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ABSTRAKT
Abstraktéesky

Diplomova prace navazuje naeplchozi studii, ve které bylyipraveny PP/Dellite nano-
kompozity. Prace byla tedy z&fena na fipravu kompozii, které by mohly mit podobné
vlastnosti, jako jiz zntiované nanokompozity. Polymerni matrice byl&tdporena poly-
propylenem, avSak jako plnivo byly pouzity dva typikromletého vapence — Omya EXH
1SP a Omyocarb 5VA. Kompozity bylyipraveny i rozdilnych rychlostech Rieni, do-
ba hréteni byla stejna. fipravené kompozity byly podrobeny tést, které byly zaeny
na studium morfologie (SEM, TEM), mechanickych wasti (tahové zkousky, DMA) a
FTIR mgteni.

Kli¢ova slova: polypropylen, mikromlety vapenec, konifhomechanické vlastnosti, nano-

plnivo, morfologie, degradace.

ABSTRACT

Abstract in English

This thesis builds on the previous study concermrgparation of PP/Dellite nanocom-
posites. It focuses on preparation of such comgeditat might have similar properties as
the already mentioned nanocomposites. Again, thegrms matrix consists of polypropyle-
ne, although two kinds of micronised calcium — OrayéH 1SP and Omyocarb 5VA — are

now used as filling agents.

The composites were prepared at different mouldpeeds, moulding times were constant.
The prepared composites were subjected to morphé&igM, TEM) and mechanical pro-

perties determination (tensile tests, DMA) tesid BMIR measurements.

Keywords: polypropylene, micronized calcium, comfmsnechanical properties, nano-

filler, morphology, degradation.
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UvoD

NaSe civilizace Zije nyni gok¢ polymerni(snadmizZeme ifici v doké kompozitni. Poly-
mery jsou latky neobvyklého rozsahu vlastnostiréiee svych velkych molekulach obsa-
huji prevazrie atomy uhliku, vodiku a kysliku. Ve fognvyrobku jsou polymery, &tSinou
Vv pevném stavu, avSak zpracovanim (Vitarfazi kapalnosti) Ize polymaém ucilit tvar

budouciho vyrobku (za zvySeného tlaku a teplot}) [1

Vyvoj novych material ,na miru“ jereSenim, porné naléhavych problémlidstva, jako
jsou energetika, zdravi, voda a potraviny [2].iE%0& nejno¥jSich technologii, ale také
potteba vyvinu budoucich technologii, se odviji odest# vyvijejicich novych chemikalii
a material — je zde nutnost potykat se s otazkami nakladoeosicyklovatelnosti. Bvo-
dem neni jen sifova Uuspora materialu, ale i jeho #gtajici cena a vyhledévwse blizici

nedostatek energie (jeji stale se zvysujici cena).

Kompozitnimi materialy rozumime stabilni materigkladajici se alespiaze dvou slozek
zkombinovanych tak, aby uZivateli nabidly speciédkzitné vlastnosti. Prvni sloZkou je
matrice (utuje tvar gisluSnému vyrobku - ndppryskyice, ostatni polymery), druhou
sloZzku pak tvéi plnivo (dodava pevnost kompozitu — vlaknovéaaticova plniva). Diky
vlastnostem kompozitnich matefial je oblast jejich vyuziti tésf neomezena.
K nezastupitelnym vyhodam kompozitnich matérigdti jejich nizka hmotnost (az o 80%
nizsi nez ocel a o 30% nizsi nez hlinik — tyto malg jsou aplikovany jako napstesni
nosné konstrukce), vysoka pevnost, odolnost partvx (aplikace v chemickémjpmnyslu

— Upravny vody), nevodivost, elektromagneticka gparentnost, rozénova stalost a mno-

ho dalSich vyhodnych viastnosti.

Polymerni nanokompozity jsou v s@snosti materialy, které zaujimaji pozornéedy
védai, vzhledem ke svym unikatnim vlastnostem, v ¢at& aplikaci [2, 3]. Vyzkum na-
nokompoziti je snefovan zejména na oblast automobilovehinpyslu, pimyslu letecke-
ho, obalovych materialapod. V automobilovém pmyslu je vyzkum zagten zejména na
vyrobu dili 0 nizké hmotnosti a zarovge cilem ziskat dily o vysoké pevnosti. DalSi vyu-
Ziti nanokompozit je skutén¢ Siroké — od n&tovych hmot (zlepSeni tepelné odolnosti,
odolnosti proti poSkrabani, proti UV i#hi, snizeni koeficientueni a zlepSeni mnoha
dalSich vlastnosti), fps medicinské a elektronické vyuZiti (vysokokapéctaznamova

media, palivov&lanky, vysokokapacitni baterie), stavebnimysl (vyroba nosnik izo-



UTB ve Zling, Fakulta technologick& 10

lacnich material). Své vyuziti nachazi nanomaterialy také ve spdide je nizeme vidt

ve forme rybaskych pruti, tenisovych raket, lyZakych holi, lyZi apod. [2,3].

Kompozitni materialy nas obklopuji a peiboucloveka je ziskavat nové, lepSi a efektijin

vyuzitelné materialy, coZ nam nové technologie un@z
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|. TEORETICKA CAST
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1 POLYOLEFINY

Polyolefiny (Obr. 1) pedstavuji synteticky vyr&né polymery s neptSi absolutni spég-
bou (objem vyroby PE a PP celéswe doséahl, v roce 1999, 38,8 mil. t PE a 28 mil. } PP
pati homopolymery a kopolymery ethylenu, propylenuambpolymer 1-butenu [1, 5].

Steroregularni polyolefiny jsou mikrokrystalicke .

CH,-CH 1 CH,-CH-
R R
n

Obr. 1. Obecny vzorec polyolefif5].

Rozsfenost a vysokou sp@tbu polyolefii udava cenova dostupnost surovin, dobra zpra-
covatelnost, obsahla surovinovéa zékladna a rekatmimodné uzivatelské vlastnosti, vy-
znauji se také chemickou odolnosti a netoxisti. Pouziti nachazeji polyolefiny jako kon-
strukéni materialy jak v automobilovémpnyslu, tak v elektrotechnicefipryrob¢ vidken

apod.

1.1 Polypropylen (PP)

CH,-CH
CH,
n

Obr. 2. Polypropylen

Monomerem pro fipravu polypropylenu (PP) je propylen € CH — CH (bod varu
-47,7°C). Propylen vznika ip tepelném zpracovani rop¥isti se absofmimi postupy na

molekularnich sitech, nebo destilaci [5].

Polypropylen (obr.2) stadi mezi druhy nejzn&si polyolefin. PP je linearni, termoplas-
ticky, nepolarni, avSak vzhledem ke stupni krysigti(60 — 75%) je nefihledny. Teplota

tani cistého izotaktického PP je 176°C. Jeho vlastngsiil juteny polymeraci, pouzitymi
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katalyzatory a zavisi také na jeho izotak&ciholekulové hmotnosti a stupni polydisperzi-
ty [4]. PP m& mensi odolnost za nizSich teplot PEZ i teplotach pod 0°C ma sklon ke
kiehnuti. Naopak i vySSim teplotam je odo#fsi nez PE a lze ho tedy pouZzit pro raro
n¢jSi aplikace s teplotni odolnosti do 100°C (kratkaddo 135°C) [6]. PP je dlouzitelny
(vznikaji orientované struktury - fibrily), prote jpouzivan pro vyrobu vlaken - zviakry
polymer se dlouzi o 400 — 800% a nasteda stabilizuje (zafvanim na 100°C). PP ma

také vyrazg nizsSi sklon ke korozi pod n&gm (vzhledem k ostatnim polyolefim), vyka-

4

Hustota [kg.nT] 900 aZ 910
Pevnost v tahu 22 az 32
Taznost [%] 120 - 700

HouZevnatost [kJ.ifl | 10 aZ 15

Navlhavost [%] 0,1

Tab. 1. Fyzikalni vlastnosti polypropylenu [1].

1.1.1 Priprava PP

PP Ize pipravit radikalovou nebo kationtovou polymeracipyenu —¢imz lze ziskat pou-
ze atakticky polypropylen.iPpouZiti katalyzatar Zieglerova typu vznikd z monomeru
vysokomolekularni izotakticky polypropylen (vysokmystalicky). Dnes se vyroba PP (ste-
reospecifického) podoba vyrélpolyetylenu nizkotlakym Zjsobem, polymerace probiha
koordina&nim mechanismem na Ziegler - Nattovych katalyzatold]. VytéZzek izotaktic-
kého PP je vice nez 90%, ale pro zv@kani je nutno dosahnout tzv. indexu takticity vys-
Siho nez 95%. Podil ataktické sloZkii polymeraci Ize snizit, pomoci metalocenovych

katalyzato#, az na 1% [1].

Atakticky podil, ktery zhorSuje mechanické vilasth®d, je mozno ,vyprat* alifatickymi

uhlovodiky (. hexanem), ve vypraném polymeru jsou zbytky katalyru dezaktivovany
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metalocenem, kyselinou chlorovodikovou a vSe jeonak neutralizovano pomoci NaOH.

Nasled® je vysledny produkt odistdEn a suSen ve fluidni susé&rn

1.1.2 Typy PP

Pro PP je charakteristicka methylova skupina G)CM zavislosti na podminkéach a pouzi-
tém katalyzatoru dochazi ke vznikut&mnych typm polypropylenu, liSicich se prostorovym
uspdadani —CH skupin na hlavninketzci (obr. 3):
v atakticky PP s nepravidelnym uspadanim skupin —CH(ma velmi nizkou tep-
lotu tani a je tedy nezadoucim produktem),
v’ izotakticky PP —CH; skupiny jsou na jedné stramhlikovéhoietzce (teplota
tani 176°C),

v syndiotakticky PP—CH; skupiny maji sidavé usptadani (obr. 4).

( e ( A
[ CH CH CH. : CH

H H H

}Ii (‘Ii\ Jl (‘lla
vy N oA N B
r CH & CH, ! "CHy | "CHy' i/~

CH, H CH, H

CH (I H H CH,

|

( c. ( e C

CHY” P CHT T CHT  SCHLT

Obr. 3. Prostorova uspadani PP, A — izotakticky PP,
B — syndiotakticky PP, C — atakticky PP [4].
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Obr. 4. Prostorovy model syndiotaktického PP [7].

Stereoregularita PP secuje na zaklaél nerozpustnosti izotaktického PP ve vroucim
heptanu, atakticky PP a stereoblokovy PP (s atgktica izotaktickymi segmentietézce)
jsou rozpustné ve vroucim heptanu. Podil PP, Keenyerozpustny ve vroucim heptanu,

ozna&ujeme jako index izotakticity a uvadi se v hmotn[4%o

Vzrastajici takticita PP vede ke zvySeni stigrystalinity, pevnosti v nafi, teploty tave-
ni, tvrdosti [4, 8].

Srovnani mezi typy prostorového uggdani PP je uvedeno v nasledujici tabulce (Tab.2):

Wlastnost lzotakticky Syndiotakticky Adakticky
Hustota, glem3 0,920,594 0e8-09l 085090
Bod tdni, "C 165 135 -
Rozpustnost v uhlevodiko pfi 2000 nerozpouili se stiedn{ vysoki
Pevnost wysokd stredni velmi nizka

Tab. 2. Vlastnosti izotaktického, syndiotaktické&hataktického PP [4]

1.1.3 Zpracovani PP

PP Ize zpracovavat technologii fsbvani (pouZzivaji seipvazié kopolymery s indexy
toku taveniny 3 — 10 g/10minfigeplot 205 - 208°C), vytléovani . potrubi (i teplot

200 - 270°C), vyfukovani (mensi a dut@&gmety), vytlatcovani a lisovani i teplotach do
280°C [4, 5] (pi teplotach nad 280°C nastava nebe&zpermo-oxidéniho odbouravani).

U modifikovanych tyj polypropylenu lze pouZzit také technologii valcovdPP je své-

telny, lepeni vSak je mozné jen po specialni GoR® [1, 5].
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1.1.4 Aplikace PP

PP Ize zpracovat témvSemi technologiemi tdenymi pro termoplasty. Je pouzivan v ex-
trémre Siroké Skale aplikaci (Obr. 5) (dgrledny nebo zabarveny pigmenty), hagbaly na
potraviny, filmy, tkaniny, v automobilovém a speitinim ptmyslu (vstikované dilce fi-
strojovych desek, ventilatory, narazniky, &sti kuchyiskych gistroja a vysavan), léka-
ské gristroje (dilce injeknich stikatek apod.), také trubky a vodni armatury. Nachéat vy
Ziti ve vyrol® mechanicky i chemicky odolnych viadken [1, 5]. Aliaky PP se vyuziva

k vyrobe chlorovaného PP, pro vyrobu lepidel a k izolaeké&ickych kabel [4].
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Obr. 5. Vyrobky z PP (fklady vyuziti PP v praxi)
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2 MIKROMLETY VAPENEC

Jednim z neépstji pouzitych mineralnich disperznich piniv jéiqedni a synteticky uhti-
tan vapenaty. Dvodi, prad je uhliitan vapenaty (CaCgpvyuzit jako plnivo polymernich
materiah, je nepeber. Zejména je CaCPdostatek, jakoztoifrodni suroviny a s tim
souvisi jeho nizk&a cena. K dalSitegnostem CaCg{pati: zdravotni nezavadnost, vysoky
stupdi bélosti, hodnota indexu lomu, dostupnost v Sirokéterivalu velikosti¢astic, moz-
nost jejich povrchové Upravy, dobra dispergovatainnizky obsah vihkosti (bez obsahu

krystalické vody) atd. V porovnani s jinymi plninya CaCQ@nizsi ztuzujici efekt [9].

Pfi mikroskopickém pozorovani, u vapence, pozorujgoeerné velké ¢astice kalcitu,
bezbarva zrna a ulomky s ostrymi hranami nepranéted tvaru, vapenec vykazuje velmi

silny dvojlom [10].

Spoteba CaC®@odpovida asi 65% z celkovécrad spoteby plniv v plastech, je tedy nej-
pouzivarjSim plnivem v rdmcéetnosti pouziti v plastikdkém paimyslu [11]. NejlevijSi
stupré vapence jsou primagrvyuzivany ke snizeni vyrobnich naklachateriah, naopak
zase nejkvalit§ySi druhy vapence jsou uzivany k modifikaci réajich vlastnosti materia-
ld, oboji kBhem zpracovani finalnich sisi. Vapence dlime zejména naifrodni mineraly

a synteticky srazené stupwapence [11, 13].

2.1 Prirodni CaCOs

Prirodni CaCQ se vyskytuje ve forghusazenych hornin (Obr. 6.), jako slozkddl, va-
pence a mramoru. Vyskytuje se ve dvou krystalickg@hstavach, aragonit (kaseereina)

a kalcit (hexagonalni soustava), z nichz st&f@inje kalcit [9]. Jednou ze zakladnich
vlastnosti pirodniho CaC@ je stupaé belosti, ktery je zavisly na lokalitloziska vapence
(napr. obsah Zeleza #apobi zbarveni vapence do biedluta) a na nasledném igmbu
Gpravy [9, 11]. Soukzreé s lokalitou, vyskytu vapence ¥ippde, se ngni i tvar a velikost

¢astic, dispergani vlastnosti, zatimco index lomu a hustaiatavaji stejné [9].



UTB ve Zling, Fakulta technologick& 18

Obr. 6. Rirodni vapenec [12]

Prirodni CaCQ@ se po vyZeni upravuje pranim, plavenim, flotaci, elektrickseparaci a
naslednym mletim afitlénim. Jsou vyuZzityieci valcové stroje, kulové mlyny, kolikové
mlyny spol€né s Sirokym spektrem vzdusnychidica [11]. Piiméry ¢astic vapent jsou

zavislé na typu pouzitého mlynu, velikosti kryétalna odporuif rozmelnovani.

2.2 Synteticky CaCO;

Srazeny (synteticky) CaGQe od pirodniho typu odliSuje uzsi distribuci veliko&#stic a
jejich menSim rozrrem, ale zejménaétsi chemickowistotou. Podle volby typu srazeni

je mozno vyrobit uhtiitan v krystalické soust#&jak kalcitu, tak aragonitu.

Synteticky srazeny vapenge kezne vyraken z giirodniho vapence nasledujicim postupem:
v’ kalcinace vapence - giganim CaO (+ C9
v' hydratace oxidu vapenatého na hydroxid vapenaty
v rozpou$Eni a srazeni uhlitanu vapenatého z&ipmnosti CQ
v’ filtrace, suSeni a deaglomerace vzniklého vapence.

Uvedené typy vapence jsou zpravidla pouzivany kova kakukovych nebo termoplas-
tickych eleastomér kde jsou dvojné vazby vyuZzity pro navazani plravavyztuzeni. Sra-

Zeny vapenec je pouzivan kigmdech, kdy je mala veliko&éstic kltovym faktorem.
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Ve srovnani sirodnim CaCQ@je sraZzeny vapenec zejména drazsi — jeho vyrobsupyy
porizovaci naklady plniva, ma mensi pigmemitiaschopnost a v neposledat¥ je energe-

ticky nara@n¢jSi pro zpracovani sesi (@icinou je &tSi specificky povrch interagujici

s polymerem vice, proto je nutno toto plnivo dawkiow mensim mnoZzstvi) [14].
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KOMPOZITNI MATERIALY

Kompozitnimi materidly (kompozity) rozumime vicedtové materialy slozené ze dvéiu
vice fazi, liSicimi se vzajemirsvymi fyzikalnimi, mechanickymi a chemickymi viaest-

mi [15, 16]. Spojitou (kontinualni) fazi kompozitlzyvame matrice a nespojitou fazi na-
zyvame vyztuz, nebo plnivo. Vyztuz je nositelemaaye lepSich vlastnosti (n&ppevnost,
modul pruznosti, tvrdost apod.) — vyztuzenim tethkame vyraz# lepSich vlastnosti zis-
kaného kompozitniho materialu. Ukolem matrice jejispvyztuze dohromady vifgném
fezu tak, aby byly zlepSeny mechanické vlastnostioba syntetickych kompozitnich ma-
teridla vyuziva postup mechanického miseni nebo spojovani jednotlivyolie}d [15]. U
kompozitnich materiélmiZzeme hovdit o tzv. synergismu (obr. 7), coZz znamena, Zetvlas
nosti celého kompozitu jsou lepsi, nez kdyby by§teny viastnosti jednotlivych slozek.

Synergismus vede k novym, lepSim vlastnostem kormola material.

vlastnost

T skute¢ny pribéh

matrice vyztuz

Obr. 7. Synergicka povaha sloZzek kompozitu [15]

Zvlastni skupinu kompodittvori nanokompozity, velikost plniva je zdg&dech nanomet-
ra. Rozhoduijici je zejména velky povrch mezifaze nmeatrici a plnivem [16]. DleZita,

avSak obtizna je spravna distribuce a dispergastc nanoplniva v daném polymeru.

Nanokompozity jsou sloZeny ze dvou zakladnich #loheatrice a nanoplniva. Matrice
vykazuje ve srovnani s plnivem — nizsi pevnostakws/Ssi pruznost, je nositelem mecha-

nicko-fyzikalnich a chemickych vlastnosti. Matritak zaji¥uje p‘enos vijSiho zatiZzeni
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na zpewiujici fazi (plnivo). Plnivo ma vySSi pevnost, neatnte a zarowve vyssi modul
pruznosti. Vysledné vlastnosti kompozitu jsou dasikou nérou volbou tvaru a typu pl-
niva. Nektera plniva mohou zlepSit dalSi vlastnosti jakginadimenzionalni stabilita

(zejména Bhem tvarovani)i vodivost [17].

Nanokompozitni materialy maji, ve srovnandistou polymerni matrici, lepSi nasledujici
vlastnosti:

N 1

v" mechanické vlastnosti — vySSi tuhost, tvrdost anpsy/

~

v vySSi tepelnou stabilitu,

v redukci smr&ni a zkrouceni,

v vyS§Si odolnost proti Heni — brani vzplanuti &iphofeni neodkapavaiji,
v tenkosEnnost,

v’ pfiznivy pongr hmotnosti a ceny apod. [Liberec].

Mezi nevyhody nanokompotit(a to v dnesni dabdosti zavaznym) p#tjejich druhotna,
témet nezpracovatelnost [18]. Dochazi ke zvySenézaativotniho progedi, po skodeni

uzitného cyklu vyrobku.

Vyznam kompozitnich materiélneustale roste viznych oblastech technikyiiRladem
vyuziti nanokompozit je zlepSeni mechanickych vlastnosti heterogenmelteriat, v
porovnani s jejich slozkami, které mohou byslkédkem zmn v Steni lomovych drah. U
plasti je mozno zmny pozorovat jiz od koncentraci 0,5 — 5hm.%. Avggkumyslovych

produktech se obsah slozky blizi Grovni 50hm.%derbyt i vyssi [19].

2.3 Morfologie

Morfologii (jinak také znamou jako nauka o struiurozumime usgadanost polymeru
na nadmolekularni drovni. Morfologie se zabyva nalitkularni arovni strukturni hierar-
chie, tedy organizovanymi soubory teaymi soubory mnoha molekul&ginou jde oiz-

n¢ uspdadané krystalické struktury) [20, 21]. Morfologielymeti zavisi na chemickém
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sloZeni, konfiguractettzci a na stupni polymerace, zaréveovliviuji dalSi parametry —

nag. zpisob zpracovani a termomechanicka historie polyrig#h

2.3.1 Rentgenografie

Rentgenova spektralni analy@abr. 8) vyuziva skutaosti, Ze kazdy prvek absorbuje vel-
mi silné zdeni charakteristické vinové délky, unioiici (podle absorbovaného nebo vyza-
feného z#eni) ukit slozeni prvik v materialu, pop jejich mnozstvi. Analyzou Ize tedy

zjistit o jaky material se jedna. Rentgenografé t&lit na emisni a absoépi rentgenovou

analyzu.
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Obr. 8. Schéma elektronové mikrosondy [23]

Difrakeni rentgenova analyz@ uzivana ke zjighi krystalovych rozréra a tvafi, zejména
k urcovani typu krystalové tivky [23]. Ri dopadu rentgenovéhoiehi na krystal dochazi
k rozptylu zdéeni a jeho nasledné difrakci. Difkak metody lze &it na monokrystalové a
polykrystalové (praSkové) metody. Podle typu padliot zé&eni, pak dlime difrakeni me-

tody na monochromatické sina difraknich metod) a polychromatickeé [24].
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V polykrystalickém vzorku jsou krystality orientawazcela ndhodha jejich paet je ne-
koneiny. Vzdy rekteré z krystalii jsou orientovany tak, Ze soubor rovin ispé tzv.

difrakéni podminku (pro dopadajiciizmi), pro Uhe® z Braggovy rovnice (Obr. 923]:
nCA=2CdLCsin® n=123.. (1)

n =fad difralkkniho maxima

A = vinovéa délka rentgenovéhoreai

d = vzdalenost dvou paralelnich krystalovych rovin

O = Uhel, ktery svira paprsek s rovinou krystalu

Obr. 9. Schéma odvozeni Braggovy rovnice [25] P1paprsky
primarniho svazku,  — mezirovinnd vzdalenost, q — uhel do-

padu, R1, R2 - reflektovany paprsek.

Diky Braggo\ rovnici tak Ize ukit vzdalenost od krystalovych rovin, zéedpokladu, Ze

zname vinovou délku a zifime-Ili ahel® [26].

2.3.2 Elektronova mikroskopie

Mikroskopické metody umaitiji zobrazeni a analyzu morfologie polyriieryuziva se
jich u polymefi s obsahem krystalické faze vysSim, nez 20% [2léktEbnova mikrosko-
pie vyuziva k vytveéeni obrazu elektronové paprsky ziskané emisi zeertgdno wolfra-

mového vidkna (katody) a urychlené vysoké urychtoveti [27]. Podle fyzikalni tvorby
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obrazu Ize dit elektronovou mikroskopii na transmisni elektooou a skenovani elektro-

novou mikroskopii (obr. 10).
a) Transmisni elektronova mikroskopie (TEM)

Vzorek je prozeovan svazkem elektrdn(podobr jako ve s¥telném mikro-
skopu). Interakci elektrdnse vzorkem dochazi k odchylovani elekfrad pi-
vodniho smiru, kterym se pohyboval hlavni svazek pafprgk7, 28]. Zn&na
cast odchylenych elektrénje pomoci clony ze svazku vyléena. Obraz je vy-
tvoien dopadem neodchylenych elekirara zobrazovaci systém (stinitko z lu-
miniscertniho materialu, nadgmz se vytvéi kruhovy obraz). Vyslednym obra-

zem TEM je piimét vnitini struktury preparatu do plochy [28].
b) Skanovaci elektronova mikroskopig SEM)

Na pozorovany preparat dopadaji elektrony a intdralmotou z preparatu vy-
razi elektrony. Vyzé&ené elektrony jsou pomoci vhodného potenciéiiaipova-

ny na detektory, vytu&jici signal upravovany pro zpracovani v zobrazowac
systému (obrazovka, na niz se vytvgrislusny obraz, vznikly rastrovanim
elektronového paprsku po snimané ploSe). Obrazesnijeek, ktery zachycuje

povrchovou strukturu preparatu [28].

Vyhodou SEM je velka hloubka ostrosti, univerzatrmsnadnaijprava vzorku. Nevyho-
dou v3ak je,ve srovnani s TEM, menSi rozliSovakopnost. SEM je vyuZivana ke studiu
morfologie polymei, kopolymefi a blokovych kopolymér;, k hodnoceni nerovnosti a na-

ruSenych povrain, polymernich kompozit pénovych polymeit apod. [27].
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Obr. 10. Opticka soustava elektronového mikroskepisrovnani
TEM, SEM [29].

2.4 Mechanické viastnosti

Mechanické vlastnosti polymieljsou odrazem jejich chemického slozeni, velikbgiru
makromolekul, jejich nadmolekularni struktury a séosti na teplat a case. Mechanické

vlastnosti Ize, dle Zjsobu stanoveni vlastnosti a podéela, dlit na:

v kratkodobé- vliv relaxa@&nich dji je zde zanedbatelny a stanoveni poZzadovanych

parametit probiha Bhem rékolika minut (zkouSka tvrdosti, zkouSka tahem),

v' dlouhodobé- podle charakterutgobici sily je dime na statické (relaxace riip
deforma&ni a kripové zkousky) a dynamické (razova a vrubowdzevnatost, cyk-
lické zkousky) [30].
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2.4.1 Tahové zkousky

Tahova zkouSka je z prvnich metod, podle niZ bgldnlocena pevnost materidlu. Na zku-
Sebni ¢leso misobila z¥tSujici se sila, az do okamziku deformaceaetrpgeni ¢lesa, nebo
do doby, kdy mstené parametry dosahnou zvolenych hodnot [30, 31pri¥éhu celé
zkousky je trvale zaznamenavana sila a prodloutsga. Pevnost v tahye vyjadena

silou vztaZzenou na jednotkovyipez (nagti, potebné k petrzeni hmoty):

- % [MPa] @)

F — sila nutna kietrzeni

Ao - pavodni piifez plochy (sotin vysky w a Stky by).

Obr 11. Jednos#énna deformacestesa tahem [31]

S prodlouzenimétesa dochazi ke zn¢ piavodni délky § na délku | — tento jev nazyvame

tzv. pomerné (relativni) prodlouzend,, které je vyjageno vztahem:

== ®)

Obdobré dochazi ke zmensSenitpezu Elesa, tzvponerné zkracen(ep, eny zakladny nebo

vysky hranolu:

& =—, & =— (4)

Poner mezi nagtim a deformaci (pro ideairelastické materialy, zat@dpokladu malych

sil a malych deformaci) je vyjé&h Hookovym zdkonem:
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£=— [MPa] (5)

¢ — relativni prodlouzent,
o — normalové nafti (Youngiv modul- konstanta usrnosti mezi nagtim a deformaci),

E — modul pruznosti.

Z hlediska deform@iho chovéni je @ezitou veltinou mezni hodnota deformacerota-

Zeni @i pretrzenig, tedy kratce zrngnou jakaaznost

t

£ = Mmoo [%] (6)

ly
l; - délka Eliska @i pretrzeni,

lo — pavodni délkadliska.

K dal$im z vyznamnych charakteristik ffahez kluzypii niz dochazi k nespojitosti v za-

vislosti smluvniho nafii na deformaci.

Grafickym vyjadenim tahové zkouSky je zavislost sily a protazktdré je znazorno
pracovnim diagramem né&p-deformace (Obr.12). Cela tahovvka poskytuje pesrgjsi

informaci o deformé&nim chovani materiélza tiznych podminek zkouseni [31].
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linearné pruzna oblast

+ linearné viskoelasticka
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Obr. 12. Deformeni kiivka semikrystalického termoplastu [32]

2.4.2 Dynamicka mechanicka analyza (DMA)

Dynamicko mechanicka analyza je jednou z nejeilich technik, pomoci niZz je mozno
charakterizovat a s¢asré vyjadiit mechanické chovani materialu [33]. DMA je zalode
na pozorovani viskoelastické odezvy materialu, ykjer podroben malému osail@imu
napsiti. Metodou DMA je moZno stanovit zavislost meclti@ho tlumeni a elastického
modulu na tepl@ nebo natase. Ze ziskanych mechanickych spekter, je moistit 1¢p-
lotu skleného fechodu a dalSi fazovérgthody (nap st'ovani, krystalinitu) [33, 34].
DMA umoZziuje identifikovat mnoho ffechodi v polymerech, kdy nestacitlivost jinych

metod.

DMA déli odezvu materialu na dvslozky modulu (E*) - na reélnotast E” (prezentuje
elasticky modul) &asti imaginarni E™ @@dstavuje viskozitni slozku). Celkovy, tzv. kom-
plexni modul, je dan vztahem:

E"=E+E" )
Uvedené rozéleni modulu na d¥ komponenty popisuje dva nezavislé procesy -

teridlu: elasticitu (vratnéast) a viskozitu (ztratova energie) [33].
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Analyzu se sinusovym fbéhem nazyvame klasickou mechanickou analyzou. Namiaha
vzorku s nesinusovym pioéhem (Siroké spektrum harmonickych frekvenci) uingzdy-
namické termomechanické spektrometry. Analyzouzsariskat najednou vysledky celého

spektra frekvenci [34].

Pristroj pro ngteni DMA:

v’ Zaklad fFistroje tvdi dvé vyvazena rovnoizna ramena, uloZzena na specialriieh
pech (vysoce torzni pruziny), ungsfch blizko stedu ramen [33]. Mezi ramena je
upinan vzorek, ktery tworezonatini systém (tzn. rezonami frekvence zavisla na
modulu a geometrii vzorku). Celéizzeni je umisino v termostatovaném prost
di, které umotuje jak izotermni r&eni, tak také kreni @i zmené teploty (v roz-
sahu od -150°C do 500°C). Deformace vzorku jesapena déma protictidnymi
momenty (stej& velkymi), které fisobi na protilehlé konce vzorku upnutého do
svorek [33].

DMA Ize vyuZit k ugeni teploty skelnéhotpchodu, teploty tani, k &eni mechanickych
ztrat v materialu, t&ni metodou kripu, geni stupg krystalinity, miry orientace, ale také

dlouhodobé teplotni stability (starnuti polymer83[ 34].

2.5 Degradace

Degradaci polymérrozumime nezadouci 2my viastnosti polymerniho materialu vipr
béhu jeho skladovani, zpracovani a pouzivani. Degega spojena &Sinou se zrénou
struktury nebo molekulové hmotnosti polymeru. Kédmducim zrdinam vlastnosti poly-
meru nedochazi pouzéi pouzivani vyrobk, ale také fi zawrecnych fazich vyroby nebo
pii zpracovani polymeru (n&gsgji vliivem tepelnéhai mechanického namahani) [1]. Me-
zi faktory zpisobujici poSkozeni polymie(ztratu jejich uzitnych vlastnosti) paswtelné

z&eni, teplota, kyslik, voda, chemikalie, biol&gicinitelé, mechanické namahani.
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V prabéhu pripravy kompozii mohlo dojit k tepelné degradaci, jenZ mohla byisgbena
teplotou zpracovani. FTIR metoda byla proto poupiia vyloweni gipadné tepelné de-

gradace polymerni matrice.

2.5.1 FTIR

Infracervena (€) spektroskopie je nedestruktivni analyticka met¢zkoumany vzorek
neni analyzou poskozen, alefepto dava informaci o svém slozeni) [35]. Hodnabyag-
nich energii, které jsou touto metodou ziskany,visbus pevnosti chemickych vazeb,
s molekulovou geometrii a hmotnosti jader, tedysi@olekulovou strukturou. Podstatou
metody infr&ervené spektrometrie je absorp€ezédeni molekulami latek.d z&eni ma
vétsi vinovou délku a nizsi energii, neZ'esdi viditelné a ultrafialové (1 z&eni pokryva
lasti pro C spektroskopii je 4000 — 200¢hi35]. IC absorgni spektra jsou spektra vilira
né-rotatni (energie infréerveného z&ni jiz nestéi na znény elektronovych stava tedy

zpasobuje zminy vibratnich a roténich staw) [23].

Spektrometry FTIR (Obr.13) (Inféearvené spektrometry s Fourierovou transformaci)
umoziuji analyzu silg absorbujicich matric, diky schopnosti dopadu wel¢gho svazku
z&eni na detektor.istroje FTIR pracuji na principu interferenceed, kde se na rozdil
od disperznich ipstroji méii interferogram modulovaného svazkurerdé, po piichodu
vzorkem [36]. FTIR pistroje vyZzaduji aplikaci matematické metody Ferovy transfor-

mace (rov. 8), aby bylo ve vysledku dosazeno Kkaio spektralniho zdznamu [36].

00

1(d) = j | (7) cos@rmy)diy (8)

—00

| — intenzita z&eni
D — drahovy rozdil skladanych papiisk

vV - vinoget
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Obr. 13. Schéma infétarveného spektrometru typu AVATAR 320
FTIR. 1- zdroj infr&erveného z#&ni, 2 — pevné zrcadlo fokusujici
z&eni do interferometru, 3 — interferometr s pevnymr Kiclicem
paprski, 4 — zrcadlo fokusujici ¥é@ni do kyvetového prostoru, 5 —
kyvetovy prostor, 6 — drzak vzorku, 7 — zrcadlousigjici zéeni na
detektor, 8 — detektor, 9 — suSidlo, 10 — indikatdhkosti, 11 — la-
ser, 12 — napajeni laseru, 13 — elektronické modufsecerveny pa-

prsek je ozn&n plnoucarou [35].

Analytickym vystupem je infrigervené spektrum, které je grafickym zobrazenim &ohk
zavislosti energie - absorbance (A) na vinové ddlmegadajiciho z&ni. Zavislost energie
na vinové délce je logaritmickd, proto se vyuzilidowet (prevracena hodnota vinové dél-
ky), ¢imZ se stane uvedend zavislost energie natdrfonkci linearni [35]. Spektrum je

pasove — pasy ve spektru odpovidaginym typim vibratnich gechodh.

Infracervena spektroskopie je vyuzivana v kvalitativhvantitativni analyze — zejména je
vyuzivana ve strukturni analyze & mlentifikaci organickych i anorganickych sk®nin
[23]. U techniky FTIR s vyuZitim pitatového zpracovani je mozno kvantitatvanaly-

zovat i viceslozkovou sés @i zmeéreni jednoho spektra [23].
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3 CILE DIPLOMOVE PRACE

Cilem prace bylo:

1. pipravit kompozity plgné d¥ma typy plniva na bazi mikromletého vapence,

2. vyuziti RTG, SEM a TEM ke studiu morfologie,

3. studium zmany mechanickych vlastnosti,

4. srovnani mechanickych vlastnosti v zavislostpodminkéach fipravy a druhu plniva,

5. srovnani kompoZits nanokompozity.
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4 POUZITE MATERIALY

V nasleduijici¢asti diplomové prace jsou popsany vychozi slozkg (matrici a plnivo),
nutné pro pipravu zadaného kompozitu. V nasledujicich podkégh jsou uvedeny pou-
Zité koncentrace profipravu kompozitu (PP/mikromlety vapenec) a jehorpiodky pi-

pravy.

4.1 Polymerni matrice

Polymerni matrice byla t¥ena polypropylenem, jenz byl vyroben v Chemopetiakl,

Litvinov, Ceska republika. Pro zvy3eni kompatibility mezi poéyni matrici a plnivem byl
pouzit maleinizovany polypropylen PP-Ma. Maleiniaay polypropylen byl vyroben fir-
mou Exxon Mobil, Belgie. Tabulk& 3 znazaiuje striénou charakteristiku pouzitych po-

lymernich materidl.

Hustota [g/cr] | Index toku taveniny [g/10min] Obchodni nazev

PP 0,907 3,2 Mosten 52.412

PP — Ma 22,000 0,9 Exxcelor PO 1015

Tab. 3. Charakteristika pouzitych polyraer

4.2 Plniva

Pouzita plniva v diplomové praci byla ze série, kgkjako vychozi material pouZzit mik-
romlety vapenec. Byly pouzity dva rozdilné typy mya EXH 1SP a Omyocarb 5VA.
V tabulce (Tab. 4) jsou uvedeny vlastnosti nejanival na bazi mikromletého vapence, ale

i srovnavaciho nanoplniva Dellite.
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4.3 Slozeni smési

Praimeér zrn [um]

Omya EXH 1SH 1,4

Omyocarb 5VA 5
Dellite 72T 7-9
Dellite 67G 7-9

Tab. 4. Vlastnosti jednotlivych plniv

Slozeni smssi bylo dle nasledujici tabulky (Tab. 5):

2% | 4% 6% 10%
PP [d] 43,71 42,77| 41,83| 39,95
PP-Ma [g] 235 2,35 2,3% 23b
Omya EXH 1SP [g]

094 | 1,88| 2,82 4,7
Omyocarb 5VA [g]
Dellite 72T [g] 0,94| 1,88 2,82 47
Dellite 67G [g] 0,94| 1,88 2,82 4,71

Tab. 5. Slozeni s&si
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5 PODMINKY P RiIPRAVY A HODNOCENI

Nasledujici kapitola se zabyva samotnéipravou, podminkamiffpravy a pouzitymi za-

fizeni nejen k fipraw, ale i naslednému testovani.

5.1 Zarizeni

Laboratorni hiti¢ a lisy, vysekavaci stroj byly pouzity préipravu kompozit a nasledé

lisovanych desek, z nichZ bylyipraveny vzorky pro nasledné hodnoceni.

5.1.1 Laboratorni hnéti¢ KO-Brabender PL 2000

VSechny testované kompozity i nanokompozity bylipmaveny na laboratornim Btici
KO-Brabender PL 2000. Celkovy objemdmci konirky &ini 50 cni. K homogenizaci
smési dochazi pomoci dvou 8taka, které maji opénou rotaci. Nejintenziwjsi michani
nastava mezi &hou konmirky a hrétaky. Teplota uvnitkomirky je sledovana pomaoci ter-
moclanku. Na nasledujicim Obr. 14. je zobrazen laloonthrétic ve tech podobéch: slo-
Zeny heti¢, pohled na hetaci koniirku a hrgtaky.

Obr. 14. Fotografické znazami laboratorniho hftace
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Kompozity byly gipraveny za nasledujicich podminek, které jsouazdmy v Tab.6 :
Rychlost otéeni Doba 1. Teplotni 2. Teplotni 3. Teplotni
hrétala hnéteni pasmo pasmo pasmo
[Ot/m'n] [mln] [oc] [oc] [OC]
40, 60, 80 10 210 210 210

Tab. 6. Podminkyifjpravy kompozit

5.1.2 Laboratorni lisy

Desky pro pipravu vzorki pro hodnoceni morfologie, mechanickych vlastnasiegrada-
ce byly gipraveny na laboratornim lisu. Nasledné chlazehd pyovedeno pomoci hydrau-

lického lisu. Rozrary lisovacich raméka byly 125x125x1 mm. Tab.7. Zobrazuje podmin-

Ky ptipravy vzork.
Teplota lisovani Doba redeltevu Doba lisovani Doba chlazeni
[°C] [min] [min] [min]
210 4 3 7

Tab. 7. Podminky lisovani vzark

5.2 Hodnoceni pripravenych vzorkua

5.2.1 Morfologie

Vzorky byly analyzovany nasledujicimi metodami,r&terély za ukol objasnit distribuci

plniva v polymerni matrici aifpadné zminy mechanickych vlastnosti.
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5.2.1.1 RTG

Rentgenova difralni analyza byla provedena na FT UTB Zlin, na dilvaketru URD 6
(Obr.15). RTG hodnocenitipravenych polymernich kompotitylo nangreno v reflexnim
maédu v rozsahu od 3 do 3082 krokem 0,05 s a vydrzi 5 s. RTG analyza ndm yodé-
piimé informace o morfologii fipravenych nanokompot#it se nimiz byly ndmi fipravené

kompozity nasledhisrovnany.

Obr. 15. Fotografické znazami RTG zdizeni

5.2.1.2 TEM

Transmisni elektronova mikroskopie byla provedeadJiMCH v Praze. Jako vzorky byly
pouzity ultratenkérezy gipravené na specialnim izzeni Ultracryomikrotomu LEICA

ULTRACUT UCT pi teplog -110°C. TEM byla provedena naiizeni JEM 200CX

(JEOL) @i 100 kV. Snimky byly digitalizovany pomoci §itacem kontrolované digitalni
kamery DXM1200 (NIKON).

5.2.1.3 SEM
Skanovaci elektronova mikroskopie byla druhou powZimetodou pro hodnoceni stépn
dispergace a distribuce pouzitych piniv.

Vzorky pro SEM metodu bylyifpraveny dle nasledujiciho pracovniho postupu. \@yém
materialem byly vylisované desky, ze kterych #erpvily téliska o rozndrech 10 x 1 cm.

Na pipravenych vzorcich se pomocfith vytvorily ¢tyfi pomocné linie, jenz umoznily
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lom vzorku. VSechny vzorky byly nalamany v kapalnéasiku. K lomu doSloipnasledu-
jicim postupu: vzorek se pofilodo kapalného dusiku, pomoci kombinovanych kl¢géti
némz byl ponden do doby ukateni varu dusiku), naslediyly vzorky vyjmuty a prudce

zlomeny, pomoci druhych klesti.

Z nalamanych desek byly pomodiitb pripraveny preparaty o tloti§e cca 1 mmCast
vzorkl byla analyzovana ve firenGlass Service a.s., proto byly n&ay uhlikovou vrst-
vou (tato firma nepouziva nagai kovem), coZ umoznilo vy#ni sekundarnich elektrdn
(neostrost snimk byla zmisobena prav uhlikovou vrstvou — nedochézi k tak dobrému
vyzaeni sekundarnich elektrdn Snimani preparatbylo provedeno na elektronovém
rastrovacim mikroskopu VEGA Tescan (firma GlassviBer a.s., VsetinCeskéa republi-
ka), nagti bylo 5,00 kV a povrch prepatébyl zwtSen 5 000 krat.

Druh&cést vzork byla analyzovdna na UTB Zlin, rastrovacim elekbsgm mikroskopem
VEGA Tescan, s igdnastavenym urychlovacim rtipn 10kV a se z&tSenim 1 000x a
500x. Konénou upravou, f&d vlastnim skenovanim, bylo souvislé naprasSovadiveu

vrstvou kovu, aby byl umo2n co nej¢tSi zisk vyzéenych sekundarnich elektrion

5.2.2 Mechanické zkousky

Mechanické zkouSky byly testovanyéiva metodami, které slouzily ke sledovaniéam

mechanickych vlastnostiipravenych kompozitnich mateniél
v’ tahové zkousky,

v'dynamicko mechanicka analyza (DMA).

Pripravené kompozity byly srovnany nejen na zakladncentraci a podminekipravy,
ale i porovnany sgistym polypropylenem a nanokompozity na bazi PRifeg[Dellite 72T
a Dellite 67G).

5.2.2.1 Tahové zkousky

Tahové zkousky byly gteny na Univerzit TomasSe Bati ve Zlih Testovani probihalo na

trhacim stroji Zwick Roell (Obr. 16), vysledné détda vyhodnocena v programu testEx-
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pert. Podminky trhani byly nasledujici: rychlostémi 40 mm.mif, pasateini vzdalenost
celisti byla 40 mm. Z kazdé série byl@i®no 12 vzork, kdy nej¥tsi odchylky ve vysled-

cich byly ged zpracovanim wgzeny.

Obr. 16. Trhaci stroj Zwick Roell

Pti tahovych zkouSkach byly &eny nasledujici mechanické vlastnosti kompozityetia
pii pretrzeni, tahového modulu, rdipna mezi kluzu a prodlouZenti pnezi kluzu. Uvede-
né veltiny jsou prezentovany v tabulkach, které jsoucasti gilohy Filoha P 1 — P IV.
Pro nazornou ukézku jsou vysledky prezentovanyafegh, kde je moznost sledovat nejen

zmeénu mechanickych vlastnosti v zavislosti na obsdhiva, ale i podminkachifpravy.

5.2.2.2 DMA

M¢éteni dynamické mechanické analyzy bylo provedenpriséroji DMA DX04T ( R.M.1;
CR— T UTB Zlin ). DMA bylo n#teno fi teploi 27°C (na fedem vylisovanych deskach).

5.2.3 FTIR

FTIR spektrometry AVATAR 320 (Nicolet) jsou standar jednopaprskové FTIR spekt-
rometry pracujici v rozsahu vl 4000 aZ 500 cih Pristroj FTIR je ovladanies pai-

tat pomoci softwaru OMNIC. N¥eni bylo provedeno metodou ATR (metoda zeslabené
reflexe). Vyhodnoceni degrattdch charakteristik bylo provedeno v oblastech mmaxi
2851; 2811 a minima 1535-1804.
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6 EXPERIMENTALNI CAST

V experimentélni¢asti jsou vyhodnocovany vysledky jednotlivych zkekiSkteré naly
veést k objaséni zmen vlastnosti fipravenych kompozit Fripravené kompozity byly sou-

¢asré porovnany s nanokompozity.

6.1 RTG

V Grafu 1. je znazokm RTG snimek PP a nanokompdzifZe snimk: 1ze pozorovat pik u
nanokompozit, ktery ndm nazraje moznost fitomnosti aglomerétnanoplnivaii jejich
nedostaténou distribuci. Pro kompozity nebylac¢heni provedena, nebanikromlety va-

penec ma zcela odliSnou strukturu.

16000

Dellite 72T
B Dellite 67G
12000 — PP
8000 —|
\ .
4000 — ‘ \‘.
0 | |
0 20 30

2Theta [*]

Graf. 1. RTG spektruristych plniv a PP
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6.2 SEM

Na snimcich zn4zoénych na obrazku (Obr. 17.), jsou srovnany podmipikgravy kom-
poziti. Jak Ize pozorovat, nejlepSi distribuce byla zam@ana pro PP piny 2% OMYA
EXH 1 SP, jenZ byl michan po dobu 10 mifi.49 ot&kéach.

Celkow Ize vSakiici, Ze plnivo je spojeno s polymerni matrici, tZze. nejsou kolemdp

vytvoreny volné prostory.

Pro srovnani je na obrazku (Obr. 17.) prezento@mmokompozit PP/Dellite 72 T. Koncen-
trace nanoplniva byla 10%. Nanokompozit biippaven @i 40 ot&kéch po dobu 10 mi-
nut. | pres vysSi dobu michaniibeme pozorovatiftomnost aglomeratu, avSak distribuce

nanoplniva je rovnogrna.
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FY 5.00 kY WD 23,0000 i | || HWOSOURV WD 23.0006mm ||
Vil iedd: 4534 o DET SE Gedeclor  39m Tiogs EiTostan s itk 4582 pm  DET/SEDelectsr 307w Toga BTekean
DATE: 159310 Mikreskop Glass Servcs DATE: 042710 Mikroskap Glass Service
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Winser field: 45 24 pm DET: SE Dedector 20 pm Wega DTescan “View fiwdd: 4534 prs  DET: SE Dedecbor 20um Vega CTescan
DATE: 5340 Mikraskop Giass Servica DATE! 0S40 Mikraskap Glass Sanie

Obr. 17. Snimky vzorkz analyzy SEM, provedené firmou Glass Service s.s.

Nasledujici obrazky byly gezeny na UTB Zlin. Z obrdzku Obr. 18 je patrno j(stgako

v piredchozim fipact) , Ze plnivo je spojeno s polymerni matrici, bdwoloich volnych
prostor v matrici.

Jak jiz vyplynulo z pedchozich snimk i na Obr. 18. |Ize pozorovat, Ze v polypropylenoveé
matrici do3lo k pravidelné distribuci plniv@astice plniva jsou spojeny s polymerni matri-

ci a jejich distribuce odpovida &gkoncentraci plniva.
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r’ s :
4 R x
SEMMAG: 1.00kx  Det: BSE
o ) n SEMHV:10.00kv  SM:RESOLUTION 50 um
Digital Microscopy Imaging Vac: Hivac Date(m/dy): 05/07/10

SEM MA Det: BSE VEGAW\ TESCAN
SEM HV: 10.00 kv SM: RESOLUTION 50 pym 7
Vac: Hivac Date(m/d#y): 05/06/10

Digital Microscopy Imaging n

Obr. 18. Snimek SEM: vlevo- 10% Omya 400t./min&{geno 500x), vpravo - vzorek
2% Omyocarb 600t./min. (2t5en01000x).

Presto vSak mizeme so&asré pozorovat, Ze v polymerni matrici Ize pozorovasta, kde

je plnivo ve shluku. Shluk plniva mohl byt z&finén kratkou dobou michani.

E MAG: 500 X et: BSE i VEGAW AN
SEM HV: 10.00 kv SM: RESOLUTION 100 pm
Vac: Hivac Date(m/d/y): 05/07/10

SEM MAG: 500 X Det: BSE. Lo i T VEGAWTESCAN
SEMHV:10.00kV  SM:RESOLUTION 100 pm o
Vac: Hivac Date(m/diy): 05/07/10

Digital Microscopy Imaging n Digital Microscopy Imaging n

Obr. 19. Snimek SEM: vlevo vzorek 2% Omyocarb 86oh. (zwtSeni 500x), vpravo -
vzorek 6% Omyocarb 80ot./min. @geni 500x).
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V porovnani s nanoplnivy Ize pozorovat zcela ragli/arcastic a jejich usp@dani. Sku-
tecnost je dana vlastnostmi jednotlivych diyplniva. Na zéklagl snimki se miZzeme do-
mnivat, Ze vliv distribuce a sdasrt jejich velikost by mohla mit negativni vliv na niec

nické vlastnosti nejen ve srovnardistym polypropylenem, ale i nanokompozity.

il ) R X ; oA 25

EM MAG: :BSI VEGAW TESCAN
SEM HV: 10.00 kv SM: RESOLUTION 100 pm 7
Vac: Hivac Date(m/d#y): 05/07/10

1 . i &3 -, NPT LY
SEM MAG: 1.00 kx Det: BSE VEGAW TESCAN
SEM HV: 10.00 kv SM: RESOLUTION 50 um 7
Vac: Hivac Date(m/dAy): 05/07/10

Digital Microscopy Imaging n Digital Microscopy Imaging n

Obr. 20 Snimek SEM: vzorek 10% Omyocarb 80 ot./minlevo z¥tSeni 1000x, vpravo

zvétSeni 500x

6.3 TEM

Transmisni elektronova mikroskopie potvrzujegrhozi doménky, které vznikly na za-
klack SEM snimki. Na TEM snimcich (Obr. 21, 22) Ize zcela japnzorovatastice plni-
va, jejich distribuci. B vétSim zwtSeni Ize pozorovat v polymerni matri@éstice, shluky
plniva, které jsou &Si nez 10Qum — to miZe byt dano kratkou dobou michani nebo niz-
kymi ot&kami michani. Uvedené skdtesti mohou byt moznouiiginou Spatnych me-
chanickych vlastnosti, neb@ii nasledné fipraw vzorki by mohly zfisobit mikrotrhlin-

Ky, které by mohly nasledrzkreslit mechanické vlastnosti
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18 m

Obr. 21. Srovnani snindkTEM - 1um. Vlevo obrazek 10% Omya 40 ot./min., vpravo
obrazek 10% Omya 40 ot./min

200 nm

Obr. 22. Srovnéni snimkTEM - 20Qum. Vlevo obrazek 10% Omya 40 ot./min, vpravo
obrazek 10% Omya 60 ot./min
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6.4 Tahové zkouSky

6.4.1. Vliv podminek p¥ipravy na mechanické vlastnosti kompozitu
PP/Omyocarb 5VA

Graf 2. zn4zatuje zavislostnapéti pii pietrzeni na koncentraci plniva a stasré vliv
podminek pipravy na zkoumanou vlastnost. Jakz@me pozorovat, vSechny n&t@né
hodnoty byly vy3Si ve srovnaniistym polypropylenem. Maximalni hodnota (32,84 MPa)
pro kompozit na bazi PP/Omyocarb bylo dosazen@®ptglniva. Kompozit byl fipraven

pii 60 ot./min.

1800
1600 -
1400 -
1200 -
1000 -
800 -
600 -
400 +
200
0

(MPa)

fetrzeni

Napéti pfi p

0 2 4 6 10
Koncentrace (%)

040 ot./min MW60 ot./min O80 ot./min

Graf 2. Nafti pri pretrzeni PP/Omyocarb

Souwasre lze pozorovat, Ze nejnizSich hodnot (16,26 MP&) hantieno pro kompo-
zity, které byly pipraveny @i 40 ot./min. Lze se tedy domnivat, Z& wvedenych pod-

minkach dochazelo k horsi distribuci plniva v pogymi matrici.

Druhou mechanickou vlastnosti, kterd byla sledoyvagitahovy modul Z grafu 3. I1ze
pozorovat, Zze i zde doslo k naghi predpokladu o vysSich hodnotach ve srovnani

scistym PP. NejvysSi hodnota (1495,71 MPa) byla desafpro 2% Omyocarbu v PP



UTB ve Zling, Fakulta technologick& 48

e

la nangtena pro 4% plniva, kompozit bytipraven i 40 ot./min.
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Graf 3. Tahovy modul PP/Omyocarb

Pti sledovani vlivu pipravy nizeme konstatovat, Ze optimalni podminkippavy byly
60 ot./min. Vyjimku zde tvii pouze 4% plniva, kde mohlo dojit ke zkreslenilegku
bud’ pii pripraw zkuSebnichdisek, kdy mohlo dojit k poSkozeri, velmi Spatnou dis-

tribuci plniva.

Napéti na mezi kluzupatilo mezi gredposledni sledovanou v@tiu. | zde doslo k op
tovnému potvrzeni trendu, Zéigravené kompozity gy vySSi hodnoty ve srovnani s
neplrénou polymerni matrici, avSak zvySeni nebylo takagpé jako v pedeslych fi-
padech. Maximalni hodnota (37,12 MPa a 37,21 MRk) ¢hosazena pro obsah plniva
2%, avSak pro dvoje podminkyipravy: 60 ot./min a 80 ot./min. vysledkyteni Ize

vidét v grafu 4.



UTB ve Zling, Fakulta technologicka 49

45
40 A

35 A
30 A
25 A
20 A
15 A
10 -
5,
0
0 2 4 6 10

Koncentrace (%)

Napéti na mezi kluzu (MPa)

040 ot./min W60 ot./min @80 ot./min

Graf 4. Napti na mezi kluzu PP/Omyocarb

e

nén opet 2% plniva, avSak podminky michani byly 40 ot./min
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Graf 5. Protazeniipmezi kluzu PP/Omyocarb

Posledni zkoumanou veéiihou bylo protazeni @i mezi kluzu Zde dochazi naopak k

vyraznému poklesu protipravené kompozity v porovnanicstym PP. K uvedenému
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jevu mohlo dojit diky skutaosti, Ze tvar plniva je kulovy, coz vede ke zhof3este-

né veltiny.

Nejlepsi hodnoty (9,49 MPa) zde dosahl PPémn2%, ktery byl pipraven i
80 ot/min. Naopak k nejvyraZj$imu poklesu (5,50 %) protazerii mezi kluzu doslo

pro 10% koncentraci plniva. Kompozit byiipraven @i 60 ot./min.

Celkow muzemetici, Ze vSechny ffpravené kompozity &y az dvojnasob® nizsi

hodnotu protaZzeniipmezi kluzu.

6.4.2. Vliv podminek p¥ipravy na mechanické vlastnosti kompozitu
PP/Omya EXH 1 SP

V néasledujici podkapitole budou hodnoceny vzorkgrahé série. Jako prvni budeébp
hodnocenonapéti pii piretrzeni pripravenych a studovanych kompazitvysledky jsou
prezentovany v grafu 6. Z grafu 6.0B@me pozorovat @b jako u gedchozi série, Ze
vSechny kompozity dosahly vysSi hodnoty ve srovsérstym PP. Maximum (27,81 MPa)
bylo nangfeno pro PP pkny 6% plniva. Kompozit byl fipraven @i 60 ot./min. Minimum
(24,40 MPa) bylo nagiteno ot pro 6%, avSak podminkyipravy byly 80 ot./min.
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Graf 6. Napti pii pretrzeni PP/Omya
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Pti srovnani podminekifpravy mizeme pozorovat, Zze kompozity, které byhppave-

ny pii 60 ot./min. vykazuji ndist nagti pri pretrzeni, az do obsahu 6% a poté dochéazi
k poklesu. Zcela ogay trend vykazuje kompozitigpraveny @i 80 ot./min. Sotasre
muzeme z grafu 6. pozorovat ojediou situaci a to, Ze nap pri pretrzeni pro 2% vy-

kazuje ténit identickou hodnotu pro vSechny troje podminkipravy.

V néasledujicim grafu 7. je zobrazena zavistasiového moduluna koncentraci. Vy-
sledky ukazaly, Ze zde doSlo ke strmému ustr pro 4% obsah plniva
v polypropylenové matrici iip 60 ot./min. Hodnota tahového modulu (1437,28 MPa)
zde dosahovala tésh stejné hodnoty (1446,19) jako pro 4% plniva v mcatavSak
kompozit byl gipraven @i 40 ot./min. Bi 60 ot./min bylo dosazeno nejnizSiho tahové-

ho modu (1109,42 MPa) pro kompoziti§ pinéni 2% plniva.
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Graf 7. Tahovy modul PP/Omya

Srovnanim vlivu pipravy na tahovy modul izeme sledovat, Ze kompozitiigraveny
pii 40 ot./min. a 80 ot./min. maji podobnyip&h kiivky. Rozdil je pouze ve skute

nosti, Ze pro 40 ot./min. bylo dosazeno vysSSicmbbd

Na nasledujicim grafu 8. jsou prezentovany vyslgatkynapéti na mezi kluzu Z grafu

je jiz vidét rozdil - ve srovnani stedchozi sérii, ktera byla @na plnivem typu Omyo-
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carb 5 VA, doslo k poklesu né&p na mezi kluzu pro 2% plniva Omya (vzorky byiy-p
praveny pi 40 ot./min. a 60 ot./min.) a 10%i®0 ot./min.
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Graf 8. Napti na mezi kluzu PP/Omya

Pro 2% Omya v polypropylenutipzminovanych 60 ot./min. bylo natfeno nejnizsi
hodnoty napti na mezi kluzu (28,79 MPa) pro celou sérii. $2ejnych podminkach by-
lo naméieno sodasre i maximum (36,09 MPa), které bylo dosaZetioptnéni 4% pl-
niva. Nicmér, nejvyrovnasjSi hodnoty byly narreny pro vzorky, které sefipravo-
valy pii 80 ot./min., kdy maxima bylo dosaZzeno pro dvogprdni plgni (34,44 MPa)

a poté dochazelo k velmi mirnému poklesu hodnot.

Zawrecna data jsou prprotazeni @i mezi kluzu Vysledna data z &ieni jsou graficky
znazorrny v grafu 9. | zde doslo, jako uquichozi série, k vyraznému zhorseni vlast-

nosti pro vSechny koncentrace a podminkpravy. Jak maxima (6,25 MPa), tak mi-
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nima (6,05 MPa) byla natfena i 6% koncentraci plniva, pouze podminky byly roz-
dilné (40 ot./min. a 60 ot./min.).
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Graf 9. Protazenitpmezi kluzu PP/Omya

Z grafu 9. taktéz vyplyva, Ze vzorkyipraveny i 40 ot./min. a 60 ot./min. &y shodny
pribéh ve vyvoji znén protazeni i mezi kluzu. Naopak u 80 ot./min. Ize konstatovat,

od koncentrace 2% dochéazelo kisdu, avsSak f 6% opt dochazi k mirnému poklesu.

6.4.3. Srovnani typu plniva a jeho vlivu na mechanické vlatnosti

Mezi dalSi zkoumanérpdpoklady bylo srovnani vlivu jednotlivych tyglniva pro dané
podminky @ipravy. Na nasledujicich strankach &en& seznami s vysledky porovnani

obou typ plniv pro jednotlivé podminkyifpravy.

0 Srovnani napéti p¥i pretrzeni
Na nasledujicim grafu zavislosti riippii pietrzeni na koncentraci (za podminékppavy
40 ot./min) (Graf 10.) sledujeme oproti matrici vyrazné zwyiSeagti pri pretrzeni. Mini-

mum (21,6 MPa) v grafu deme pozorovat u 4% vzorku s plnivem Dellite 67@&xm
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mum (32,88 MPa) pak pozorujeme u 6% vzorku s pmiigellite 72T. Dale Ize z grafu
vycist téngF konstantni hodnotu n& pii pretrzeni, u vzork plnénych plnivem typu
Omyocarb. K plynulému nastu dochazi u plniva typu Dellite 72T. LEei, Ze napti pri
pietrzeni bylo nejefektivi zvySeno pomoci plniva typu Dellite 72T, kdy dogenti ke
stejnému zamichani, i kdyZipiazné koncentraci plniva. Nejbhe rozmichany je vzorek
s plnivem typu Omya, n&f pii pietrzeni dosahuje maximalni hodnoty koncentraci 6%

- zde je témd shodné nafii pri pretrzeni s plnivem typu Omyocarb (to ma zde své -mini

mum).

a
o

N w S
o o o
! ! !

=
o
L

Napéti pfi pretrzeni (MPa)

o

0 2 4 6 10

Koncentrace (%)

O Omya EXH 1SP B Omyocarb 5VA O Dellite 72T B Dellite 67G

Graf. 10. Napti pri pretrzeni — podminkyifpravy 40 ot./min.

Z podminek pipravy 60 ot./min(Graf 11.) lze pozorovat — oprotiguichazejicim nizSim
ot&kam — vyrazny ndist hodnot nafti pri pretrzeni u vSech typplniv. Maximum (32,41
MPa) se nachazitpkoncentraci 2% a typu plniva Dellite 67G, ovSegimi blizkou hod-
notu zde fi koncentraci 2%, ma také plnivo Omya. U pinivauypellite 67G Ize sledovat
mirny pokles (psdinaje 2% konc.). Minimum ( 24,34 MPa) lze pozorotatéz u plniva
typu Dellite 67G v koncentraci plniva 6%. Nejvicgravnané je nafii pri pretrzeni, u

vSech tyid plniv, pii 4% koncentraci, kdy (vyjma vyssi hodnoty Dellf2T), Ize konstato-

vat steji kvalitni promichani sisi.
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Graf 11. Napti pri pretrZzeni - podminkyifpravy 60 ot. /min.

V poslednim srovnani na&g pii pietrzeni (Graf 12.), za podminekigravy 80 ot./min
pozorujeme nevyrovnanost jednotlivych dyplniv za stejnych koncentraci. Maximum
(33,08 MPa) Ize pozorovat u 2% vzorku, plniva typeilite 72T. Minimum (22,06 MPa)

naopak u plniva typu Omyocarb, vzorku s koncentBésipiniva.
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Graf. 12. Napti pii pretrzeni — podminkyifpravy 80 ot./min.



UTB ve Zling, Fakulta technologick& 56

Zawrem lze konstatovat, Ze nejvyrovigich vysledk jsme dosahli f 60 ot./min, ténsf
u vSech plniv koncentrace 4%. NejniZsi &t@pii pretrzeni jsme pak zaznamenali za pod-
minek gipravy 40 ot./min. NejvysSiho nép pri pietrzeni jsme naopak dosahli, za podmi-

nek @ipravy 80 ot./min.

0 Srovnani tahového modulu

Pfi srovnani tahového modulu za podmingipravy 40 ot./min (Graf 13.) Ize sledovat
zajimavy jev, kdy nejvysSich hodnot u kazdé komamet dosahujeme s plnivem typu
Omya, dale nizsi hodnoty ma typ Omyocarb, Dell@d & Dellite 67G. Hodnoty tahového
modulu jsou vSak v prvnicliteich gipadech typu plniva vzdy vyssi nez tahovy motsd
tého PP, avSak typ plniva Dellite 67G ma pouze tonagSsi hodnotu tahového modulu,
nez-li ¢isté plnivo (Ize konstatovat, Ze tahovy modul v tomxipact zlepSuje pouze mini-
malng). U tohoto typu plniva také sledujeme minimum (8BMPa). Lzeici, Ze maxima
(hodnota pohybuijici se cca 1 420 MPa) bylo dosasgplaivem typu Omyaip4%, 6% a
10%- ni koncentraci plniva. Plnivo typu Omyocarbsaleovalo svého maxima pouze

v jedné hodna@tshodnou s 6% konc. Omya.

Muzeme konstatovat, ze vipact veliciny jako je tahovy modul, je mozno v kazdéiit p
padé pouzit levijSi plniva typu vapence (Omya, Omyocarb) za doddgesich viastnosti,

nez v ipad plnéni typem plniva Dellite.
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Graf. 13. Tahovy modul — podminkyipravy 40 ot./min.
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V néasledujicim grafu (Graf 14.), podminkjigravy 60 ot./min, lze pozorovat maximum
hodnoty tahového modulu u plniva typu Omyocarby kdého maxima (1 495,71 MPa)
dosahuje p koncentraci 2%, dale v nizSich hodnotach vykazéjesi konstantni pibéh.
Vyrazre nizSi tahovy modul zaujimaji spplniva typu Dellite, kdy minimum (824,76
MPa) pozorujeme ip koncentraci 6% u plniva Dellite 67G. Zardvie také pozorovat
vyrazny naifist tahového modulu (stgjijako v gredchozim fipac za podminek ifjpravy

40 ot./min) vzhledem Eisté matrici PP.

1800
1600 -
1400 -
1200 -
1000
800 -
600 -
400 -
200 +
0

Tahovy modul (MPa)

0 2 4 6 10

Koncentrace (%)

OOmya EXH 1SP B Omyocarb 5VA ODellite 72T B Dellite 67G

Graf 14. Tahovy modul — podminkyipravy 60 ot./min.

V grafu (Graf 15.) pozorujeme maximum (1 406,44 MBRalniva Omyocarb ip kon-
centraci 10%, naopak minimum (832,37 MPa) sledujamtiva Dellite 67G. LepSich
vlastnosti tahového moduldigpodminkach fipravy 80 ot./min, dosahujeme s plnivy
Omya a Omyocarb,igemz nejvysSich hodnot dosahuji vzorky s plnivem Grayb,
pii kazdé koncentraci. Jako vauichozich fipadech, i zde je viditethnizSi hodnota
tahového moduldistého PP. PP/Dellite 72T, ale také PP/Omya majndmnizrastajici

tendenci.
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Graf 15. Tahovy modul — podminkyipravy 80 ot./min

N 1

Nejvy3Si hodnoty tahového modulu byly ngemy F podminkéach fipravy 60 ot./min.
a to s 2%-nim pknim typem plniva Omyocarb. V porovnandistym PP Ize konstato-

vat, Ze pi vSech podminkach &eni doslo ke zlepSeni tahového modulu vitork

0 Srovnani napéti na mezi kluzu

V néasledujicim grafu (Graf 16.) Ize pozorovat zwjiSeaggti na mezi kluzu (za podmi-
nek gipravy 40 ot./min), ale jen mirné. Vippadt plniva Dellite 67G lze pozorovat
snizeni hodnoty n&f na mezi kluzu, vzhledem &stému PP. Maximalni hodnotu
(36,3 MPa) nagti na mezi kluzu Ize pozorovat u plniva Omyocarbnéentrace 6%.

Nejvyrovnarjsi stav zaznamenavama koncentraci 10%.



UTB ve Zling, Fakulta technologick& 59

N
o

w
)]
!

Napéti na mezi kluzu (Mpa)
P R N N W
o o1 O o1 O 01 O
| | | | | |

0 2 4 6 10

Koncentrace (%)

OOmya EXH 1 SP B Omyocarb 5VA ODellite T2T B Dellite 67G

Graf 16. Napti na mezi kluzu — podminkyipravy 40 ot./min.

V nasledujicim grafu (Graf 17.) Ize pozorovat jizmamjSi rozdily v hodnotach na-
péti na mezi kluzu. Za té# vyrovnany stav bychom mohli oztiitaktéZz koncentraci
10%, hodnoty nafti na mezi kluzu jsou vSak dosti blizké hodnaagti na mezi kluzu
cistého PP. Ke zjevnému zvySeni stma mezi kluzu dochazi u plniva Omyocarb v

koncentraci 2% a 4% a take kigpad: plniva Omya v koncentraci 4%.
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Graf 17. Napti na mezi kluzu — podminkyipravy 60 ot./min.
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Posledni z grdf (Graf 18.) znazdiujicich nagti na mezi kluzu v zavislosti na koncen-
traci, za podminekifpravy 80 ot./min., vykazuje maximum (37,21 MP#)koncent-
raci 2% plniva Omyocarb, nasletfluSak dochazi (s rostouci koncentraci) k poklesu té
to hodnoty. Rostouci tendenci ma plnivo Dellite Ti12% do 6%, i» 10%-ni koncen-
traci vSak opt dochazi k jeho poklesu. Minimum (29,1 MPa) nalée v pipact pl-
niva Dellite 67G pi koncentraci 4%. Nedochazi ale k vyraznému zlepgapgti na

mezi kluzu.
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Graf 18. Napti na mezi kluzu — podminkyipravy 80 ot./min.

Pokud srovndme vliv typu plniva a podmineippavy, pak nejvyssiho né&j na mezi
kluzu je dosazenoip80 ot./min v koncentraci 2% plniva Omyocarb. Miv@ini hodno-
tu (27,72 MPa) pak vidime wipad 6% plréni Dellitem 67G.

Celkow vSak v napti na mezi kluzu nedoslo k vyraznému zlepSeni nizsti, tedy

podminky michani zde nety vyznamrgjSi podil na distribuciastic.
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6.5 DMA

Z dat ziskanych analyzou DMA (Graf 19.) vyplyv&i (grovnani koncentrace 10% Omya a
2% Omyocarb), Ze celkéwyssiho dynamického modulu bylo dosazeno s plnitgon
Omya, kdy maximalniho dynamického modulu bylo desaZ [fi koncentraci 10%
(1 888,70 MPa) podminkacttipravy 40 ot./min. Maximum pro plnivo Omyocarb kene
trace 2%, lze viét pii 60 ot./min (1 696,54). NejnizSiho dynamického miod(1 385,25

MPa) bylo dosaZzeno u vzorku o koncentraci 2% s/pmitypu Omyocarb,ip40 ot./min.
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Graf. 19. Srovnani dynamickych modwzorki plnénych: 10% Omya, 2% Omyocarb.

Z néasledujiciho grafu (Graf. 20) je patrno, Ze gnakantjSimu zlepSeni dynamického
modulu doSlo s plnivem typu Dellite 72T (2 340,9®8), nasledhnizsi podil na zlepSeni
dynamického modulu #h Dellite 67G (1 945,54 MPa), jez se t&hdostava na Urove
plniva typu Omya (1 888,70 MPa). &chto dvou tyj plniv (Dellite 67G a Omya) |z#ci,
Ze dynamicky modul ovliwji témei stejré. Nejmért ovliviiuje dynamicky modul pinivo
Omyocarb (1726 MPa), které je svou hodnotou vebtizké hodnat cistého PP
(1 625,70 MPa) a tedy zde nedoSlo k vyraznému nvydmamického modulu.
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Graf. 20. Srovnéni vlivu jednotlivych tymplniv.
6.6 FTIR

V nésledujicim grafu (Graf. 21), v oblasti 1 55@ 200 cn, Ize pozorovat zvySeni piku
gistého PP. Konkrétnv oblasti 1 640 cih je moZno pozorovat pik naleZici vinylové sku-
piné [37], jejiz vyskyt by mohl byt vysitlen trhanimrettzce a naslednym odgenim vo-
diku. OvSem pro ifesrEjSi uteni vyskytu dalSich skupin (a &@eni gitomnosti skupiny

vinylové) by bylo nutné provést dalSiteni.
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Graf 21. Srovnani 2% 40 ot/min Omya, 2% 40 ot./Mmyocarb &isty PP (jas# fia-

lova barva

Na dalSim snimku (Graf 22.). Jedbpatrné, stej jako v gedeSlém fipad, ze je zde

taktéz obsazenagdpokladana vinylova skupina.
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Graf. 22. Srovnaniistého PP se vzorky pinymi plnivem Omyocarb v koncentracich 2, 4

a 10%, za podminekipravy 40 ot./min.

S ohledem na vysledek analyzy FTIRZame konstatovat, Zzgiganim plniva typu Omya

a Omyocarb, jsme doséahli snizeni degradace dammpdziti, ve srovnani gistym PP.
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ZAVER
Byl posouzervliv typu plnivana mechanické vlastnosti, které byly ovliag pozitivre jak

plnivem typu mikromletého vapence, tak plnivem typellite.

Zména mechanickych vlastnosti byla zkouméana pomodostni znény tahového modu-
lu, kdy bylo zjiStno, Ze pi ovlivnéni této vlastnosti typem plniva, nastal ojediynpiipad,
kdy tato veléina byla vyrazg pozitivre ovlivnéna plnivem Omya, v menSi gipak plni-
vem Omyocarb. Plniva typu Dellite zde dosahovalyzgomirg vysSich hodnot, nez byla

hodnota tahového modutistého PP.

DalSi ze sledovanych mechanickych vlastnosti bgeti pri pretrzenj které bylo vyraz-
né ovlivnéno pouze nanoplnivem. Mikromlety vapenec tutodieli pri Zadnych podmin-
kach gipravy neniZze nahradit. Tato skuteost je patré dana strukturou pouzitych piniv,
kde mikromlety vapenec ve srovnani s nanoplnivem jinou vnitni strukturu, jeZ nedo-

voluje zvySeni nafii pri pretrzeni v PP matrici.

Posledni ze sledovanych mechanickylastnosti bylonapeti na mezi kluzy zde nedoSlo
celkow k Zzadnému vyraznému zlepSeni vlastnosti, tedkdeestatovat, Ze podminky mi-
chani nenly vyznamrjSi vliv na distribuci¢astic plniva v matrici. Vliv na distribuci plni-
va a tvorbu aglomeradoklada analyza TEM, kde je patrno, Ze polymerairice obsahu-
je shluky plniva, coz iize byt dano podminkamiipravy. Tato teorie je také podgma
analyzou SEM, kdy plnivo je sice zabudovano v narinejsou kolemdj vytvoreny vol-
né prostory, ale i tak je mozno sledovétgmnost aglomeraf i pies rovnondrnou distri-

buci plniva.

Dale byl posuzovanliv podminek pipravy na mechanické vlastnosti, kdy plniva Omya a
Omyocarb térdr vzdy zlepSily vlastnostiisté matrice PP. Vyjimku twda pouze vlastnost

- protazeni  mezi kluzu, pi niz se hodnoty vyrazrpropadaly, pod hodnotu meze kluzu
¢isté matrice. Druhou velinou, kterd mikromletym vapencem nebyla vyznarowlivné-

na, bylo napti na mezi kluzu, $ némz doslo sice ke zlepSeni vlastnosti, avSak pourze m
nému. Naopak n&f pii pretrzeni a tahovy modul jsou wéhy, u nichZ Ize pozorovat vliv
na tyto vlastnosti, Zjsobeny plnivem typu mikromletého vapencdivbdem zhorSeni
vlastnosti mohla byt ifprava vzork - neostrost vysekavaciheéliska a zfisob vyjmuti
vyseknutého vzorku z tohotciliska byl zn&né problematicky a mohlo dojit k je-

ho poSkozeni a vzniku mikrotrhlinek.
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Celkow vSak, s phlédnutim ke zkouSce DMA, lzéci, Ze nejmarkantSi vliv na mecha-
nické vlastnosti maji stadle nanoplniva. Oviem m@niypu mikromletého vapence nelze
zcela vyl&ovat z potencialniho vyuziti — zkouskou FTIR bylmkazano, Ze jsme timto

plnivem rozhod# sniZzili stup& degradace polypropylenu.

Zawrem lze konstatovat, Ze zlepSeni vlastnosti bylsadeno, ovSsem ne v takovéreyi

v s

jako @i pouziti nanoplniv typu Dellite, tedy tato kvak§gi a drazsi plniva nelze @ra ve

vSech pipadech plnohodnotgmahradit komeinimi plnivy typu mikromletého vapence.
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SEZNAM POUZITYCH SYMBOL U A ZKRATEK

PE Polyetylen

PP Polypropylen

mil. Milion

t Tuna

°C stupé Celsia

% Procenta

HDPE vysoce hustotni polyetylen
kg.m? kilogram na krychlovy metr
Mpa Megapascal

kJ.m? kilojoul nactveresny metr
-CHs methyl-

glent gram na krychlovy centimetr
CaCQ uhlicitan vapenaty

CaO oxid vapenaty

CO, oxid uhliity

hm.% hmotnostni procento

S sekunda

n fad difralkcniho maxima

A vinova délka

d vzdalenost

0 théta

P1,2 paprsky primarniho svazku
Ohi mezirovinna vzdalenost

Q Uhel dopadu
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R1, 2 reflektovany paprsek

SEM skanovaci elektronova mikroskopie
TEM transmisni elektronova mikroskopie
o pevnost v tahu, normalové riip

F sila

Ao pivodni piiez plochy

Vo piavodni vySka

bo pavodni Sfka

€1 relativni prodlouzeni

lo pivodni délka

I stavajici délka

€p ponerné zkraceni

E modul pruznosti

&t protaZeni f pretrzeni

l¢ délka tliska gipretrzeni

E* dynamicky modul

E” imaginarnast modulu

E elasticky modul

FTIR Infratervena spektrometrie s Fourierovou transformaci
cm? reciproky centimetr

I intenzita zéeni

D drahovy rozdil skladanych papésk
v vinoget
KBr Bromid draselny

A absorbance
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PP-Ma

g

cm’

min
RTG
DMA
UMCH AV CR
ATR

um

maleinizovany polypropylen
gram
centimetr krychlovy
minuta
rentgenografie
dynamicko mechanicka analyza
Ustav makromolekularni chemie akadeniig €eské republiky
metoda zeslabené reflexe

mikrometr
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PRILOHA P |: TAHOVE ZKOUSKY — PP/OMYA EXH 1SP

40 ot&ek / 10 min

Napéti pri

Vzorek — .7 | Tahovy Napéti na | Prodlouzeni
obsah plini- gre[trlvlzsg]' modul mezi kluzu | p¥i pretrze-
va [%] B [MPa] Rwv [MPa] ni [%]
0 12,72 733,17 30,77 11,44
2 24,16 1259,10 30,19 6,62
4 26,17 1446,19 35,47 6,86
6 22,06 1423,36 34,37 7,4
10 23,72 1475,16 34,44 6,76
60 ot&ek / 10 min
Vzorek — | Napéti pii | Tahovy Napéti na | Prodlouzeni
obsah plni- | pretrzeni | modul mezi kluzu | p¥i pretrze-
va [%] Rg [MPa] | [MPa] Rm [MPa] ni [%0]
0 12,72 733,17 30,77 11,44
2 23,92 1109,42 28,79 6,71
4 27,12 1437,28 36,09 6,98
6 27,81 1370,88 32,93 6,05
10 25,55 1201,75 30,01 6,25
80 ot&ek / 10 min
Vzorek — | Napéti pii | Tahovy Napéti na | Prodlouzeni
obsah plni- | pretrzeni | modul mezi kluzu | p¥i pretrze-
va [%] Rg [MPa] | [MPa] Rm [MPa] ni[%]
0 12,72 733,17 30,77 11,44
2 24,40 1153,33 31,81 6,47
4 26,17 1216,56 31,71 6,86
6 24,00 1206,39 31,57 6,25
10 26,71 1262,74 31,31 6,11




PRILOHA P Il: TAHOVE ZKOUSKY - PP/OMYOCARB 5VA

40 ot&ek / 10 min

Vzorek — | Napéti pii | Tahovy Napéti na | Prodlouzeni
obsah plni- | pretrzeni | modul mezi kluzu | p¥i pretrze-
va [%] Rs [MPa] | [MPa] Rm [MPa] ni[%]
0 12,72 733,17 30,77 11,44
2 16,26 1218,52 31,98 7,78
4 17,43 1206,53 32,83 8,55
6 24,90 1413,97 36,30 7,85
10 21,01 1372,01 34,64 7,47
60 ot&ek / 10 min
Vzorek — | Napéti pii | Tahovy Napéti na | Prodlouzeni
obsah plni- | pretrzeni | modul mezi kluzu | p¥i pretrze-
va [%] Rs [MPa] | [MPa] Rm [MPa] ni[%]
0 12,72 733,17 30,77 11,44
2 30,59 1495,75 37,12 6,82
4 27,23 1361,53 32,92 6,43
6 28,74 1384,11 36,67 6,86
10 32,16 1402,76 32,60 5,50
80 ot&ek / 10 min
Vzorek — | Napéti pii | Tahovy Napéti na | Prodlouzeni
obsah plni- | pretrzeni | modul mezi kluzu | p¥i pretrze-
va [%] Rs [MPa] | [MPa] Rm [MPa] ni[%]
0 12,72 733,17 30,77 11,44
2 32,84 1371,48 37,21 9,49
4 25,45 1274,35 32,33 6,69
6 27,93 1245,25 33,56 7,10
10 26,76 1406,44 33,18 6,74




PRILOHA P lll: TAHOVE ZKOUSKY - PP/DELLITE 72T

40 ot&ek / 10 min

Vzorek — | Napéti pii | Tahovy Napéti na | Prodlouzeni
obsah plni- | pretrzeni | modul mezi kluzu | p¥i pretrze-
va [%] Rs [MPa] | [MPa] Rm [MPa] ni[%]
0 12,72 733,17 30,77 11,44
2 26,2 1016,77 34,15 8,24
4 31,94 1033,06 33,51 7,9
6 32,88 1088,57 34,18 7,55
10 32,09 1151,63 33,68 6,79
60 ot&ek / 10 min
Vzorek — | Napéti pii | Tahovy Napéti na | Prodlouzeni
obsah plni- | pretrzeni | modul mezi kluzu | p¥i pretrze-
va [%] Rs [MPa] | [MPa] Rm [MPa] ni[%]
0 12,72 733,17 30,77 11,44
2 27,16 1020,03 34,98 8,24
4 28,89 879,61 33,39 10,04
6 29,68 905,24 33,24 9,54
10 28,73 1011,10 31,71 7,01
80 ot&ek / 10 min
Vzorek — | Napéti pii | Tahovy Napéti na | Prodlouzeni
obsah plni- | pretrzeni | modul mezi kluzu | p¥i pretrze-
va [%] Rs [MPa] | [MPa] Rm [MPa] ni[%]
0 12,72 733,17 30,77 11,44
2 29,43 986,95 31,53 8,26
4 32,38 1030,28 34,16 8,39
6 33,08 1138,45 35,69 7,56
10 31,53 1208,97 32,75 6,48




PRILOHA P IV: TAHOVE ZKOUSKY — PP/DELLITE 67G

40 ot&ek / 10 min

Vzorek — | Napéti pii | Tahovy Napéti na | Prodlouzeni
obsah plni- | pretrzeni | modul mezi kluzu | p¥i pretrze-
va [%] Rs [MPa] | [MPa] Rm [MPa] ni[%]
0 12,72 733,17 30,77 11,44
2 25,24 861,59 29,59 8,88
4 21,60 815,95 28,27 9,00
6 25,85 919,11 30,32 8,26
10 30,64 1111,42 33,08 7,17
60 ot&ek / 10 min
Vzorek — | Napéti pii | Tahovy Napéti na | Prodlouzeni
obsah plni- | pretrzeni | modul mezi kluzu | p¥i pretrze-
va [%] Rs [MPa] | [MPa] Rm [MPa] ni[%]
0 12,72 733,17 30,77 11,44
2 32,41 963,84 34,48 8,50
4 27,16 890,12 29,57 8,28
6 24,34 824,76 27,72 8,63
10 25,65 1157,07 32,97 6,81
80 ot&ek / 10 min
Vzorek — | Napéti pii | Tahovy Napéti na | Prodlouzeni
obsah plni- | pretrzeni | modul mezi kluzu | p¥i pretrze-
va [%] Rs [MPa] | [MPa] Rm [MPa] ni[%]
0 12,72 733,17 30,77 11,44
2 27,88 832,37 32,93 9,18
4 25,01 879,32 29,10 8,13
6 24,44 899,90 30,19 8,26
10 30,76 1116,73 33,77 7,24




Priloha P V: Méreni FTIR — oda&tena minima a maxima

« Cisty PP
Min max Karbonylovy index
CISTA MATRICE 0,4938 0,0221 22,34
« OMYA 40/10
Min max Karbonylovy index
2% 0,605 0,424 1,427
4% - - -
6% 0,464 0,458 1,013
10% 0,436 0,404 1,079
« OMYA 60/10
Min max Karbonylovy index
2% 0,618 0,481 1,284
4% 0,701 0,320 2,191
6% - - -
10% 0,684 0,374 1,829




OMYA 80/10

Min max Karbonylovy index
2% 0,386 0,469 0,823
4% 0,485 0,364 1,332
6% 0,591 0,343 1,723
10% 0,695 0,398 1,746
« OMYOCARB 5VA 40/10
Min max Karbonylovy index
2% 0,579 0,465 1,245
4% 0,505 0,398 1,269
6% 0,323 0,223 1,448
10% 0,498 0,353 1,411
» OMYOCARB 5VA 60/10
Min max Karbonylovy index
2% 0,464 0,491 0,945
4% 0,303 0.451 0,672
6% 0,260 0,350 0,743
10% 0,366 0,531 0,689




OMYOCARB 5VA 80/10

Min max Karbonylovy index
2% 0,317 0,381 0,832
4% 0,249 0,395 0,630
6% 0,094 0,364 0,258
10% 0,052 0,407 0,128




