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ABSTRAKT

Hlavnim cilem bakalaiské prace bylo méfeni nanotvrdosti povrchové vrstvy poly-
amidu 11. Zkusebni vzorky byly vyrobeny technologii vstfikovani, nasledn¢ byly ozareny
zatenim beta v davkach 0, 33, 66, a 99 kGy. Nanotvrdost byla méfena na nanotvrdoméru
(NHT2) — Opx/Cpx od firmy CSM Instruments. Maximalni pouzité zatizeni bylo 10 mN.
Namétené vysledky ukazaly vyrazné zmény mechanickych vlastnosti povrchové vrstvy

zkuSebniho vzorku.

Klicova slova: nanotvrdost, beta zafeni, polyamid 11

ABSTRACT

The aim of this study was to measure the nanohardness of Polyamide 11. The samples
were made by injection technology, subsequently were irradiated by beta irradiation at
these doses: 0, 33, 66 and 99 kGy. Measurements of nanohardness were made on device
NHT2 — Opx/Cpx (CSM Instruments company). Maximum force load 10 mN. The results
showed a significant improvement in the mechanical properties of a surface layer of poly-

amide 11.

Keywords: nanohardness, beta radiation, polyamide 11
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UvVOD

Tématem bakalafské prace je mefeni povrchové vrstvy polyamidu 11. Méfeni tvr-
dosti je jednou z nejstarSich zkousek materialt. Hlavni vyhodou zkousek tvrdosti je rych-

lost, opakovatelnost a predev§im jednoduchost méieni.

Tvrdost Ize definovat jako odolnost povrchu proti mistni deformaci vyvolané zaté-
zovacim télesem. Podstatou zkousky je vtla¢ovani definovaného télesa pii urcitych pod-
minkach do povrchu zkusebniho télesa. Méteni tvrdosti spociva ve stanoveni vztahu mezi

silou vtlacujici indentor a plochou vtisku, ktera po odleh¢eni hrotu vznikne.

Hlavnim cilem bakaléaiské prace je méfeni nanotvrdosti povrchové vrstvy PA 11.
Testovany vzorek byl modifikovan beta zafenim, a to v davkach 0, 33, 66, a 99 kGy. Prak-
ticka ¢ast popisuje piipravu vzorku a vyhodnoceni naméfenych hodnot s grafickym zna-

zornénim. V teoretické Casti jsou popsany zékladni metody méteni tvrdosti.
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|. TEORETICKA CAST
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1 POLYMERNI MATERIAL

Zakladni rozdéleni polymernich materidlu je na pfirodni a syntetické latky. Polymery
jsou chemické latky neobvyklé Sife vlastnosti, obsahujici ve svych obrovskych molekulach
zpravidla atomy uhliku, kysliku a vodiku. Casto obsahuji i dusik, chlor a dalsi jiné prvky.
Polymerni materidl se nachazi ve formé tuhého materidlu, ale v ur¢itém bod¢ zpracovani
ho v podstaté nalezneme i v kapalném stavu. Ten dovoluje materialu za pisobeni tlaku a

tepla, udélit materialu kone¢ny tvar.[1]

1.1 Zakladni rozdéleni polymert

Polymery jsou rozdéleny do dvou skupin. Prvni je skupina elastomeru, druhd skupina

je tvofena plasty.[1]

Polymer

Plasty Elastomery

Reaktoplasty Termoplasty Kaucuky

Obr. 1 Zdkladni rozdeéleni polymerii

1.1.1 Elastomery

Je vysoce elasticky polymer, ktery mizeme za béZznych podminek malou silou
znaén¢ deformovat bez poruseni, pficemz deformace je pfevazné vratnd. PodmnoZzinou

elastomeru jsou kaucuky, z nichz se vyrabi vulkanizaci pryz (guma). [14] [1]

1.1.2 Termoplasty

Termoplasty se skladaji s linearnich makromolekul s dlouhym fetézcem. Makromo-
lekuly jsou na sebe vazany fyzikalnimi vazbami (pfitahovany mezimolekularni silou). Me-

zi nejpouzivangjsi termoplasty patii: PE, PVC, PS. [14]
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1.1.3 Reaktoplasty

Reaktoplasty prochéazeji pii zpracovani chemickou reakcei, kterd probiha pfidanim
¢inidel nebo zafenim. Polymer vytvari trojrozmérnou sit. Vysledkem je nevratnd zména

stavu. Napiiklad sem patii epoxidové pryskytice.[14]
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Obr. 2 Nadmolekuldrni struktura polymerii [1]

Polymery s makromolekulami jsou rozvétvené. Postranni vétve vystupuji
z hlavniho fetézce. Polymery se zkiizenymi vlakny nazyvame sousednimi fetézci, které
jsou propojeny kovalentni vazbou. Mezi tyto materidly patii kaucuky (pfirodni i syntetic-
ké). Tato struktura ma mensi hustotu nez linearni polymer.[1] [2]

Polymery se nemusi vZdy skladat z jednoho monomeru. SloZeni vice monomerQ

oznacujeme jako kopolymer. Jejich uspofaddni muze byt nahodilé nebo systematické. [2]
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M

alalternugict

b) staticka

w

c) nahodna

d) roubovanda

Obr. 3 struktura kopolymeru [18]

Polymeracni stupeii vyjadiuje pocet jednotlivych monomera, které se v fetézci opa-
kuji. U pevnych skupenstvi mize byt hodnota az v fadech nékolika tisicti. Polymeracni
stupen rotuje okolo hodnoty, kterou nazyvame stifedni polymera¢ni stupeit. Nerovnomeérna
délka tetézcti zpusobuje kolisani. Velikost polymeracniho stupné ovliviiuje mechanické
chovani materialu. Cim je stupefi vy$§i, tim je material tuz$i a odoIngjsi proti razom. Tvar-
nost materidlu je také ovlivnéna velikosti polymera¢niho stupné. Se zvySujicimi se stupni
tvarnost klesa. [1]

Usporadani polymerti oznacujeme jako stupen krystalinity. Zcela zkrystalizovany
polymer nelze vyrobit kvuli jeho délce makromolekul. Stupen krystalinity u semikristalic-
kého materialu je v rozmezi 30 az 90 %. Polymery semikrystalické jsou proti amorfnim
polymerim charakterizovany vyssi pevnosti. Modul pruZnosti se zvysuje se stupném krys-
talinity. Zlepsuje se houzevnatost materialu. Index lomu se zvétSuje a roste i pouzitelnost

plastt do teploty Tm. [18]
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1.2 Déleni polymeru z hlediska vyuziti

Pfi volbé polymerniho materidlu je tfeba vzit v ivahu jeho vlastnost, cenu, ale i jeho
zpracovatelnost. Ta vyrazné ovliviiuje mechanické a fyzikalni vlastnosti vyrobku, kon-
struk¢ni feSeni nastroje a volbu stroje. Odolnost a vlastnosti polymert jsou dany chemic-

kou a fyzikalni strukturou, ale mohou byt ovlivnény i zpracovatelskym procesem.[4]

Standardni plasty

Jsou soucasti prostého zivota, napt. PET, folie aj. Mezi zakladni plasty se tadi i po-
lyolefiny. Mezi nejznamé;jsi patii PE, PP, PS,PVC, PF a UF.
Konstrukéni plasty

Vyuzivaji se z pravidla pro vice namahané soucésti. Jako jsou ozubend kola z poly-

amidu, ve stavebnictvi pak normalizované polotovary z PMA, POM.
High-tech plasty

Ptednosti téchto plastli je odolnost vii¢i chemickym vliviim, velkému naméhani a
vysokym teplotam. Nejvice jsou tyto materialy vyuzity v automobilovém, chemickém nebo

leteckém pramyslu. Radi se mezi né napt. PSU, PBI, PI, PEI, PT.

KONSTRUKCNI
POLYMERY

Cena, vlastnosti

STANDARDNI
POLYMERY

PE-UHMW

flexibilni
amorfni L polymery \ semikrystalické

Obr. 4 Rozdeleni plasti dle jejich aplikace [4]
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2 POLYAMID

Polyamid patii mezi konstrukéni plasty, které jsou cenény pro mechanickou pevnost
pfi dynamickém a statickém namdahani. Proto se vyuziva k vyrobé namahanych soucasti.

Vynikaji nizkym tecenim pii dlouhodobém zatizeni. [15]

Polyamidy jsou linearni polymery obsahujici v fetézci amidové skupiny — CONH-.

Nejrozsitengjsi jsou polyamidy, které obsahuji alifatické fetézce. [15]

2.1 Vlastnosti polyamidu

V surovém stavu je mlé¢né zbarveny, houZevnaty s vybornymi mechanickymi vlast-
nostmi. Nizko viskozni taveninu tvoii polyamidy, u kterych je polymeraéni stupen v roz-
mezi 150 az 300. Oproti tomu vysokomolekularni polyamidy maji polymeracni stupen
okolo 600. Viskozita je desetinasobné vyssi oproti béznym polyamidum. Vysokomoleku-
larni polyamid ma vetSi rozsah bodu méknuti. Jelikoz taveniny polyamidu jsou citlivé na
styk s kyslikem, musi byt stabilizovany, aby nedochazelo k oxida¢ni degradaci. Polyami-
dy se vyznacuji nizky koeficient tfeni, tudiz vysokou odolnost proti odéru. Polyamidy s
vys$Sim oznacenim vynikaji velkou pevnosti. S rostoucim c¢islem se stupen krystalinity
zmensuje, bod tani se naopak poddajnosti zvySuje. Vyhodou polyamidu je barvitelnost

materialu, ta je u typa s ptisadami a pInivy téméf neomezena. [15]

2.2 Rozdéleni polyamidu

Podle zpiisobu vyroby je lze rozdélit:
-Polyamidy obsahujici v fetézci aromatické jadro
-Polyamidy na bézi dikarboxylovych kyselin a diamantii
-Polyamidy obsahujici w-aminokyseliny a jejich laktont

-Polyamidy viceslozkové

2.3 Vyroba a zpracovani polyamidu

Zpravidla se vyrabé&ji polykondenzaci diaminti a dikarbonovych kyselin. Dalsi moz-
nost vyroby je polykondenzaci aminokarbonovych kyselin (s Sesti, jedenacti nebo dvanacti
atomy uhliku) za ptitomnosti molekul vody. Nebo iontovou polymeraci provadénou piimo

ve formé. Vznikly polyamid se nazyva alkalicky polyamid. [15] [5]
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Polymery se vyrabéji v riznych modifikacich, v¢etné leh¢enych typi. Z polyamidu

se vyrabg&ji vysoce namahané dily jako ozubena kola, loziska a ochranné ptilby. [5]

2.4 Atmosféricka degradace polyamidu

Polyamidy mayji zpravidla malou odolnost proti povétrnostnim podminkdm. Dochazi
K tvorbé prasklin, které nasledné zpisobuji naruSeni materialu. Dale nastava zména barvy,
a to jiz po nékolika mésicich vystaveni pfimému slunec¢nimu svitu, za plisobeni vlhkosti

kysliku a kysele reagujicich plynnych necistot.

Zpravidla se nejdfive vytvoii praskliny na povrchu, na ktery piisobi slune¢ni zateni.
Poté prostupuje i na druhou stanu a nasledné trhlinky pronikaji do hloubky. Pfi pokojovych

podminkach zlstava polyamid stabilni a jeho chemické slozeni se neméni.

Zvysit odolnost proti povétrnostnim podminkam polyamidu lze pomoci ptidani naf-

tenatu méd’natého nebo jodidu draselného. Podobné stabiliza¢ni uc¢inky ma i octan manga-

naty. [3] [5]

2.5 Zakladni znaceni polyamidu

K znaceni polyamidi byl zaveden jednoduchy systém, ktery udava pocet uhlikovych

atomil ve stavebnich jednotkach fetézcu.
Polyamid 6 — polyamid z kyseliny 6- aminokaprové nebo z 6 — kaprolaktanu
Polyamid 66 — polyamid z hexamethylendiaminu a kysleniny adipové

Mezi dalsi zékladni polyamidy patii naptiklad (PA11, PA12......... ) [5]
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3 ZKOUSKA TVRDOSTI

Tvrdost je vlastnost matrialu, ktera se projevuje odporem proti vnikani ciziho télesa do
materialu. Jedna se o jednu z nejstarSich zkousek kovi a jinych technickych materialu.
Nejcastéjsi metody méteni tvrdosti spocivajici ve vtlaCovani indentoru urcitou silou do
povrchu materialu. U této zkousky rozliSujeme dva zptisoby méteni. Prvni zptisob méteni
spociva v tom, ze indikator je vtlacen do materialu, kde dochazi k plastické¢ deformaci ma-
terialu. Tyto metody nazyvame metody vnikajici. Druhy zpiisob méteni tvrdosti povrchu

spociva V elastické interakce materialu a indikatoru. [4]

U télesa vnikajiciho do materialu nesmi dochazet k plastické deformaci. Musi dosa-
hovat vysoké tvrdosti, meze pevnosti a Youngova modulu. Nejéastéj$im materidlem
funkéni ¢asti indikatoru je diamant. Pfi méfeni tvrdosti dochazi k viceosém namahani me-
feného materialu, hodnoty vzorku jsou ovlivnény mnoha faktory. Vysledna hodnota zkou-
mané¢ho vzorku zalezi pfedevSim na elastickych vlastnostech méfeného materialu, prede-
v§im na modulu pruznosti ve smyku a v tahu. Dale pak vzorek podléha plastickym vlast-
nostem zkousené¢ho materialu, jako je mez kluzu a deformacni zpevnéni. Vysledna hodnota

je ovlivnéna materidlovymi vlastnostmi zkoumaného materialu. [4]

3.1 Zakladni rozdéleni zkouSek tvrdosti

Zkousky tvrdosti rozdélujeme do né¢kolika skupin. Podle pouziti principu méteni tvrdosti:

e Vtiskové — Metody tvrdosti patii mezi nejpouzivanéj$i metody méfeni. Princip
zkousky spociva v méfeni velikosti vtisku, ktery ve zkoumaném vzorku zanechava
vnikajici indentor. Ten muze mit tvar kuzelu, jehlanu nebo kulicky. Indentor je
zpravidla vyroben z diamantu nebo z kalitelné oceli. Mezi zakladni metody patfii
méfeni dle Vickerse, Brinella, Rockwella, Knoopa, Berkovi¢e, Shore A a D, IRHD
a metoda vtla¢enim kulicky (BIM). [10]

e Vrypové — Sitka vrypu diamantového indentoru uréuje tvrdost zkouseného materi-
alu. Zakladni podminkou pii méfeni tvrdosti je vylestény povrch zkouseného mate-
rialu. Martensova zkouska patii k nejpouzivangjsim vrypovym zkouskam. [10]

e Odrazové — Zakladni podstata zkouSky spoc¢iva v méteni tthlu odrazu (duroskop).
Nebo méteni vysky (Shoreho skleroskop) zkusebniho télesa, které pada na zkouse-
ny povrch z ptedem definované vysky. Pti méfeni vysky odrazu je télesem zavazi

S kulovitym zavazim. [11] [10]
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DalSim ¢lenéni zkousek tvrdosti se rozdéluje podle aplikace zatizeni na zkuSebni vzo-

rek a odezvy materialu ptisobivi na zatizeni: [6]
Staticko — plastické

Zatézujici staticka sila musi ptisobit v kolmém sméru na zkouseny povrch. Nejcas-
t&jsi vyuziti je v laboratornich podminkach. Mezi zékladni metody dle: Brinella, Knoopa
Rockwella, Vickerse aj. [10]

Dynamicko — elastické

Jedna se o jiz o zminované odrazové zkousky. Kdy je méfena vySka nebo tihel od-
razu dopadajiciho indentoru. V misté dopadu nastava elasticka deformace. Ktera se spotie-
buje na kinetickou energii dopadajiciho zkusebniho indentoru, to zpisobi ze, se téleso ne-
vrati do puvodni vysky. [11] [10]

Dynamicko — plastické

Zkusebni indentor je vtlaten do zkouSeného materialu razovym zatizenim, kde vy-
tvaii na povrchu materidlu vtisk. Mezi nejznaméjsi metody patii Baumanovo kladivko a
Poldi kladivko. Hlavni vyhodou piistroju jsou jejich malé rozméry. Pfistroje jsou, kvuli své
velikosti a jednoduchosti, vhodné pro dilenskou kontrolu. [10] [11]

Statické zkousky tvrdosti se rozdéluji podle normy CSN ISO 14577-1. podle inten-
zity zatézujici sily , ktera pasobi na indentor:

o Zkousky makrotvrdosti — 2N < F< 3000N.
o Zkousky mikrotvrdosti — 2N >F,h> 200nm.
o Zkousky nanotvrdosti — 0,1N >F,h< 200nm.

Kde F oznacuje maximalni silu a h maximalni hloubku vytvofeného vtisku. [12]
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Obr. 5 Rozdeleni zkousek tvrdosti [6]

Vysledkem mnoha testli tvrdosti na vét§Siné materiali je elasticka a plasticka defor-
mace testovaného vzorku. V piipadé zkousky kiehkych materialu dochazi nejéastéji
k plastické deformaci u indentord S ostrymi hroty. Nebot’ u ostrych hran dochazi k vyssi
koncentraci napéti. U kuzelovych indentort je Casto pozorovan nartist plastické deformace.
Jelikoz jsou elastické deformace zanedbatelné, povazujeme dany vzorek za Cisté plasticky.
Zkousky materialu vyuzivame k zjisténi tvrdosti materiald, ale mizeme u nékterych typu
zkousek zjiStovat dal$i mechanické vlastnosti pevnych latek. Jako je napiiklad pevnost,
houzevnatost, a vnitini iroven zbytkového napéti. Mezi tyto metody patii Vickerstv, Ber-

kovichiv a Knoopuv indentor). [6]

3.2 Statické zkousky tvrdosti

ZkuSebni téleso je do zkoumaného materidlu vtlacovano nartstajici silou. Sila plisobi
kolmo k povrchu materialu. Statické zkousky se pro piesnost, jednoduchost a reprodukova-

telnost vyuzivaji velmi Casto. [6]

3.2.1 Zkouska tvrdosti podle Rockwela

Rockwelova zkouska tvrdosti je zkouska vtiskova. Zkouskovym télesem je bud’ di-

amantovy kuzel nebo kalend kulicka. Tato metoda dovoluje métit materidly mekké 1 velmi
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tvrdé. S vyhodou se pouziva v dilenském prostiedi, nebot” hodnotu tvrdosti Ize od¢itat pii-

mo na tvrdoméru a neni nutno métit velikost vtisku.[4]

F=100 N F=1500N F=100 N
F=100 N F=1000N F=100 N 1

i1

13 1.

predhézné zatizeni
zhusebni zatizeni
odlehéené zkugebn

i

Obr. 6 Zkouska podle Rockwela [4]

3.2.2 Zkouska tvrdosti podle Brinella

Zkouska tvrdosti podle Brinella byla vynalezena $§védskym inZzenyrem J. A Brinel-
lem. Radi se mezi staticko-plastické zkousky tvrdosti. Zkouska spo¢iva vtla¢ovani indento-
ru do zkouSeného materialu. Metoda je vhodnd pro vSechny materidly. Vyslednd hodnota

se vypocte ze zatazné sily a rozméru vtisku. [4] [6]

Pii zkousce podle Brinella (CSN EN ISO 6506) vtla¢ujeme uréitou silou F do
zkouseného materialu indentor (ocelovou kuli¢ku) o priméru D. PO odstranéni zatéze se

zmé&fi velikost vtisku d. Tvrdost vyjadiujeme pomérem zbézné sily F k povrchu vtisku. [4]

HBW = —
S

1)

HBV = 0,102

F
nD(D-.DZ—d%)

Obr. 7 Zkouska tvrdosti podle Brinella[4]

Kde F je zatézujici sila, D je primér indentoru, d je pramér vtisku.
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3.2.3 ZKkouska tvrdosti podle Vickerse

Autory zkousky tvrdosti z roku zkousky z roku 1922 jsou R. L. Smith a G. E. San-
dlandem. Metoda je oznaCovana podle firmy, kde byl tvrdomér konstruovan. Pii této
zkousce je zatlaCovan silou F indentor do zkousen¢ho materialu. Indentor ma tvar ¢tyrbo-

kého jehlanu o vrcholovém thlu 135 stupnd a je vyroben z diamantu.[4]

dz

Obr. 8 Zkouska tvrdosti podle Vickerse

Velikost tvrdosti se vypocita podobné jako u metody podle Brinella. Tvrdost je de-
finovana podilem sily F a plochou vtisku A. Tvrdost je ur¢ena vztahem: [12]
. 136
2-F-sin T} (2)

VH =

g
Kde d je velikost vtisku a F je zatézujici sila, kterd byla béhem zkousce namétena.

3.2.4 Zkouska podle Berkoviche

Tato metoda byla vynalezena v roce 1951 Berkovichem. Jeji zvlastnosti je vyuZiti
diamantu. Ktery ma tvar nepravidelného trojbokého jehlanu. Pticemz thel, ktery sviraji

bocni stény s vySkou jehlanu ma velikost 65,27°. [7]

Tvar odpovida poméru plochy k hloubce vtisku. Berkovichliv indentor se v dnesni
dob¢ Casto vyuziva pro nanoindenta¢ni zkousky. Na rozdil od ostatnich metod je vyroba
Berkovichova indentoru jednodus$$i, nemusime dodrzet podminky geometrické sbihavosti
jako u Vickersova jehlanu. Diky svému tvaru se snizila citlivost na narazy. Hodnotu tvr-

dosti podle Berkoviche (HCH) ziskame vyjadienim poméru plochy. [7]
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Obr. 9 Schéma Berkovichova indentoru [7]

3.3 Dynamické zkouSky tvrdosti

Indentor vnika do povrchu zkoumané soucasti razem. Stejné jako u statickych zkou-
Sek, vnika indentor do soucasti kolmo k jejimu povrchu. Zkousky dynamické byvaji téz

oznacovany jako zkousky razové. [6]

3.3.1 Duroskop

Podstata zkousky vychazi z elastické deformaci zkoumaného povrchu. Spusténi
piesn¢ definovaného zkusebniho télesa z definovaného thlu na sténu zkouseného materia-
lu. Zkoumany povrch musi byt umistén svisle. Po dopadu se télisko odrazi do thlu B, ktery
urcuje tvrdost. Zkousku provadime na rovném, hladkém povrchu, ktery je fadné ocistén.

Tvrdost materialu se uréuje velikosti thlu odrazu B. [4]

3.3.2 Popis zafizeni

Sklada se z télesa, které ma na konci umisténou ocelovou kuli¢ku. Je upevnéno na
oto¢ném ramenu. Téleso pada pod thlem na zkoumany povrch. Velikost tvrdosti se uréuje
podle zpétného odrazu. Hodnota se urcuje piimo na stupnici. U tohoto typu méfeni tvrdosti

je pomérné velka neptesnost. [4]
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kladivko

vzorek

Obr. 10 Dynamicka zkouSka tvrdosti

3.3.3 Ruéni tvrdomér Poldi

Ruéni tvrdomér se fadi mezi dynamické zkousky tvrdosti. Nejmensi ptenosny tvr-
domér pro méfeni tvrdosti podle Brinella. Ten byl patentovan v roce 1921. Jeho hlavni
prednosti jsou malé rozméry a nizkd hmotnost. Pouziva se zpravidla pro méfeni tvrdosti
vyrobku, u kterych nelze pouzit statické tvrdoméry. Tvrdoméry vyuzivaji normalizovanou
metodu podle Brinella. [20]

1 — udernik, 2 — pruzina, 3 — téleso, 4 — nastavec, 5 — kuli¢ka, 6 — porovnavaci tycka,

7 — zkousenv material

Obr. 11 Rucni tvrdomér Poldi
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3.3.4 Shoreho skleroskop

Postata této metody spociva Vv pruzném odrazu kuli¢ky 0 konstantni hmotnosti, ktera
pada z konstantni vyiky na povrch zkouseného materialu. Cést energie je prevedena na
plastickou deformaci povrchu a zbytek energie je spottebovan odrazem télesa. Z vysky
odrazu lze vypocitat hodnotu tvrdosti HSh. K vyvolani po¢ate¢ni energie se vyuziva elek-

tromagnet nebo energie pruziny. Vysledna hodnota lze pfepocitat i do jiné stupnice tvrdos-

ti. [22]
m zkusebni
: télisko

100 Hr ’—

y H

20_T“
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5§88

Obr. 12 Shoreho skleroskop [19]

3.4 Instrumentovana zkouska tvrdosti

Metoda vznikla v 70. letech dvacatého stoleti autory Bulichevem a Alekinem. Oliver
a Pharr ji v 80. Letech zménili shromazdovani dat, metodologii a analyzy. Zkouskam tvr-

dosti DSI je povazovana za novou metodou. [8]

3.4.1 Popis metody

Zakladnim principem je zjisténi okamzité zmény hloubky indentoru do zkoumané-
ho télesa. Nartstu nebo poklesu zatizeni v prub&hu celého procesu. Na obrazku 13 je zob-
razena charakteristicka indentaéni kiivka zatizeni (hloubka vtisku). Je rozdélena do dvou
fazi. Prvni faze je zatéZovani. Béhem né&ho je na téleso piesnou rychlosti aplikovana zaté-

zujici sila. Druhou fézi je odleh¢ovani. Zaklada se na postupném snizovani aplikované sily.
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Mezi odleh¢ovani a zatézovani se také aplikuje prodleva, coz je doba na zatizeni, kdy je

zkoumany material vystaven maximalni sile. Prodleva nam dovoluje pozorovat creep. [22]

>
»

Teceni (creep)
P!l.‘ A

Zatézovani

honax
Odlehéovani

Indentacni sila, P [mN]

flus  iiny Odlehéovani
heas Zatézovani - .

Indentaéni sila. P [mN|

>

Cas indentace [s]

Indentaéni hloubka, h [,um]'
(a) (b)

Obr. 13 Instrumentovand zkouska tvrdosti-graf [19]

Po dobu zatézovani dochazi k elasticko-plastické deformaci. Po odleh¢ovani do-
chazi k elastické deformaci. To zplisobuje zménu tvaru. Ten neodpovida tvaru indentoru.
Béhem dalsiho zatizeni se plocha postupné zvySuje az do maximalniho zatizeni. U obou

procest nastava deformace elasticka. [22]

P P
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| | | |
| | [ |
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| | | |
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| i z | |
, AP | | AP :
| | | |
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Obr. 14 Pribéh zatézovani a odlehcovani indentoru
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3.4.2 Zpracovani indentac¢nich dat

Metody mizeme rozdélit do téi skupin. Prvni skupinou je piedpoklad zcela elastic-
kého kontaktu. Druhou skupinou material s ¢isté plastickym chovanim. A tieti skupina

elasticko-plastické chovani.[8]
Metoda Doernera a Nixe

Jak je patrné z nazvu, autory jsou Doerner a Nix. Metoda je zaloZena na ptredpokla-
du, Ze v fazich odleh¢ovani se neméni polomér kontaktniho kruhu Berkovicova indentoru.
Indtentor je s povrchem celou dobu v kontaktu. Povrch materialu snizuje indenta¢ni hloub-
ka v dusledku elastické regenerace. Metoda je ¢asto vyuzivana U materiali s vysSim podi-

lem plastické deformace. [8]
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Obr. 15 Schematické zobrazeni hloubky vtisku [9]

Hloubka hc, pti které je jesté polomér kruhu zistava konstantni. Z geometrie inden-
toru lze vypocitat pramét plochy. Z hodnot se da spoc¢itat modul pruznosti a tvrdost. Vzo-

rec pro vypocet je definovan: [8]

H_P_c'-P (3)

A h,

2

Kde P je maximalni zatézujici sila, ¢ je geometricka konstanta a hc je hloubka vtisku.

Mezi dals$i metody patii metoda metoda Fielda a Swaina (dvoubodova) a Olivera a

Pharra (multibodova) .
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4 ZKOUSKY MIKROTVRDOSTI

Podstatou zkousek mikrotvrdosti je vyuziti zatizeni v gramech. Velikost indentoru a
stejné tak i velikost vtisku je v fadu um (10-6 m). Pro vyhodnoceni velikosti vtisku je nut-
né pouziti mikroskopu. V dnesni dob¢ se v laboratornich podminkéch zacalo pouzivat me-
feni mikrotvrdosti pomoci metody DSI. Ktera umoznuje velmi pfesné méfeni tvrdosti a
ziskani mnoha dalSich materialovych parametrii. K méteni mikrotvrdosti se pouzivaji me-
tody dle Vickerse, Knoopa a Berkovic¢e. Témto metodam jsou vénovany samostatné kapi-
toly. Pro hodnoceni tvrdosti vyuZzivaji pyramidové indentory. Méfeni mikrotrdosti se vyu-
ziva pro méteni tenkych kovti, hodnoceni vrstev chemicko-tepelného zpracovani, pii studiu

difuznich pochodu.[18]

4.1 Mikrotvrdost dle Vickerse

Zkouska mikrotvrdosti spad4 pod evropskou normu CSN EN ISO 6507-1. Norma je,

podle velikosti zatizeni, rozdélena do tii Casti.

Tab. 1 Rozdeéleni zkousek [17]

oblast zkusebniho .
zatizeni [N] symbol tvrdosti ISO 6507 -1

F=4903 =zHV 5 Zkouska tvrdosti dle VVickerse

- Zkouska tvrdosti dle Vickerse
1,961 =F <4903 | HY0,2az<HV5 oii nizkém zatiZeni
0,09807 = F <1,961|HV 0,01 az <HV 0,2|Zkouska mikrotvrdosti dle Vickerse

Pti méfeni mikrotvrdosti dle Vickerse se vyuziva malych zatézujicich sil. Zkouseny vzorek

musi byt fadné ocistén a vylestén.

I

position

- ¥
e . Operating
; .

A

b\

Obr. 16 Mikrotvrdost podle Vickerse
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4.2 Mikrotvrdost dle Knoopa

Metoda byla vynalezena v USA v roce 1939. Zkouska vychazi z Vickersovy metody.
Indentror je vyroben z diamantu a ma pomér thlopficek ptiblizné 1:7. Zkouska mikrotvr-
dosti dle Knoopa je popsana mezinarodni normou CSN ISO 4545. [17] [11]

TVAR VTISKU (K:L=1:7) INDENTOR DLE KNOOF A
L

Obr. 17 Mikrotvrdost podle Knoopa [13],[16]

4.3 Mikrotvrdost podle Berkoviche

Podstata a prabeh této zkousky je totozny s Vickersovou zkouskou. Rozdil je vSak ve
vhikajicim télese. hran. Indentor pro Berkovichovu zkousku piedstavuje nepravidelny troj-
boky jehlan z diamantu. Vyroba pravidelného ¢tyibokého jehlanu je pomérné naroc¢na,

piedevs§im v dodrZeni sbihavosti [18]

Ly

Obr. 18 Berkovichiiv indentor
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5 ZKOUSKY NANOTVRDOSTI

Princip méfeni nanotvrdosti je stejny jako u méfeni mikrotvrdosti. Zatizeni se vSak
pohybuji jesté v nizSich hodnotach, a to az InN. Velikost vtisku se pak pohybuje
v hodnotach nanometru. Jako indentor se nejéastéji pouziva Berkovichuv jehlan. Ten lze

snadno vybrousit na pozadovany tvar. Pfi zkouSce dochazi jak k plastické, tak i k elastické

deformaci. Po odleh¢eni ziistava v materialu vlivem plastické deformace vtisk. [20]

v

Pri zatizeni

Po odlehcen :

Obr. 19 profil vtisku pri a po zatizeni[20]

Id. elasticky Id. plasticky reainy
¥ ¥
Intenclaéni ’
kiivka
. X . X .
Profil vpichu [ L] L]

Vpich KJ\R A éﬁﬁ}a

Obr. 20 Zavislost intendacnich kifivek na charakteru materialu [20]

Vysledkem zkousky jsou tzv. intendaéni kiivky, které udavaji zavislost velikosti si-
ly (osa y) a hloubky vtisku (osa x). Vpich do idealn¢ elastického materialu po odlehéeni v
podstaté zanikd, v piipad¢ idedIlné plastického materidlu naopak zlstava stejny jako pfi
zatizeni. Intendanc¢ni kiivka redlného materidlu zahrnuje vliv elastické i plastické deforma-

ce. [20]
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II. PRAKTICKA CAST
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6 EXPERIMENTALNI CAST

6.1 Cil prace

Hlavnim cilem bakalatrské prace bylo méfeni nanotvrdosti povrchové vrstvy polya-
midu 11. Polyamid byl modifikovan beta zafenim. Bylo ptidano sitovadlo TAIC ve formé
granuli v mnozstvi 5% objemovych procent. Celkovou piipravu vzorku provedla firma
PTS Plastic Technologie Service, Hautschenmiihle 3, Adelshofen, Deutschland. Testované
zkusebni vzorky byly vyrobeny technologii vstfikovani. Typ vstfikovaciho stroje
ARABURG ALLROUNDER 470C. ZkuSebni materialy byly ozafeny beta zafenim v dav-
kach 0, 33, 66, a 99 kGy. Méfeni nanotvrdosti povrchu bylo provedeno na nanotvrdoméru
(NHT2) —Opx/Cpx od firmy CSM Instruments, Maximalni zatizeni 10mN. Namétené vy-
sledky byly vyhodnoceny a graficky znazornény.

Hlavni cile bakalatské prace jsou nasleduyjici:
1. Zpracovanti literarni studie na urcené téma.
2. Ptipraveni zkuSebnich vzorki pro experimentalni ¢ast.
3. Provedeni méfeni.

4. Vyhodnoceni namétenych vysledki a jejich grafické znazornéni.
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6.2 ZkusSebni vzorky

Pro experiment byl vybran material polyamid 11. Charakteristika polyamidu 11 je
popsana v teoretické Casti v kapitole 2. Zkusebni vzorky byly vyrobeny vstiikovanim. Sa-
motné méfeni bylo provedeno na modifikovaném vzorku polyamidu 11. Obrazek uvadi

rozméry a tvar zkusebniho vzorku.

85

10

Obr. 21 Zkusebni vzorek

6.3 Vstrikovaci stroj

Pro vstiikovani zkuSebnich vzorkl byl pouzit horizontdIni vstfikovaci stroj Arbur-

gAllrounder 470 C Advance.

Obr. 22 ArburgAllrounder 470 C Advance
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Stroj vyuziva vstiikovaci jednotky 350. Které jsou rozvrzeny modularné. Zaklad-

6.3.1 Parametry vstiikovani:

nim vybaveni stroje je plastikacni komora s regulaci vsttikovani.

Tab. 2 Vstrikovaci parametry stroje Allrounder 470C

Typ stroje Allrounder 470C
Uzaviraci jednotka
Uzaviraci sila 1000 max. kN
Oteviraci sila/zvyiend oteviraci sila 35/250 max.kMN
Otevieni 500 max. kN
Vzdalenost mezi vodicimi sloupy 420420 mm
Velikost upinaci desky (Sifka x vyika) 570x570 mm
Vyhazovaci sila 40 max.kN
Zdvih whazovale 176 max. mm
Hydraulika, pohon
Vykon Eerpadla 15 kw
Celkowy pfikon 23,9 kw
Vstiikovaci jednotka
Primér ineku 40 mm
Pomér Sneku 20 LD
Zdvih Sneku 145 Max. mm
Objem davky 182 max. cm?
Vstfikovaci tlak 2120 max. bar
Vstiikovaci rychlost (objemovia) 168 max. cm®.s?t
Zpétny tlak pozitivni/negativni 350/160 max. bar
Kroutici moment Sneku 700 max. Nm
Pfitlaéna sila tlaku 70 max. kN
Objem nasypky 50 L
Dlejovéa naplf a hmotnost
Mnoistvi oleje 235 L
Hmotnost stroje (bez oleje) 3700

kg
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Vstrikovaci podminky:
Tab. 3 Vstrikovaci podminky

PAIT V-PTS-CREAMID 11- AMN 0 TLD *M800/13 natur

Parametr

vstitkovaci rychlost/mm.s-1/ | 45
vstiikovaci tlak /MPa/ 62
doba chlazeni /s/ 17
teplota formy /°C/ 70
draha davkovani /mm/ 25
celkovy Cas dotlaku /s/ 10,2
dotlak/MPa/ -
teplota trysky /°C/ 310
teplota pod nasypkou /~C/ 40
teplotni pismo 2 /°C/ 220
teplotni pasmo 3 /°C/ 250
teplotni pasmo 4 /°C/ 270
teplotni pasmo 5 /°C/ 280
teplota trysky /°C/ 310

6.3.2 Modifikace zkuSebniho vzorku

Finalni upravou zkouSeného vzorku polyamidu 11 je modifikace beta zafenim. Kte-
ré muze pusobit jak kladné tak i zaporn¢ nabita ¢astice o hmotnosti jednoho elektronu.
Ktery se pohybuje témét rychlosti svétla. Diky témto vlastnostem je snadno ionizujici.
Castice beta zafeni oproti alfa zaZeni pronikne snadnéji do materialu. K zastaveni beta
¢astice stac¢i kov o tloustce 1mm, nebo vrstva vzduchu o velikosti 1 m. Zkoumané

vzorky byly ozaifeny davkami o velikostech 33, 66 a 99 kGy.

Primarni elektrony

Hloubka
pronikani
elektromi

Ozareny material
Sekundarni elektrony

Obr. 23 Ozarovani beta zarenim
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7 MERENI NANOTVRDOSTI

Samotné méfeni nanotvrdosti bylo provadéno na nanotvrdoméru (NHT2) — Opx/Cpx

od firmy CSM Istruments, pfi zatizeni 10mN.

\

\/

Obr. 24 Pristroj (NHT2) — Opx/Cpx

Popis pristroje (NHT2)-Opx/Cpx CSM

10

Obr. 25 Popis pristroje (NHT2)-Opx/Cpx CSM
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Obr. 26 Popis pristroje (NHT2)-Opx/Cpx CSM

1- Méfici hlava 6- Opticky mikroskop
2-Univerzalni drzak vzorkd 7- Modulova hlava

3- X posun 8- Anti-vibraéni sloup
4-Y posun 9- Opticky senzor
3-Z posun 9- Opticky senzor

Postup méreni

Na vSech zkuSebnich vzorcich bylo provedeno 9 méfeni, pro jednotliva zatiZeni.
Zkouska probihala v laboratofich Ustavu vyrobniho inzenyrstvi fakulty technologické ve
Zlin€ na Micro-Combi Tester od firmy CSM Instrument. Vyhodnocovaly se nasledujici
veli¢iny: vtiskovy modul pruznosti E;r, tvrdost dle Vickerse HV, creepCir, vtiskova tvrdost
Hr, elasticka Cast prace vtisku Weast, plastickd ¢ast prace vtisku Wyjast, celkova mechanicka

prace vtisku W a koeficient zpétné relaxace.
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8 ZPRACOVANI NAMERENYCH DAT

V nasledujici kapitole jsou vyhodnoceny naméfené data ve formé grafu a tabulek. Gra-

fy jsou prolozeny chybovymi useckami, které zastupuji zapornou a kladnou smérodatnou

odchylku.

Aritmeticky pramér:

Smérodatna odchylka:

’1 —
S = ; i:l(Xi - X)Z

Stredni kvadraticka chyba aritmetického priméru:

S
8=7

(4)

(5)

(6)
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Obr. 27 Vtiskova tvrdost Hit
Z namétenych vysledkt nanotvrdosti je ziejmé, ze nejvySsi hodnoty vtiskové tvr-
dosti byly naméfeny u zkuSebniho télesa ozafeného davkou zafeni 99 kGy (141 MPa).

Nejmensi hodnoty vykazovalo neozafené zkuSebni téleso (112 MPa), jak je ziejmé

Z obrazku 27.
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g 17

)
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OkGy 33kGy 66kGy 99kGy
Davka ozareni (kGy)

Obr. 28 Vtiskovy modul pruznosti EIT (GPa)
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Pti zkouSce nanotvrdosti bylo dosazeno nejvysSich hodnot vtiskového modulu
pruznosti, reprezentujiciho tuhost testovaného zkusebniho télesa u davky zareni 33 kGy
(203 MPa). Naopak nejmensi hodnota tuhosti testovaného zkusebniho télesa byla zjisténa u

neozafeného zkusebniho télesa (184 MPa). Jak je viditelné z obrazku 28.

7,9
7,8 T
L
-~ 77
=
&)
= 1.6
o
Qo 7,5
E
[e) 7,4 ]
6
£ 7,3 1
7,2
7,1 -
OkGy 33kGy 66kGy 99kGy
Davka ozareni (kGy)

Obr. 29 Vtiskové teceni Cyr (%)

Z Vysledki méfeni je patrné, ze nejvyssi hodnota vtiskového teeni byla naméfena

v v

neozafeného prvku je 7,41%. Jak je ziejmé z obrazku 29.
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Obr. 30 Plasticka cast prace vtisku Wiasi, elasticka cast prace vtisku Weiast, @ ko-

eficient zpétné relaxace n IT.

v wvr

kGy. Maximalni hodnota plastické ¢asti deformacni prace byla naméfena u vzorku 66kGy.

Nejvyssi hodnota elastické prace byla zjisténa neozaifeného vzorku. U Koeficientu zpétné

A4

hodnota koeficientu zpétné deformace byla naméfena u vzorku s davkou beta zafeni

99kGy. Zpétné deformace nIT je 35%, jak je patrné z grafu obr. 30.
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9 DISKUZE

Cilem bakalatské prace bylo méteni nanotvrdosti povrchové vrstvy polyamidu 11. Po-
lyamid byl modifikovaného beta zafenim. Bylo aplikovano sitovaci ¢inidlo TAIC (v
mnozstvi 5% obj. ). Zkusebni vzorky byly vyrobeny technologii vstfikovani. Byl pouZit
vstiikovaci stroj ARABURG ALLROUNDER 470C. Zkusebni vzorky byly poté ozareny
beta zafenim v davkach 0, 33, 66, a 99 kGy. Méteni bylo provedeno na nanotvrdoméru
(NHT2) — Opx/Cpx od firmy CSM Instruments. Pii maximalnim zatizeni 10mN. Vysledné
hodnoty byly vyhodnoceny a graficky znazornény. Pro snadnou orientaci byly pouzity bez-
rozmérné hodnoty, které jsou vyjadieny jako pomér jednotlivych méteni k hodnoté neoza-

feného vzorku v pribéhu celého méteni.

=
IN

=
N

=

o
o]

o
o

Vtiskova tvrdost HIT (-)

o
~

o
N

o

0kGy 33kGy 66kGy 99kGy
Davka ozareni (kGy)

Obr. 31 Vtiskova tvrdost HIT

Z vyslednych hodnot méfeni nanotvrdosti je ziejmé, ze nejvyssi hodnoty vtiskové
tvrdosti Hr dosahuje vzorek s ozarenim 99kGy, a to 1,26MPa. Nejnizsi hodnoty vtiskové
tvrdosti Hit dosahuje neozafeny vzorek 1 MPa. Pti srovnani hodnot vtiskové tvrdosti neo-
zafeného zkusebniho vzorku se zkuSebnim vzorkem ozafenym davkou beta zafeni 99 kGy

je ziejmé, ze narust vtiskové tvrdosti je vys$si v priméru 0 22%, jak je zfejmé z obrazku 31.
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Obr. 32 Vtiskovy modul pruznosti Err (-)

Vysledné hodnoty méfeni vtiskového modulu pruznosti. Ktery piedstavuje mikro-
tuhost testovaného povrchu zkusebniho vzorku, je patrné ze nejvyssi hodnoty byly namé-
neozafeného vzorku zkuSebniho télesa. Pfi porovnani vyslednych hodnot u vzorku s dav-
kou s ozafeni 33 kGy, s hodnotami naméfenymi u neozafeného vzorku se ukazalo zvySeni

hodnot o 11%, jak je zfejmé z obrazku 32.
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Obr. 33 Vtiskovy modul pruznosti Ct (-)

Z vtiskového teceni Cr, které piedstavuje mikrokrep testované vrstvy, je patrné, Ze
nejvétsi hodnota mikrokrepu byla zaznamenana u testovaného zkusebniho vzorku ozafené-
ho 33kGy. Nejmensi hodnota byla naopak zjisténa u neozaifeného zkusebniho vzorku. Pii
porovnani vzrostla hodnota vtiskového teceni Cyr u zkoumaného vzorku s davkou ozéateni
33kGy a u neozaiené¢ho vzorku je viditelny nardst hodnot asi o 4 %, jak je patrné z obrazku
33. Narist hodnot vtiskové teCeni u ozafenych zkusebnich téles mize byt zptsoben drob-

nymi prasklinkami v povrchové vrstvé. Tuto hypotézu je vSak nutné peclivé analyzovat.

v

Ky aplikaci beta zafeni. Beta zafeni vytvofilo ve struktufe zmény. Které ovlivnili vytvareni
3D sité¢ amorfnich oblastech materidlu a krystalinitu polymeru. Vlivem intenzivniho chla-
zeni vykazuje povrchova vrstva vstfikovanych vyrobki sniZeni krystalické fdze a ndrast

amorfni faze.
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ZAVER

Cilem bakalatské prace bylo méfeni nanotvrdosti povrchové vrstvy polyamidu 11. Po-
lyamid byl modifikovaného beta zafenim. Bylo aplikovano sitovaci ¢inidlo TAIC(v mnoz-
stvi 5% obj. procent). Zkusebni vzorky byly vyrobeny technologii vstiikovani. Byl pouzit
vstiikovaci stroj ARABURG ALLROUNDER 470C. ZkuSebni vzorky byly poté ozéaieny
beta zafenim v davkach 0, 33, 66, a 99 kGy. Méteni bylo provedeno na nanotvrdoméru
(NHT2) — Opx/Cpx od firmy CSM Instruments. Pii maximalnim zatizeni 10mN. Vysledné
hodnoty byly vyhodnoceny a graficky znazornény.

Z vysledkli méfeni vyplynulo, Ze ozafenim zkuSebnich téles nedoslo ke zhorSeni jejich
mechanickych vlastnosti. Hodnoty vtiskové tvrdosti se s rostouci davkou zafeni zvySovaly
az na 22 % pii davce zafeni 99 kGy. U vtiskového modulu pruznosti, ktery reprezentuje
tuhost testované povrchové vrstvy, doslo ke zvySeni hodnot v priméru o 11% u davky za-
feni 33 kGy. Nejmensi hodnoty vtiskové tvrdosti a tuhosti byly naméfeny u neozaten¢ho
zkuSebniho télesa. Vysledku vtiskové te€eni, ktery reprezentuje krip testovaného povrcho-
vé vrstvy zkuSebniho télesa ukazaly, Ze nejvétsi pokles byl zjistén u neozafeného zkuseb-

niho té€lesa.

Zavérem je mozné konstatovat, ze modifikace polyamidu 11 beta zafenim ma pozitiv-
ni vliv na nékteré mechanické vlastnosti. Toho je mozné vyuzit tam, kde se kladou zvysSené

naroky na odolnost povrchové vrstvy vici opotiebeni.
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SEZNAM POUZITYCH SYMBOLU A ZKRATEK

ISO Mezinarodni norma

Hir Hodnota vtiskové tvrdosti
Cir Vtiskovy creep

Eir Vtiskovy modul pruznosti

F zatézujici sila

w Mechanicka prace

Welast Elastick4 prace

Wolast Plasticka prace

E Komplexni modul

Ei modul vnikajiciho indentoru
E, redukovany modul vtiskového kontaktu
h hloubka vtisku

HV Tvrdost dle Vickerse

C kontaktni poddajnost

A velikost kontaktni plochy
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