Viiv pigmenti
na viastnosti plastového vyrobku

Ing. Vaclav Janostik, Ph.D.

Teze disertacni prace

Univerzita Tomase Bati ve Zliné



i Univerzita Tomase Bati
Fakulta technologicka

Teze disertacni prace

Vliv pigmentu na vlastnosti plastového vyrobku

The Effect of Pigments on the Plastic Product Properties

Autor:

Studijni program:
Studijni obor:
Skolitel:

Oponenti:

Ing. Vaclav Janostik, Ph.D.
P3909 Procesni inzenyrstvi
3909V013 Nastroje a procesy
doc. Ing. Michal Stanék, Ph.D.
prof. Ing. Ivan Hudec, Ph.D.

prof. Ing. Karel Kocman, DrSc.

Zlin, Listopad 2019



© Vaclav Janostik

Vydala Univerzita Tomase Bati ve Zliné edici Doctoral Thesis Summary.
Publikace byla vydana v roce 2019

Klicova slova: vstfikovani, barveni, barevny koncentrat, mechanické vlastnosti,
rozmérova stabilita, kolorimetrie, SEM, polykarbonat, polypropylen

Keywords: injection molding, coloring, masterbatch, mechanical properties,
dimensional stability, colorimetric, SEM, polycarbonate, polypropylen

Préce je dostupna v Knihovné UTB ve Zling.

ISBN 978-80-7454-867-3



Motto:
,,Jestli najdes v Zivoté cestu bez prekazek, urcite nikam nevede. *
Arthur C. Clarke

Podeékovani:

V prvni fad€ bych rad pod¢koval svému skoliteli doc. Ing. Michalu Stankovi,
Ph.D. za cenné rady a zkuSenosti, které mi poskytoval nejen v ramci této prace,
ale béhem celého mého vysokoskolského studia. Déle bych také rad podekoval
zesnulému doc. Ing. Davidu Manasovi, Ph.D., ktery patfil mezi nejvstticné;si lidi,
které jsem za svij zivot mohl poznat. VZdy jsem se na n&j mohl obratit, jak po
strance profesni, tak mnohdy i osobni. Velky dik patti prof. Dr. Ing. Vladimiru
Patovi, na které¢ho jsem se kdykoliv mohl obratit pro radu po strance statistické,
jeho cenné¢ rady a ptipominky pomohly zvysit kvalitu této prace.

Pod¢kovani patii také vSem profesorim, docentim a doktortim, které jsem
bchem svého studia na Fakulté technologické potkal a od kterych jsem Cerpal
znalosti a moudrost. Také bych rad pod¢koval v§em svym koleglim doktorandiim
a doktortim, s kterymi jsem mél moznost béhem svého studia spolupracovat.

Velky dik patfi mé rodin¢ a znamym, kteti m¢ béhem studia podporovali a
dodavali mi energii k dokonceni disertacni prace.

Tato disertacni pace byla spolufinancovéna z projektu Interni Grantové Agentury
Univerzity Tomase Bati ve Z1in€ IGA/FT/2019/002



Obsah

1. SOUCASNY STAV ..ot 8
1.1 Materidly zpracovavané technologii vstiikovani..........ccccocevviniiiinenns, 10
111 TermOPIASLY ...cooeeeiieciie ettt 10
1.2 Vstiikovani polymernich materialil ...........ccooviniiiiiiicic e, 11
1.3 Reologie VSIKOVANT ....coiuviiiiiiieiiesicci s 12
1.3.1 Charakteristika VStFKOVANI........cccvvviiiiiiiiiiiiie e 12
1.3.2  FONtANOVY TOK ...eviiiiiiieiie et 13
2. CILE DISERTACNI PRACE .....ccovtviiriiriirieriesiesisesississ s 15
Zvolena metodika ZPraCOVANT .........cccveiiiiiiiiieiie e 16
3.1 Volba polymerniho materidlu...........cccoovveriiiiiiiiiiicee e 16
3.2 Volba barvicich KOncentratill..........ccocoviieeiiiiiiiiienie e 16
3.3  Tvorba barevnych SMEST .......ccciviiiiiiiiiieie 17
3.4  Vyroba zkuSebnich vzorkll .........ccccoiiiiiiiiii 17
3.5  Zvolené metody ZpraCoVANT.........ccceeiiiiiiiiiiiie i 18
3.5.1 Tahova ZKOUSKA ......eeeiiiiiiiiiiceie e 18
3.5.2 Razova houzevnatost metodou Charpy ......c.cccccvvviiiireiiiiiee e, 18
3.5.3 Meéfeni kolorimetrickych vIastnosti...........ccccevviiiiiiee i, 18
3.5.4  Stanoveni SMISIEN.......cueiiiiiiiiieiiie et 19
3.5.5 Skenovaci elektronova mikroskopi€..........cccvevviiiiiiieeiiiineiiieeesne, 19
3.6 Zphsob vyhodnoceni dat.........cccoccuvviiiiiiiiiiiie i 19
3.6.1 Analyza rozptyli ANOVA jednocestnd metoda ...........ccevvevvvvennnen. 19
3.7 Mechanické vlastnosti PC..........cccccooiiiiiiiiniicii e 20
3.7.1 Stanoveni tahovych vlastnosti — tahova zkouska ...............ccccveenneen. 20
3.7.2 Mechanické vlastnosti polypropylenu........cccccocvcveiiiiieiiiinciiiieennn, 29
3.8  Kolorimetrické vIastnosti........cccevvueeiiiiiiiiiiniieiiee e 34
3.8.1 PC acerveny barevny Koncentrat............cccooveriiiniiniiinnicneesees 35
3.9  Smrsténi polymernich materialli..........ccoevviiiiiiiiii 37
3.9.1  METen] SMISENT ...oooviiiiiiiiiieie e 37
3.9.2  KONCEPCE FOIMY . .ciiiiiiiiiiieieeee e 38



3.9.3 Kontrola rozmérii tvarové dutiny formy ........cccocevevveiinniiiiieneenn, 39

3.9.4 Méfeni smriténi dle normy CSN EN I1SO 294 — 4 .......covvvvrennan, 41
3.9.5  SMIStENT PCo.neviiiii e 42
3.9.6  SMISIENT PP oo 43
3.10  Skenovaci elektronova analyza............cccoeeveeiiiniiiiiiiiecec e, 45
3.10.1  IndeX tOKU taVENINY .....coiiiiiieiiesiee e 47

4. Diskuze vysledKl.......ccoeiiiiiiiiiii 49
5. PIIN0OS Pro VEAU @ PraXi.....coceiviiiiiiieiiesiee et 50
B, ZAVET 1.ttt 51
Seznam pouzitych symbolll a zkratek...........cceeviiiiiiiiii 60



ABSTRAKT

Tato dizertacni prace se zabyva zkoumanim vlivu koncentrace komercnich
barevnych koncentratti na vysledné vlastnosti plastového dilu. Pro experimentalni
ucely byly zvoleny dva polymerni materidly. Jednim byl zastupce amorfnich
materidlli a to polykarbonat prodavany pod obchodnim nazvem Lexan 923a a
druhy zvoleny material byl zastupcem ze semikrystalickych materialt
polypropylen distribuovany pod obchodnim ndzvem Mosten. Tyto materialy se
bézné pouzivaji v primyslové praxi a zpracovavaji se technologii vsttikovani. Pro
zkouméni vlivu barevnych koncentrati byly vybrany tifi komeréni barevné
koncentraty od firmy Lifocolor pro barveni polykarbonitu a dva barevné
koncentraty od firmy Maxithen pro barveni polypropylenu.

V prvni ¢asti disertacni prace byl zkouman vliv barevnych koncentrati na
mechanické vlastnosti polymernich materidlu. Dlraz byl kladen na provedeni
tahové zkousky a rdzové houzZevnatosti. Z provedené tahové zkouSky byly
vyhodnocovany parametry meze pevnosti, Youngova modulu pruZnosti a
pomérného prodlouzeni. Z testu razové houZevnatosti byly vyhodnocovany
parametry soucCinitele vrubové houZevnatosti a maximalni sily. Dalsi ¢ast byla
zaméfena na métfeni kolorimetrickych vlastnosti a kvantifikovani barevného
odstinu, vCetné stupné probarveni pomoci kolorimetrického zatizeni. Nasledné
byl kladen diiraz na méfeni rozmérové stability, a sice jakym zplisobem
koncentrace barevného koncentratu v polymernim materialu tuto stabilitu ovlivni.
Nasledné byla navrhnuta a vyrobena vstiikovaci forma na vyrobu zkuSebnich
téles pro mefeni smrSténi. Na téchto zkuSebnich télesech byl ovéfen charakter
rozm&rove stability a smrsténi v hlavnim a vedlejSim sméru.

V dalsi ¢asti byly zkuSebni vzorky podrobeny skenovaci elektronové analyze.
Vysledky z této analyzy poukazuji pfedevSsim na velikosti pigmentovych cCastic,
které jsou soucasti barevného koncentratu a také jak je homogenné rozptylen
uvnitt smési. V posledni fad€¢ bylo otestovano, jakym zplsobem ovlivni
ptitomnost barevného koncentratu index toku taveniny polymernich material.

Bylo prokazano, ze barevné koncentraty maji statisticky vyznamny vliv na
mechanické vlastnosti, ovliviiuji kolorimetrické vlastnosti a také rozmérovou
stabilitu. Avsak tento vliv se u riznych barevnych koncentratti mirn¢ lisi. Jako
optimalni koncentrace z hlediska uvedenych vlastnosti se da povaZovat
koncentrace 3 % barevného koncentratu.



ABSTRACT

This dissertation thesis deals with the influence of the concentration of
commercial color concentrates on the final properties of plastic part. Two
polymeric materials were chosen for experimental purposes. One was a
representative of amorphous materials; namely polycarbonate sold under the trade
name Lexan 923a. The other material was a representative of semi—crystalline
polypropylene distributed under the trade name Mosten. These materials are
commonly used in industry and they are usually processed by injection
technology. Three commercial color concentrates from Lifocolor company for
coloring polycarbonate and two color concentrates from Maxithen company for
coloring polypropylene were chosen in order to investigate the effect of color
concentrates. These above mentioned color concentrates are recommended by
manufacturers for dyeing selected polymeric materials.

In the first part of the thesis, the influence of color concentrates on the
mechanical properties of polymeric materials was investigated. Emphasis was
placed on measurement of tensile test and impact strength. The tensile test
measurements were evaluated by the parameters of ultimate strength, Young's
modulus and elongation. Parameters of notch toughness coefficient and maximum
force were evaluated from impact test. The next part was focused on the
measurement of colorimetric properties and quantification of the color shade,
including the degree of coloring using a colorimetric device. The emphasis was
also placed on measuring the dimensional stability. It means how the
concentration of the color concentrate in the polymeric material affects this
stability. Subsequently, an injection mold for the manufacture of shrinkage test
specimens was designed and manufactured. The character of dimensional stability
and shrinkage in the main and minor directions was verified on these test
specimens.

In the following part, the test samples were subjected to scanning electron
analysis. The results of this analysis show pigment particle size that means the
homogeneity of pigments dispersion within the mixture. Lastly, the influence of
a colored concentrate presence on the melt index of polymeric materials was
tested.

Color concentrates have been shown to have a statistically significant effect on
mechanical properties, affect colorimetric properties and dimensional stability.
This effect differs slightly from color concentrate to color. A concentration of 3%
of the color concentrate can be considered as the optimum concentration with
respect to said properties.



1. SOUCASNY STAV

V celém nasem prostifedi jsme obklopeni barvami. Mohou to byt piirozené
barvy flory a fauny nebo synteticky zbarvené odévy, popiipadé vyrobky, které se
nachdzeji v kazdé domécnosti.

Mnoho polozek, které pouzivame denné, je vyrobeno z barevnych plasti.
PtestoZze technické normy pro barveni plastii jiz dadvno existuji, znovu a znovu
vznikaji otazky, tykajici se problému a chyb, které vznikaji pti zpracovani. Vznik
téchto otazek vsak neni piekvapujici s ohledem na vSechny dostupné suroviny
(polymery, pigmenty a barviva), pravidla a piedpisy a specifické pozadavky
zdkaznikli na dané vyrobky. Tyto specifické pozadavky mohou vyzadovat
zejména diskusi mezi dodavateli pfipravy barev a jejich zdkazniky, protoze
nckteré pozadavky se mohou vzijemné vyluCovat, pisobit proti sobé, nebo
nemohou byt pIn¢ splnény po celou dobu.

Zkusenosti ukazuji, Ze zpracovatelé plastli maji Casto omezené znalosti tykajici
se slozitosti pfipravy barev. Stejné tak jsou omezeny také koloristické znalosti o
zpracovani plastli. Intenzivni vyména informaci mezi obéma stranami je proto
velmi dilezitd. Timto zplisobem se vyznamné zlepSi pochopeni kazdého z nich,
aby bylo mozné dosahnout vyssiho standardu kvality produkt kazdého z nich.

Zpracovatel plasti ma na vybér mezi dvéma rliznymi produktovymi fadami,
aby dodal barvu svym vyrobkiim: bud’ t0 pouZivd masové zbarveny plastovy
materidl, nebo sdm piidava barvu pomoci barevného koncentratu. Obé tyto
metody maji své technické a ekonomické vyhody a nevyhody.

Pouziti materialt v provedeni barevnych smési je vyhodné pro predméty, u
kterych je tfeba zarucit urCité vlastnosti, jako je mechanicka pevnost pfii
dlouhodobém pouzivani, pozadavky tykajici se nehotlavosti nebo jiné vlastnosti
v oblasti elektronickych soucdstek. Tento postup plati zejména pro vSechny
technické dily a zafizeni s ur€itymi poZadovanymi vlastnostmi garantovanymi
zpracovatelem predmétu. V téchto ptipadech barva jako takova neni tak dalezita,
protoze je pevné stanovena podle mezinarodnich standardd. Pro tyto aplikace je
vyhodny masove zbarveny plastovy material. VSichni vyrobci plastli nabizeji ve
své nabidce vyrobkil ve standardizovanych barvach i1 specidlni ttidy. Navic
dodavaji specidlni barvy ptizplisoben¢ zékaznikovi, pokud je objednané mnozstvi
dostatecné velké, aby umoZnilo hospodarnou vyrobu. Dtvodem takového
pozadavku je Casto ptani zpracovatele plasti pouzivat své firemni barvy jako
marketingovy nastroj. V posledni dob¢ zna¢né€ vzrostlo minimalni mnoZstvi barev
ptizpisobenych zdkaznikiim a tento trend bude pokracovat i v budoucnu. Kvli
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mnoZzstvi v pfijatelném cenovém rozpéti. Alternativou je pouziti barevnych
pripravkil namisto masovée zbarveného plastového materialu.

V pftipadé plastovych vyrobkil ur¢enych pro kazdodenni pouziti existuje zcela
jind situace. Ve spotfebnim zbozi hraje velmi dlilezitou roli spravna barva, kromé
toho se barva téchto vyrobkli méni v zavislosti na ménici se mode viceméné ro¢né.
Zpracovatelé plastii mizou sledovat pouze nejnovéjsi barevné trendy pomoci
barevnych preparati. Pouze pii pouziti barevnych koncentrati je proces
zpracovani plastu dostatecné¢ flexibilni, aby odpovidal narokiim vyrobku na rychle
se ménici barevné trendy a modu. Zaroven jsou také barevné koncentraty volné
pro vybér nejvhodnéjsiho druhu polymeru pro kazdy vyrobek, anebo muzou
reagovat na rtzné alternativy polymernich materidlti, které maji viceméné
podobné vlastnosti. Oproti jiz zakoupenym barevnym smésim je nutné poiidit
dalsi dodatecna vybaveni, naptiklad davkovace, zatizeni pro predb&ézné michani
a kontrolu barvy. Neni nutné drzet velké sklady barvenych smési, nebot’ staci
skladovat malé mnozZstvi barevnych koncentrati a skladovani zakladniho
polymeru. Dale je moZnost vysokého stupné pruznosti v barevném ptizplisobeni,
rychly servis a dodavka novych barevnych koncentrati a také snadné a rychla
zména barvy béhem vyroby na zpracovatelském stroji.

S ohledem na vSechny vyhody vlastniho zbarveni to neni piekvapivé standardni
postup pii vyrobé spottebniho zboZi. Ptredpoklad pro vlastni zbarveni je
dostupnost barevnych piipravkll. Tyto jsou celosvétové poskytovany velkym
poctem vyrobci. Aby bylo mozné vyvinout nejptiznivéjsi piipravu barev z
hlediska sladéni poZzadované barvy, jejiho zpracovatelského chovani a vlastnosti
barevného vyrobku, je tfeba vzit v ivahu vSechny rizné parametry, véetné vSech
specifickych pozadavkd, které zakaznik ¢asto velmi podrobné uvadi.

V tad¢ teoretickych zdroji je uvedeno, Ze ptitomnost pigmentii a barviv
v zakladnim materialu neovlivituji vlastnosti zakladniho materidlu, avSak otazky
vznesene z praxe predikuji, Ze k ovlivnéni mize dochéazet. Nékteré primyslové
firmy zpracovavajici materialy technologii vstfikovani, které pro barveni
zakladniho materialu pouziva barevné koncentraty, potvrzuji, ze pfi pouziti
rozdilnych barevnych koncentratli dosahuje rozdilné kvality vyroby zejména
v rozmérové stabilité¢ a kontinualité vstiikovaciho procesu. Pravé tyto podméty
daly moznost vzniku této prace. [1]



1.1 Materialy zpracovavané technologii vstrikovani

Polymerni materialy jsou latky z makromolekul, které obsahuji zejména atomy
C, H, O casto také N, CI ¢1 jiné prvky. V urcitém stadiu zpracovani se polymery
nachdazeji v plastickém stavu 1 ve stavu taveniny, ktery umoziuje tyto materialy
tvaret a udélit jim tvar budouciho vyrobku za zvySené teploty a tlaku.

Vstiikovat Ize jak termoplasty, tak i reaktoplasty a elastomerni smési. Zatimco
u termoplastl je interval pro tvareni teoreticky neomezeny, u reaktoplastii je tento
interval omezeny probihajicim sitovanim a u elastomeru je omezen probihajici
vulkanizaci. S rostouci teplotou tvareni se tvareci interval zkracuje. [2, 3, 4]

1.1.1 Termoplasty

Jedna se o polymerni materialy, které pii zvySovani teploty ptechazeji do
plastického stavu, do stavu vysoce viskdznich nenewtonovskych kapalin
(pseudoplastickych), kde je moznost snadného tvaieni a zpracovavani raznymi
technologiemi. K zafixovani tvaru dochazi pouze fyzikalni zménou ochlazenim
pod teplotu tani Tr, (semikrystalické plasty), respektive pod teplotu viskézniho
toku Ts (amorfni plasty). Protoze pii zvySovani teploty nad Tr, nebo T4 nedochazi
ke zménam chemické struktury, 1ze proces m&knuti a nasledného tuhnuti cyklicky
opakovat teoreticky bez omezeni. [5, 6, 7]

Z hlediska vstiikovaciho procesu a nasledného pouziti daného vyrobku je velmi
dalezité rozdelit termoplasty podle nadmolekularni struktury (morfologie) na
amorfni a semikrystalické, nebot’ chovani pii zahfivani a nasledném vstiikovani
je pro ob¢ cilové skupiny odliSné a projevi se také ve vlastnostech findlniho
vyrobku. [8, 7, 9]

a) b)

krystalickd oblast
(krystalit)

amorfni
oblast

Obr. 1.: Schéma nadmolekularni struktury polymerit a) amorfni; b) semikrystalické
[10]
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e Amorfni polymery maji makromolekularni fetézce nepravidelné prostoroveé
usporadany. Jejich charakteristickymi mechanickymi vlastnostmi je vysoka
tvrdost, kiehkost, vysoka pevnost, a jsou vzhledem k nizkému indexu lomu (1,4
az 1,6) transparentni. Dle propustnosti svétla se déli na ¢iré (92 % propustnosti
svétla), transparentni anebo prihledné (60 % propustnosti svétla).
Soucinitel teplotni roztaznosti je nizsi nez u semikrystalickych polymert. Také se
vyznacuji relativné malym smrsténim proti dutiné¢ formy (1 %), coz je velkou
vyhodou pii vyrobé rozmérove presnych dilu a souéasti. Pro amorfni polymery je
dominantni teplota Ty (skelného pfechodu). Tato teplota limituje pouZitelnost
vyrobku Vv teplotnim intervalu. [5, 6, 11]

e Semikrystalické polymery maji podstatnou cast fetézcli pravidelné a tésné
uspotadanou a tvofi krystalické utvary. Zbyla ¢ast fetézcli ma amorfni uspotradani.
Podil mezi krystalickou a amorfni ¢asti se vyjadiuje jako stupenn krystalinity
(pohybuje se od 40 do 90 %). Semikrystalicky polymer nemiize nikdy dosdhnout
100 % krystalizace, proto se krystalické polymery oznacuji jako semikrystalické.
Diky krystalické Casti tetézcti byvaji zpravidla mlééné€ zakalené, index lomu je
vEtsi a jsou charakterizovany véEtsi houZevnatosti materidlu. Jejich pevnost a
modul pruZnosti roste se stupném krystalinity. Semikrystalické polymery se
pouzivaji do teploty tani Tn. Skutecnost tvorby semikrystalické struktury mé za
nasledek veétsi smrsténi vystiika proti dutiné formy, které se pohybuje od 1 do
2,5 %. Vystiiky ze standardnich semikrystalickych polymert, v dasledku tvorby
sférolitické struktury, nemohou byt pIn¢ transparentni jako vyrobky z polymert
amorfnich. [5, 6, 8, 12, 13, 11]

1.2 Vstrikovani polymernich materiali

Vstiikovani je termodynamicky cyklicky proces tvafeni polymernich
materidll, pii kterém se nejprve materidl z pevné faze ve form¢ granuli, prevede
do plastického stavu pomoci plisobeni tepelné a disipaéni energie. Poté je material
Vv plastickém stavu homogenizovan, a nasledné plnén vysokou rychlosti a tlakem
do uzaviené dutiny formy, ktera je temperovana. U vstfikovani termoplastli ma
vstiikovaci forma vyrazné nizsi teplotu neZ je teplota taveniny. Material se
plastikuje v plastika¢ni jednotce, jejiz zaklad je tvoien valcem a $Snekem. Tato
jednotka je soucasti vstiikovaciho stroje. Plastikaci se rozumi proces pievadéni
materialu do plastického stavu. [2]
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PC ridici
chladici nésvoka
vystiik s kanély termoplasticky YRR panel

tryska granulat

(chladivo) oteviraci

l pla‘stikaC‘ni rot. a posuv.
' zdvih . komora s top. pohonné
tvarmik zdvih :
tvémice gne I,<u télesy $nek (pist) jednotka

Obr. 2.: Schéma vstrikovaciho stroje [14]

Utinkem vsttikovaciho tlaku tede plastikovany material vstfikovaci tryskou
a vtokovymi kanaly do dutiny formy. Vsttikovaci tryska zabezpecuje doCasné
utésnéné spojeni plastikacni jednotky s vstiikovaci formou. Vstiikovaci trysky se
méni podle druhu zpracovavaného materialu. [2]

Teplota vsttikovaci trysky se Casto oznacuje jako teplota vsttikovani. Forma je
temperovana. Uéelem temperovani je dosahnout rovnomérného tepelného pole a
uzavirand uzaviraci silou vyvinutou hydraulickym, mechanickym, elektrickym
nebo hybridnim mechanizmem. Béhem faze vsttikovani a faze dotlaku je forma
ptidrzovana uzaviraci silou, ktera musi zabezpecit jeji t€snost. [2, 14, 6]

Teplota formy pfti vstiikovani termoplastu je vzdy niz$i nez teplota vsttikovani
(teplota taveniny). Dochazi zde k fyzikalnimu zafixovani tvaru (ochlazenim). [15]

1.3 Reologie vstiikovani

Pti vsttikovani vyrobkidl z polymerti jsou zreologického pohledu kladeny
darazy na dopravu taveniny z plastikacni jednotky do dutiny formy s minimalnim
tlakovym spadem a mnozstvim materialu. Pfi vstiikovani se také nesmi generovat
velky odpor a proto je snaha pouzivat kratké divergujici kandly. Dale musi byt
vtokové Usti navrhnuto tak, aby se zde dochdzelo ke generovani nizkého smykové
napéti. [16, 3, 17]

1.3.1 Charakteristika vstrikovani

Proces vstfikovani se da charakterizovat diagramem MAD (Moulding Area
Diagram). MAD je v podstaté diagram, ktery definuje zpracovatelské okno pro
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zhotoveni daného vyrobku. Diagram se stanovuje experimentalné, ovSem analyzy
vstiikovani mohou vyznamné pomoci. [16, 3, 17]

Zpracovatelské okno
p [MPa] procesu vstfikovani

|
T [°C]

Obr. 3.: Pracovni diagram vstrikovaciho stroje (MAD) [16]

Kftivka a — charakterizuje zpracovatelské podminky, pti kterych je nizka teplota
a dochédzi k rychlému ztuhnuti, kiivka b — charakterizuje zpracovatelské
podminky, pfi nichz je jiz vysoka teplota a dochdzi k degradaci materialu,
kiivka ¢ — charakterizuje zpracovatelské podminky, pti kterych je jiz tlak pftilis
vysoky a dochazi k otevieni formy a kiivka d — charakterizuje podminky, pii
nichz nedochazi k zateCeni taveniny do dutiny formy. [16]

1.3.2 Fontanovy tok

Pro vstiikovani je typicky fontdnovy tok, ktery je zptisoben absenci skluzu mezi
taveninou a sténou. Tento jev nelze modelovat jako tok mezi dvéma deskami a
je nutno pouzit slozit¢j§i modely. Rychlostni profil pii vstfikovani neni
parabolicky, ale zvonovity, méni se zde kiivka z konkavni na konvexni, rychlost
smykové deformace dosahuje maximalni hodnoty v 1/3 od stény smérem k ose
toku.

Struktura vldkna se zde v kazdé vrstvé od kraje méni, v zamrznuté vrstvé se
tvofi nahodila orientace. V 1/3 se nahodila orientace méni na radialni orientaci
vldken. Orientace vldken je zde paralelné se smérem toku v disledku smykového
toku. Pod touto vrstvou se nachazi vrstva s orientaci vlaken v obvodovém sméru.
Zde je dominantni tangencidlni slozka rychlosti, coZ je nutno brat v uvahu
zejména pii vstiikovani materialu s plnivy a barvivy. Z tohoto diivodu vznika
anizotropni struktura, kterd se da castecné ovlivnit rychlosti vstfikovani a
vyznamn¢ polymerni matrici. DlleZitym faktorem je zde index nenewtonského
chovani n. Ruast pseudoplastického chovéni taveniny s klesajicim n klesa, coz
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zpusobuje hladsi rychlostni profil, tudiz je uzsi oblast vysokého smykani, a tak
vznika mensi tloustka vrstev orientovanych paraleln¢ ke sméru toku. [3, 16]

zatuhla tavenina na sténé
/

ZVonovy
rychlostm'\
profil X \\ smykovy tok

elongacni tok na Cele

max. smykové rychlosti 1/3 elo taveniny

Obr. 4.: Charakter fontanového toku [16]

Na proces vstfikovani ma velmi vyznamny vliv elongacni viskozita. Velka
elongacni viskozita vstifikovaci taveniny sniZuje zat€ékavost do dutiny formy.
V duting formy pfevazuje elongaéni tok. Cim je elongaéni viskozita vétsi, tim je
nutngjsi vétsi tlak na vyplnéni dutiny formy. DalSim faktorem ovliviiujicim proces
vstiikovani je smykova viskozita, kterd ma vliv na tvar ¢ela polymerni taveniny.
[16, 3]
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2. CILE DISERTACNI PRACE

Hlavnim cilem disertaéni prace je studium vlivu vybranych barevnych
koncentratu a jejich koncentrace na ovlivnéni mechanickych kolorimetrickych a
rozmérovych vlastnosti vybranych polymernich material. Vybrané polymerni
materialy a barevné koncentraty byly zvoleny s ohledem na pouZiti v priimyslové
praxi ve firm¢ Obzor Zlin, kterd tyto materidly a barevné koncentraty pouziva
jako jedny z nejrozsifengjsich.

Dizertacni préace je ¢lenéna do nasledujicich dil¢ich krokt:

e Zpracovani literarni reSerSe, kterd se zabyva popisem materiala
zpracovavanych technologii vstfikovani, reologickym chovdnim b&hem
vsttikovani a métenim kolorimetrickych parametrt.

e Volba zakladniho materialu

e Volba barevnych koncentrati

e Piipravou barevnych smési dle dodrzeni priimyslového postupu barveni.

e Vyrobou zkuSebnich téles technologii vstfikovani z pfipravenych smési.

e Mc¢teni mechanickych vlastnosti.

e Me¢éfeni kolorimetrickych vlastnosti.

e Mc¢teni rozméerovych vlastnosti (smrs§téni).

e Statistické vyhodnoceni namétenych hodnot

e SEM analyza.
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3. Zvolena metodika zpracovani
3.1 Volba polymerniho materialu

Volba zakladniho polymerniho materialu pro zkouméni vlivu koncentrace
barevnych koncentratii byla spojena s pouzitelnosti materialti v primyslu. Mezi
nejrozsifenéjsi materidl zpracovavany technologii vstfikovani ve firmé Obzor
Zlin patii polykarbonat. Tento material patii do skupiny konstrukénich materiala
a jeho struktura je amorfni. Vyznacuje se svymi dobrymi mechanickymi
vlastnostmi a diky své amorfni struktuie se z n¢j daji vyrabét i transparentni
vyrobky. Jako prvni zakladni materidl byl zvolen polykarbonat s obchodnim
nazvem Lexan 923a (dale jen PC). Druhym zvolenym zakladnim materidlem byl
polypropylen s obchodnim nazvem Mosten TB 003 Natural (dale jen PP). Tento
material patfi do skupiny komoditnich materidli, a ma semikrystalickou
strukturu. V prumyslové praxi se pouziva na vyrobky, u kterych nejsou tak vysoké
pozadavky na mechanickou odolnost. Diky své semikrystalické struktufe se
Z polypropylenu obtizn€¢ vyrabi transparentni vyrobky. S druhym zakladnim
materidlem se tvorili jiZ smési vybranych koncentraci, nebot’ jak ukazaly prvni
vysledky, vliv barevnych koncentrati je linearni a tudiz se da vliv mezi 1% — 3%
a 3% — 5% dobfte predikovat

3.2 Volba barvicich koncentrata

Zékladem barevného koncentratu je smés barviv a pigment, které jsou neseny
na PC nosi¢i konkrétni receptura je chranéna vyrobnim know—how.

Lifocor — CR — éerveny 3620 F/PC — dale jen ¢erveny barevny koncentrat.

Zde jsou jako pigmenty pouzity: Oxid Zeleza, a uhlikova ¢eri, dale cervené
barvivo.

Lifocor — CR — zeleny 4842 F/PC — dale jen zeleny barevny koncentrat.

Zde jsou jako pigmenty pouzity: Ftalocyanin médi, titanova béloba, uhlikova
cern a afla — ftalocyanin médi. Barviva zde nejsou zadna.

Lifocor — CR — modry 50009 F/PC — dale jen modry barevny koncentrat.

Zde jsou jako pigmenty pouzity: Titanova béloba, beta — ftalocyanin médi a
modré barvivo

Maxithen PP 616297 — dale jen zeleny transparentni barevny koncentrat.
Maxithen PP 620577/12 — dale jen neprihledny zeleny barevny koncentrat.
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3.3 Tvorba barevnych smési

Pro ptfipravu polymernich smési bylo pouZito suché michani. Michani bylo
vzdy provadéno v piesném poméru granuldtu zékladniho polymeru s urcitym
typem barevného koncentratu. Byl pouzit systém hmotnostniho davkovani, ktery
se bézné pouziva v primyslové praxi. Smési byly smichany v koncentracich
1 — 6%; celkova hmotnost kone¢né smési byla 1500g. K vazeni byly pouzity
ptesné laboratorni vahy HELAGO HL — 2000i.

Tabulka 1 Hmotnostni davkovani pro tvorbu PC smési

Cpigment [%] Cpolymer [%] mpigment [g] mpolymer [g] Mmix [g]
1 99 15 1485 1 500
2 98 30 1470 1 500
3 97 45 1 455 1 500
4 96 60 1440 1 500
5 95 75 1425 1 500
6 94 90 1410 1 500

3.4 Vyroba zkuSebnich vzorki

Zkusebni télesa byla vyrobena technologii vstfikovani na stroji ARBURG
Allrounder 470H 1000 —400. Byla vybrana vstiikovaci forma pro dva typy
standardizovanych zkuSebnich téles. Prvni téleso je navrZzeno pro stanoveni
tahovych vlastnosti [18] a druhé téleso pro stanoveni razové houzevnatosti
metodou Charpy je definovano podle CSN EN ISO 179 —1. [19] Podminky
zpracovani byly voleny na zdkladé informaci ziskanych z materidlovych listi a
doporuceni vyrobci materialu a barevnych koncentratu.

CSN EN I1SO 179-1
CSN EN ISO 527-1 typ 2

Obr. 5.: Schéma pouzitych zkusebnich téles

17



Parametry vsttikovaciho procesu byly zvoleny na zakladé materialovych listl
a dle doporuc¢eni dodavatele polymernich materiali.

3.5 Zvolené metody zpracovani

Tato dizertacni prace se zabyva vlivem koncentrace barevnych koncentrati na
vlastnosti plastového vyrobku. Do souhrnu téchto vlastnosti jsou zahrnuty
mechanické vlastnosti, kolorimetrické vlastnosti, rozmérové vlastnosti a SEM
analyza. Zvolené metody zpracovani byly zvoleny tak, aby poskytly a rozhodly o
platnosti vlivii koncentrace na tyto vlastnosti.

3.5.1 Tahova zkouska

Stanoveni tahovych vlastnosti bylo provedeno dle technické normy
CSNEN ISO 527 — 1. Pro zvolené polymerni materidly byly pouZity stejné
parametry pribchu zkousky. Rychlost posuvu pii¢niku byla nastavena na
50 mm/min. Tahova zkouska umoznuje experimentalné stavit fadu hodnot, které
umoziuji charakterizovat zakladni materidlové vlastnosti. Mezi tyto hodnoty patii
Youngllv modul pruznosti E [MPa], mez pevnosti Rm [MPa] a pomérné
prodlouzeni € [%]. [18] Zde byl nejvyznamnéjsi parametr meze pevnosti, nebot’
z praktického hlediska a z hlediska dimenzovani ma nejvétsi vyznam.

3.5.2 Razova houzevnatost metodou Charpy

Stanoveni razové houZevnatosti metodou Charpy probihalo dle normy
CSNENISO 179-1 [19]. Pro zvolené materialy byly pouZity opdt stejné
podminky. Testovani probihalo na zkusebnim zafizeni ZWICK HIT50P, hloubka
vrubu 2 mm. Zde byly vyhodnocovany dva parametry, a to souéinitel vrubové
houZzevnatosti Ak [k]/m?] a sila F [N].

3.5.3 Méreni kolorimetrickych vlastnosti

M¢feni probihalo na zatfizeni UltraScan PRO. Toto zafizeni je navrzeno jako
referencni nastroj pro méfeni odrazené 1 pfenaSené barvy. Splituje smérnice CIE,
ASTM a USP pro piesné méfeni barevnosti. Opticka rozlisitelnost pfistroje je
5nm. UmoZiuje méfeni barev pomoci barviv sostrymi meznimi
charakteristikami. Zdroj osvétleni D65 je kalibrovan od ultrafialové oblasti az do
vlnovych délek blizkého infraCerveného zafeni. Pro méfeni barevnosti obsahuje
celé spektrum vinovych délek vnimanych lidskym okem. [20]
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3.5.4 Stanoveni smrsténi

Stanoveni smriténi probihalo v souladu s normou CSN EN 1S0294 — 4. Dle
této normy bylo provedeno pilotni méteni, na kterém bol prokazan vliv barevnych
koncentratli na velikost smrsténi, a poté byla provedena méfeni dle této normy.

3.5.5 Skenovaci elektronova mikroskopie

Distribuce a rozmér pigmentil vV zékladnim materialu byla zkoumana s vyuziti
skenovaci elektronovou mikroskopii. Méfeni probihalo pomoci stolniho
rastrovaciho elektronového mikroskopu Phenom Pro. Uvedené zafizeni rovnéz
umoznuje BSD topograficky a materidlové kontrastni rezim s moznosti,
urychlovaciho napéti 5 a 10 kV. Méfené vzorky pro skenovaci elektronovou
microskopii (SEM) byly pfipraveny nadrcenim zkusebnich téles. Z drt€¢ byl
vybran plochy vzorek, ktery byl nadéle testovan.

3.6 Zpusob vyhodnoceni dat

Naméfend data byla importovana do softwaru Microsoft Excel 2016 a
zkontrolovana na hrubé chyby v softwaru Minitab 17. Uvedené software byly
rovnéz pouzity pro vyhodnoceni ziskanych vysledki. Data byla kontrolovana
nckolika zptsoby. Prvni kontrola byla provedena pomoci bodového diagramu za
ucelem vizualizace dat a odhaleni hrubych chyb.

Ke druhému stupni ovéteni naméienych dat byly pouzity boxplotove diagramy,
které slouzi k zobrazeni podezielych hodnot a k rozdéleni hodnot soubori na
kvartily. Boxplotove diagramy pii méfeni a interpretaci naméienych dat poméhaji
Kk rychlému a ptehlednému porovnani analyzované vlastnosti.

Nakonec bylo pouzito testovani hypotéz. Jelikoz se jednalo o viceparametralni
soubory dat, nebylo mozné pouzit t —testu, ale musela byt pouzita ANOVA
jednocestna metoda pro ur€eni vyznamnosti naméfenych dat.

3.6.1 Analyza rozptyli ANOVA jednocestna metoda

Tato metoda umoznuje ovéfit, zda na hodnotu ndhodné veliCiny pro urcitou
vlastnost ma statisticky vyznamny vliv hodnota nékterého znaku, ktery se
u vlastnosti d& pozorovat. Tento znak musi nabyvat jen konetného mnozstvi
hodnot, a slouzi k rozdéleni vlastnosti do vzdjemné porovnatelnych skupin.

Pomoci ANOVA metody se testuje shoda stfednich hodnot pro vice
vybérovych soubort.

Ho: py =y = U3 = fly = Us = o (3.6.1.1)
Ha: NON (3.6.1.2)
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Pti hladin€ vyznamnosti:1 — a = 0,95

p = 0,000 < a = 0,050 => Zamitnuti Ho => Potvrzeni Ha (3.6.1.3)

V programu Minitab 17 bylo provedeno testovani o shod¢ rozptylli. Pro toto
vyhodnoceni byl pouzit Bartlettiv test na jeho zaklad¢ byla uréena hodnota
parametru P. Hodnota P byla porovnana s hladinou vyznamnosti o nastavenou
Vv tomto testu na a = 0,05, pokud bude P < a zamita se nulova hypotéza o rovnosti
vyhodnocovaného parametru ve prospéch hypotézy alternativni.

3.7 Mechanické vlastnosti PC

Prvni c¢ast dizertatni priace je zaméfena na méfeni a vyhodnocovani
mechanickych vlastnosti PC a barevnych smési.

3.7.1 Stanoveni tahovych vlastnosti — tahova zkouska

Prvni zkouSka pro stanoveni mechanickych vlastnosti byla vybrana tahova
zkouska. Nejprve byl vyhodnocovan parametr meze pevnosti, nasledné modulu
pruznosti a pomérné prodlouzeni.

Pro méfeni zde bylo vybrano vzdy 20 zkuSebnich vzorki od pfisluSné
koncentrace.

C C
HO:  Ugh, = Hginy = Himy = Him, = Hamg = Hrmg (3811)
Ha: NON (3.8.1.2)
Pfi hladin¢ vyznamnosti: 1 — a = 0,95 (3.8.1.3)

Mez pevnosti — PC a ¢erveny barevny koncentrdt

Tabulka 2 Mez pevnosti PC ovlivnéného cervenym barevnym koncentratem

n=20 Rm — Mez pevnosti

C [%] 0 1 2 3 4 5 6
x[MPa]| 61,78 61,21 61,57 61,81 62,09 62,31 62,47
s¢[MPa]| 0,19 0,31 0,17 0,34 0,53 0,25 0,28
V. [%] 0,31 0,50 0,28 0,55 0,85 0,40 0,46

Nejprve byla provedena analyza rozptylii meze pevnosti. Po provedeni
Bartlettova testu byla stanovena hodnota P = 0,000. Nasledné¢ byla P hodnota
porovnana s parametrem vyznamnosti o = 0,05. Je mozné tedy psat P < a coz
znazoriuje, Ze dochdzi k zamitnuti nulové hypotézy. TudiZ pfitomnost ¢erveného
barevného koncentratu v zdkladnim materidlu ma statisticky vyznamny vliv na
ovlivnéni meze pevnosti s pravdépodobnosti 95%. Aby bylo mozné dokazat, jaky
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charakter ma ptitomnost barevného koncentratu v zdkladnim materidlu, je nutné
dale pokracovat ANOVA jednocestnou metodou, kterd dokaze, jak se od sebe
soubory lisi.

62,8

1 . Bartlett's Test
P-Value 0,000 62,6
—_ 2 —e——H 62,4
°:°' 62,2
> _, 62,
3 e ©
] 2 20
‘E =
8 4 I3 61,8
c 4
Q 61,6
f———
5 61,4
6 61,2

61,0
01 02 03 04 05 06 07 08 09 10 1 2 3

4 5 6
95% Interval divéryhodnosti

Koncentrace [%]

Obr. 6.: Kontrola rozptylit meze pevnosti a ANOVA jednocestnd metoda
Po provedeni ANOVA jednocestné metody pak miize byt tvrzeno, Ze Cerveny

pigment ovliviluje mez pevnosti pozitivnim vzristajicim trendem.

Rm [MPa] = 61,032 + 0,252 Koncentrace [%]
63,0

Regression
—_— 95% Pl

s 0,0633210
R-5q 98,6%
R-Sq(ad)) 98,2%

Rm [MPa]

1 2 3 4 5 6
Koncentrace [%]

Obr. 7.: Regresni analyza meze pevnosti cerveného barevného koncentratu

Tuto zavislost je také mozno feSit pomoci regresni analyzy. Pfi feSeni se
piedpoklada, ze hodnoty na ose x jsou konvenéné pravé hodnoty koncentrace
pigmentli, a hodnoty na ose y jsou zatiZeny pouze chybou ndhodnou. Linearni

regrese predstavuje aproximaci danych hodnot piimkou, pomoci metody
nejmensich ¢tverct.
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Mez pevnosti — PC a modry barevny koncentrat

U analyzy modrého barevného koncentratu se postupovalo zcela totoznym
zpusobem. Po analyze rozptyli meze pevnosti a stanoveni P = 0,036 a lze psat
P < a coZ dokazuje, ze pfitomnost modrého barevného koncentratu ma statisticky
vyznamny vliv na ovlivnéni meze pevnosti

Tabulka 3 Mez pevnosti PC ovlivnéného cervenym barevnym koncentrdtem

n=20 Rm — Mez pevnosti

C [%] 0 1 2 3 4 5 6

X [MPa]| 61,78 61,66 61,68 61,70 61,71 61,72 61,73
sx[MPa]| 0,19 0,09 0,09 0,10 0,08 0,14 0,07
V. [%] 0,32 0,22 0,16 0,19 0,23 0,23 0,12

61,80

1 . Bartlett's Test

P-Value 0,036
2 A 61,75
3 S —|

61,70

Koncentrace [%]
Rm [MPa]

5 } . { 61,65

6 —e— |

61,60
0,05 0,10 0,15 0,20 0,25 1 2

95% Interval diivéryhodnosti Koncentrace [%]

Obr. 8.: Kontrola rozptylit meze pevnosti a ANOVA jednocestna metoda

Rm [MPa] = 61,653 + 0,013 Koncentrace [%]

Regression
61,750 P - — 95% PI

s 0,0064734
R-5q 94,3%

61,725 R-Sq(adj) 92,9%

61,700

Rm [MPa]

61,675

61,650

Koncentrace [%]

Obr. 9.: Regresni analyza meze pevnosti modrého barevného koncentratii
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Mez pevnosti — PC a zeleny barevny koncentrdt

U analyzy zeleného barevného koncentratu se postupovalo zcela totoznym
zpisobem. Po analyze rozptyli meze pevnosti a stanoveni P = 0,001 a lze psat
P < a coz dokazuje, ze ptitomnost zelené¢ho barevného koncentratu ma statisticky
vyznamny vliv na ovlivnéni meze pevnosti.

Tabulka 4 Mez pevnosti PC ovlivnéného zelenym barevnym koncentrdtem

n=20 Rm — Mez pevnosti

C [%] 0 1 2 3 4 5 6

X [MPa]| 61,775 61,855 61,86 61,965 61,965 62,055 62,15

sy[MPa]| 0,19 0,09 0,14 0,11 0,11 0,07 0,14

V,[%] 0,31 0,14 0,22 0,18 0,18 0,12 0,23
7 . Bartlett's Test

P-Value 0,001

Koncentrace [%]
w

0,05 0,10 0,15 0,20 025
95% Interval dGvéryhodnosti

62,2

62,1

Rm [MPa]

61,9

61,8

Koncentrace [%]

Obr. 10.: Kontrola rozptylit a ANOVA jednocestna metoda

Rm [MPa] = 61,782 + 0,064 Koncentrace [%]

Rm [MPa]

61,9

Koncentrace [%]

Regression
—_— 95% PI

s 0,0199643
R-Sq 97,9%
R-Sq(adj) 973%

Obr. 11.: Regresni analyza meze pevnosti zeleného barevného koncentratii
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Vzajemné porovndani

Teorii hypotéz bylo prokazano, ze statisticky vyznamny vliv na parametry
stanovené z tahové zkouSky ma piitomnost barevnych koncentratii zejména na
mez pevnosti. Hypotézy vychazely obdobné 1 se zahrnutim hodnoty zékladniho
materialu do vypoctu rovnosti rozptyli.

Na ovlivnéni vlastnosti se ptfevazné podileji pigmenty, tedy pevné Castice, které
jsou soucasti barevnych koncentrat. Tyto pevné castice jsou pro kazdou
barevnou kombinaci rozdilné, a proto se da predpokladat i rozdilné ovlivnéni. Aby
bylo ovlivnéni minimalni, méla by byt velikost ¢astic co nejmensi. Na
nasledujicim obrazku muzeme vidét, ze pii pouziti Cerveného barevného
koncentratu dochdzi nejprve k mirnému snizeni pevnosti a nasledné s rostouci
koncentraci roste 1 pevnost vybranych smési. V tomto piipadé se pigmenty
chovaji jako plnivo a maji nepatrné€ ztuzujici uc€inek. Pro tvorbu nepriihlednych
cervenych odstint se jako pigmenty pouzivaji oxidy zeleza.

U zelen¢ho barevného koncentratu je patrny podobny trend jako u ¢erveného.
Mez pevnosti stoupa s rostouci koncentraci koncentrace zelené¢ho barevného
koncentratu. Pigmenty pro tvorbu zeleného odstinu jsou zaloZeny na bazi oxida
médi.

U modrého barevného koncentratu dochazi k minimalnimu ovlivnéni, a to
pravdépodobné diky pouziti malého mnozstvi pigmentl a vétSiho mnozstvi
barviva. Jako pigment zde bylo pouzito malé mnozZstvi titanové béloby.

63,0

62,5

@ Cerveny
B Modry

R,, [MPa]

61,5
Zeleny

60,5

Koncentrace [hm. %]

Obr. 12.: Viiv koncentrace barevnych koncentratiit na mez pevnosti
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4.4.2 Razova zkouska v ohybu

Vrubova houZevnatost — PC a Cerveny barevny koncentrdt

U analyzy cerven¢ho barevného koncentrdtu a vrubové houzevnatosti se
postupovalo zcela totoZznym zpiisobem. Po analyze rozptyli meze pevnosti a
stanoveni P = 0,001 a Ize psat P < a coz dokazuje, ze ptitomnost Cerveného
barevného koncentratu ma statisticky vyznamny vliv na ovlivnéni vrubové
houzevnatosti s pravdépodobnosti 95%.

Tabulka 5 Vrubové houzevnatost PC ovlivnéného cervenym barevnym koncentrdtem

n=20 Ak — Soucinitel vrubové houZevnatosti

C [%] 0 1 2 3 4 5 6
x [k]/m?] 12,45 11,73 11,46 11,48 11,45 11,43 10,57
s, [kJ/m?] 0,90 0,53 0,74 0,35 0,41 0,87 0,29

V., [%] 7,21 4,56 6,41 3,08 3,60 7,65 2,71
1 ° Bartlett's Test 12,00
P-Value 0,000
1,75
2 e
= S 11,50
% 3 f—e— <
3 E na2s
5 2
§ 4 f—e—— é 11,00
X
5 . 10,75
6, —e— 10,50

02 04 06 08 10 12 14 16 1 2 3 4 5 6
95% Interval diivéryhodnosti Koncentrace [%]

Obr. 13.: Kontrola rozptylii viubové houzevnatosti a ANOVA jednocestna metoda

Ak (kJ/mA2) = 11,953 - 0,169 Koncentrace [%]

m— Regression
—_— 95% PI

12,5 - S 0272652
- RSq 62,8%

= RSq(adj)  53.5%

10,5 e
10,0 -

Koncentrace [%]

Obr. 14.: Regresni analyza vrubové houzevnatosti cerveného barevného koncentratu
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Vrubova houZevnatost — PC a modry barevny koncentrdt

U analyzy modrého barevného koncentratu se postupovalo totoznym zptisobem
jako v pfedchozim piipadé, a to nejprve analyzou rozptylu vrubové houzevnatosti.
Po stanoveni P = 0,000 a Ize psat P < a coz dokazuje, Ze pfitomnost modrého
barevného koncentratu ma statisticky vyznamny vliv na ovlivnéni vrubové
houzevnatosti s pravdépodobnosti 95%.

Tabulka 6 Vrubové houzevnatost PC ovlivnéného modrym barevnym koncentratem

n=20 Ak — Souéinitel vrubové houZevnatosti
C [%] 0 1 2 3 4 5 6
Y[k]/mz] 12,45 11,82 11,88 11,93 11,97 12,10 12,34
s, [k] /m?] 0,90 0,54 0,55 0,44 0,34 0,70 1,10
V,[%] 7,21 4,61 4,67 3,68 2,87 5,75 8,94
13,00
1 . Bartlett's Test o
P-Value 0,000 12,75
% ’ ] 12,50
g 3 <§ 12,25
5 . 3
E ) < 1200

1,75

6 | .

11,50
0,0 0,5 10 15 2,0 1 2 3 4 5 6
95% Interval divéryhodnosti Koncentrace [%)]

Obr. 15.: Kontrola rozptylii virubové houzevnatosti a ANOVA jednocestna metoda

Ak (kJ/m~2) = 11,682 + 0,093 Koncentrace [%]

12,50

Regression
—_— 95% PI

s 0,0738981
R-Sq 87.3%

12,25 R-5q(adj) 84,1%

12,00

Ak (IJ/mA2)

175

11,50

Koncentrace [%]

Obr. 16.: Regresni analyza vrubové houzevnatosti modrého barevného koncentratu
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Vrubova houZevnatost — PC a zeleny barevny koncentrdt

U analyzy zelené¢ho barevného koncentratu se postupovalo totoznym zptisobem
jako v ptedchozim pripad¢, a to nejprve analyzou rozptylu vrubové houzevnatosti.
Po stanoveni P = 0,001 a lze psat P < a coz dokazuje, Ze pfitomnost zeleného
barevného koncentratu ma statisticky vyznamny vliv na ovlivnéni vrubové
houzevnatosti s pravdépodobnosti 95%.

Tabulka 7 Vrubové houzevnatosti PC ovlivnéného modrym barevnym koncentratem

n=20 AK — Soucinitel vrubové houZevnatosti

C [%] 0 1 2 3 4 5 6
7[k]/m2] 12,45 12,43 12,23 11,84 11,74 11,69 11,65
s, [k] /m?] 0,90 0,77 0,82 0,57 0,50 0,43 0,33

V. [%] 7,21 6,16 6,71 4,85 4,26 3,66 2,86
1 . Bartlett's Test 12,75
P-Value 0,001
2 . 12,50
® ~
e <
g 3 E 12,25
g, 2
S ————
E é 12,00
5 —e—— 1,75
6 —eo— 11,50
02 04 06 08 10 12 14 1 2 3 4 5 6
95% Interval divéryhodnosti Koncentrace [%]

Obr. 17.: Kontrola rozptylii viubové houzevnatosti a ANOVA jednocestna metoda

Ak (kJ/m~2) = 12,494 - 0,159 Koncentrace [%]
13,0

Regression
—_— 95% PI

s 0,130035
R-5q 86,9%
R-Sq(adj) 83,6%

Ak (kJ/mA2)

Koncentrace [%]

Obr. 18.: Regresni analyza vrubové houzevnatosti zeleného barevného koncentratu
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Vzidjemné porovnani

Na nasledujicim grafu je wvidét, Ze pritomnost rozdilnych barevnych
koncentrati ovliviluje 1 soucinitel vrubové houzZevnatosti rozdilné. Tento
parametr je ovlivnén pfevazné velikosti pevnych astic. Tyto Castice narusuji
polymerni matrici, a tudiz snizuji soudrznost makromolekuldrnich tetézcti. U
cerven¢ho a zelen¢ho barevného koncentratu dochazi témeft k linedrnimu snizeni
soucinitele vrubové houzevnatosti. Je to zapfi¢inéno vétsi koncentraci pevnych
castic ve smési. Naproti tomu u modrého barevného koncentratu dochazi v prvni
fazi k mirnému poklesu a nasledné dochazi ke stabilizaci v trovni zdkladniho
materialu. Tento jev je zapfi¢inén pievazné proto, barevny koncentrat obsahuje
malé mnozstvi titanova béloba, které je zde pouZita jako pigment a také obsahuje
pomérné malé mnoZstvi barviva méné nez 2 % Vv celém barevném koncentratu.
Nasledna smés barevného koncentratu je pouze tvofena matrici, kterd je na bazi
PC. Také si mizeme povSimnout, ze U modrého barevného koncentratu nebyla
témeét zménéna relativni vrubova houzevnatost. Dal§im zajimavym trendem,
kterého je mozné si v§imnout, pii 3% koncentraci je odchylka od vlivu vrubové
houzZevnatost u vybranych barevnych koncentratu minimalni. Z hlediska vrubové
houzevnatosti muze byt povazovana 3% koncentrace za optimalni.

14,0

m Cerveny
B Modry

Zeleny

Ak [kd-m-2]

[
=
o

10,5

10,0
0 1 2 3 4 5 6

Koncentrace [hm. %]

Obr. 19.: Viiv koncentrace pigmentii na vrubovou houzevnatost
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3.7.2 Mechanické vlastnosti polypropylenu
Mez pevnosti — PP a zeleny neprithledny barevny koncentrit

U analyzy zelen¢ho barevného koncentratu se postupovalo zcela totoznym

zpusobem. Po analyze rozptylii meze pevnosti a stanoveni P = 0,002 a lze psat
P < a coz dokazuje, ze pfitomnost zeleného barevného koncentratu ma statisticky

vyznamny vliv na ovlivnéni meze pevnosti.

Tabulka 8 Mez pevnosti PP ovlivnéného zelenym neprithlednym barevnym
koncentratem

n=10 Rm — Mez pevnosti
C [%] 0 1 3 5
x [Mpa] 34,30 37,31 37,57 38,05
s,[Mpa] 0,30 0,32 0,84 0,28
V,[%] 0,87 0,86 2,23 0,74
Bartlett's Test 384
1 . P-Value 0,002 38,2 _
Q\'? 38,0
‘g & 378
£ 3 } . | 2 37,6
8 £
5 & 374
5 | o V
37,0 e
0,0 0,5 1,0 1,5 2,0 1 3 5
95% Interval davéryhodnosti Koncentrace [%]

Obr. 20.: Kontrola rozptylit modulu pruznosti a ANOVA jednocestna metoda

Fitted Line Plot
Rm[MPa] = 37,091 + 0,185 Koncentrace [%]

= Regression
39,0 -
- — 95% d

- s 0.0898146
38,5 - RS 971%
—— - R-5q (adj) 94,3%

38,0
37,5 .

37,0 T T T

Rm[MPa]

36,5 -

36,0

Koncentrace [%]

Obr. 21.: Regresni analyza meze pevnosti PP a zeleného barevného koncentrdtu
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Mez pevnosti — PP a zeleny transparentni barevny koncentrit

Tabulka 9 Mez pevnosti PP ovilivnéného zelenym trans. barevnym koncentratem

n=10 Rm — Mez pevnosti

C [%] 0 1 3 5
x [Mpa] 34,30 36,00 36,22 36,47
sx[Mpal] 0,30 0,42 0,43 0,29
V,[%] 0,87 1,17 1,19 0,80

mrenset | PO provedeni Bartlettova testu byla
1 “ 2 stanovena hodnota P = 0,478 Je mozné
psat P > a a tudiz je potvrzena hypotéza
nulovd. Pfitomnost transparentniho
zeleného barevného koncentratu nema

Koncentrace [%]
w

statisticky vyznamny vliv na ovlivnéni
" % o5% Intewal dinéryhodnosti meze pevnosti pravdépodobnosti 95%.

Obr. 22.: Kontrola rozptylii
meze pevnosti

Vzdjemné porovndni

Tabulka 10 vysledky hypotéz se zakladnim materialem

Koncentrat Parametr P — hodnota hypotéza
Zeleny transparentni Rm 0,528 Ho
Zeleny nepriihledny Rm 0,002 Ha

Je patrné, ze u semikrystalického polypropylenu bude situace ponckud
pevnych castic uvniti zdkladniho materidlu jako jsou pigmenty, vyvold zmény
zejména v morfologii polymeru. Pfitomnost pigmentu ve smési zakladniho
materidlu tim vytvaii nukleacni zarodky, které ovlivni mechanické vlastnosti.
Vliv na vlastnosti je zavisly na velikosti pigmentd, a tedy na velikosti nuklea¢nich
zarodkid. Cim mensi budou nukleadni zarodky, tim bude heterogengjsi struktura
vzniklych krystal uvnitf vyrobku. Pfi pouziti zeleného nepriihledného barevného
koncentratu vzrostla pevnost vyraznéji nez pii pouziti transparentniho barevného
koncentratu, kde i velikost ¢astic musela byt mensi nez rozliSitelnost lidského oka,
aby bylo docileno transparentniho efektu.
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Obr. 23.: Viiv koncentrace barevnych koncentrdtit na mez pevnosti

Vrubova houZevnatost — PP a zeleny transparentni barevny koncentrdt

Po analyze rozptyli soucCinitele vrubové houzevnatosti a stanoveni P = 0,004,
1ze psat P < a coz dokazuje, Ze pfitomnost zeleného barevného koncentratu ma
statisticky vyznamny vliv na ovlivnéni soudinitele vrubové houzevnatosti.

Tabulka 11 Vrubova houzevnatost PP ovlivnéného zelenym trans. barevnym
koncentratem

n=10 AK — Soucinitel vrubové houzevnatosti
C [%] 0 1 3 5
x [k] /m?] 2,50 2,08 2,11 2,16
s, [kJ/m?] 0,51 0,08 0,06 0,16
V,[%] 20,47 3,63 2,87 7,39
Bartlett's Test 2,25
1 P-Value 0,004

2,20

& —
’ Py
® £ 215
g S
S o) 2,10
X 2,

5 <
~

5 2,05

2,00
000 005 010 015 020 025 030 035 1 3 5
95% Interval davéryhodnosti Koncentrace [%]

Obr. 24.: Kontrola rozptylii srubové houzevnatosti a ANOVA jednocestnd metoda
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Ak [kJ/mA2] = 2,055 + 0,021 Koncentrace [%]

2,200

Regression
—_— 95% Cl
2,175 S 0,0028577
R-Sq 99,8%
R-Sq(adj) 99,5%
2,150
~
<
£ 2725
S~
2
-
= 2,100
2,075
2,050

1 2 3 4 5
Koncentrace [%]

Obr. 25.: Regresni analyza virubové houzevnatosti PP a zeleného transparentniho
barevného koncentrdtu
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Vrubova houZevnatost — PP a zeleny barevny koncentrat

Tabulka 12 Vrubova houzevnatost PP ovilivnéného zelenymbarevnym koncentratem

n=10 AK — Soucinitel vrubové houZevnatosti

C [%] 0 1 3 5
x [k]/m?] 2,50 2,71 2,76 2,75
s, [k] /m?] 0,51 0,52 0,47 0,72
V. [%] 20,47 19,00 16,87 26,31

wneceren | PO provedeni Bartlettova testu byla

B — Pvae 0311 stanovena hodnota P = 0,381 Je moZzné

) psat P > o a tudiz je potvrzena hypotéza

nulova. Piitomnost zeleného barevného

koncentratu nema statisticky vyznamny

vliv na ovlivnéni vrubové houzZevnatosti
02 04 06 08 10 12 14 16 18 S pravdépodobnosti 95%.

95% Interval diivéryhodnosti

Koncentrace [%]

| |
5 \ \

Obr. 26.: Kontrola rozptylii
vrubove houzZevnatosti

Vzdjemné porovndani

Hypotézy se zahrnutim hodnot nulové koncentrace vychazely vzdy P > a, a
tudiZ nebyla zamitnuta nulové hypotéza. Jak dokazuji i nasledujici grafy, relativni
hodnota vruboveé houZevnatosti nebyla rozdilnou koncentraci zménéna.
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Obr. 27.: Viiv koncentrace barevnych koncentratii na vrubovou houzevnatost
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3.8 Kolorimetrické vlastnosti

V technické praxi probihd prvni posouzeni kolorimetrickych vlastnosti jiz
prvni vizualni kontrolou. Nasledné se vzorky mizou méfit na kolorimetrickych
zatizenich, které kontroluji kvalitu a stalost vyroby. Také Vv tomto piipadé
probéhlo posouzeni pouhym okem, kdy se jiz na prvni pohled dala ohodnotit
homogenita probarveni. Toto je Vv zdsad¢ srovnavaci technika, kterd ovSem
neumoznuje zadné kvantifikovani barevného odstinu.

Obr. 28.: Kolorimetrické zarizeni UltraScan Pro

Pro kvantifikovani barevného odstinu bylo pouzito zatizeni UltraScan PRO
Spectrophotometer. Toto zafizeni umoznuje méfeni kolorimetrie a vyhodnoceni
v CIE soufadnicich. Pro kazdy odstin bylo vybrano 10 zkusebnich téles. Tato
télesa byly zméfeny V péti mistech postupné vzdalenych od vtokového usti.
Nasledujici kolorimetrické parametry jsou uvedeny jako primérné hodnoty v
ptislusnych koncentracich.

Snimana oblast Zkusebni téleso

¢}%

Obr. 29.: Zndzornéni snimané oblasti na zkusebnich télesech

151
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3.8.1 PC a cerveny barevny koncentrat

Na nasledujicim obrazku jsou znazornéna primérna reflexni spektra pro
cerveny pigment. Je patrné, Ze pii pouZiti Cervené¢ho pigmentu zavisi velmi na
vhodné koncentraci ve smési. AZ do 3% koncentrace pigmentu ve smési Se
vyrazn¢ méni barevny odstin. Barevna variace vychazi z parametriia * a b *, Casto
oznacovanych jako chroma C.

400

500

Wavelength (nm)

Obr. 30.: Priimérné reflexni spektrum

Whnm

18]

700

Tabulka 13 Primeérné CIELAB parametry PC a cerveného barevného koncentrdtu

n=50 PC PC + PC + PC + PC + PC +5 PC +6
1% 2% 3% 4% % %
L* 49,40 29,00 33,80 36,02 35,46 37,00 36,50
a* 0,92 32,01 39,64 40,69 42 22 40,29 42,01
b* 6,41 17,55 22,62 21,80 23,23 20,47 26,63
*
* —
3-0‘-" 60
0
25 50 /
20 40 <
15 3
3
30
2
10 \ 1
5’ 20
5
0 10
0 10 20 30 40 soa* 0

Obr. 31.: Poloha jednotlivych souborii v barevném prostoru CIELAB
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Pfi pozorovani padesati méfeni v jednom diagramu s reflexnim spektrem pro
1% koncentraci lze pozorovat vyraznou nehomogenitu v daném vyrobku.
Srostouci koncentraci pigmentu ve zkuSebnich télesech dochazi k poklesu
rozptylu intervalu v reflexnich spektrech.

10,00 /

0,00

400 UlraScan PRDa,:(?ulur_htsﬁk - Rﬂwﬁmﬁe{%hr Excluded 500 oo

400 500 Wavelength 600 700
UltraScan PRO, Color_Janostik - RSEX - ﬁmﬂ:é%lar Excluded
40,00
30,00
20,00
10,00 /
e r
0,00
400 500 600 700
UltraScan PRO, Lolor_Jancstk - REEx Y oeemn Bt d ML lar Excluded

Obr. 32.: Rozptyly homogenity na reflexnich spektrech u koncentraci 1%, 3% a 5 %

Pti 3% koncentraci jiz dochazelo k optimalnimu pro barveni, které bylo
porovnano optickou kontrolou. Pii kvantifikovani barevného odstinu jiz
nedochazelo k vyrazné zméné barevnosti. Bylo mozné pozorovat pouze lepsi
homogenitu probarveni zkusebnich vzorkli. Smr$téni polymernich materialt
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3.9 Smrsténi polymernich materiali

Smrsténi, neboli rozmérova stabilita, je hodnota, o kterou se li§i rozméry mezi
dutinou formy a hotového vyrobku. Rozmérovou stabilitu také ovliviiuje
konstrukce formy a podminky vstfikovaciho procesu. Tyto rozdily mohou zaviset
na velikosti vstfikovaci formy a jejim tvaru, na sméru a pritoku pii plnéni dutiny,
a predevsim na volbé¢ technologickych parametri vstiikovaciho procesu. Méteni
vyroby a dodatecného smr$téni je vhodné pro porovnani riznych termoplastl a
pro kontrolu jednotnosti vyroby. Udaje ziskané touto metodou jsou prospésné pro
urceni vhodnosti materidlu pro vyrobu pfesné¢ tvarovanych vstiikovanych
vyrobkd. [6]

M¢éieni smrsténi se da rozdé€lit na méfeni smr$téni pii vyrobé a dodatecné
smr$téni. Smr$téni vyrobni se méfi témeét okamzité po vystiiknuti télesa. Doba
mezi méfenim vyrobnim a smrSténim dodate¢nym musi byt definovdna
pfisluSnou materialovou normou, nebo dohodnutd mezi zucastnénymi stranami.
Nicméné nejcastéji je méteno smrsténi celkové, které zahrnuje smrsténi vyrobni i
smrsténi celkové, a je mefeno urcity ¢as po dokonceni vyrobku.

M¢éifeni smr§téni se provadi pomoci métidla, které je schopno métit délku
a Sitku zkuSebniho télesa a tvaru dutiny formy s ptesnosti 0,02 mm. Méfeni se
provadi mezi stiedy protilehlych stran, nebo mezi dvéma referen¢nimi znackami.
Smrsténi se méti v hlavnim sméru (ve sméru pritoku) a ve sméru vedlejSim, ktery
je na tento smér kolmy. [6]

Sp1 = 100% (3.10.1)
S,z = 100 blb‘l”z (3.10.2)

ZkuSebni télesa byla hodnocena ¢tyti dny po vsttikovani. Byla dodrZzena norma
ISO 2944 s upravou zkuSebniho vzorku. Zkusebni téleso bylo ve tvaru hranolu
o rozméru 80 x 10 x 4 mm. Smr§téni bylo méfeno v hlavnim sméru (ve sméru
toku), a ve sméru vedlejSim (smér kolmy ke sméru toku). Pro kazdou sadu méteni
bylo pouzito deset zkuSebnich vzorkll. Testovaci télesa byla kondicionovéna a
méfena ve zkuSebni mistnosti pii 20°C.

3.9.1 Méreni smrsténi

Prvni hodnoty smr$téni byly méfeny na zkuSebnich télesech pro vrubovou
houzevnatost. Méteni probihalo na portalovém méticim stroji Zeiss Contura G2.
Nejprve byly definovany protilehlé roviny pomoci tfi bodd, a nésledné byla
vypocitdna primérna hodnota mezi t€émito rovinami. Po zhodnoceni vysledkl
byla navrhnuta a vyrobena vstfikovaci forma na vyrobu zkuSebnich téles pro
méfeni smriténi dle normy CSN EN ISO 294 — 4,
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3.9.2 Koncepce formy

Po provedeni prvotniho testovani velikosti smrsténi byla navrzena vstiikovaci
forma pro vyrobu zkuSebnich téles na méfeni smrsténi. Zakladni geometrické
parametry, které je nutno dodrZet jsou popsany v normé CSN EN ISO 294 — 4,

Obr. 33.: Zkusebni téleso na méreni smriténi dle normy CSN EN ISO 294 — 4

Jsou zde primarné uvedeny rozméry zkusebnich téles, které je (60x60x2) mm,
poloha a rozmér vyhazovacl a také minimalni délka a tvar rozvodného kanalu.
Poté byla navrhnuta koncepce vstiikovaného vyrobku. Vyrobek byl navrhnut dle
ptislusné normy. Forma byla navrzena jako dvounasobna s filmovym vtokem
a lichobéznikovym rozvodnym kandlem. Byly dodrzeny vSechny podminky na
konstrukci jednotlivych ¢asti dle ptislusné normy.

Obr. 34.: Koncepce vstiikovanych téles

Po navrZeni koncepce byly vyrobeny tvarové vlozky do univerzdlniho ramu a
také vyhazovaci systém. NejduleZzitéjsi casti vstiikovaci formy byla prava strana,
ktera obsahovala kompletni tvarové provedeni a vyhazovaci systém, leva strana
byla tvofena pouze rovinou dosedaci tvarovou deskou.
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Obr. 35.: Model do levé poloviny vstrikovaci formy

3.9.3 Kontrola rozméri tvarové dutiny formy

Po vyrobeni tvarové dutiny formy byla dutina formy zméfena na optickém
skeneru Atos triple scan Il. Zde se pfevazné vyhodnocovala piesnost obrobené
tvarové dutiny. Po méfeni hloubky kapes v dutiné formy bylo zjisténo, ze se
pohybuji v toleranci, ktera je stanovena také v ¢asti této normy. Hlavni parametry,
které bylo nutno stanovit, jsou rozméry dutiny formy, od téchto rozmérii se dale
odviji velikost zkusebniho vzorku a také vstupuji do vypoctu smr§téni v hlavnim
sméru. Predepsané rozmérové tolerance pro vyrobu nastroje v normé
CSNEN ISO 294 —4 jsou + 0,Amm. Tolerance na nastroji vyrobeném se
pohybovaly v ramci délkovych rozméra 60 + 0,05mm a v ramci tloustkového
rozméru v toleranci 2 + 0,1mm. Diky zjisténim téchto hodnot mize byt forma
povazovana za vhodnou pro vyrobu zkuSebnich téles na méfeni smr$téni
polymernich materiali.
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Obr. 36.: Kontrola rovinnosti tvarové desky
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Obr. 37.: Kontrola rozmeérii dutiny vstrikovaci formy
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V dalsi ¢asti této normy je popsana metodika méteni smrsténi Pii meteni délky
zkuSebniho télesa je nutné méfit ve vzdalenosti 0,5 mm nad Ustim vtoku na
zkuSebnim télese. Pfi pouZiti mechanického méficiho zatizeni je nutné zajistit,
aby nedochézelo k vyznamnému vtlaceni jeho Celisti. Vyrobni smrsténi je mozné
stanovovat pfi riznych hodnotach dotlaku v dutiné formy. DalSim dilezitym
faktorem je odd¢€leni zkuSebniho télesa od vtokového zbytku bezprostiedné po
vystiiknuti, aby bylo minimalizovano borceni a vliv vtokového systému na
smrsténi v hlavnim sméru. Poté se zkuSebni télesa nechaji ochladit na pokojovou
teplotu. Po ochlazeni zkuSebniho télesa se skladuji 16 —24h a poté jsou piipravena
k méfeni smrsténi.

3.9.4 Méfeni smriténi dle normy CSN EN ISO 294 — 4

Pro méfeni smrsténi byl zvolen portalovy méfici stroj Contura Zeiss G2 a to
zejména diky vysoké piesnosti, vysoké reprodukovatelnosti vysledkii a ¢astecné
automatizaci méfeni. Toto zafizeni méfi s piesnosti Presnost 1,8 um +1/300mm.
Pro méteni na tomto zatfizeni, byl navrhnut upinaci ptipravek, do kterého bylo
umisténo zkusSebni téleso. Tento piipravek zajistoval témét vzdy totoZznou polohu
métfeni a bylo mozné automatizovat méfici CNC program. Meéfeni probihalo
pouze bodové, tak jako to stanovuje norma. Pro méfeni délky 1 a Sitky b
mechanickym méficim pfistrojem jsou vhodné volit referencni stiedy Ze tii
vstiikovanych stran zkuSebniho télesa a stfed G plochy nad vtokovym zbytkem.
Polohy téchto bodli jsou zaznaCeny smeéry vektord piijezdi méfici sondy.
Rozméry byli zaznamenany a vyhodnoceny v softwaru Calypso.

Obr. 38.: Meéreni rozméru zkusebnich téles
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3.95 Smrsténi PC

Opét byla stanovena hypotéza a stanovena P hodnota, ve vSech ptipadech
vychézela P < q, a tudiz barevné koncentraty ovliviiuji smrsténi.

Tabulka 14 Hodnoty smrsténi cervena barevny koncentrat

n=15 Smrsténi v hlavnim sméru Smrsténi ve vedlejSim sméru
C [%] 0 1 3 5 0 1 3 5
x [%] 0,48 0,36 0,33 0,31 0,33 0,18 0,16 0,12
s[%] | 0,03 0,01 0,02 0,02 0,01 0,01 0,02 0,01
V.[%] | 5,64 4,13 6,28 4,87 3,42 8,42 14,03 11,08

Tabulka 15 Hodnoty smrsténi modry barevny koncentrat

n=15 Smrs§téni v hlavnim sméru Smrsténi ve vedlejSim sméru
C [%] 0 1 3 5 0 1 3 3)
x[%] | 0,48 0,48 0,47 0,46 0,33 0,32 0,31 0,29
s[%] | 0,01 0,02 0,01 0,01 0,01 0,01 0,04 0,02
Ve[%] | 1,62 4,19 2,55 2,87 3,42 3,47 1405 6,50

Tabulka 16 Hodnoty smrsténi zeleny barevny koncentrat

n=15 Smrsténi v hlavnim sméru Smrsténi ve vedlejSim sméru
C [%] 0 1 3 5 0 1 3 5
x [%] 0,48 0,48 0,45 0,44 0,33 0,32 0,29 0,27
s¢[%] | 0,01 0,01 0,02 0,01 0,01 0,03 0,02 0,02
Vi[%] | 1,62 1,84 3,56 2,82 3,42 8,64 7,92 5,78
0,60
0,55
'\? 0,50 T —@— modry
E 045 1 —f_ —e —@— Cerveny
>g - zeleny
S0 0,40 o
£ —@— zakladni
»m o3 | ETTTTT—— T e Linearni (modry)
0,30 §\+‘\+ ......... Linearni (¢erveny)
Linearni (zeleny)
0,25

1 2 3 4

Koncentrace [%]

Obr. 39.: Smrsteni v hlavnim sméru PC
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Obr. 40.: Smrsteni ve vedlejsim smeéru PC

Pti otestovani smrsténi v hlavnim sméru a vedlej$im sméru na zkuSebnim télese
dle normy CSN EN ISO 294 — 4 si Ize pov§imnout, Ze vyznamny vliv na charakter
smr$téni ma tvar testovaného vyrobku. Pi1 méfeni smr$téni na tomto typu
zkuSebniho télesa bylo zjisténo, ze charakter smrsténi v hlavnim sméru je stejny
jako u smrsténi ve vedlejSim sméru. Ptitomnost barevnych koncentratu snizuje
smr$téni v hlavnim 1 vedlejSim sméru. Toto smrs§téni ovliviluje pievazné
pfitomnost a velikost pevnych €astic v zdkladnim materialu. Jak bylo jiz dok4zano
pii testovani mechanickych vlastnosti, ptfitomnost pigmentii méa Caste¢ny efekt,
jako pfitomnost plniva. Obecné plati, Ze pfitomnost plniva snizuje smrsténi
polymernich materidlu. Coz Ize zde u amorfniho PC pozorovat.

3.9.6 Smrsténi PP

Tabulka 17 Hodnoty smrsteni zeleného transparentniho barevny koncentrat

n=15 Smrs§téni v hlavnim sméru Smrsténi ve vedlejSim sméru
C [%] 0 1 3 5 0 1 3 5
x [%] 1,03 1,17 1,20 1,26 0,99 1,12 1,17 1,20

s[%] | 0,001 0,03 0,03 0,03 0,02 0,04 0,02 0,03
Vi[%] | 0,05 2,41 2,16 2,15 2,05 3,64 1,66 2,81
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Tabulka 18 Hodnoty smrsténi zeleného barevny koncentrat

n=15 Smrs§téni v hlavnim sméru Smrsténi ve vedlejSim sméru
C [%] 0 1 3 5 0 1 3 5
x [%] 1,03 1,54 1,59 1,63 0,99 1,38 1,48 15
sx[%] | 0,001 0,04 0,03 0,03 0,02 0,05 0,03 0,0
V. [%] 0,05 2,92 1,82 1,90 2,05 3,86 1,85 2,09
2,00
1,80
X 1,60 —8
— §/§_.. —O— zeleny PP_T
>§ 1,40 —@— zeleny PP
’é - DR —e— zikladni
wn """ - . Linearni (zeleny PP_T)
1,00 é --------- Linearni (zeleny PP)
0,80
0 1 2 3 4 5 6
Koncentrace [%]
Obr. 41.: Smrsténi v hlavnim sméru PP
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Obr. 42.: Smrsteni ve vedlejsim sméru PP
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U semikrystalického PP byl pozorovan zcela opaény trend nez u PC. Opét bylo
dokézéano, ze ptitomnost barevnych koncentratu ovliviiuje smrsténi zédkladniho
materialu, avSak v tomto piipad¢ se velikost smr§téni zvétSuje. Tento jev je
pravdépodobné zapticinén z ditvodu ovlivnéni morfologie polymeru. Diky tomu,
Ze ptitomnost pigmentl (pevnych ¢astic) v semikrystalickém polymeru také plni
funkci nukleacniho ¢inidla ovliviiuje se tedy i krystalicka struktura. Diky tomuto
usporadani se mize vyrobek vice smrstovat.

3.10 Skenovaci elektronova analyza

Na nasledujicich obrazcich je mozno pozorovat pfitomnost pigmentu
v zakladnim materidlu. Obrazky budou vzdy 2000x a 5000x zvétSeny. U
cerveného koncentratu se velikost castic pohybuje od 5—1 um. Obecné plati
pravidlo, Ze ¢im mensi je rozmér ¢astic tim bude lepsi dispergace a bude potieba
mensi mnozstvi pigmentu v barevném koncentratu.

Obr. 43.: SEM 1% smési PC a cerveného barevného koncentratu
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Pfi rostouci koncentraci u cerveného barevného koncentratu si miize byt
pozorovano, Ze pii této koncentraci jsou ¢asteCné ve smési tvotfeny vetsi shluky
aglomeratu, a Ze nejsou rovnomérné rozptyleny pevné cCastice v zakladnim

materialu.

Obr. 44.: SEM 3% smési PC a cerveného barevného koncentratu

U 5%koncentrace jiz dochazelo k deaglomeraci a k rovnomérnému rozptyleni
pigmentd v zékladnim materialu.
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3.10.1 Index toku taveniny

Index toku taveniny (MFI) je méfitkem tekutosti polymerni taveniny. Je
definovan jako hmotnost polymeru v gramech, kterd proteCe kapilarou
0 specifickém priuméru a délce za deset minut. Tlak je vyvijeny pies pfedepsané
gravimetrické zavazi. Index toku taveniny je nepfimym métitkem molekulové
hmotnosti. Vysoky index toku taveniny odpovida nizké molekulové hmotnosti.
Soucasné je index toku taveniny méfitkem schopnosti taveniny materidlu proudit
pod tlakem. Pro tento pfipad méteni byla vybrana metoda A podle definice normy
1SO 1133.
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. [ L 1]
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1 ]
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Obr. 45.: Schéma vytlacného reometru [21]

Index toku taveniny byl méten pii 300°C jak udava norma a také bylo pouzito
zdvazi o hmotnosti 1,2 kg. Hmotnost zavazi byla volena také podle prislusné
normy. Vzorky byly odfezavany v intervalech 10 s a nasledné byla pfepoctena na
hodnotu ITT [g/10min] dle vztahu, ktery je rovnéz uveden v pfislusné normé.

600 -m

ITT .y = " (3.12.1.1)
T — zkuSebni teplota [°C]
Mpom — Nominalni zatizeni [kg|
m  — prumérnd hmotnost vzorku [g]
600 — faktor prepocltu [g/s] na [g/lOmin]
t — interval odtezavani [s]
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Tabulka 19 Index toku taveniny cerveného barevného koncentratu a PC

n=10 ITT - Index toku taveniny
C [%] 0 1 2 3 4 5 6
x [g/10min] 37,22 27,46 25,28 25,80 25,93 26,92 27,58
sx[g/10min] 2,03 1,53 0,68 0,88 0,52 0,80 0,80
V,[%] 5,46 5,57 2,68 3,40 2,00 2,96 2,91
Tabulka 20 Index toku taveniny zeleného barevného koncentratu a PC
n=10 ITT — Index toku taveniny
C [%] 0 1 2 3 4 5 6
x [g/10min] 37,22 30,70 27,67 26,30 26,65 25,48 24,9
s,[g/10min] 2,03 2,22 1,53 1,07 1,20 1,97 0,55
V,[%] 5,46 7,23 5,52 4,07 4,48 7,74 2,22
Tabulka 21 Index toku taveniny zeleného barevného koncentratu a PC
n=10 ITT — Index toku taveniny
C [%] 0 1 2 3 4 5 6
x[g/10min] 37,22 24,30 25,13 25,17 26,33 26,96 28,77
Sx[g/10min] 2,03 0,70 0,87 1,09 1,66 1,12 1,45
V. [%] 5,46 2,88 3,44 4,33 6,29 4,14 5,05
Cm
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Me¢fteni indexu toku taveniny bylo méteno k doplnéni prace, jak je zndzornéno
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Obr. 46.: Index toku taveniny PC

na predchozim obrdzku ptfitomnost barevného koncentratu vyrazné ovliviluje

index toku taveniny. Pfitomnost pevnych ¢astic ovlivituje pohyblivost a tepelnou
vodivost makromolekularnich fetézcl, opét dochazi k rozdilnym trendim u
rozdilnych barevnych koncentratd, ale 1ze pozorovat, ze pii koncentraci (3 —4) %

je chovani zkouSenych barevnych koncentrati podobné.
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4. Diskuze vysledki

Na zaklad¢ ziskanych vysledkii muze byt konstatovano, ze pouziti barevnych
koncentratli ovliviiuje mechanické vlastnosti. Pfitomnost barevnych koncentrat
ovliviiuje mez pevnosti spiSe v pozitivnim smyslu a projevuje se zde nepatrné
ztuzujici efekt. U amorfniho polykarbondatu je tento jev pomérné méné vyrazny
neZ u semikrystalického polypropylenu. Nejvyrazngjsi ovlivnéni u amorfniho PC
vykazoval ¢erveny barevny koncentrat. S nejvétsi pravdépodobnosti prave proto,
ze zde byl jako pigment pouzit oxid Zeleza. Pti 1% koncentraci barevného
koncentratu v zdkladnim materialu klesla mez pevnosti 0 1 % vzhledem
k zakladnimu materialu. Pfi 6% koncentraci naopak mez pevnosti vzrostla o
1,2 % vzhledem k zakladnimu materialu. Jako optimalni koncentrace miize byt
povazovana koncentrace 3 %, pii kter¢€ je relativni mez pevnosti nezménéna. To
plati i pro testovany modry a zeleny barevny koncentrat.

Ovlivnéni vrubové houzevnatosti mélo spise negativni vliv na amorfni PC.
Opcét k nejvyraznéjSimu ovlivnéni dochazelo u ¢erveného barevného koncentratu.
Pii 1% koncentraci v zakladnim materialu doslo k poklesu soucinitele vrubové
houZevnatosti o 6 %. Se vzrustajici koncentraci barevného koncentratu Klesala
vrubova houzZevnatost. Pii 6% koncentraci doSlo k 15% poklesu vrubové
houzevnatosti. U vrubové houzevnatosti dochazelo k podobnému jevu, jako u
meze pevnosti pii 3% koncentraci byla odchylka mezi rozdilnymi barevnymi
koncentraty nejmensi, a proto se 3% koncentrace miize z pohledu mechanickych
vlastnosti jevit jako optimalni.

U semikrystalického polypropylenu byl vliv na mez pevnosti daleko vyrazné&jsi.
Pt1 pouziti transparentniho barevného koncentratu doslo jiz pii 1% koncentraci
k 5% nariistu meze pevnosti. Dale jiz zvysujici koncentrace vyrazné nepftispivala
k zvySovani meze pevnosti. Pfi 5% koncentraci vzrostla mez pevnosti o 6,3%
vzhledem k zakladnimu materialu. Pfi pouziti nepriihledného zeleného barevného
koncentratu dochazelo k vyraznéjSimu nartstu meze pevnosti. Pii 1% koncentraci
vzrostla mez pevnosti o 8,8 %. Nasledna vzristajici koncentrace jiz ovliviiovala
mez pevnosti. Pfi 5% koncentraci dochazelo k 11% zvySeni meze pevnosti. Tento
rozdil mezi transparentnim a neprithlednym materialem je pravdépodobné
ovlivnén velikosti pouzitych Castic pigmenti. Pro tvorbu transparentnich barev je
nutné pouzit pigmenty, které maji mensi rozmér, nez je rozliSovaci schopnost
lidského oka. P posuzovani vysledkil u vrubové houzevnatosti doslo ke zjisténi,
ze relativni vrubova houzevnatost je nezménéna, a tudiz pfitomnost pigmentli u
semikrystalického PP neovliviiuje parametr vrubové houZevnatosti.
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Pii méfeni kolorimetrickych vlastnosti bylo dle ofekavani pozorovano, ze
s rostouci koncentraci barevného koncentratu v zakladnim materialu se snizuje
odchylka od reflexnich spekter. Jako optimalni hodnota mtize byt povazovana
hodnota 3 %. Pfi této hodnot¢ jiz byla zkuSebni télesa probarvena na pozadovany
odstin a probarveni téles bylo homogenni. S rostouci koncentraci se ménila i
poloha v barevném diagramu CIELAB, avsak tato zména nebyla jiz lidskym
okem pozorovatelna. Tyto vysledky koresponduji s pozorovanim u skenovaci
elektronové mikroskopie. S rostouci koncentraci barevného koncentratu roste i
homogenita dispergovani pigmentd v zakladnim materialu, avSak jako dokazuji
kolorimetricka méfeni, neni nutné zvysovat hodnotu nad 3 %, nebot’ pii této
koncentraci je dispergace dostateCné vysoka, coZ se projevuje dostateCnym
probarvenim vyrobku v celém objemu.

Vysledky ziskané z méfeni smr$téni dle normy CSN EN 294 — 4 ukazuji,
ze hodnota smrsténi v hlavnim a vedlejsSim sméru zakladniho materidlu se
nepatrné lisi, avSak pritomnost barevného koncentratu tyto rozdily zvétsuje. U
amorfniho PC se s pfitomnosti barevného koncentratu smrStovani sniZovalo.
K nejvétsSimu smrsténi dochazelo s Cervenym barevnym koncentratem. SmrSténi
v hlavnim sméru pii 3% koncentraci ¢erveného barevného koncentratu kleslo
z hodnoty zakladniho materialu 0,48 % na 0,33 % a ve vedlejSim sméru z hodnoty
0,33 % na 0,16 %. U semikrystalického PP se hodnota smrsténi zvétSuje. Pri
3% koncentraci zeleného neprihledného barevného koncentratu se hodnota
smr$téni v hlavnim sméru zvétSila z 1,03 % na 1,59 % a ve vedlejSim sméru
20,99 % na 1,48 %.

Pfi méfeni indexu toku taveniny bylo zjiSténo, Ze pritomnost barevnych
koncentrati ovliviiuje reologické chovani. Jiz pfi 1% koncentraci pigmentu ve
smési doslo k poklesu ITT cca 0 30 %, nasledné bylo vSak chovani smési rozdilné.
Avsak v intervalu 3—4 % je chovani smeési s rozdilnymi pigmenty podobné s
poklesem 0 27 % ITT oproti zakladnimu materialu.

5. Prinos pro védu a praxi

Velmi dulezitym piinosem pro védu a praxi je, jak jiz bylo v pribéhu prace
zminéno, ze pritomnost barevnych koncentrati ovlivituje statisticky vyznamné
mechanické vlastnosti a rozmérovou stabilitu. Teoretické zdroje uvadély, zZe
pfitomnost barevného koncentratu a jeho koncentrace nema vliv na mechanické
vlastnosti.
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Také by se dalo zobecnit, ze do 3% koncentrace, pro tyto vybrané zakladni typy
materiali, nema pfitomnost barevnych koncentrati vyznamny vliv za
predpokladu, Ze jsou barevné koncentraty inertni k zakladni polymerni matrici.

Velmi vyznamnym piinosem pro praxi je nutnost brani v Givahu rozdilné
hodnoty smrsténi, které vznikd pouze zaménou barevnych koncentratd. V praxi
by mohlo dojit k situaci, kdy se vyrabi dva vyrobky z rozdilnych barev, které
spolu maji vziajemné licovat, avSak pokud by dosSlo ke zméné barevnych
koncentratti, mohlo by dojit ke zméné rozmérti a vyrobky by nemusely byt
Vv toleranénim poli. Proto by mélo byt doporucenim pro praxi volit barevné
koncentraty, které ovliviiuji smr$téni podobné, aby nedochazelo K vyraznym
rozmérovym nestabilitam.

6. Zavér

Barveni je velmi ¢astou modifikaci polymernich materiald, a hlavnim cilem je
probarveni na pozadovany odstin. Casto je vSak opomijen vliv pifidaného
barevného koncentratu na mechanické vlastnosti, na vlastnosti zpracovatelské a
také na rozmérovou stabilitu vyrobki. Cilem této prace bylo prozkoumat, zdali
pridani pomérné malého mnozstvi barevného koncentratu ovliviiuje vlastnosti
zakladniho materialu. Rada teoretickych zdrojti a uéebnic predpoklada a tvrdi, Ze
k ovlivnéni pfidanim barevného koncentratu nedochazi. Otazky z praxe vSak
naznacuji, Zze k minimalnimu ovlivnéni vlivem ptidani barevnych koncentratu
muze dochazet.

Pro experimentéalni ucely byly pouzity dva rozdilné polymerni materialy.
Jednim byl zastupce amorfnich polymerid — polykarbonat a druhym byl zastupce
semikrystalickych polymert — polypropylen. K témto zvolenym materialim byly
vybrany komer¢ni barevné koncentraty, které se bézné pouzivaji v primysloveé
praxi k barveni téchto typti materiald.

Po vyhodnoceni vysledkit mechanickych zkousek u polykarbonatu bylo
prokdzano, ze vybrané barevné koncentraty maji statisticky vyznamny vliv na
mez pevnostl a rdazovou houzevnatost. U meze pevnosti byl pozorovan spise
vzrustajici trend, avSak u kazdého barevného koncentratu byl trend mirné€ odlisny.
Zvysovani meze pevnosti je zpusobeno piitomnosti pevnych ¢astic (pigmentil)
vV barevném koncentratu. Tyto pigmenty ma;ji ¢aste¢né ztuzujici efekt a ¢aste¢né
se Vpolymerni matrici chovaji jako plnivo. Pfi vyhodnocovani vrubové
houzevnatosti bylo prokazano, ze barevné koncentraty ovliviiuji vrubovou
houZevnatost spiSe v negativnim smyslu. Také bylo pozorovano mirné odlisné
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chovani u riznych barevnych koncentratd. U 5% koncentrace ve smési PC a
cerven¢ho barevného koncentrdtu bylo pozorovdno snizeni vrubové
houzevnatosti az 0 15%. U polypropylenu byl pozorovan vliv na tahové vlastnosti.
Diky tomu, Ze piitomnost pigmentii u semikrystalickych polymerti miize
ovliviiovat morfologii a stupen krystalinity, tvofi takzvané nuklea¢ni zarodky,
dochdzi i k vétsim zménam nez u amorfniho polymeru. Zména téchto vlastnosti
je pfimo zévisla na slozeni barevného koncentratu a pfevazné¢ na velikosti a
mnozstvi pevnych ¢astic.

Ze ziskanych vysledki z hlediska mechanického chovéani bylo zjisténo, Ze
optimalni koncentrace je 3 %. Pfi této koncentraci se vybrané pigmenty chovaly
podobng.

Pfi zkoumdni kolorimetrickych vlastnosti bylo prokazano, Ze pii nizSich
koncentracich pigmentli ve smési dochazi k velké rozmanitosti a velké barevné
nehomogenité. Tato nehomogenita se projevuje jak optickym pozorovanim
pouhym okem, tak 1 ¢iselnym kvantifikovanim v reflexnich spektrech, a také
Vv riznych polohach v barevném diagramu CIE. Pii 3% koncentraci se jiZ
vysledky pohybuji v uspokojivych hodnotdich homogenity 1 barevného
probarveni. Vzorky s touto koncentraci uz nevykazuji negativni vady v podobé
viditelné nehomogenity, a také u reflexnich kiivek dochazi k minimalnim
odchylkam. ZvySovani koncentrace nad 3 % pigmentu jiZ nehraje vyznamnou
roli. Nad touto Urovni jiz lidskym okem nebylo moZno pozorovat rozdily. Po
prométeni kolorimetrickych vlastnosti bylo dokazano, ze odchylky od reflexnich
spekter jsou také minimalni. Pouze u transparentniho polypropylenu se barevny
odstin srostouci koncentraci meénil, avSak homogenita pii zvolenych
koncentracich byla dostate¢na. To se projevovalo malymi odchylkami od polohy
v barevném prostoru CIELAB a také malymi odchylkami od reflexnich spekter.

Smrsténi je také vyznamnym parametrem pii vyrobé plastovych dili. Zde se
postupovalo v souladu s normami CSN EN ISO 294 — 4. Bylo dokéazano, Ze pfi
piidani vybranych barevnych koncentrati do smési dochazelo ke zmenSeni
hodnoty smrsténi v hlavnim sméru. Tato zavislost byla linedrni a zména smrsténi
byla fadové v jednotkach procent. Naopak hodnota smr$téni ve vedlejSim sméru
se oproti zdkladnimu materidlu (material bez pigmentil) zvySila. Hodnota smrsténi
je zavisla na tvaru a velikosti vyrobku. Také bylo dokazano, Ze toto smrsténi je ze
statistického hlediska vyznamné. Po zjiSténi tohoto vlivu byla navrZena
vstiikovaci forma pro vyrobu zkusebnich téles typu mala deska (60 x 60 x 2) mm.
Tyto zkuSebni télesa jsou urcena k méfeni celkového smrsténi v hlavnim a
vedlej$im sméru. Zde byl ovéfen charakter smrSténi v hlavnim sméru. U
amorfniho polykarbonatu hodnota smr§téni klesala. Hodnota smrSténi ve
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vedlej$im sméru také klesala. Zde se d4 konstatovat, Ze se pevné ¢astice chovaji
jako plnivo a snizuji smrsténi polymeru. Zcela opacnému chovani dochazelo u
semikrystalického polypropylenu, kde byl trend v hlavnim i vedlejSimu sméru
vzristajici. Toto op&t souvisi s ovlivnénim krystalické struktury. Cim vice bude
krystalicka struktura uspotadand a heterogené;si, tim i1 celkové smr$téni bude
VEtSi.

V dalsSim kroku byly vzorky podrobeny analyze SEM, z které pievazné
vyplyva, jaka velikost a tvary pevnych castic (pigmentl) byly pouzity
Vv barevnych koncentratech a také jak homogenné byl rozptylen v zakladnim
materidlu. Tyto vysledky koresponduji s vysledky ziskané z kolorimetrie. Cim
vétsi je podil barevného koncentratu, tim lepSi je distribuéni homogenita
pigmentli v zdkladnim materidlu a také lepSi kryvost barevného koncentratu.
Velikost castic ve vybranych barevnych koncentratech se
pohybovala 0,1 — 10 pum.
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