindentoru: k. — kontaktni tuhost vzorku, D, — tlumeni vzorku, k, —
tuhost pruziny ve snimaci, Dy, — tlumenti kviili obtékani vzduchu ve snimaci, k¢ — tuhost rimu nanoindentroru, m —

hmotnost indenta¢niho hrotu (pfevzato z [22])

Hay a Herbert v [23] ziskali pomoci nanoDMA viskoelastické vlastnosti mékceného
polyvinylchloridu a ¢tyt vzorkt polyethylenu o riizné hustoté pro frekvence 1 - 50 Hz. Jako model
soustavy nanoindentoru pouzili ten z Obr. 21, V jejich praci vak tuhost rimu nanoindentoru kf

byla piesné urcena z kalibrace pfistroje.
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6 Nanometricka dynamicka mechanicka analyza

Jak bylo vysvétleno v kap. 4 Viskoelasticita, v piipadé viskoelastickych materiali nemusi
byt experimentalni méteni ve statickém rezimu dostacujici. Proto jsme se rozhodli vyuzit pro ziskani
mechanickych vlastnosti polymeru UHMWPE metodu nanometrické dynamické mechanické
analyzy (nanoDMA). Ta umoznuje, oproti creepovym testim, ziskani Casové¢ zavislych
mechanickych vlastnosti materialu a zkoumani jeho schopnosti tlumit mechanické vibrace.

Princip nanoDMA spociva v zatézovani vzorku periodicky oscilujici silou. Nasledkem toho
dochazi k periodické oscilaci indentoru. Z divodu viskoelasticity materialu ma odezva materialu
vaci aplikované dynamické sile ur€ity fazovy posun (Obr. 22). Predepsand dynamicka sila,
vysledna amplituda posunuti a fazovy thel jsou zméfeny pomoci zabudovaného lock-in

zesilovace. [24]

F [uN] 4
u [nm]

t[s]

Obr. 22: Priibéh zatézovaci sily a posunuti indentoru pti harmonickém namahani viskoelastického materialu:
F — zatézovaci sila, Fg — staticka (pfedepinaci) sila, Fj, — superponovana dynamicka sila, F, — amplituda dynamické

sily, u — posuv indentoru, u, — amplituda posuvu, ¢ — fazovy posun, t — ¢as

6.1 Konven¢ni model

V soucasné dobé¢ se pro vyhodnoceni naméfenych dat standardné pouZziva analyza, kterou
popsali Asif a kol. v [24]. V této analyze je systém nanoindentoru zobrazeny na Obr. 23 modelovan

podle Obr. 24, kde je pro indentovany material pouzit reologicky model Voigtova télesa.
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Obr. 23: Schéma nanoindentanéniho pfistroje (ptevzato z [26])

Obr. 24: Konvenéni model nanoindentan¢niho pfistroje: k. — kontaktni tuhost vzorku, D, — tlumeni vzorku,
kg - tuhost pruziny ve snimaci, D, — tlumeni kvtli obtékani vzduchu ve snimaci, m — hmotnost indenta¢niho

hrotu [24]

Budici dynamickou silu vyjadiime jako:

FD = Foeiwt, (17)

kde F, je amplituda dynamické sily, w je oscila¢ni frekvence a t je ¢as. Vysledny posuv o stejné

frekvenci vyjadiime potom ve tvaru:

u = upe'®t, (18)
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kde u, je amplituda posuvu, a sestavime pohybovou rovnici:
mii + (D, + D)t + (k. + kg)u = Fyet, (19)

kde m je hmotnost indentoru, D,, je tlumeni kvili obtékani vzduchu ve snimaci, kg je tuhost
pruziny ve snimaci a D, a k. jsou tlumeni a kontaktni tuhost vzorku.

Do rovnice (19) déale dosadime derivace rovnice (18). Obecné maji jak sila, tak posunuti
redlnou a imagindrni ¢ast. Uvazujme vSak ty okamziky, kdy mé posunuti pouze realnou slozku.

Potom fazovy rozdil mezi silou a posuvem mizeme urcit jako

-1 (DC + Dm)w
= tan :
Re [Fy] k. + ks —mw?

(20)

Tuhost dynamického systému je definovana jako pomér silové amplitudy a amplitudy posunuti

a velikost tuhosti dynamického systému je tedy:

Fy
Ug

= (ke + ks — mw?)?2 + [(D, + Dp)w]? (21)

) j(Re [Fo)? + (Im [Fol)?
Uy?

Amplitudu posunuti u, a fazovy rozdil ¢ pfimo zméfime. Tuhost pruziny ve snimaci kg
ziskame aplikovanim kvazistatické sily a méfenim posuvu indentoru, ktery neni v kontaktu se
vzorkem. Hmotnost indentoru ziskame z kalibrace ptistroje. Tlumeni diky obtékani vzduchu D,,
ziskame z rovnice (20) - opét pro piipad, kdy indentor neni v kontaktu se vzorkem a tedy D, = 0
a k. = 0. V rovnicich (20) a (21) nam tedy zlstanou pouze 2 neznamé k. a D., které z téchto
rovnic ur¢ime.

Pro popis dynamickych vlastnosti materialu se poté pouziva redukovany komplexni modul

pruznosti:
E; = E, +iE,, (22)

kde realna ¢ast tohoto modulu

ko
r 2\/A—C

(23)
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se nazyva redukovany storage modul a reprezentuje elastickou odezvu materialu a imaginarni ¢ast

£ = D,w\m
" 2J/A,

(24)

se nazyva redukovany loss modul a pfedstavuje ztratu energie tienim a vnitinimi pohyby. A, je

kontaktni plocha, kterd je dana funkci:

Ay = Coh? + Cyht + CohY? + CshY* + - + Cght/ 1?8, (25)
kde h. je kontaktni hloubka a konstanty C, az Cg musi byt stanoveny experimentalné [27]. V
posledni fadé¢ mizeme urcit ztratovy Cinitel tan §, coz je pomér mezi redlnou a imaginarni Casti

komplexniho redukovaného modulu:
E,
- . 26
tan é 7 (26)

Vysledny redukovany storage a loss modul mizeme dale pfepocitat na storage modul

E aloss modul E" méfeného vzorku pomoci vztaht:

—_ = + 7 (27)

- = ~ + . (28)

kde E; av; jsou Younguv modul pruznosti a Poissonovo ¢islo indentoru a v je Poissonovo ¢islo

pro vzorek. [27]

6.2 RozSifeny model
Pii pouziti konvencni analyzy nardzime na problém, Ze uvazovany model (Obr. 24)
neobsahne okamzitou elastickou obnovu materialu. Tuto skutecnost fesi rozsifend analyza popsana

Vv [25], jejimiz autory jsou Wright a kol. Ti pouzili pro indentovany material reologicky model
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linearni tuhé latky, viz Obr. 25, kde tuhost k; zahrnuje tuhost ramu nanoindentoru ks, kontaktni

tuhost k. a tuhost indenta¢niho hrotu k;.

m

Obr. 25: Rozsifeny model nanoindentanéniho piistroje: k; — kombinovana tuhost zahrnujici tuhost ramu
nanoindentoru kg, kontaktni tuhost k. a tuhost indenta¢niho hrotu k;, k, - viskoelasticka tuhost vzorku, D, - tlumeni

vzorku, kg — tuhost pruziny ve snimaci, D, — tlumeni kvili obtékani vzduchu ve snimaci, m — hmotnost

indenta¢niho hrotu [25]
Budici silu v tomto ptipadé vyjadiime opét jako

Fp = Fye'@t (29)
a vysledny posuv jako

u = uge'®t (30)
a opét sestavime pohybovou rovnici:

mii + D, u + kgu + Fg; 6 = Fp, (31)
kde Fg; s je sila od ¢lenu predstavujici linearni tuhé téleso. Rozborem tohoto ¢lenu ziskame

F. _ k1k2 + lec . Dc F-
S S e ke, kytky kot ky SES”

(32)
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kde k; je kombinovana tuhost, k, je viskoelasticka tuhost vzorku a D, tlumeni vzorku.

Fs. ¢ ziskame z rovnice (31) jejim zderivovanim:

Fs1s = Fy — mii — Dii — kgt . (33)

Rovnice (32) a (33) dale dosadime do (31) a dostaneme

Fp = Al — B(Fp — mii) + Gu + Hii + mil, (34)
kde
ki + kg
A= D.+D 35
k1 + k2 c + m ( )
p—_Pe 36
Ckyt ky (36)
kik,
G = k 37
Tk, S
D:Dy,
H= : 38
ki + k, (38)

Dosazenim rovnic (29) a (30) a jejich derivaci do rovnice (34) a naslednym upravenim ziskame

vysledny vztah pro silovou amplitudu:

(39)

G + w?AB — w?*H — mw? — mw*B? (wA — wBG + w3BH
Fo = 1+ w?B? Uo H1 1+ w?B? Ho

Opét budeme uvazovat okamziky, kdy mé posunuti pouze redlnou slozku. Fazovy rozdil

mezi silou a posuvem je tedy

Im [Fo] w(A — BG) + w3BH
Re [Fy] G + w?AB — w?(H + m) — w*mB?’

tang = (40)
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Tuhost dynamického systému vyjadiime jako

Fo (G + w?AB — w’H — mw? — mw*B? iy wA — wBG + w3BH (41)
Uy 1+ w?B? ' 1+ w?B? '

velikost tuhosti dynamického systému je poté
F, Re [Fo])? + (Im [Fy])? D.k?
_0 — ( [ O]) 2( [ O]) = wcscy Dm + — c™1 1. (42)
U Up w?Dé + (kq + k3)

Predpokladame, Ze viskoelastickd tuhost vzorku k, je linearn¢ zavisla na kombinované

tuhosti k;:
k2 = O(k1 ) (43)
kde «a je kladné ¢islo. Dosazenim (43) do (42) a pieusporadanim ziskame

1 _(+a)? D ,

— TRl _, Db KV (44)
|uglw csc o m

Levou stranu rovnice (44) oznac¢ime jako f(w) a piepiSeme jako

f(@) =P+ Quw? (45)

kde koeficienty P a Q jsou konstanty, které¢ ziskame feSenim rovnice (45) pro minimalni a

maximalni frekvenci. Jakmile zname P a Q, mizeme vyjadiit D, a k, pouze jako funkce a:

D, :(1;4)2, (46)
K, = 1+ a)

Jrg (47)
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Vztahy (46), (47) a (43) poté dosadime do (40) a feSenim této rovnice pro zmétené fazové posunuti
pii stfedni frekvenci ziskdme hodnotu « a tedy 1 vysledné hodnoty D, a k; a z kombinované tuhosti

k, ziskame kontaktni tuhost k,.:

= (48)

Abychom mohli fesit rovnice vyse, musime nejprve stanovit parametry pristroje - m, D,,,
ks, ks a k;. Uvazujme rovnice (40) a (41) a opét provedeme méfeni pro ptipad, kdy indentor neni

v kontaktu se vzorkem, tedy A = D,,,,G = ks a B = H = 0. Potom

wD,,
tangp = m, (49)
F,
u—o = \/(ks —w?m)? + w?D3, . (50)
0

Z rovnice (49) vyjadiime €len (ks — w?m) a dosadime do (50) a ziskdme vysledny vztah pro
tlumeni kvuli obtékani vzduchu:
Fy|sing

D., =
m uo

. (51)

w

Tuhost pruziny ve snimaci ks a hmotnost indenta¢niho hrotu m ziskame stejné jako u konvenéni
analyzy. Tuhost rdmu nanoindentoru ky ziskame z kalibrace piistroje. Tuhost indentoru k; je dana

jako

e (52)

kde E; av; jsou znamy Youngiv modul a znamé Poissonovo Cislo indentoru a A, je opét kontaktni
plocha, ktera je dana funkci (25).

V zavéru pomoci rovnice (41) ziskame celkovou tuhost linearniho tuhého télesa, které
predstavuje vzorek, pro parametry kg, D,,,, m — 0ak; = k. (tim eliminujeme prvky stroje). Tato

tuhost ma opét realnou (storage tuhost) a imagindrni (loss tuhost) ¢ast:
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k. ky(k. + ky) + w?D 2k,

53
(ke + k)2 + 02D,* 3)

k" = Rel[k] =

)

wD k>

= 5. (54)
(ke + ky)? + w?D,

k' = Im[k]

Storage a loss modul jsou potom déany jako

E kK |«
E' k' |w
1—1/3_?\/;0' (56)

kde v je Poissonovo ¢&islo vzorku. Poznamenejme jests, Ze tuhosti k a k™ nejsou funkci k; a tedy

moduly spocitané pomoci vztaht (55) a (56) nejsou moduly redukované. Nakonec mtizeme opét

stanovit ztratovy Cinitel:

tand =—. (57)

6.2.1 Validace rozsireného modelu

Abych ovéftila funkénost rozsiteného modelu, pouZila jsem data namétena Wrigth v [25]
a dosadila jsem je do odvozenych rovnic (pro vypocet jsem pouzila program MatlabR2015b).
Parametry pfistroje jsou uvedené v Tab. 3. Ostatni parametry byly dopocitany a jsou uvedeny
v Tab. 4, pfi¢emz spocitané k., D, a k, maji velmi dobrou shodu s [25]. Hodnoty tuhosti
dynamického systému a zméteného fazového tihlu v zavislosti na frekvenci podle Wright [25] jsou
uvedeny na Obr. 26. Pro ziskani vyslednych hodnot k. a D, jsem pouzila frekvence 35 - 55 Hz,
nebot’ se domnivam, Ze pfi frekvenci 60 Hz doslo v experimentu provedeném Wright k chybnému
nameéfeni sily. Pfi zahrnuti frekvence 60 Hz do vypoctl pro ziskani k. a D., vychézi pfi feSeni

rovnice (45) zaporné Q, coz fyzikalné neni mozné.
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Tab. 2: Parametry piistroje MTS NANO Indenter XP pouzitého v experimentu podle Wright (pievzato z [25])

Parametr pristroje Hodnota
Tlumeni diky obtékani vzduchu D,, 2,3N-s'm?
Tuhost pruziny ve snimaci kg 85N-m?
Hmotnost indenta¢niho hrotu m 139
Tuhost ramu k¢ 8,1-10°N-m*

Tab. 3: Dopocitané parametry

Parametr Hodnota

Tuhost indenta¢niho hrotu k; 1,1-108 N-m?

Kontaktni tuhost k, 1,1-103N-m™

Tlumeni vzorku D, 13,3N-s'm*!

Tuhost viskoelastického elementu k, 2,7-103 N-m

C) R — — b) 1o : : .
£ 120 | ‘ o ]
= 1400 | 1
E o | ]
= — Q
Z 1200 | - 5 op 3
2 o Z 90t o .
£ 1000t . S sl i
g 800 o i o i T
= °oe 0L 4 1

00— 30 45 30 35 € s 3545 S0 356065

Frekvence [Hz] Frekvence [Hz]

Obr. 26: a) Tuhost dynamického systému a b) fazovy thel v zavislosti na frekvenci podle Wright (pievzato z [25])

Vysledné storage a loss moduly v zavislosti na frekvenci podle Wright [25] jsou ukézany na
Obr. 27 a) a Obr. 28 a). Storage a loss moduly ziskané pro ovéfeni v programu MatlabR2015b jsou
na Obr. 27 b) a Obr. 28 b). Jak je vidét, u ovéteni je dosazeno celkem dobré shody s ptivodnim
fazovych thla piimo z grafii uvedenych v [25]. Skript z MatlabR2015b tedy povazuji za funk¢ni
a bude dale pouzit pro vyhodnoceni experimentu, ktery bude proveden na UHMWPE.
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Obr. 27: a) Storage modul v zavislosti na frekvenci podle Wright (pfevzato z [25]), b) Storage modul v zavislosti na
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Obr. 28: a) Loss modul v zavislosti na frekvenci podle Wright (pfevzato z [25]), b) Loss modul v zavislosti na

frekvenci — ovéfeni
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7 Experiment

7.1 Priprava vzorki

Pro experimentalni méteni byl pouzit standardni medicindlni UHMWPE s oznacenim
Chirulen 1020 (MediTech, Siegburg, Némecko). Tento typ UHMWPE je vyrabén konsolidaci
z prasku GUR 1020 pomoci technologie lisovani. Testovany byly dva vzorky UHMWPE —
UHMWPE ozafeny 70 kGy a tepelné upraveny s oznacenim VZI1 a nemodifikovany UHMWPE
s oznac¢enim VZ2.

Vzorky pro testovani byly ptipraveny za pouziti kryotomu Leica CM 1850 (Leica Biosystems
Nussloch GmbH, Nussloch, Némecko), pii konstantni teploté -20 °C. Pro nemodifikovany vzorek
byl ziskan histologicky fez o tloustce 45 pm a pro ozafeny a tepelné upraveny vzorek 60 um.
Plocha fezii byla ptiblizné 2 x 5 mm. Tyto fezy byly nésledné pfipevnény na laboratorni sklicko
pomoci lepidla Loctite Super ATTAK Brush On (Henkel AG & Co. KGaA, Diisseldorf,
Némecko), viz Obr. 29.

Obr. 29: Skli¢ko s ptipevnénymi vzorky UHMWPE: VZ1 - ozafeny 70 kGy a tepelné upraveny,
VZ2 - nemodifikovany

7.2 Nanoindentace

7.2.1 MéFici soustava

Nanoindentace UHMWPE byla provedena na piistroji TI 950 TriboIndenter™ (Hysitron,
Inc., Minneapolis, USA), viz Obr. 30. Laboratorni skli¢ko se vzorky bylo pfipevnéno na vakuovy
stolek. Pro charakterizaci ¢asové zavislych mechanickych vlastnosti byla pouzita méfici hlava
nanoDMA® III (Hysitron, Inc., Minneapolis, USA) s diamantovym hrotem typu Berkovich
(E;=1 140 MPa, v;=0,07).
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Obr. 30: TI 950 TriboIlndenter™. Na snimku vidime laboratorni skli¢ko s pfilepenymi vzorky, které je ptipevnéno

na vakuovy stolek.

7.2.2 Postup méreni
Pozice na vzorcich byly lokalizovany pomoci svételného mikroskopu, ktery je zabudovany

v nanoindentoru. Na kazdém vzorku bylo provedeno 12 indent v matici 3 X 4 se separaci 10 um

mezi jednotlivymi indenty, viz Obr. 31.

Obr. 31: Snimky potizené pomoci svételného mikroskopu, ktery je zabudovany v nanoindentoru:
a) nemodifikovany UHMWPE, b) ozafeny a tepelné upraveny UHMWPE. Uprostied snimku jsou patrné matice

indentu
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Indentacni funkce byla zvolena v rozsahu frekvenci 1 - 200 Hz s 55 segmenty. Vlastni
nanoindentace byla fizena zatézovaci funkci, ktera byla nastavena nasledovné (Obr. 32) — nejprve
se zapichl hrot do vzorku s pfedepsanou silou 2 uN (vyhledani kontaktu), poté doslo k zatiZeni
vzorku na ptredepsanou kvazistatickou silu 1 000 uN za 5 sekund, nasledoval kvazistaticky
segment po dobu 2 sekund a poté referencni dynamicky segment pii 200 Hz. Po referencnim
segmentu nasledovala samotna dynamicka nanoindentace pii konstantni kvazistatické sile
1000 uN a dynamické amplitud¢ sily 10 uN. Vzdy pfi prechodu dynamické nanoindentace na
dalsi frekvenci byl zopakovan referen¢ni segment pii 200 Hz, ktery slouzi k eliminaci vlivu te¢eni
materialu (méti se modul pruznosti, pokud se pied a po dynamické nanoindentaci lisi, dojde ke

korekeci indentacni hloubky). Experiment probihal v modu ,,open loop®.

L S e e e T

HEEEEEEEE

3 Dynamicki nanoindentace

800

- Referenéni dynamicky segment pii 200 Hz
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Obr. 32: Zatézovaci funkce. 1. Vyhledani kontaktu s pfedepsanou silou 2 uN, 2. zatizeni vzorku na pfedepsanou
kvazistatickou silu 1 000 pN za 5 sekund, 3. kvazistaticky segment po dobu 2 sekund nasledovany referenénim
dynamickym segmentem pii 200 Hz. Poté jiz vlastni dynamicka nanoindentace pii konstantni kvazistatické sile

1 000 pN a dynamické amplitudé sily 10 uN. Referenéni segment je zopakovan vzdy pfi pfechodu na dalsi

frekvenci.
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5 Vysledky

Z dvanacti provedenych indentli na kazdém vzorku bylo analyzovano 8 indentd pro vzorek
nemodifikovaného UHMWPE a 5 indentt pro vzorek ozafeného a tepeln¢ upraveného UHMWPE
(z analyzy byly vyfazeny indenty, jejichz termalni drift byl vyssi nez 0.05 nm/s). Parametry

nanoindentan¢niho pfistroje ziskané z kalibrace jsou uvedeny v Tab. 4.

Tab. 4: Parametry nanoindentanéniho pfistroje TI 950 Tribolndenter™

Parametr pristroje Hodnota
Tlumeni diky obtékani vzduchu D,, 1,22-10"'N-s'm?
Tuhost pruziny ve snimadéi kg 370,87 N-m*!
Hmotnost indenta¢niho hrotu m 523,5mg
Tuhost ramu ks 1,03-10°N-m™*

Naméiend data byla nejprve analyzovdna pomoci konven¢niho modelu nanometrické
dynamické mechanické analyzy. Vysledné primérné hodnoty a smérodatné odchylky storage
modulu a loss modulu jednotlivych vzorku v zavislosti na frekvenci jsou uvedeny na Obr. 33.
Hodnoty storage modulu odpovidaji tabulkovym hodnotam (modul pruznosti v tahu UHMWPE se
uvadi 800 — 1 600 MPa pii 23°C [3]). Primérné hodnoty storage modulu panenského UHMWPE
se pohybuji od 1 195 MPa do 1 361 MPa a o0zafeného a tepelné upraveného UHMWPE od 1 043
MPa do 1 204 MPa, coZ je zhruba o 12% méné, pficemZ hodnoty rostou piiblizné¢ do frekvence
45 Hz a poté dojde k ustaleni. Primémé hodnoty loss modulu nemodifikovaného UHMWPE
zacinaji na 100 MPa a upravené¢ho na 90 MPa (frekvence 1 Hz), poté dojde u obou vzorki
k poklesu a piiblizné pfi frekvenci 20 Hz k ustaleni kolem 48 MPa. Zhruba pfi frekvenci 170 Hz

dojde u loss modulu obou vzorkt k opétovnému ristu az do téméf 70 MPa (frekvence 201,5 Hz).
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Obr. 33: Pramérné hodnoty a smérodatné odchylky storage modulu E ‘a loss modulu E” ziskané pomoci konvenéni

nanoDMA v zavislosti na frekvenci: a) nemodifikovany UHMWPE, b) ozafeny a tepelné upraveny UHMWPE

Na naméfenad data byl néasledné aplikovan i1 rozSifeny model nanometrické dynamické
mechanické analyzy. Hledané parametry (D., k. a k;) byly z namé&fenych dat vypocteny dle
Wright [25] nésledujicim zpisobem. Nejprve jsme fesili rovnici (45) pro minimalni (1 Hz) a
maximalni (201,5 Hz) frekvenci pro urceni koeficientt P a Q, ty byly dosazeny do (46) a (47) aty
nasledné¢ do rovnice (40), kterou jsme vyftesili pro stfedni frekvenci (101,5 Hz) a urcili tak
koeficient a. P, Q a a byly dale pouzity k ziskani D, a k; a tedy k. a k, za pomoci vztahu (46),
(47), (48) a (43). D., k. a k, byly nasledné pouzity k vypoctu storage modulu a loss modulu,
jejichz primérné hodnoty a smérodatné odchylky v zavislosti na frekvenci jsou jiZ uvedeny na
Obr. 34. Storage moduly ziskané z rozsifené nanoDMA u obou vzorkii znacné piekracuji
tabulkové hodnoty - primérné hodnoty storage modulu panenského UHMWPE se pohybuji od
1364 MPa do 2 807 MPa a ozéatfené¢ho a tepeln¢ upraveného UHMWPE 1 526 od MPa do

2 899 MPa, pficemz jeho hodnoty u obou vzorkli prudce rostou pfiblizn¢ do frekvence 45 Hz
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a poté dojde k vyraznému zpomaleni rlstu az do frekvence piiblizné 160 Hz, kdy se rast storage
modulu opét mirn€ urychli. Primérné hodnoty loss modulu nemodifikovaného UHMWPE zacinaji
na 81 MPa a upravené¢ho na 72 MPa (frekvence 1 Hz), nasleduje prudky narast az na 410 MPa
u nemodifikovaného a na 425 MPa u upraveného UHMWPE (frekvence 12 Hz) a poté opét pokles
az do 201,5 Hz na hodnotu 55 MPa.
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Obr. 34: Pramérné hodnoty a smérodatné odchylky storage modulu E a loss modulu E* ziskané pomoci rozsifené

nanoDMA v zavislosti na frekvenci: a) nemodifikovany UHMWPE, b) ozafeny a tepelné upraveny UHMWPE
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6 Diskuze

Na Obr. 35 je ukazano porovnani vysledku ziskanych z konvencni a roz$ifené nanometrické
dynamické mechanické analyzy. Storage modul ziskany pomoci rozsifeného modelu nanoDMA
je oproti storage modulu z konvenéni nanoDMA urceny s vyrazné mensi presnosti (smérodatné
odchylky modulu z konven¢ni analyzy jsou 25 - 47 MPa u nemodifikovaného UHMWPE a 6 - 35
MPa u upraveného UHMWPE, kdezto smérodatné odchylky modulu z rozsifené analyzy jsou
521 - 701 MPa u nemodifikovaného UHMWPE a 617 - 766 MPa u upraveného UHMWPE). Navic
storage modul z rozsifené nanoDMA je vice nez dvojnasobkem modulu z konvenéni nanoDMA.
Storage modul z rozsifené nanoDMA také neodpovida skute¢nosti (na rozdil od modulu
z konven¢ni nanoDMA), Ze modul nemodifikovaného UHMWPE by mél byt vyssi nez ozateného
a tepelné upraveného UHMWPE (viz kap. 3.3 Modifikace UHMWPE). Loss modul ziskany
pomoci rozsifeného modelu nanoDMA je v pocatecnich frekvencich nékolikanasobné vyssi (ve
svém maximu az 7krat) nez loss modul ziskany konven¢ni analyzou a postupné se k nému
ptiblizuje. Kvili témto rozdilim jsme se rozhodli ovéfit, zdali miizeme rozsifenou nanoDMA
aplikovat v libovolném rozsahu frekvenci nebo plati jen pro uréité frekvence (uvazime-li, Ze
Wright pti svém experimentu v [25] analyzovala naméfend data v mnohem men$im rozsahu

frekvenci - 35-60 Hz).
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Obr. 35: Srovnani storage moduld E a loss moduld E ziskanych pomoci konvenéni a rozsifené nanoDMA:

a) nemodifikovany UHMWPE, b) ozafeny a tepelné upraveny UHMWPE

Pro ziskani koeficientt P, Q a a jsme tedy dale pouzili nékolik rozsahti frekvenci
(30,48 - 181,57 Hz, 30,48 - 63,65 Hz, 104,19 - 181,57 Hz). V tomto piipad¢ jsme fesili rovnici
(45) vzdy pro minimalni a maximalni frekvenci z daného rozsahu pro urceni koeficientti P a Q.
Koeficient a jsme nasledné ziskali feSenim rovnice (40) pro stfedni frekvenci z daného rozsahu
(popotadé 104,19 Hz, 45,22 Hz, 141,04 Hz). Vysledné storage moduly a loss moduly byly poté
spocitany pro cely frekvencni rozsah naméfenych dat (1 - 201,5 Hz). Porovnéni storage moduld a
loss modulti ziskanych aplikovanim rozsifeného modelu nanoDMA vV jednotlivych frekvenénich
rozsazich je spolu s hodnotami ziskanymi z konvenéniho modelu ukazano na vybraném indentu

jak pro nemodifikovany vzorek (Obr. 36 a)), tak pro vzorek ozafeny a tepelné¢ upraveny
(Obr. 36 b)).
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Obr. 36: Storage modulu E” a loss modul E” vybranych indentd, které byly ziskané aplikovanim rozsifeného
modelu nanoDMA v riznych frekvenénich rozsazich a porovnani s hodnotami ziskanymi z konvenéniho modelu:

a) nemodifikovany UHMWPE, b) ozafeny a tepelné upraveny UHMWPE

Z Obr. 36 je jiz dobte viditelné zpiesnéni, které poskytuje rozsifeny model nanoDMA oproti
konvenéni analyze v popisu zrat energie zpusobenych vnitinim tlumenim materidlu. V ptipadé
pouziti rozsifeného modelu ziskdme pro loss modul trend, ktery se pro nizké frekvence bliZi nule
(ten by mél odpovidat skutecnému chovani materidlu, konvenéni model mé tyto hodnoty
nadhodnocené). Nicméné hodnoty storage i loss modulu ziskanych z riznych rozsaht frekvenci
pomoci analyzy popsané v kap. 6.2 Rozsiteny model se znacné lisi a nelze proto fici, Ze by tento
postup platil obecné a vzhledem k rozdilnosti modulti z jednotlivych frekvenénich rozsahti i mezi
jednotlivymi indenty (porovnani viz Pfiloha B) nelze ani fici, Ze by se mohl uplatnit alespon
Vv urc¢itém rozsahu frekvenci. Z téchto diivodl jsme se proto rozhodli ziskat parametry P a Q

proloZenim levé strany rovnice (44), neboli f(w), kvadratickou funkci podle rovnice (45), ¢imz

48



jsme chtéli oveéfit predpoklad Wright [25], ze P a Q jsou konstanty. Pro proloZeni f(w) byl pouzit
program MatlabR2015b.

Nejprve bylo prolozeni podle rovnice (45) aplikovano na cely frekvenéni rozsah
(1 -201,5 Hz), viz Obr. 37. Hodnoty a byly v tomto ptipadé spocitany pro vSechny frekvence a
pro dalsi vypocCty byla pouzita jejich priimérna hodnota a to z diivodu, ze a uréené pouze pii jedné
stiedni frekvenci muize byt zatizeno velkou statistickou chybou. Vysledné storage a loss moduly a

jejich porovnani s moduly z konven¢niho modelu jsou ukazany na Obr. 38.

a) b)

5F T

flw)

0 200 400 600 00 1000 1200 0 200 400 600 300 1000 1200
w [rad/s] w [rad/s]
Obr. 37: ProloZeni f(w) vybranych indentti kvadratickou funkci, ziskané pomoci programu MatlabR2015b: a)
nemodifikovany UHMWPE s pfesnosti prolozeni 78,1 %, b) ozateny a tepeln¢ upraveny UHMWPE s piesnosti

prolozeni 67,75 %

V ptipad€ prolozeni levé strany rovnice (44) kvadratickou funkci podle (45) jsme tedy
dosahli jiz presnéjsich vysledkd, avSak pifi tomto postupu nardzime na problém, ze dosazené
prolozeni je s piesnosti 68% pro nemodifikovany vzorek UHMWPE a 78% pro ozafeny a tepelné
upraveny vzoreck UHMWPE (viz Obr. 37). Z Obr. 38 mizeme vidét, Ze ziskané hodnoty storage
modulu nemodifikovaného UHMWPE jsou jiz vyS§i nez ozafeného a tepelné upraveného
UHMWPE, a to zhruba o 13%, nicméné jsou ptili§ nizké. Z toho se jiz da usoudit, ze P a Q v tomto

ptipad¢ konstantni nejsou, ze tedy predpoklad Wright v [25] neplati obecné.
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Obr. 38: Storage modulu E” a loss modul E” vybranych indentii, které byly vypo¢itané z parametrii ziskanych

prolozenim f(w) podle vztahu (45) a porovnani s hodnotami ziskanymi z konvenéniho modelu: a) nemodifikovany

UHMWPE, b) ozafeny a tepelné upraveny UHMWPE

Dale jsme proto prolozeni f (w) kvadratickou funkci podle (45) provedli jeste po ¢astech ve

tiech frekvenénich rozsazich vybranych podle méniciho se trendu f(w) (1-37,85Hz,

37,85 - 96,81 Hz, 96,81 - 201,5 Hz pro nemodifikovany vzorek a 1 - 41,54 Hz, 41,54 - 96,81 Hz,

96,81 - 201,5 Hz pro vzorek ozafeny a tepelné upraveny), viz Obr. 39. Tentokrat byla pouzita

primé&rnd hodnota a vZdy z daného rozsahu. Vysledné storage a loss moduly a jejich porovnani

s konvenénim modelem jsou ukézany na Obr. 40.
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Obr. 39: ProloZeni f (w) vybranych indentd kvadratickou funkci po ¢astech, ziskané pomoci programu
MatlabR2015b. Nahofte - nemodifikovany UHMWPE: a) 1 - 37,85 Hz s piesnosti 89,47 %, b) 37,85 - 96,8 Hz
S pfesnosti 75,53 %, ¢) 96,81 - 201,5 Hz s ptesnosti 51,95 %. Dole — ozafeny tepelné upraveny UHMWPE:
a) 1 - 41,54 Hz s piesnosti 95,62 %, b) 41,54 - 96,81 Hz s ptesnosti 41,82 %, ¢) 96,81 - 201,5 Hz s pfesnosti
15,27 %

Jak mtzeme vidét na Obr. 40, loss modul ziskany pomoci prolozeni f(w) podle (45)
kopiruje trend loss modulu ziskaného z konvenéni analyzy (az na po¢atecni frekvence, kdy je loss
modul z konven¢niho modelu nadhodnoceny), pticemz je o 15 — 20 % nizsi, ale vysledky storage
modulu jsou opét piili§ nizké. Také zde nardZzime na problém, kdy s rostouci frekvenci klesa
piesnost prolozeni f(w), viz Obr. 39, a tedy i pfesnost ziskanych vysledkd. Nicméné trendy
storage modulu i loss modulu se v riznych frekvenénich rozsazich méni a timto se nam potvrdilo,

ze predpoklad Wright v [25], Ze hodnoty P a Q jsou konstanty, je v naSem piipadé neplatny.
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Obr. 40: Storage modul E a loss modul E* vybranych indentii, které byly vypoéitané z parametri ziskanych
proloZenim f(w) po ¢astech podle vztahu (45) a porovnani s hodnotami ziskanymi z konven¢niho modelu:

a) nemodifikovany UHMWPE, b) ozafeny a tepelné upraveny UHMWPE

Na zakladé téchto zjisténi, jsme se na zavér rozhodli jesté prolozit f(w) po Castech

kvadratickou funkci kterou ziskdme pokud f(w) vyjadiime p¥imo z rovnice (42), tedy

(kl I k2)2 EC 2
= < 4+ = . 58
flo)==p e ¢ (58)

Vysledné storage a loss moduly ziskané z parametrd tohoto prolozeni (tj. D, kq, k;) a jejich
porovnani s moduly z parametri prolozeni f(w) podle (45) a s moduly z konven¢niho modelu

jsou ukazany na Obr. 41.
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Obr. 41: Storage modul E” a loss modul E* vybranych indentii, které byly vypoéitané z parametri ziskanych
prolozenim f (w) po ¢astech podle vztahu (58) a porovnani s hodnotami ziskanymi z parametra ziskanych
prolozenim podle vztahu (45) a s hodnotami ziskanymi z konvenéniho modelu: a) nemodifikovany UHMWPE,

b) ozafeny a tepelné upraveny UHMWPE

Jak je vidét na Obr. 41, z parametrii ziskanych prolozenim podle (58) jsme jiz ziskali
presnéjsi vysledky, avSak s klesajici pfesnosti proloZeni velmi zéalezi na pocate¢nim odhadu
parametrii. Zajimavé je, Zze hodnoty loss modulu ziskané prolozenim f (w) podle (45) a (58) jsou
V podstaté shodné.

Optimalnim pfistupem k pouziti rozSiteného modelu je tedy nejspiSe proloZeni levé strany
rovnice (44) - f(w) kvadratickou funkci podle (58) a to zvlast’ pro vybrané rozsahy frekvenci
vhodné zvolené podle prubéhu f(w), je vSak nutné vzit v tvahu mozné nepiesnosti vznikajici
proloZenim naméfenych dat funkci.

Hlavnim uskalim rozsiteného modelu nanoDMA tedy je, ze vZdy alespon v ur¢itém useku

musime piedpokladat konstantni D,., k; a k,, oproti konvencni analyze, kdy potiebnou tuhost k.
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a tlumeni D, ur¢ime diskrétné pro kazdou frekvenci. Na druhou stranu, jak mizeme vidét vyse,
poskytuje rozsiteny model zna¢né zptesnéni loss modulu v pocatecnich frekvencich, kdy se pro

nizké frekvence blizi nule a mél by proto odpovidat skute¢nému chovani materidlu.
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10 Zavér

Cilem této prace bylo aplikovat rozsifeny model nanometrické dynamické mechanické
analyzy na namétena data pii vySetfovani mikromechanickych vlastnostit UHMWPE.

V teoretické casti jsme se zabyvali popisem struktury a mechanickych vlastnosti UHMWPE,
jeho vyrobou a modifikacemi. Byl rozebran pojem viskoelasticita a prezentovany zakladni
reologické modely pouzivané pro popis chovani viskoelastickych latek a byla provedena reserSe
nanoindentace viskoelastickych materialti. Déle byl vysvétlen princip nanometrické dynamické
mechanické analyzy a byl pfedstaven konven¢ni a rozsifeny model pouzivany pro vyhodnoceni
naméfenych dat.

Prakticka ¢ast obsahuje popis experimentalniho méteni a to véetné piipravy vzorkl a popisu
m¢éfici soustavy. Testovany byly dva vzorky UHMWPE (panensky a modifikovany).

Naméiena data byla nejprve analyzovana pomoci konven¢niho modelu a poté byl aplikovan
rozsifeny model nanoDMA. Vzhledem k velkym rozdilim mezi vysledky ziskanymi
Z jednotlivych modeltl, jsme se rozhodli aplikovat rozsifenou nanoDMA v nékolika rozsazich
frekvenci a ovéfit tak, zda rozsifeny model neplati jen v urCitém frekvenénim rozsahu. Avsak
vysledky ziskané pomoci rozsifené analyzy z riiznych rozsaht frekvenci se opét velmi lisily. Proto
jsme pristoupili k feSeni pomoci prolozeni levé strany rovnice (44), neboli f(w), kvadratickou
funkci podle rovnice (45), ¢imz jsme chtéli ovefit predpoklad Wright [25], Ze P a Q jsou konstanty.
Vysledky ziskané timto zptisobem byly jiz pfesnéjsi, nicméné storage modul byl pftili§ nizky. Toto
prolozeni jsme tedy provedli jesté po Castech ve tfech frekvencnich rozsazich vybranych podle
méniciho se trendu f(w). V tomto piipadé jsme zna¢né zpiesnéni zaznamenali hlavné u loss
modulu, storage modul z prolozeni po ¢astech byl opét pfili§ nizky. Nicméné vzhledem k tomu,
ze trendy storage modulu i loss modulu se v riznych frekvenénich rozsazich ménily, dosli jsme k
zavéru, ze predpoklad konstantnich koeficienti P a Q (dle Wright [25]), je v naSem piipadé
neplatny.

Na zéklad¢ téchto zjisténi jsme navrhli optimalni ptistup k pouziti rozsifeného modelu, kdy
jsme prolozili f(w) po ¢astech kvadratickou funkci podle (58), s parametry prolozeni D, k, a k5,
a to zvlast’ pro vybrané rozsahy frekvenci vhodné zvolené podle prubéhu f(w). Pii tomto postupu
vsak musime vzit v uvahu, Ze s rostouci frekvenci zatézovani klesa piesnost prolozeni a velmi tedy
zalezi na pocatecnim odhadu parametr, ¢imz klesa i pfesnost ziskanych vysledka.

Jako dalSi postup by bylo vhodné zaméfit se na promeéteni Sirokého spektra materiala

s riznymi viskoelastickymi vlastnosti, abychom mohli vytyc¢it oblast platnosti feseni rozsifeného
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modelu dle Wright [25]. Pfipadné, pii pouziti feSeni pomoci prolozeni funkce f(w), by bylo

zadouci pro vyssi frekvence zvazit pfidani dalSich ¢lent do pouzitého reologického modelu.
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Priloha A: Skript z MatlabR2015b pouzity pro vypocet podle

rozsireného modelu nanoDMA

close all;
clear all;
clc;

% PARAMETRY MERICIHO PRISTROJE

Dm=1.22*10"-1; % N*s/m, tlumeni diky obtekani ve snimaci
ks=370.87; % N/m, tuhost pruZiny ve snimaci
kf=1.0286*10"6; % N/m, tuhost ramu

m=523.5%10%-6; % kg, hmotnost indentoru

Ei=1140*10"9; % Pa, modul pruZnosti indentoru
vi=0.07; % Poisonovo ¢islo indentoru

TPARAMETRY Z EXPERIMENTU
v=0.46; % Poisonovo cislo vzorku

$Nacteni dat z excelu
filename='data VZl.xlsx'; sheet = 1;

$Aplituda posunuti

u00Range="0Q4:0Q58";

u00=xlsread(filename, sheet,ul00Range)*10"=-9; =m

u0=ul00(end:-1:1); % (srovnani podle frekvence od nejmensi po nejvétsi)

$Silova amplituda

FOORange="'U4:0U58";
FO0O=xlsread(filename, sheet, FOORange) *10"-6; %N
FO=F00 (end:-1:1);

$Kontaktni plocha

AcORange="BI4:BI58';
AcO=xlsread(filename, sheet, AcORange)*10"-18; % m"2
Ac=AcO(end:-1:1);

*Tuhost indentoru

for i=l:length(Ac);
ki(i)=((2*Ei)/(1-vi~2))*sgrt(Ac(i)/pi); % N/m

end

tFrekvence

fORange = '04:058'";
fO=xlsread(filename, sheet, fORange);
f=f0(end:-1:1); %Hz

omega=2*pi*f; % rad/s

$Fazové Uhly

fiORange="'54:558";

fi0=abs (xlsread(filename, sheet, fi0Range)); ¢
fi=fi0(end:-1:1);

o

$dynamické tuhosti

for i=l:length(F0);
DS(i)=F0(i)/u0(i); %N/m

end



$MINIMALNI, MAXIMALNI A STREDNI HODNOTY
omega_min=omega(l); % rad/s

omega_max=omega (length(omega)); % rad/s
omega_str=omega (length (omega)/2+0.5); % rad/s
fi min=£fi(1); % °

fi max=fi(length(fi)); %
fi_str=fi(length(fi)/2+0.5); % °

o

DS _min=DS(1); % N/m
DS_max=DS (length(DS)); % N/m

$URCENT P A Q
%f (omega min)
fce min=1/(DS _min*(1/(omega min*cscd(fi min)))-Dm) ;

%f (omega_max)
fce max=1/(DS_max*(1/(omega_max*cscd(fi_max)))-Dm) ;

0=[1 omega min”2;

1 omega_max"2];
b=[fce min;fce max];
Xx=0"=1*Db;

P=X(lrl);
Q=x(2,1):

$URCENT ALPHA
syms alpha

Dc=((1l+alpha)"2)/P;
kl=(1l+alpha)/sqrt (P*Q);
k2=alpha*kl;

A=((kl+ks)/ (k1+k2))*Dc+Dm;
B=Dc/ (k1l+k2);
G=((kl*k2)/(kl+k2))+ks;
H=(Dc*Dm) / (k1+k2) ;

g=vpa((omega_str*(A—B*G)+omega_str“3*B*H)/(G+omega_str“2*A*B—omega_str“Z*(H+m)—¢'
omega_str”4*m*B”2)-tand(fi_str)); %

alpha=double (solve(q));

$URCENT Dec, k1, k2, kc

Dc=((1l+alpha)"2)/P % N*s/m, tlumeni ve vzduchu

kl=(1l+alpha)/sqrt(P*Q) % N/m, kombinovana tuhost ramu, indentoru a kontaktni tuhosti
k2=alpha*kl % N/m, tuhost viscoelastického elementu

for i=l:length(ki);
ke(i)=1/(1/k1-1/kf-1/ki(i)): % N/m, kontaktni tuhost
end

kc_prum=sum(kc)/length (kc);
kc=kc_prum



$STORAGE A LOSS MODUL

for j=1l:length(omega) ;
k storage(j)=(kc*k2* (kc+k2)+omega (j)~2*Dc*2*kc) / ( (kc+k2)"Z2+omega (]) "2*Dc"2) ;
E_storage (j)=(k_storage(j)/2) *sqgrt(pi/Ac(j))*(1-v"2);

k_loss(j)=(omega(j)*Dc*kc”2)/ ((kc+k2)"2+omega(j)"2*Dc"2);
E loss(j)=(k_loss(j)/2)*sgrt(pi/Ac(]j))*(1-v"2);

end

FGRAFY

$Storage modul

figure

plot(f, (E_storage/1076), '+ m')

xlabel ('Frekvence [Hz]")

ylabel ('Storage modul [MPa]')

$Loss meodul

figure

plot (£, (E_loss/1076), "'+ m'")
xlabel {'Frekvence [Hz]")
ylabel ('Loss modul [MPa]')



Priloha B: Vysledky ziskané aplikovanim rozSifeného modelu
nanoDMA Vv riznych frekvencnich rozsazich pro

jednotlivé indenty

Zde jsou uvedeny vysledné storage a loss moduly ziskané aplikovanim rozsifeného modelu
nanoDMA v riznych frekvencnich rozsazich pro analyzované indenty (tj. pro 8 indenti vzorku
nemodifikovaného UHMWPE a pro 5 indentli vzorku ozafeného a tepelné upraveného UHMWPE
z celkového poctu dvanacti provedenych indenti na kazdém vzorku) a jejich porovnani

S hodnotami ziskanymi z konven¢niho modelu.
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Obr. IV: Nemodifikovany vzorek UHMWPE-indent ¢. 007
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Obr. XI: Ozafeny a tepelné upraveny vzorek UHMWPE-indent ¢. 006
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Obr. XI11: Ozateny a tepelné upraveny vzoreck UHMWPE-indent ¢. 010
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Priloha C: CD s elektronickou podobou prace

Ptilozené CD obsahuje:
e Text diplomové prace v pdf: DP_Kotanova Lucie.pdf
e Skript z MatlabR2015b pouzity pro vypocet podle rozsiteného modelu
nanoDMA - nanoDMA.m



