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Anotace

Tato prace se zabyva problematikou zpracovani polyethylenu pomoci metody
rotacniho natavovani. Hlavnim tématem je zavislost mechanickych vlastnosti
vyrobku na zvolenych procesnich parametrech. V ramci teoretické ¢asti je
popsana technologie rotacniho natavovani, jeji vyhody, nevyhody a pouZivana
zatizeni. V praktické ¢asti byly testovany mechanické vlastnosti pfipravenych
vzork( s rozdilnou maximalni dosazenou teplotou vzduchu uvnitf formy.
Zkoumanym materidlem byl vysoko hustotni polyethylen SURPASS s oznacenim
RMs245-U(UG) od firmy NOVA Chemicals.

Klicova slova

Rotac¢ni natavovani, mechanické vlastnosti, vysokohustotni polyethylen, procesni
parametry
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Annotation

This diploma thesis deals with processing polyethylene using the rotational
moulding method. The main focus is on the dependency of mechanical
properties of a product on chosen process parameters. The theoretical part of
the thesis contains research about rotational moulding, its advantages,
disadvantages and manufacturing machines. In the practical part the mechanical
properties of prepared samples were tested. Each sample was prepared with

a different maximum temperature inside the mould during the manufacturing
process. The material used was high-density polyethylene SURPASS RMs245-
U(UG) from NOVA Chemicals company.

Keywords

Rotational moulding, mechanical properties, high density polyethylene, process
parameters
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1 Uvod

Firma Zelezny s.r.0. vyrabi polyethylenové kdnoe a kajaky metodou rotaéniho
natavovani. Zejména kajaky jsou pfi pouzivani vystavovany velkému namahani. Ze
strany zdkaznikd jsou na né kladeny protichldné poZadavky. Na jedné strané je co
stoji celkovd tuhost a rdzova houzZevnatost. Pravé tyto dva parametry jsou velmi
ovlivnény sprdvnym nastavenim parametr(i vyrobniho procesu. Pfi nedostatecném
,dopeceni” lodi nestihne materidl dosahnout dostate¢né pevnosti. Naopak pfi
Lprepeceni” je lod kiehéi a hrozi jeji prasknuti, coZz méa nejen Spatny vliv na jméno
firmy, ale zejména pro vrcholové jezdce to muze znamenat bezpecnostni riziko.
Spravné nastaveni procesnich parametrl je proto nutné pravidelné kontrolovat.

V dnesni dobé je nastaveni procesnich parametrd provadéno podle know-how
ziskaného v pribéhu let fungovani firmy. Vyrazné prehtati materidlu Ize snadno
poznat i bez predchozich zkusenosti podle charakteristického zapachu, zazloutnuti
a lesklého povrchu. Indikdtorem vyrobku, ktery nebyl dostate¢né sintrovan jsou
zas bublinky uvéznéné v materialu a na povrchu vyrobku. Jejich hustota vyskytu
a velikost naznacduji stupen ,nedopeceni” lodi. Tyto zkousky vSak poskytuji pouze
hruby odhad spodni a horni hranice intervalu teplot, pouzitelnych pro vyrobu.

V ramci teoretické casti této prace bude popsdna technologie rotaéniho
natavovani, jeji vyhody, nevyhody a pouzivana zafizeni. Dale bude zkoumano
chovéani materialu v pribéhu vyrobniho procesu a zhodnoceny vlivy na vyslednou
kvalitu vyrobku.

Praktickd ¢ast bude zamérena na otestovani nové zavedeného materidlu do
vyroby ve firmé Zelezny s.r.o. Bude ptipravena sada vzork( s rozdilnymi
procesnimi parametry a pro tyto vzorky nasledné provedena analyza
mechanickych vlastnosti a struktury s vyuZitim zkousky razem v ohybu, zkousky
tahem a pozorovani pomoci digitdlniho mikroskopu.

Cilem prace je otestovat a zhodnotit zavislost materidalovych vlastnosti na
zpUsobu pripravy vzorkd a ziskané poznatky aplikovat na vyrobu plastovych lodi

ve firmé Zelezny s.r.o.
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2 Teoreticka Cast

2.1 Rotacni natavovani

Rotacéni natavovani, anglicky rotational moulding (mozno nalézt taktéz pod
nazvy rotomoulding nebo rotational casting), je metoda vyroby dutych
plastovych vyrobk(l umoznujici vyrobu bezesSvych soucasti z rlznych druht
termoplastl. Oproti vstfikovani nebo vyfukovani se nejedna o velmi rozsifenou
metodu, nabizi vSak moznosti velmi obtizné dosazZitelné jinymi zpUsoby
zpracovani. Pomoci rotomoldingu je mozind vyrabét velkou 3$kalu vyrobk
rozli¢nych tvar( a velikosti od malych a jednoduchych az po velké a komplexni.

[1, 2]

2.1.1 Princip

Zakladni princip metody rota¢niho natavovani se sklada ze ¢tyr fazi
znazornénych na obrazku 1. PInéni formy, jeji umisténi do pece a ohrey,

chlazeni a vyjmuti hotového vyrobku.

| (S g
' 1
Mold charging Mold heating with bi-axial rotation
§§§§ Cold air
[ 4 |
1 1
Mold cooling with bi-axial rotation De-molding

Obrdzek 1: Faze rotacniho natavovdni, pfevzato z [4]
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2.1.2 Pridbéh

Material, vétSinou v podobé prasku pripadné granuldtu, je uzavien do
kovové formy a vloZzen do pece. Forma i s praskem je postupné nahfivdna az
na teplotu taveni pouzitého polymeru. Zaroven cela forma rotuje kolem dvou
os (v pripadé podlouhlych vyrobkl se vyuziva rotace podle delsi osy a kyvani
podle jedné z kratSich os — takzvand metoda rock and roll). Rychlost rotace
byva pro jednotlivé osy vétSinou rozdilna (obvykle 4:1, hlavni:vedlejsi) a smér
rotace je mozné v pripadé potfeby otacet. PraSkovy polymer se ve formé
presypa a postupné se natavuje na jeji vnitini stény.

Po nataveni celého objemu pouZitého prasku ndsleduje faze chlazeni. V této
fazi forma pokracuje v rotaci, dokud nedojde ke ztuhnuti vyrobku
v pozadovaném tvaru. Pro urychleni chladnuti byva k formé pfivadén studeny
vzduch. Dale je moiné vyuzit chlazeni vodou, pfipadné vnitini chlazeni
zabudované primo do téla formy.

V posledni fazi je forma oteviena a vyrobek vyjmut ven. Teplota pfi
vyndavani musi byt dostatec¢né nizka, aby jiz nemohlo dojit k zborceni i
zkrouceni vyrobku vlivem nerovnomérného chladnuti. Nasledné je moziné

formu znovu naplnit polymerem a proces opakovat. [1, 2, 3, 4]

2.1.3 Vyhody rota¢niho natavovani

Jednou z hlavnich vyhod metody rotacniho natavovani je moZznost vyrabét
Sirokou Skalu dutych vyrobk( rGznych velikosti a tvarové slozitosti. Od malych
soucasti o objemu nékolika centimetrd krychlovych az po velké priamyslové
nadrze o objemu desitek litr( ¢i nékolikametrové lodé. Je také mozné vyrobit
plné uzaviené vyrobky. [1, 2, 5]

Diky nizkému tlaku pfi vyrobnim procesu vznikaji soucasti s velmi malym
zbytkovym vnitfnim pnutim. Postupnym natavovanim polymeru na stény formy
také dochazi ke vzniku izola¢ni vrstvy a materidl ma nésledné vétsi tendenci se
uchytavat v mistech s mensi tloustkou stény coZ pfirozené podporuje vznik
rovhomérné tloustky stény v celém vyrobku. Vnéjsi rohy mivaji vétsi tloustku,

7
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to vSak mlZe byt povaiovano za vyhodu, jelikoz je tim zvySena odolnost
soucasti proti opotfebeni. Nastavenim procesnich parametrd a Upravou formy
Ize docilit i nerovnhnomérného rozlozeni materidlu a tim vyztuzit nejvice
namahané ¢asti vyrobku. [2, 3, 4, 5]

Dalsi nespornou vyhodou je, Ze pro vyrobu staéi pouziti pomérné
jednoduchych a levnych forem a ohfivacich zafizeni. JelikoZz pfi procesu
nevznikaji zadné velké tlaky ani zatizeni, mohou byt formy relativné tenké,
vyrobené napfiklad z plechu nebo odlité z hlinikovych slitin. Formy pro rotacni
natavovani je proto moiné vyrabét rychle a mnohem levnéji v porovnani
napriklad se vstfikovanim ¢i vyfukovanim. [2, 3, 4, 5]

Na jednom stroji mohou byt zdroven vyrabény soucdsti rdznych tvard,
velikosti, a dokonce i z rGznych materidll, v nékterych ptipadech dokonce
i souasné. Do soucasti je moziné zaformovat kovové inserty a zapéct loga
a grafické prvky.

Zména barvy vyrdbéné soucasti je snadnd. Neni zde potieba zbavit se
zbytku predchoziho materidlu jako u vstfikovani. Celkové vyuziti materidlu je
mnohem efektivnéjsi, jelikoZ je pouzit veskery material umistény do formy.
Odpad ¢ini pouze ¢asti odebirané pfi dokoncovani. Ptfi pouZiti izolacnich sekci
ve formé je moiné docilit, Ze se vdaném misté materidl na sténu formy

nenatavi viibec, nebo pouze ve velmi tenké vrstvé. [2, 5]

2.1.4 Nevyhody rota¢niho natavovani

Forma je béiné nahtivdna z pokojové teploty na teplotu taveni pouzitého
polymeru a nasledné opét chlazena na teplotu okoli. V dlisledku toho je vyrobni
cyklus delsi nez u vstfikovani a vyfukovani. Zejména u velkych sérii vyrobka
mensich rozmérl proto nemlZe rotacni natavovani témto technologiim
konkurovat. [2, 3, 5]

PocCet materidll pouZitelnych pro rotacni natavovani je mensi v porovnani
s jinymi procesy a jejich cena byva vyssi, jelikoZ je potfeba, aby byl v podobé

jemného prasku, a ne levnéji vyrobitelného granulatu. [2, 5]
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Vyndavani hotovych ¢asti z formy a jeji opétovné plnéni a ptiprava byva
Casové ndrocna a obtizné automatizovatelnd prace, zejména u tvarové
komplexnéjsich vyrobk(. Je potfeba formu pravidelné Cistit a separovat, aby
material nezlstal ve formé pfitaven i po vychladnuti. Ddle pfiprava casto
zahrnuje nasroubovani insertd, nalepeni log a grafickych prvk. [2]

Do vyrabénych soucdsti je velmi narocné touto technologii vytvofit Zebra
pro vyztuzeni. Obtiznad je také vyroba velkych rovnych ploch z davodu jejich
zvinéni pfi chladnuti. Vnitfni povrch souddsti je vytvaren volné. Neni tedy
mozné zajistit jeho velkou rozmérovou presnost. Pti chladnuti se souc¢dst volné
smrstuje ve formé, a proto mlize byt narocné presné predvidat finalni rozméry
vyrobku. [2]

Kontrola prlibéhu procesu je znesnadnéna podstatou této technologie, coz
je rotace celé formy. V dasledku ni je ndaro¢né umistit do vyrobniho zafizeni
senzory pro sledovani pribéhu taveni a chladnuti polymeru uvnitf formy.
V dnesni dobé vsak jiz tato limitace postupné mizi diky mozZnosti pouZiti

bezdratovych méficich senzorl. [3]

2.1.5 Druhy vyrobnich zarizeni

Vzhledem k velmi Siroké skale rozlicnych vyrobkl, které mohou byt
zhotovovany metodou rotacniho natavovani, existuje také nespocet ridznych
druhl vyrobnich zafizeni k tomu uzivanych. JelikoZ jsou tato zafizeni v principu
pomérné jednoducha3, firmy si casto samy mohou zhotovit takova, ktera presné
vyhovi jejich pozadavkiim a vyrabénému sortimentu. Obecné je tfeba aby stroj
zvladl formou s materialem otacet, ohrat ji, ochladit a nasledné aby bylo mozno
formu pohodlné otevfit, vyjmout vyrobek a znovu ji naplnit. [2, 5]

Zpusob ohfevu musi byt navrzen tak, aby dochazelo k rovhomérnému
prohfivani celého prostoru v okoli formy. Jediné tak Ize docilit rovhomérného

rozlozeni materialu ve findlnim vyrobku. K ohfevu mlzZe byt vyuZit naptiklad:
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e Horky vzduch

e PFfimy ohfev plamenem
e Elektricky ohrev

e Infracervené zareni

e Mikrovlnné zareni

e Horky olej

U chlazeni je stejné jako u ohfevu kladen dliraz zejména na rovhomérny
pribéh v celém objemu vyrobku. Na sprdvné rychlosti a rovnomérnosti
ochlazovani zavisi vyslednd kvalita a rozmérova stabilita vyrabéné soucasti. Pro
vétsi efektivitu vyroby byvd chlazeni provadéno v samostatné komofte, aby
mohla byt forma v peci rovnou nahrazena novou, ¢imz muze byt celkovy
vyrobni ¢as zkrdcen i na polovinu. U nékterych zafizeni muize byt forma chlazena
pfimo v peci. Tato zafizeni maji vyhodu v menSich prostorovych narocich
a jednodussi konstrukci. Pro chlazeni byva nejcastéji vyuzivan vzduch pripadné
voda. Ostfikovani vodou je velmi ucinné, je vdak nutné ohlidat jeji rovnomérnou
distribuci na povrch soucasti. P¥ilis rychlé zchlazeni mlzZe mit za ndsledek vznik
nerovnomérné krystalické struktury stény, a tudiz zvinéni ¢i nesymetrické
smrsténi vyrobku. Zvlasté nachylné jsou k tomu tenké formy s nizsi tepelnou
kapacitou. Proto se voda aplikuje ve formé co nejjemnéjsich kapicek, které
vytvofi vodni mlhu kolem chlazené formy. Pti pouziti vzduchu jako chladiciho
média tento problém neni tak vyrazny, doba chlazeni je vsak znatelné delsi.

Casté je proto pouZiti nejprve vzduchu a nasledné vodni mlhy. [2, 6]

2.1.5.1 Stroj typu Rock-and-Roll

Nézev z anglickych sloves to rock — houpat a to roll — valit, dobre
vystihuje hlavni odliSnost tohoto zafizeni. Misto obvyklé rotace formy o 360°
ve dvou na sebe kolmych osach, je zde jedna rotace nahrazena kyvavym
pohybem. Zpravidla se jedna o kyvani podél kratsi z os vyrobku a rotace kolem

delsi. Hlavni prednosti tohoto typu vyrobniho zatizeni, je jeho jednodussi

10
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Rychlost rotace byva nizkd (okolo ¢tyf otdcek za minutu) a uhel kyvani do 45°
na kazdou stranu od vodorovné polohy. Kyvavy pohyb &asto vykonava celd
ohfivaci komora. Na obrazku 2a je zobrazeno jedno z nejjednodussich
konstrukCnich FeSeni zafizeni pro rotacni natavovani. Sestava pouze z kyvného
ramu, na kterém je umisténa rotujici forma. Ta je zespodu nahtivdna plynovymi
horaky. Toto fesSeni je vSak pouzZitelné pouze pro rotaéné symetrické vyrobky,
jelikoz vzddlenost horakl od formy musi byt konstantni, aby dochazelo
k rovhomérnému ohfevu. Pfi pouZiti uzaviené pece (pfiklad na obrazku 2b) Ize
diky nahtivdni celého prostoru kolem formy dosdhnout rovnomérnéjsiho
ohfivani celého jejiho povrchu nehledé na jeji tvar. Dale na tomto obrazku
muzZeme vidét stanovisté pro chlazeni formy mimo pec pomoci vétrakl. Stroje
typu Rock-and-Roll jsou nejcastéji pouZivany pro vyrobu vodnich nadrzi

a podlouhlych vyrobkd jakymi jsou naptiklad kdnoe a kajaky. [2, 6, 9]

Obrdzek 2: a) (vlevo) Stroj typu Rock-and-Roll s otevienou konstrukci a ohfevem pomoci
plynovych hordka. b) (vpravo) Stroj s uzaviratelnou ohrivaci komorou a zvldst stanovistém pro
chlazeni. [7, 8]
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2.1.5.2 Stroj typu Karusel

V dnesni dobé je Karusel jednim z nejpouzivanéjSich druht zafizeni pro
tuto technologii. Jednodussi stroje tohoto typu pouzivaji tfi ramena pfipevnéna
k centralni oto€né vézi, ktera jsou od sebe otocena o Uhel 120°. Zaroven jsou
zde tfi stanovisté, taktéz rozmisténa po 120° - ohtev, chlazeni a servisovani
(schéma na obrazku 3). Diky oddélenym stanovistim a snadnému presunu mezi
nimi, dochazi k lepSimu vyuziti ¢asu stroje. Je moiné ptipravovat formu k dalsi
tavbé, zatimco jeden vyrobek je jiz v peci a druhy chladne. V pfipadé, Ze je
potieba prodlouZit jednu z operaci (nejcastéji chlazeni ¢i pripravu) muize byt
pouzit stroj se ¢tyfmi rameny a tuto operaci rozdélit na dvé. Jednotlivda ramena
mohou nést formy rlznych tvar(i, a dokonce i naplnéné riznym materidlem.
V takovou chvili je vSak doba vyrobniho cyklu omezena nejpomalejsim dilem.
Tento problém fesi o néco slozitéjsi konstrukéni feSeni, kdy nejsou jednotliva
ramena vzajemné pevné ukotvena, ale jejich pohyb je moziné realizovat
samostatné. Takové stroje vyuZivaji nékolika takovych ramen a k tomu vice
stanovist, nez je pocet ramen. Stanovistim pak muzZe byt pfifazena funkce podle

potfeb vyroby. [2, 6, 9]

Ohftev Chlazeni

Priprava formy

Obrdzek 3: Schéma stroje typu karusel se tfemi pevné uloZenymi
rameny. Pfevzato a upraveno z [6]
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2.1.5.3 Stroj typu Shuttle

Stroje typu shuttle (v prekladu kyvadlova doprava ¢i tkalcovsky
¢lunek) vyuzivaji nékolika nezavislych ramen s pfipevnénou formou, kterd
jsou presouvana (€asto pomoci kolejnic) mezi peci a stanovistém pro
chlazeni a pfipravu forem. Tento typ zafizeni ma pomérné nizké zastavbové
naroky a mize byt pouzit v mnoha rdznych konfiguracich. Na obrazku 4a je
ptiklad zatizeni se dvéma rameny proti sobé a na obrazku 4b je sestaveni
s pojizdnou peci. [2, 6, 9]

Pec pro ohfev

Stanovisté 2

Obrdzek 4: a) (vlevo) Zarizend typu Shuttle se dvéma stanovisti. b) Usporaddni
s pojizdnou peci. [10, 11]

2.1.6 Procesni parametry rota¢niho natavovani

Kvalita a vysledné vlastnosti vyrobku jsou ovlivnény spravnym
nastavenim parametrd vyrobniho procesu. Témi hlavnimi jsou teplota
v peci, ¢as peceni a rychlost ochlazovani. Pokud je ¢as peceni pfilis kratky,
nebo teplota v peci pfilis nizka, pak neprobéhne Uplné slinuti polymeru.
Vysledkem bude vyrobek se zhorSenou tuhosti, pevnosti a tvrdosti. Dojde-
li naopak k prehrati materidlu, bude vysledny produkt kiehky.

Drive byly procesni parametry zjistovany prevainé metodou pokus — omyl
a podle firemniho know how. V dnedni dobé milzZeme diky novéjsim
technologiim lépe sledovat cely proces pomoci senzorl a ziskané udaje

vyuzit pro optimalizaci procesnich parametrd. Z namérenych teplot v peci
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a teplot vzduchu uvnitf formy v pribéhu peceni muieme sestavit

termogram zobrazeny na obrazku 5. [5]

700

- 360
_Teplota
600 - / peceni/chlazeni L 306
D00 252
C
.%:. 400 - Teplota vzduchu - 198 .gi
o uvnitf formy o
2 300+ 144 2
e K
200 -90
100 - 36
0 1 T T T T T T -18

T I
0 6 12 18 24 30 36 42 48
Cas [min]
Obrdzek 5: Priklad termogramu ziskaného pfi rotacnim natavovdni polyethylenu,
pfevzato a upraveno z [2]

Termogram znazornuje pribéh teploty vzduchu mérené uvniti formy
a teploty uvnitf pece. Pfi porovnani obou kfivek je zfejmé, Ze kfivka prabéhu
teploty mimo formu nema kromé pfechodu mezi ohfivanim a chlazenim pfilis
souvislost s priGbéhem teploty uvniti. Pro podrobnéjsi sledovani, co se déje
s materialem v pribéhu procesu je tedy vyhodnéjsi se zamérit predevsim na
teplotu vzduchu uvnitr formy.

VloZeny materidl se z pocatku pouze presypa na dné formy. Po nahtati na
teplotu A se zacind prasek polymeru tavit a prichycovat na stény formy. V tomto
bodé muizeme pozorovat zpomaleni rychlosti rastu teploty. Tavici se polymer totiz
absorbuje c¢ast dodavaného tepla. Zaroven vznikd na vnitfnim povrchu formy
vrstva jiz nataveného plastu, kterd pusobi jako izolant, a zpomaluje ohfivani

vzduchu uvnitt formy. V bodé B je jiz veSkery pouzity prasek roztaven (rychlost
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ohfivani se tedy opét zvysuje) a prilnut na stény. Tavenina je vSak zatim velmi
nehomogenni a obsahuje mnoho bublin. Mezi bodem B a C probiha slinovani
a zhutnéni. Bod C reprezentuje maximalni dosazenou teplotu, ktera ma velky vliv
na vysledné vlastnosti vyrobku. Vlivem setrvacnosti ohtivani se tato teplota
projevi az néjakou dobu po ukonceni ohtivani, v zavislosti na materidlu formy
a tloustce stény vyrobku. BéZné mizZe teplota stoupnout jesté o 10—20 °C. Rychlost
ochlazovéni zavisi na zvoleném zplsobu chlazeni. Vétsinou je vyhodnéjsi pozvolné
chlazeni vzduchem, které vyrazné omezi pokfiveni vyrobku vlivem
nerovnomérného smrsténi. Rychlost ochlazovani také ovliviiuje mikrostrukturu
atim i mechanické vlastnosti vyrobku. P{i pozvolném chladnuti je
u semikrystalickych materidld podporovan rlst sférolitll tudiz dosazen vyssi
stupen krystalinity. Naopak prudkym zchlazenim ziskdme strukturu obsahujici
mnoho velmi malych sférolit. Vliv rychlosti ochlazovani na vlastnosti materialu
jsou popsdany v tabulce 1. Proces vzniku krystalické struktury je doprovazen
uvoliovdnim energie, to je pozorovatelné v bodé D snizenim rychlosti
ochlazovéani. Bod E znaci ukonceni krystalizace a zrychleni chladnuti. Opétovné
zpomaleni chladnuti v bodé F je pfipisovano vzduchovym kapsdm mezi formou
a sténou vyrobku vzniklych v disledku jeho tepelného smrstovani a slouzicich jako

izolacni vrstva. [2, 3, 4, 5, 6, 9]

Tab. 1: Vliv snizeni rychlosti chlazeni [5, 9]

Velikost sférolit Vétsi
Kvalita a stupen krystalinity Vyssi
Modul pruznosti Vyssi
Razova houZevnatost Nizsi
ProdlouZeni pfi pretrzeni Vyrazné nizsi
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2.1.7 Pozadavky na materidly

Metoda rota¢niho natavovani je charakteristickd dlouhou vydrzi na teploté
taveni pouzitého polymeru v porovnani s jinymi technologiemi zpracovani plastu.
Tento fakt je potrfeba zohlednit i pfi vybéru materidlu, chceme-li zajistit
pozadované vlastnosti vyrdbéné soucasti. Je tedy nutné volit materialy s dobrou
teplotni stabilitou, aby nedochazelo k jejich degradaci v pribéhu taveni. Vétsina
materialld pro rotacni natavovani je proto stabilizovdna pomoci antioxidant(.

Dalsim dulezitym kritériem je Index toku taveniny MFI (Melt Flow Index).
Ten popisuje viskozitu taveniny daného materialu. Jednd se o normalizovanou
zkousku (1SO 1133) udavajici mnoistvi taveniny, které protece tryskou za 10 minut
pfi daném zatiZeni a teploté. Mlze byt méren bud objemovy index toku taveniny
MVR (Melt Volume Rate) [cm3/10 min] nebo hmotnostni index toku taveniny MFR
(Melt Flow Rate) [g/10 min]. Cim je hodnota indexu vy3si, tim materidl ochotnéji
tece a je tedy schopen lépe pokryvat stény formy a lépe slinout. S rostoucim
indexem ovsem klesd délka makromolekul, coZ negativné ovliviuje nékteré
vlastnosti jako je naptiklad pevnost, tuhost, modul pruznosti, rdzovd houzevnatost
a chemicka odolnost. Hodnoty MFI pro polyethyleny bézné vyuzivané pro rotacni

natavovani se pohybuji v rozmezi 2—-8 g/10 min. [2, 12, 13, 15]

2.1.8 Polyethylen

Polyethyleny jsou zdaleka nejpouzivanéjSim materidlem pro rotacni
natavovani. Zaujimaji vice nez 90 % trhu. Svoje postaveni si drzi zejména diky
velmi dobré teplotni stabilité, snadnému zpracovani a cené. Polyethylen vznika
polymeraci ethenu (strukturni vzorec PE na obrazku 6). Za béznych podminek je

bily. [2, 16]
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Obrdzek 6: Strukturni vzorec Polyethylenu [14]

Nejcastéji byva polyethylen rozdélovan podle hustoty, a to na nizko
hustotni LDPE (z anglického Low Density PolyeEthylene) a vysoko hustotni HDPE
(z angl. High Density PE). Hustota polymeru zavisi predevSsim na tvaru
makromolekul (zobrazeno na obrazku 7). Linedrni makromolekuly se mohou
tésnéji poskladat, ¢im? vznikne polymer s vy$si hustotou. Cim rozvétvenéjsi
makromolekula, tim nizsi bude hustota vysledného polymeru. Zména vlastnosti
v zavislosti na hustoté je zndzornéna v tabulce 2. Pfechod mezi LDPE a HDPE neni
jasné stanoven. Casto se proto pouZivad také oznaleni polyethylen se stfedni

hustotou MDPE (Medium Density PE). [2, 15, 16]

X e
P sl b\ L

HDPE

LDPE

Obrdzek 7: Tvar makromolekul vysokohustotniho a nizkohustotniho
polyethylenu. [15]
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Tab. 2: Vliv rostouci hustoty polyethylenu na jeho vlastnosti [15]

Chemickd odolnost Vzristajici
Tvrdost Vzristajici
Razovda houZevnatost Klesajici

Pevnost v tahu Vzrlstajici
Tuhost Vzrlstajici
Bariérové vlastnosti Vzristajici
Creepova odolnost Vzrlstajici
Smrsténi Vzrlstajici
Transparentnost Klesajici

Kromé tvaru makromolekul ovliviiuje vlastnosti PE také jejich molekulova
hmotnost. MGZeme tak rozliSovat polyethyleny s nizkou, vysokou a velmi vysokou
molekuldrni hmotnosti. S rostouci molekulovou hmotnosti se zvySuje teplota
taveni a hustota.

Polyethyleny maji obecné dobrou chemickou odolnost, kterd stoupa se
zvySujici se krystalinitou. Velmi dobfe odoldvaji vodé, kyselindm, zdsaddm
a polarnim rozpoustédlim. H(Ore jsou na tom s odolnosti proti nepoldarnim
rozpoustédlim, zvlasté za zvySené teploty. Ddle polyethyleny dobre odolavaji
nizkym teplotdm zhruba do -100 °C a zachovavaji si tvar az do teplot kolem

+100 °C. [2, 15, 16]

2.1.9 Kvalita soucasti

Na vyslednych vlastnostech vyrobku zhotoveného metodou rotacniho
natavovani se podili mnoho rlznych faktord. Jiz zminovanymi jsou napfiklad
zvoleny materidl a nastaveni parametrd vyrobniho procesu. Ackoli je rotacni
natavovani na prvni pohled jednoduchou technologii, prochazi polymer pfi vyrobé
pomérné slozitym a tézko monitorovatelnym procesem co se tyée prestupu tepla
a toku materidlu. Dosazeni optimalnich vlastnosti vyrobku vyzaduje nalezeni
rovnovahy mezi jednotlivymi faktory, ovliviujicimi vyrobni proces, ¢asto metodou

pokus-omyl. [17]
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Spatné zvolené procesni parametry lze nékdy poznat na prvni pohled jiz po

vyjmuti vyrobku z formy. Pokud mad vnitfni strana vyrobku hruby povrch je ziejmé,
Zze doba peceni byla prilis kratka a castice polymeru nemély dostatek ¢asu pro
slynuti. Je-li vnitfni povrch velmi leskly, doplnény o Stiplavy zdpach, byla zvolend
doba peceni naopak pfilis dlouhd a dosSlo k degradaci materialu. K degradaci
dochazi nejdfive na vnitfni strané soucasti za soucasného plsobeni kysliku
a vysoké teploty. Pfepeceny material ma kromé vysokého lesku také zazloutlou

barvu (zobrazeno na obrazku 8).[5]

Obrdzek 8: Porovndni prepeceného materidlu (vlevo) a sprdvné pfipraveného
(vpravo), vnitrni sténa vzorku.

Velky vliv na vyslednou kvalitu vyrobk( maji bublinky, jejichZ tvorba
v pribéhu procesu je pro rotacni natavovani typicka. Jejich vyskyt ve sténé
vyrobku mlZe negativné ovlivnit jeho mechanické vlastnosti. Bublinky blizko
u povrchu zas vytvareji porozitu, kterd mda neblahy vliv na estetickou stranku
vyrobku pripadné jeho hygienické vlastnosti. Tento druh povrchovych bublin je

nazyvan ,pin holes” (z anglického pin — Spendlik, hole — dira).
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2.1.9.1 Mechanismus vzniku vzduchovych bublin

Postup tvorby vzduchovych bublinek v materidlu je vidét na obrazku 9.

-

AE TS F TR

s IO VEN [ s

Obrdzek 9: Fdze vzniku vzduchovych bublin. Pfevzato z [6]

V prvni fazi, kdy je polymer stale jesté ve formé prasku, proudi v mezerach
mezi jednotlivymi ¢asticemi vzduch. Se zvysSujici se teplotou dochazi postupné
k natavovani prasku a jednotlivé Castice se v misté styku zacinaji spojovat. Po
urCité dobé dojde k vytvoreni tridimenziondlni struktury, ve které zUstanou
vzduchové kapsy uvéznény (faze 2). S postupem casu se tyto bubliny rozpousti do
materidlu (faze 3 a 4). Kvalita materialu hraje velkou roli v procesu tvorby bublin.
Spatné namlety prasek, ktery obsahuje nepravidelné, zvlasté pak podlouhlé
Castice, vytvari vétsi vzduchové kapsy, coz md za ndsledek vznik bublin s vétSim

pradmérem. Podobny efekt ma pouziti hrubé namletého materialu. [4, 6, 17, 18, 19]

2.1.9.2 Mechanismus odstranéni vzduchovych bublin

Bubliny vzduchu nemohou ,vyplout” na povrch taveniny, protoZe jeji
viskozita je pfFilis vysokd. Zustavaji proto na misté svého vzniku. Pfi dostatecné
vysoké teploté se nasledné zacne uvéznény vzduch rozpoustét do okolniho
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materialu. Nejprve dojde krozpusténi <casti kysliku, jelikoz ma zhruba
dvojnasobnou rozpustnost v polyethylenu vici dusiku. Vlivem povrchového napéti
dojde k zmenseni poloméru bubliny, vzroste vnitini tlak a dojde k rozpusténi ¢asti
dusiku. Tento proces se nékolikrat opakuje a pfi dostatecné dlouhém ohfevu dojde
k Uplnému odstranéni bublin z taveniny.

Pfitomnost bublin ve sténé vyrobku byva obcas pouZivana jako indikator
kvality. Pokud se na fezu sténou nachazi mnoho bublin v celé ploSe Fezu, je dany
vyrobek pravdépodobné ,nedopeceny”. Pokud na fezu naopak nejsou zadné
bubliny, mlQZe to znacit ,pfepecfeni” materidlu, jelikoZ po odstranéni vSech bublin
z taveniny zapocind proces degradace polyethylenu. Za indikator optimalné
pfipraveného vyrobku byva povazovan vyskyt malého mnozZstvi bublin v blizkosti
vnéjsiho povrchu vyrobku. Rychlost rozpousténi bublinek do taveniny zavisi
zejména na jejich pocatecni velikosti. Ta je ovlivnéna velikosti a tvarem castic
pouzitého materidlu. Vétsi ¢astice polyethylenu maji za nasledek vznik vétsich
bublin, které se rozpoustéji znatelné déle. Rozpousténi bublin miZeme urychlit
také zvySenim tlaku uvnitf formy v pribéhu taveni poté, co dojde k roztaveni
vesSkerého pouzitého prasku. K tomuto ucelu postaci velmi nizky pretlak (okolo 0,5
baru). Tlak uvnitf formy zaroven zvysi tlak uvnitf jednotlivych bublinek a tim
urychli jejich rozpusténi do okolniho materialu. Pouzitim této metody je moziné
znacné snizit vyrobni ¢as, avSak vyZaduje pouziti konstrukéné slozitéjsich forem.

S rostoucim pocétem bublin ve sténé znatelné klesda maximalni rdzova
energie jak u vzorkll mérenych pfi pokojové teploté, tak u hluboko podchlazenych
(-40 °C). Pritomnost bublin sniZzuje energii potfebnou k inicializaci a ndslednému
Sifeni trhliny. Ta ma tendenci sledovat cestu nejmensiho odporu, kterou tvofi
pravé tato mista chybéjiciho materidlu. Zalezi také na velikosti bublin. Vétsi
bubliny podporuji tvorbu a Sifeni trhliny v materialu vice nez vétsi mnozstvi bublin

o mensim poloméru. [4, 5, 6, 17,18, 19]
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3 Prakticka ¢ast

3.1 ZkusSebni zarizeni

K pripravé vzork( byla pouZzita picka pro rotacni natavovani v laboratotich
Ustavu Materidlového inZenyrstvi FS CVUT. Jedna se o jednoduchy vyrobni stroj
typu Rock and Roll (forma rotuje kolem delsi osy a kyva se kolem kratsi) viz

obrazek 10. Pec (2) je kyvana v rdmu (3). Uvniti pece se nachdzi odporova topna

télesa a forma rotujici kolem osy kolmé na osu kyvani.

2 3

Obrdzek 10: Cdsti vyrobniho stroje: (1) Fidici a oviddaci panel, (2) pec s formou, (3) rdm,
(4) ¢idla teploty vzduchu ve formé a v peci, (5) ventilator pro chlazeni

Forma je zhotovena z hlinikového profilu ¢tvercového priarezu s vnitfnimi
rozméry 96 x 96 x 160 mm. Konce jsou zavieny frézovanymi viky, z nichZ jedno ma
v sobé otvor pro vsunuti teplotniho c¢idla pro monitorovani teploty uvnitf formy.

Forma je zobrazena na obrazku 11.
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Obrdzek 11: Sestaveni formy s viky

3.1.1 Priprava formy

Formu je pfed pouzitim nutné peclivé ocistit a zbavit jakychkoli nezddoucich
Castic. Napfriklad prachu nebo pfipeceného materidlu z predchoziho pouzivani. Je
také potfeba formu pravidelné oSetfovat separacnim Ccinidlem, aby vzorek
nezlstal prichyceny na stény formy, a bylo jej mozné po upeceni snadno vyjmout.
Cinidlo neni nutné aplikovat pred kazdym vyrobnim cyklem. Pouze pokud pfi
predchozim vynddvani nesel vzorek hladce vytahnout.

Po ociSténi a pfipadné separaci formy, je dovnitf nasypano odvaiené
mnozZstvi materidlu. V nasem ptipadé bylo pouzito 200 g vysoko hustotniho
polyethylenu SURPASS s oznacenim RMs245-U(UG) od firmy NOVA Chemicals.
Vysledna tloustka stény se pohybovala okolo 3,5 mm. Po naplnéni je forma

uzavfena a vloZena do pece.

3.1.2 Pracovni cyklus

Pracovni cyklus zafizeni mUzZeme fidit bud rucné, nebo nastavenim
automatického rezimu. V ruénim rezimu mlZeme pfimo ovladat teplotu v peci,
zapinat/vypinat otaceni formy, kyvani pece, topeni a chlazeni (ventilator). Pro
pfipravu vzork( byl pouzit automaticky reZzim, diky kterému jsme schopni

dosahnout lepsi opakovatelnosti procesu.
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Rizeni je realizovdno pomoci dvou teplotnich ¢idel. Jedno méfi teplotu
vzduchu uvnitf pece (mimo formu). Druhé méfi teplotu vzduchu uvnitf formy.
Kromé téchto dvou teplot nastavujeme, pfi jaké teploté v peci ma byt spusténa
rotace a kyvani, pti jaké teploté je ukonfen ohfev a kdy zapnuto chlazeni. Pouzité

parametry pro ptipravu vzork( jsou zndzornény v tabulce 3.

Tab. 3: Pouzité parametry automatického procesu pro pfipravu vzorkd

Teplota v peci 250 °C (270 °C pro vzorek peceny do teploty 250 °C ve
formé)

Start rotace pfi 100 °C v peci

Start kyvani pf¥i 110 °C v peci

Ukonceni ohtevu pfi 170-250 °C ve formé

Chlazeni 60 s, zacatek p¥i 110 °C ve formé

Dale je moZno nastavit maximalni ¢as peceni pfi jehoZz dosazeni dojde
k ukonceni ohtevu, nebylo-li dfive dosaZzeno pozadované teploty ve formé. Dalsi
parametry jako je rychlost rotace, zména sméru rotace po urcité dobé, uhel
vykyvu, zpomaleni a zastaveni v Uvrati jsou otestovany pro dany typ formy

a nebyly proto ménény.

3.2 Pfiprava vzork(

Metodou rota¢niho natavovani bylo pfipraveno celkem ¢trnact
polyethylenovych kvadrd, kazdy s jinou maximadlni dosazenou teplotou uvnitf
formy. Ty byly néasledné rozrezany, a ze stén kvadrl pripraveny vzorky pro
jednotlivé zkousky (obrazek 12). Tloustka stény vzniklé pfi rotaénim natavovani
zavisi na tvaru soucasti. Toto je nazorné vidét napfriklad v rozich, kde na vnitfni
strané kvadru vznikd zaobleni, a tudiz odlisSnad tloustka stény nez ve zbytku
soucasti. Proto byla zkuSebni téliska rozmisténa tak, aby jejich stfedy (¢ast, kterd

bude zkoumana) byly umistény v misté nejméné ovlivnéné timto jevem.
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Obrdzek 12: Rozdéleni polyethylenového kvddru na stény a vytvoreni zkusebnich télisek.

3.3 Zkouska razem v ohybu

Rdzova houzevnatost byla stanovena pomoci metody Charpy. Tato zkouska
je popsana normou CSN EN ISO 179-1. [20] HouZevnatost je charakterizovédna
mnoiZstvim energie potiebné k prerazeni zkuSebniho télesa. Proces prerazeni
mUlZeme rozdélit na dvé faze, iniciace trhliny a Sifeni trhliny aZz do uplného
prelomeni. U metody Charpy je vznik trhliny zajistén pomoci vrubu vyrobeného
pfed zkouSkou do télesa. Dle normy byly vzorky opatieny vrubem tvaru V tak, aby
pod vrubem zbyvala vyska 8 mm.

Schéma zkuSebniho zafizeni a umisténi zkouseného téliska je na obrazku 13.
Cislice (1) oznacuje opéru, na ni# je umisténo zkousené télisko tak, aby kladivo po
uvolnéni narazilo do neporusené strany vzorku, pfimo proti vytvofenému vrubu.
Kladivo ma ve vychozi poloze (2) znadmou potencidlni energii, danou jeho

hmotnosti a délkou ramene na kterém je umisténo. Po jeho uvolnéni dojde
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k promachnuti, kladivo pterazi vzorek a pokracuje dale. Ru¢icka nam poté na

stupnici (3) ukdZe hodnotu energie spotfebované na prerazeni vzorku. [21, 22]

Obrdzek 13: vlevo — Schéma Charpyho kladiva 1) Opéra pro zkousené télisko 2) Kladivo
ve vychozi poloze 3) Stupnice pro odecteni spotfebované energie
vpravo — umisténi zkouseného téliska vuci sméru tderu kladiva [21, 22]

Pro porovndni vysledkd je nutné vztdhnout naméfenou energii na plochu
pod vrubem viz rovnice niZe. Proto byl pred zlomenim kazdy vzorek peclivé
proméren. Razova houzevnatost Charpy zkuSebnich téles opatfenych vrubem a.y

vyjadiena v Joulech na milimetr ¢tverecni se vypocte:

E
Ay = h_ch [i/mm?] ()

Kde
E. je energie v joulech spotfebovana pfi pferazeni zkuSebniho télesa
h tloustka zkusebniho télesa v milimetrech

by Sitka zkuSebniho télesa pod vrubem v milimetrech
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3.4 Zkouska tahem

Zkouska tahem plast(l je popsana normou CSN EN 1SO 527-1 a 527-2. Princip
této zkousky spociva v upnuti zkouSeného télesa mezi dvé cCelisti univerzalniho
trhaciho stroje (obrazek 14) a jejich postupné oddalovani — natahovani vzorecku.
Postupné zvysSovani osové sily plsobici na vzorek je zaznamenavano, a spolecné

s deformaci vzorku vyndaseno jako zavislost do pracovniho tahového diagramu.

Obrdzek 14: Trhaci stroj EXCEED E42 firmy MTS, ktery byl pouZit k provedeni tahové
zkousky. Vpravo detail ¢elisti s upnutym zkusebnim téliskem.

Z prabéhu této zkousky jsme schopni zjistit mnoho uzite¢nych materialovych
parametrl jako jsou napriklad: napéti na mezi pevnosti om (2), napéti na mezi

kluzu oy (3), napéti pfi pretrZeni opb a modul pruznosti E.

Fmax Fmax
Oy — — M 2
m A hb [Mpa] (2)
F. F
Yy Yy
Oy === =—- [M 3
y =4 T hp [Mpal  (3)

Kde
F0x j€ prvni lokdlni maximum pozorované v pribéhu tahové zkousky [N]

F,

y je sila na mezi kluzu [N]

A je polatelni prifez zkudebniho télesa [mm?]

h, b tloustka a sitka zkuSebniho télesa [mm]
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Pokud vyneseme zavislost priibéhu napéti c a pomérného prodlouzeni g, ziskdme

deformacni ktivky (obrazek 15).

Ao [MPa]
r B ol IS krehky polymer
a) (reaktoplast, amorfni termoplast,
kompozit)
(o %o [ESUN SINUPRII AU R ——————
termoplast s omezenou
mozZnosti orientace
o (A WY [ (O
Oy=0Om -f---f------ i c) termoplast s dobrou
mozZnosti orientace
Op -}--f----foo - -
Om=0p -}--f---f--f-d-mmmmbmm e i ooociza .
0 (Mx) - . i | |
' T i houzevnaty i i
; 11 polymer (pryZ) | 5
E b ! E
8 7B R L |
O: -gF : o : b L€ [%]
€1 € €m Ey gy X % Ewv Ew €
€p Em Etm €tm

Obrdzek 15: Deformacni kfivky pro rizné druhy polymeru [24]

Mechanické vlastnosti polymert jsou velmi vyrazné zavislé na podminkach

provadéné zkousky. Zejména teplota zkuSebniho téliska (potazmo okolni teplota)

a rychlost zatéZzovani maji vyznamny vliv na namérené hodnoty. Je tedy nezbytné

zajistit, aby v pribéhu zkousky byly tyto proménné, pokud mozno konstantni.

Zkousené polymerové télisko je do trhaciho stroje upindno pomoci dvou

Celisti, které seviou konce vzorku. Je proto vhodné volit tvar téliska s rozsifenymi

konci (tzv tvar lopatek pripadné psi kosti), ktery umoziuje dostatecné pevné

uchyceni vzorku, aby nemohlo dojit k jeho prokluzu v ¢elistech a zaroven nedoslo

k naruseni a pretrieni vzorku pfimo u cCelisti. Napéti je koncentrovano do zlzené

¢asti vzorku. ZkusSebni téliska byla vyrobena pomoci vystfihovaciho nastroje

(obrazek 16) za pouziti ru¢niho hydraulického lisu. [22, 23]
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Obrdzek 16: Vlevo vystrihovaci ndstroj. Vpravo pripravend zkusSebni téliska
pro zkousku tahem.

3.5 Pozorovani na mikroskopu

Pozorovani ptipravenych vzork( bylo provedeno na digitdlnim mikroskopu
Olympus DSX1000. Digitalni mikroskopy vyuzivaji digitalni kameru pro pfeneseni
pozorovaného obrazu do monitoru pocitace. Tato funkce pfindsi kromé pohodli
pfi pozorovani také mnoho dalSich moznosti vyuziti mikroskopu jako napfiklad
snadné pofizovani, ukladani a pfipadné rovnou upravu snimk(, moZnost zdznamu
videa, automatické scanovani povrchu, analyzu 3D vzorkd nebo snadné vytvareni
Zprav.

Priprava vzorkl pro pozorovani vypadala nasledovné. Nejprve byl pfipraven
maly obdélni¢ek od kazdé zkoumané teploty. Obdélnicky byly naskladdny do
pfipravené formicky tak, aby byl svrchu pozorovatelny prlfez sténou, a zality
pryskyfici. Nasledné byly brouseny papirem se zrnitosti P2400 a provedeno prvni
pozorovani a nafoceni. Pfed druhym pozorovanim byly vzorky brouseny na P4000,
lestény diamantovou suspenzi s ¢asticemi o velikosti 3 mikrony, a nakonec
dolestény suspenzi s &asticemi Al,03 o velikosti 0,05 mikronG. Cast vyle$ténych

vzorkU je vidét na obrazku 17.
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Obrdzek 17: Vzorky pFfipravené pro mikroskopovdni.

4 Vysledky

4.1 Vyhodnoceni zkousky razem v ohybu

Z rdzové zkousky byla vyhodnocovana vrubovd houzevnatost. ZkuSebni
téliska opatiena vrubem byla jedno po druhém umisténa do zkusSebniho zafizeni,
pferazena, a zmérena hodnota zaznamendna. Podle vzorce (1) byla namérena
energie, potfebnd pro preraZzeni vzorku, pfepoctena na plochu pod vrubem.

Nejprve byly otestovany c¢tyfi vybrané druhy vzorkd. Jednalo se o vzorky
pfipravené s maximalni dosazenou teplotou ve formé 170, 190, 210 a 230 °C. Pro
kaZzdou z uvedenych teplot bylo provedeno 5 mérfeni. V tabulce 4 a v grafu
(obr.18) jsou vidét zprimérované vypoctené hodnoty rdzové houZevnatosti
véetné smérodatné odchylky. Hodnoty pro jednotlivd mérend téliska jsou

k nalezeni v ptiloze.
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Tab. 4: Pfehled vysledkd razové houZevnatosti ¢ast 1

Max. teplota ve formé acn [J/mm?] SD [J/mm?] SD [%]
170 °C 0,0189 0,00623 33,0
190 °C 0,0205 0,00593 28,9
210 °C 0,0284 0,00576 20,3
230 °C 0,0252 0,00379 15,0
0,040
= 0035
£
£
= 0,030
8
g 0,025
2
_§ 0,020
3
S 0015
>
0,010
0,005
0,000

170 °C 190 °C 210°C 230°C

Maximalni dosazena teplota uvniti formy

Obrdzek 18: Grafické zndzornéni namérenych vrubovych houZevnatosti pro prvni sérii
vzorkl vcetné vyznaceni smérodatné odchylky.

Z namérenych hodnot je moiné pozorovat, Ze nejlepsSi vrubové
houzevnatosti dosahuje zkoumany materidl okolo teploty 210 °C. Pfi uvazovani
smérodatnych odchylek se vSak nejednd o zvlast velky rozdil hodnot. Odchylka
u teploty 170 °C presahuje 30 % praméru vypoctenych hodnot, takZe se na tyto
vysledky nem(zZeme pfilis spolehnout. Pfijatelnou hodnotu nejistoty ma z této
série pouze vzorek pfipraveny s maximalni teplotou uvnitf formy 230 °Cato 15 %
z praméru vypoctenych hodnot vrubové houzevnatosti.

Dalsi vzorky byly zvoleny s rozestupem 4 °C od 190 do 234 °C a jeden

zamérné vice prepeceny na 250 °C. Pro kazdou z teplot bylo provedeno 6 méreni
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(kromé teploty 206 °C kde se jedno z télisek nepodafilo prelomit a bylo
znehodnoceno). Cilem bylo zjistit, zda bude namérena vrubova houZevnatost
odpovidat kfivce stoupajici az do teploty kolem 210 °C a nasledné dojde k poklesu
materialovych vlastnosti vlivem zacinajici degradace zplisobené vysokou teplotou.

Opét byly vzorky rozfezdny do tvaru zkusSebnich télisek a opatifeny V vrubem
tak, aby pod nim zlstala vySka 8 mm. Pted pferazenim na Charpyho kladivé byla
peclivé zmérfena jejich tloustka pro pfepocet spotfebované energie na plochu pod
vrubem. Vysledky pro prvni ¢tyfi zkoumané teploty (170, 190, 210 a 230 °C)
nemohly byt do srovnani zarazeny, jelikoZz byly testovany za jinych podminek
(teplota télisek, teplota okoli, vlhkost) a naméfené hodnoty proto vychazeji
znacné odlisné. Vypoctené zpriimérované hodnoty rdzové houzevnatosti véetné
smérodatnych odchylek pro druhou sérii vzorkd jsou vidét v tabulce 5 a v grafu

(obr. 19).

Tab. 5: Pfehled vysledkl razové houZevnatosti ¢ast 2

Max. teplota ve formé acn [J/mm?] SD [J/mm?] SD [%)]
194 °C 0,0070 0,000341 4.9
198 °C 0,0069 0,000773 111
202 °C 0,0075 0,000444 5,9
206 °C 0,0069 0,000449 6,5
214 °C 0,0068 0,000519 7,6
218 °C 0,0063 0,000258 4,1
222 °C 0,0068 0,000275 4,1
226 °C 0,0072 0,000414 5,8
234 °C 0,0065 0,000396 6,1
250 °C 0,0069 0,001005 14,5
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Obrdzek 19: Grafické zndzornéni namérenych vrubovych houZevnatosti pro druhou sérii
véetné vyznaceni smérodatné odchylky.

Predpoklad, ktery naznacovaly hodnoty z prvni série, Ze by vrubovd
houZevnatost mohla rust spolu s maximalni teplotou uvnitf formy az k oblasti
kolem 210 °C a poté zadit klesat se nepotvrdil. Neni zde vidét Zadny trend
pripominajici kfivku stoupajici do néjaké teploty po niz nastane zlom z dlivodu
prepeceni materidlu a pokles razové houzevnatosti.

Bylo vSak dosazena mnohem lepsi presnosti méfeni nez v prvnim pripadé.
AZ na dvé vyjimky je smérodatna odchylka nizsSi nez 8 %. Nejhorsi je 14,5 %
u vyrazné prepeceného vzorku (teplota ve formé 250 °C). Primérné zde vychazi
smeérodatnd odchylka 7,1 % coz je vice nez tfikrat lepSi presnost nez u prvni série
méreni, kde byla priimérna odchylka 24,3 %.

Zjisténd vrubova houZevnatost je u vSech zkousenych vzork( velmi podobna
a nevykazuje vyraznou zavislost na maximalni teploté dosazené pfi jejich pfipravé.
Vdechny vypoétené hodnoty se pohybuji kolem 0,007 J/mm? (pradmérna hodnota
je 0,0069). Rozdil mezi nejvétsi a nejmensi namérenou hodnotou je pouze 0,0011
J/mm?, co? je 16 % z primérné hodnoty. Zkoumany materidl ma tedy velmi iroké

procesni okno, a tudiz vysokou toleranci k nastaveni procesnich parametra.
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V celém rozmezi zkoumanych teplot 194-250 °C nebylo zaznamenano vyrazné
zhorSeni vrubové houZevnatosti. Zajimavé je, Zze nedoSlo k poklesu ani u teploty
250 °C, kdy byl vzorek jiz zazloutly, s lesklym povrchem a charakteristickym

zapachem, tudiz zjevné prepeceny.

4.2 Vyhodnoceni zkousky tahem

Z tahové zkousSky bylo vyhodnocovano napéti na mezi kluzu 0y a modul

pruznosti E. Pro vypocet Oy je nutné znat prirez zkoumaného téliska, a proto bylo
treba kazdé pred vlozenim do stroje peclivé proméfit. Po zadani rozmér( télisek
software sam vypocetl mez kluzu a modul pruznosti. Bylo otestovdno vsSech
¢trnact pripravenych vzork(i (maximalni teplota uvnitf formy 170-250 °C). Od
kazdé teploty bylo provedeno 5-6 méreni. Zprimérované hodnoty napéti na mezi
kluzu vcetné smérodatnych odchylek jsou uvedeny v tabulce 6 a v grafu

(obrazek 20).

Tab. 6: Pfehled vysledkl zkousky tahem — napéti na mezi kluzu Oy

Max. teplota ve formé Oy [Mpa] SD [MPa] SD [%]
170 °C 27,46 1,178 4,3
190 °C 28,80 1,098 3,8
194 °C 29,53 1,234 4,2
198 °C 30,08 0,736 2,4
202 °C 30,05 0,414 1,4
206 °C 30,27 0,712 2,4
210 °C 29,68 0,779 2,6
214 °C 30,15 0,579 1,9
218 °C 29,38 0,674 2,3
222 °C 28,67 0,824 2,9
226 °C 28,83 0,301 1,0
230 °C 28,72 0,268 0,9
234 °C 29,08 0,806 2,8
250 °C 27,95 0,442 1,6
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Obrdzek 20: Grafické zndzornéni namérenych napéti na mezi kluzu véetné vyznaceni
smérodatné odchylky.

Hodnoty namérenych napéti na mezi kluzu jsou, podobné jako u vrubové
houzevnatosti, velmi vyrovnané v celém zkoumaném rozmezi teplot ptipravy
vzork(. Opét zde neni vidét zadna znamka vyraznéjsiho zhorSeni vlastnosti po
dosazeni urcité maximalni teploty. Nejhorsi napéti na mezi kluzu maji vzorky na
krajich zkoumaného spektra (jeden nedopeceny, druhy vyrazné prepeceny), ale
pradmérné namérené hodnoty (29,19 MPa).

Bylo dosazeno velmi dobré presnosti méreni. Nejhorsi smérodatna
odchylka je 4,3 % a pramérna pouhych 2,5 %, coz je témér trikrat presnéjsi méreni,
nezZ jakého bylo dosazeno na Charpyho kladivu.

Hodnoty modulu pruznosti pro jednotlivé zkoumané vzorky jsou uvedeny

v tabulce 7 a v grafu (obrazek 21).
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Tab. 7: Pfehled vysledkl zkousky tahem — modul pruZnosti

Max. teplota ve formé E [KN/mm?] SD SD %

170 °C 0,7738 0,064 8,3
190 °C 0,8458 0,062 7,4
194 °C 0,8403 0,031 S
198 °C 0,8410 0,037 4.4
202 °C 0,7442 0,049 6,6
206 °C 0,8555 0,041 4.8
210 °C 0,8580 0,048 5,6
214 °C 0,8355 0,043 5,1
218 °C 0,8073 0,053 6,6
222 °C 0,8383 0,034 4,1
226 °C 0,8193 0,010 1,2
230 °C 0,8178 0,016 19
234 °C 0,8167 0,034 4,2
250 °C 0,7755 0,057 7,4

1,0

0,9

Modul pruznosti [kN/mm2]

0,81[111111111
[
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0,3
0,2
0,1 ||I
0,0
8 222 226 230 234 250

170 190 194 198 202 206 210 214 21

Maximalni dosaZena teplota uvniti formy [°C]

Obrdzek 21: Grafické zndzornéni namérenych modult pruZnosti véetné vyznaceni
smérodatné odchylky.

Namérené hodnoty modulu pruZznosti opét ukazuji témér neménné
vlastnosti v celém zkoumaném intervalu teplot. Vzorky z kraje rozsahu teplot (170

a 250 °C) naznacuji jisty pokles, avSak pfi zohlednéni smérodatné odchylky
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nemuZeme s jistotou fici, jak bude trend pokracovat. U teploty 202 °C je vidét
nahly pokles oproti sousednim vzorkim. Ten mohl byt zpUsoben napfiklad
nepresnym ulozenim zkouSenych télisek do stroje a jejich nedostateénym
upevnéni, vdusledku c¢ehoz by dosSlo k proklouznuti vzorku. Namérené
prodlouzeni by v tom pfipadé bylo vétsi a vypocteny modul tim padem mensi.
Pfipadné se mlzZe jednat o statistickou chybu v rdmci smérodatné odchylky (po
teplotach z kraji intervalu ma toto méreni nejvyssi procentudlni smérodatnou
odchylku).

Celkova presnost méreni vychdazi opét velmi dobfe. Primérnd smérodatna
odchylka je 5,1 %. Nejvétsi nejistota méfeni je opét u teplot 1770 a 250 °C a to 8,3
a74%.

4.3 Vyhodnoceni pozorovani na mikroskopu

Vsech ¢trnact pripravenych vzorkd bylo zalito do pryskyfice a zbrouseno
zrnitosti P2400. Poté bylo provedeno prvni pozorovdni. Na kazdém vzorku bylo
vybrano reprezentativni misto, a to nascanovano v celém prlfezu, od jednoho
povrchu k druhému. Byla vybirdna mista obsahujici co nejvice kavit a nehomogenit
v materialu za ucelem zjisténi jejich potencialni souvislosti s mirou pfepeceni Ci
nedopeceni materidlu a s tim souvisejici zménou materidlovych vlastnosti. U prvni
série fotek byly vSak kavity pozorovatelné pouze u vzork( pfipravovanych na
maximalni teplotu ve formé 170 a 190 °C. Prvni tfi teploty (170, 190 a 194 °C) byly
nafoceny znovu, tentokrat v celé délce. Povrch byl zabarven <¢&ernym
permanentnim fixem a pretifen lihovym hadfikem s cilem zvyraznit kavity pro

snadnéjsi pozorovani. Tyto mikroskopové snimky jsou vidét na obrazku 22.
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Obrdzek 22: Pozorované bublinky ve sténé vzorku, zvyraznéné cernym fixem.

Na vzorcich bylo vidét vyrazné poskrabani od brouseni, proto byly
prebrouseny zrnitosti P4000 a vylestény suspenzi s ¢asticemi o velikosti 3
a nakonec 0,05 mikron(. VSechny vzorky byly opét nafoceny. Polyethylen je velmi
nachylny na poskrabani proto i po takto jemném lesténi byly na povrchu patrné
vrypy. Dodatecné lesténi bohuZel neodhalilo bublinky u Zadnych dalSich
zkoumanych vzork(. Pouze u vzorku pripravovaného na teplotu 170 °C, ktery
obsahoval zdaleka nejvétsi mnoiZstvi bublinek v materidlu, bylo po vylesténi

mozZno pozorovat také mnozstvi bublinek pod povrchem (obrazek 23).

Obrdzek 23: Bublinky pod povrchem po lesténi u vzorku pfipraveného na maximadlni
teplotu uvnitf formy 170 °C.
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U teploty 250 °C je na vnéjsSim povrchu vzorku pozorovatelné zazloutnuti

v dlsledku pfepeceni (obrazek 24).

Obrdzek 24: Nahore — zaZloutnuti vnéjsi strany vzorku (levd strana) pfipraveného na
teplotu 250 °C, dole vzorek pripraveny na teplotu 230 °C pro porovndni.

Posledni pozorovani bylo zaméreno na vnéjsi a vnitini plochu pfipravenych
vzorkU. Vzorky byly jiz znacné poskrabané z predchozi manipulace, ale i presto
bylo moZzné velmi snadno pozorovat povrchové bublinky (tzv pin holes) na vnéjsi
strané. Opét bylo moZné pozorovat bublinky pouze na prvnich nékolika vzorcich.
U vzorkd pripravenych na maximalni teplotu ve formé 202 °C a vyssi uz zadné
kavity na povrchu pozorovatelné nebyly. Fotky pozorovanych povrchovych

bublinek jsou na obrazku 25.
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Obrdzek 25: Povrchové bublinky , pin holes”

Z obrazku vyse je nazorné vidét, Ze s rostouci dosazenou teplotou pfi
pfipravé vzorkd rapidné klesa polomér pozorovanych bublinek a také cetnost

jejich vyskytu.
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5 Zavér

Cilem prace bylo otestovat vybrany materidl od firmy Novachemicals,
pouiivany ve firmé Zelezny s.r.o., a zjistit zavislost mechanickych vlastnosti
vyrobku na zpUsobu pfipravy. Konkrétné na maximalni dosazené teploté uvnitf
formy pfi procesu peceni. V ramci praktické casti této prace bylo pfipraveno
¢trnact zkusebnich vyrobk( tvaru kvadru, kazdy s jinou maximdlni dosaZenou
teplotou uvnitf formy. Ostatni vyrobni parametry byly ponechany stejné. Z téchto
kvadrl byla narezana, potazmo vysekdna, zkuSebni téliska, jejichz mechanické
vlastnosti a struktura byly nasledné otestovany v laboratofi.

Prvni zkouskou mechanickych vlastnosti byla zkouSka rdzem v ohybu metodou
Charpy. Diky této zkousce byly ziskdny hodnoty vrubové houzZevnatosti. Prvni
méreni naznacovalo predpoklad, Zze do urcité teploty pfipravy vzorku budou jeho
mechanické vlastnosti stoupat, nacez dojde k jejich strmému poklesu. Data
ziskana promérenim zbytku vzork( véak tento pfedpoklad vyvratila. Zadna z teplot
se nejevi jako kritickd, po jejiz pfekroceni by materidl zacal vyrazné ztrdcet své
vlastnosti. Naopak vSechny naméfené hodnoty rdzové houzevnatosti jsou velmi
vyrovnané v celém zkoumaném rozsahu teplot.

Druhé méreni probéhlo na univerzadlnim trhacim stroji, kde bylo méreno
napéti na mezi kluzu a modul pruznosti. Ziskané hodnoty obou mérenych veliéin
koresponduji s vysledky méreni vrubové houzevnatosti. Ani zde neni patrné
vyraznéjsi zhorSeni vlastnosti materidalu po dosazeni urcité maximalni teploty
pfipravy.

Analyza struktury pfipravenych vzorkd byla provedena pomoci digitadlniho
mikroskopu. Byl zkoumdn jak prarez sténou vzorku, tak jeho vnitfni a vnéjsi
povrch. Vyskyt bublinek v materidalu byvd povaZiovan za znak nedostatecného
dopecenivyrobku. Tyto bublinky byly pozorovany pouze u prvnich dvou teplot (170
a 190 °C). Vyraznéjsi znadmky prepeceni materialu byly pozorovatelné az pfi teploté
250 °C (zazloutnuti, leskly povrch a charakteristicky zapach).

Testované zkousky se pfimo pro pouziti v provozu nehodi. Rdzova zkouska za

pokojové teploty nedosahuje uspokojivé pfesnosti méreni a vyzaduje pomérné
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casové narocnou pripravu testovanych vzorkd. Vzorky pro zkousku tahem jsou sice
snadnéji pripravitelné, zkouska vSak vyZzaduje pouZiti financné nakladnéjsiho
zkuSebniho zafizeni. Vizudlni zkouSka pomoci mikroskopu nenabizi Zadné
spolehlivé indikatory sprdvného stupné dotaveni. Vyrobce ve svém materidlovém
listu uvadi razovou zkousku za -40 °C. Ta by sice v praxi vyZadovala vyrazné drazsi
vybaveni, teoreticky by vSak mohla poskytnout lepsi vysledky neZ razova zkouska
za pokojové teploty.

Hlavnim a ponékud ne¢ekanym pfinosem této prace bylo zjisténi, Zze zkoumany
materidl ma velké procesni okno, a tedy i velmi vysokou toleranci nastaveni
procesnich parametr(. Obzvlast v porovnani s dfive vyrdbénou verzi materidlu
SURPASS s oznacenim RMs244-U(UG). Hleddni provozni zkousky pro pribéznou
kontrolu spravnosti nastaveni procesnich parametrl tak do jisté miry ztraci na
vyznamu.

Zjisténi vyplyvajici z této prace, byla pouzita pro optimalizaci vyrobniho
procesu v praxi. Novy materidl ma oproti dfive pouzivanému nizsi teplotu taveni.
Diky tomu mohl byt zkrdcen vyrobni proces zhruba o0 20 %, coz znatelné zefektivni
vyrobu a sniZi jeji energetickou ndroénost. Siroké procesni okno sniZuje riziko
prepeceni ¢i nedopeceni vyrobku a neni tedy nutnd tak ddkladna kontrola
spravného nastaveni procesnich parametr(.

Pro zlepSeni kontroly spravného pribéhu vyrobniho procesu by bylo vhodné
vybavit vyrobni zafizeni ¢idly pro méreni teploty vzduchu uvnitf formy v pribéhu
peceni. Z principu technologie (rotace a kyvani formy, vysoka teplota) a casté
vymény forem muizZe byt implementace takového monitorovaciho systému
technicky naroénéjsi, avsak ziskand data by velmi pfispéla ke kontrole

a optimalizaci vyrobniho procesu.
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DIPLOMOVA PRACE

Priloha 3: Materidlové listy

polyethylene

isE
SURPASS® RMs245-U(UG) Resin

Octene Copolymer sHDPE Rotational Molding Resin

A NOVA Chemicals®

product data sheet @

Property ASTM® Typical Values @
Melt Index™ D 1238 1.7 9/10 min
Density D 792 0.945 g/cm?®

Melting Point (DSC) 127°C 261 °F
Flexural Modulus “ D790 1,030 MPa 149,400 psi
Yield Strength ® pe3s 23 MPa 3,300 psi
Elongation at Yield ® D638 1 % 1 %
ESCR, (Fsp) ® D1693 >1000 h

Heat Distortion Temperature

- 66 psi (4.64 kg/cm?) D 648 63 °C 145 °F
- 264 psi (18.56 kg/cm?) D 648 43 °C 109 °F
ARM Low Temperature Impact @

-0.125" (3.17 mm) ARM Method 75 J 55 ft-lb
- 0.250" (6.35 mm) ARMMethod > 245 J >180 ft-Ib

(1) Properties designated have been determined using methods which are in accordance with, or substantially in accordance with,

the specified testing standards.
(2) Typical Values represent average laboratory values and are intended as guides only, not as specifications.
(3) Condition 190°C/2.16 kg.
(4) 1% Strain Value. From compression molded samples.

(5) Type IV specimen, 2" (50.8 mm) per minute test speed, 0.075" (1.9 mm) thickness compression molded samples.

USTAV MATERIALOVEHO
INZENYRSTVI

Melt Index 78

Density 0.945

Features

+ Exceptional low temp-
erature impact properties

- Broad processing
window

- High stiffness for very
large tanks, combined
with exceptional ESCR
performance

- Superior whiteness for
improved part
appearance, resistant
to gas fading

- NSF listed for
Standards #24, 51, 61

- Broad application use
and potential for resin
consolidation

+ Good interior finish on

large tanks
(6) Condition A & B, 100% IGEPAL, 50°C, F50 values. From compression molded specimens. - UL94HB
(7) -40°C on rotomolded samples. - HDB rating 1600 psi
Additives

- Processing antioxidants
- UV stabilizers (estimated
UV resistance >UV20)

Applications

- Septic tanks

- Very large tanks (up to
20,000 gallons)

- Agricultural tanks as
small as 3,000 gallons

A NOVA Chemicals 3 | info@nc sm.com | www.novachemical
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DIPLOMOVA PRACE USTAV MATERIALOVEHO

INZENYRSTVI

SURPASS polyethylene

(Product Data Sheet )

Octene sHDPE

(}Weulndex

1 .7)
0.944)

(Delnsity

Features
* Octene copolymer

* Exceptional low temperature
impact properties

¢ QOutstanding stiffness
* Broad processing window

* Superior whiteness for improved
part appearance

* Easy mold release

* NSF pending for Standards 14,
24 and 61

Additives

* Processing antioxidants

* UV stabilizers (resin is designed
for 8000 h of weatherometer
exposure)

Applications

* Custom industrial parts
* Storage tanks

* Marine products

* Material handling containers

Rotational Molding Resin

RMs244-U/UG

Properties ASTM (1) Typical Values (2)
Compression Molded Rotational Molded
Melt Index @ D 1238 1.7 ¢/10 min =
Density D792 0.944 g/cm® -
CTL ESCR 4 ARM Method 200 hrs =
Flexural Modulus © D790 980 MPa (142000 psi) | 950 MPa (137 790 psi)
Tensile Yield Strength ©) D 638 23.4 MPa (3 400 psi) 23.5 MPa (3 410 psi)
Melting Point E794 129.4 °C (265°F) —
Heat Distortion Temperature
66 psi (4.64 kg/cm?) D 648 66°C (151°F) -
264 psi (18.56 kg/cm?) D 648 44°C (111°F) —
ARM Low Temperature Impact (V)
0.250" (6.35 mm) ARM Method — 217 J (160 ft-lb)

(1) Properties designated have been determined in accordance with the current issues of the specified testing
methods. Methods of the American Society for Testing and Materials (ASTM) are used wherever applicable.

(2) Typical Values represent average laboratory values and are intended as guides only, not as specifications.

(3) Condition 190/2.16.

(4) 10% Igepal. ARM method, 4.5 MPa tensile stress.

(5) 1% Strain Value.

(6) Type IV specimen, 2" (50.8 mm) per minute test speed, 0.075" (1.9 mm) thickness.

@

7) -40°C.

A NOVA Chemicals’
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