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ABSTRAKT

Tato studie se zabyva vlivem zafeni elektronového paprsku v davkach 0, 66,
99 a 132 kGy na mikro-mechanické vlastnosti polymert, konkrétné polyamidu 6
plnéného 1 — 6 hm. % sitovacim urychlovacem triallylisokyanuratem (TAIC).
Z mikro-mechanickych vlastnosti byla naméfena indenta¢ni tvrdost, indenta¢ni
modul pruznosti a indenta¢ni krip. Pro ovéteni zesitovani materidlu byla zvolena
metoda termo-mechanické analyzy (TMA) a pro dikaz degradace materialu byla
zvolena Fourierova transformacéni infraervena spektroskopie (FTIR). Pro
doplnéni byla zkouméana také topografie povrchu pomoci mikroskopie atomarnich

sil (AFM).

ABSTRACT

The study deals with the influence of electron beam radiation in the doses of 0,
66, 99 and 132 kGy on micro-mechanical properties of polymers, especially
polyamide 6 filled with 1 — 6 wt. % of crosslinking agent triallylisocyanurate
(TAIC). Indentation hardness, indentation elasticity modulus and indentation
creep were measured from micro-mechanical properties. As a proof of cross-
linking, the method of thermo-mechanical analysis (TMA) and of degradation,
the Fourier transfor infrared spectroscopy (FTIR) were chosen. In addition,
surface topography using atomic force microscopy (AFM) was also investigated.



UvVOD

Tato disertaéni prace je zaméfena na problematiku ozafovani polyamidu 6
sruznou koncentraci sitovaciho urychlovate pii tiech radiacnich davkach.
V dnesni dobé je kladen velky diiraz na vylepSovani materialovych vlastnosti
polymert, které je mozné modifikovat mnoha zpisoby. Jednim z nich je jejich
ozafovani. Ponévadz je sitovani polymeri pomoci elektronového zatfeni
environmentalné bezpetné a je to lehce kontrolovatelny proces bez odpadi, byl
tento zpuisob modifikace materidlti vybran pro tuto diserta¢ni praci. Pomoci
sitovani je mozné dosdhnout vyrazného zlepSeni jak teplotni, tak mechanické
odolnosti vyslednych produkt. V této disertacni préaci jsou zkuSebni tclesa
Z polyamidu 6 ozatfovana elektronovym zafenim a to davkami 66, 99 a 132 kGy.
Sitovaci urychlovag triallylisokyanurat (TAIC) byl obsazen ve smésich ur¢enych
pro vstiikovani v koncentracich 1, 2, 3, 4, 5 a 6 hm. %. Mezi dulezité materialové
vlastnosti patii i mikro-mechanické vlastnosti, které ukazuji mechanické chovani
povrchove vrstvy materialu. Disertacni prace se zamécfuje zejména na indentacni
tvrdost, neboli mikro-tvrdost, dale na indenta¢ni modul pruznosti a indenta¢ni
krip. PonévadZ ozafovani davkou 33 kGy stoji cca 1 euro na 1 kg materialu, je
dulezité stanovit, jakéa davka zafeni je nejvhodnéjsi pro dosazeni nejlepsich mikro-
mechanickych vlastnosti, aby nedoSlo ke zbyte¢nému zvySovani néaklada
Vv ptipad¢ nasobeni radiani davky. Dulezité je také stanoveni davky sitovaciho
urychlovace, ktera zajistuje dostatecné zesit'ovani. Je zbyte¢né plnit polyamid 6
nadmirou TAICu, ponévadz toto se také projevi na ekonomické strance vyroby.
Vyhodou tohoto typu sitovani je moznost vytvofit si hotovy produkt, ktery v sobé
ma zatim neaktivni sitovaci urychlova¢ a ptepravit jej do mista, kde dojde
k naslednému ozafeni a tim i zesitovani produktu.
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1. SOUCASNY STAV RESENE PROBLEMATIKY

Vsechny nasledujici chronologicky sefazené odborné publikace jsou zaméteny
na problematiku metody ozafovani PA 6 za rtiznych procesnich podminek
a dohromady tvofi struény prizkum védecké oblasti, na kterou je tato diserta¢ni
prace také zamétena.

Za kazdym odstavcem s uvedenym zdrojem ¢lanku je komentar (psany
kurzivou), jakym zplsobem se tato prace lisi od jiz provedené¢ho vyzkumu
a v ¢em tato disertacni prace dopliiuje danou problematiku.

V roce 2005 zkoumal tym védct z franu sitovani PA 6 pomoci zrychlenych
elektroni po ptidavku 1-3 hm. % sitovaciho urychlovace triallylkyanuratu
(TAC). Pouzili urychlova¢ elektroni s energii 5 MeV sriznymi davkami
od 40 do 150 kGy. Zjistili, ze molekuldrni hmotnost polymernich vzorkt rostla
Srostouci radiani davkou, coz potvrdili méfenim viskozity. Obsah gelu
poukazal, ze PA 6 s ptidavkem TAC zesitoval efektivng jiz pii malych radiac¢nich
davkach. Obsah absorbované vody klesl srostoucim mnozstvi TAC
a absorbované radiacni davky. [1]

Tento c¢lanek se nezaméroval na mikro-mechanické viastnosti PA 6 a ozarovani
zkuSebnich vzorkii bylo provedeno nizsi energii elektronii. Zaroven byla pouZita
nizsi davka sitovaciho urychlovace, v tomto pripadeé TAC. V této disertacni praci
Jje pouzit jako sitovact urychlova¢ TAIC v koncentraci 1 — 6 hm. %.

Pramanik a spol. z Indie vroce 2009 zesitovali PA 6 s TAC pomoci
zrychlenych elektronil o energii 2 MeV aplikovanim radia¢nich davek 100, 200,
300, 400, 500 a 600 kGy pii pokojové teploté na vzduchu. Tvrdost, pevnost,
ohybové a razové vlastnosti PA 6 se vyrazné zlepSily po zesitovani. Davku
400 kGy zhodnotili jako optimalni pro dosazeni nejlepSich vySe zminovanych
vlastnosti. MnozZstvi absorbované vody klesalo se zvySujici se radia¢ni davkou.

[2]

V této disertacni praci je aplikoviana nizsi energie elektronii a jako sitovaci
urychlovac TAIC.

Zdengk Holik a spol. z Univerzity Tomase Bati ve Zling, v roce 2011 zkoumali
jaky vliv ma mnozstvi sitovaciho urychlovace na vlastnosti ozafeného polyamidu
6. K zesitovani pouzili zrychlenych elektronil o energii 10 MeV a davky zateni
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66, 99 a 132 kGy. Jako optimalni davku sitovaciho urychlovace pro ziskani
nejlepsich materidlovych vlastnosti stanovili mnozstvi 5 % a radiacni davku

132 kGy. [3]

V tomto c¢lanku bylo pouZito stejné energie elektronu jako v této disertacni
praci, avsak rozmezi sitovaciho urychlovace je odlisné.

Dalsim rokem védci ze zlinské wuniverzity studovali zménu mikro-
mechanickych vlastnosti po pouZiti ionizacniho beta zafeni jako zdroje pro
zesitovani PA 6. Do PA 6 pfidali 6 obj. % sitovaciho urychlovace TAIC, vzorky
ozafili davkami 0, 15, 30, 45, 66 a 99 kGy. Vysledkem jejich prace bylo zjisténi,
ze mikro-povrchové vlastnosti PA 6 po zesitovani méli trend vyrazného zlepSeni.
Naptiklad mikro-tvrdost vzrostla 0 41 % v porovnani s neozafenym vzorkem.
Mikro-houzevnatost o 50 %, mikro-kripové vlastnosti klesly o 16 %. Jako
nejvhodnéjsi radiacni davku ur€ili 30 kGy. Se zvySujicimi se ddvkami mikro-
mechanické vlastnosti klesali. [4]

Tento vyzkum byl zaméren na povrchove mikro-mechanicke viastnosti PA 6.
Obsah TAIC byl rozdilny a davky zareni byly v mensim rozmezi a byly aplikovany
po 15 kGy, na rozdil od aplikace po 33 kGy na jeden prujezd pod urychlovacem
elektronii, coz miize mit take vliv na rozdilné vysledky vyzkumu.

Maria Porubska, ktera se zabyva ozafovanim polymernich materialli pomoci
riznych zdrojii zéareni, se vroce 2014 zabyvala ozafovanim neplnéného
a plnéné¢ho PA 6 z 30 hm. % skelnymi vlakny. Vzorky pfipravené technologii
vstiikovani poté nechala ozafit zrychlenymi elektrony o energii 10 MeV davkami
50, 100, 200, 300 a 500 kGy s 50 % davky aplikované po obou stranach vzorkd.
Po méfenich zjistila, Ze samotné ozatfovani je vyhodné€j$i pro ziskani lepSich
materidlovych vlastnosti u neplnéného PA 6. [5]

Tento vyzkum se zaméroval jak na ozarovani neplneného, tak plnéného PA 6
Z 30 hm. % skelnymi vidkny, avsak z vysledkii je zirejmé, Ze ozarovani je vhodnéjsi
na neplneny PA 6, coz jsem vzala v potaz pri mé studii. Také rozsah radiacnich
davek ve vyse popsaném vyzkumu je vétsi s vetsimi skoky a navic byly aplikovany
po obou strandch. V mé prdci se zameéruji na ozarovani vzorku z jedné strany
S mensSimi skoky mezi davkami v mensim rozmezi davek.

E. Adem a spol. ozafili 0,6 mm tenké polymerni filmy z PA 6 a PA 66
ionizaénim beta zafenim s energii 1,3 MeV davkami od 50 do 1000 kGy
v rozmezi od pokojové teploty do 70 °C. Co se tyka mechanickych vlastnosti, tak
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zjistili, ze napéti pii pretrzeni a prodlouzeni pii pretrzeni vzorkl bylo silné
redukovéno, zatimco Yongtv modul pruznosti a napéti na mezi kluzu silné
vzrostli s rostouci radiac¢ni davkou. Obsah gelu poukazal na fakt, ze zesitovani
bylo vyssiu PA 6 v porovnani s PA 66. Teplota tani a teplota krystalizace klesla
s rostouci davkou zéteni kvili vétveni a sitovani v amorfni ¢asti polymeru a na
rozhrani krystalt. [6]

V této studii bylo pouzito velké rozmezi radiacni davky, zdroven bylo pouZito
nizsi energie elektronii a vetsiho teplotniho rozpéti a to do 70 °C. Navic bylo
radiacni zareni aplikovano na 0,6 mm tenké polymerni filmy. V mém pripade
dochazi k ozarovani zkusebnich téles, Které maji znatelné vetsi tloustku. Také
pouzivam nizsich davek zareni s vetsi energii elektronii a ozarovani probéhlo za
pokojoveé teploty.

David Manas a spol. vroce 2015 studoval vliv mnozstvi sitovaciho
urychlovade na mikro-mechanické vlastnosti sklem plnén¢ho PA 6. Jako
koncentraci skelnych vldken pouzil 30 % mnozstvi. Vzorky byly ptfipraveny
technologii vstiikovani. Sitovaciho urychlovade TAIC bylo pouzito 0, 1, 2
a3 0bj. %. Tento sitovaci urychlova¢ zptisobil rozlicné mikro-mechanické
vlastnosti. U indenta¢ni tvrdosti tvrdost klesala s rostoucim mnozstvim TAIC,
podobny trend mél 1 indentacni elasticky modul, zatimco indenta¢ni krip rostl
s mnozstvim TAIC. Tyto vysledky jsou zplsobeny ptfitomnosti TAIC jak
monomeru ve smési, ktery pied samotnym ozafovanim zhorSuje mikro-
mechanické vlastnosti. [7]

Tento vyzkum se zabyval mikro-mechanickymi vlastnostmi povrchové vrstvy PA
6, avsak plnéného skelnymi vidkny. Byl pouZit Stejny sitovaci urychlovac
V mensich koncentracich nezli v mém pripadé. Navic uvedeny vyzkum zkoumal
vliv mikro-mechanickych viastnosti pred samotnym ozarovanim vzorki, avsak
V pripadeé této prdace jsou vzorky ozareny a ndsledné méreny jiz zminené vlastnosti.

V roce 2016 Boo Young Shin, Man Ho Ha a Do Hung Han zkoumali vliv
elektronového zatreni na morfologii, reologii a mechanické vlastnosti polymerni
smési slozené z PA 6 a PP. Zjistili, ze elektronové zatfeni zlepSuje kompatibilitu
na rozhrani mezi PA 6 a PP. [8]

V tomto pripadé byla zkoumana kompatibilita smési z PA 6 a PP na jejich
rozhrani a vliv elektronového zareni na jejich kompatibilitu. I v tomto pripade



ozarovani zpusobilo zlepSeni viastnosti, avsak nebyly mereny mikro-mechanické
vlastnosti povrchoveé vrstvy.

V roce 2018 byl zkouman vliv elektronového zafeni na mechanické a tepelné
vlastnosti vybranych typii polymert. Bylo zjisténo, ze 1 kdyz riizné polymery
reaguji na ozafovani rizné, v pfipad¢ nalezeni optimalni radiacni davky dochazi
ke zlepS$eni materialovych vlastnosti. [9]

oV e

koncentraci sitovaciho urychlovace a zameéruji se pouze na PA 6 pro detailnéjsi
prozkoumani této problematiky.

Bradler a spol. testovali komer¢né dostupné neplnéné a plnéné polyamidy z 30
a 35 hm.% skelnym vlaknem, které zesitovali pomoci TAIC (5 hm. %) davkami
elektronového zateni 50, 100, 150 a 200 kGy. Poté zkoumali riist inavové trhliny
pii 23 a 80 °C. U neplnéného PA 66 nebyl detekovan zddny ucinek ozafeni pfii
teploté 23 °C, zatimco Skodlivy ucinek se projevil pii teploté¢ 80 °C ve stavu
nasycen¢ho vodou. U plnénych polyamidii dochéazelo k opacnému trendu. [10]

V této disertacni praci se zabyvam vlivem elektronového zareni na mikro-
mechanické vlastnosti PA 6 za pokojové teploty. Na rozdil od vyse popsaného
Clanku ve vétsim rozmezi koncentraci TAIC pri nizsich radiacnich davkdch.



2. CILE PRACE

Cilem dizerta¢ni prace je studium PA 6 a jeho ozatovani pomoci elektronového
zafeni davkami 0, 66, 99 a 132 kGy. Jako sit'ovaci urychlova¢ byl pouzit TAIC
ato v koncentracich 1 — 6 hm. % pro podrobn&jsi zji$téni, jakd je optimalni
koncentrace TAIC a davka zafeni pro dosaZeni nejlepSich mikro-mechanickych
vlastnosti.

vvvvvv

e Literarni reserse, ktera bude popisovat polymery vSeobecné, polyamidy,
PA 6, sitovani polymerti pomoci elektronového zateni, popis pouzitych
metod pro méfeni atd.

e Priprava zkuSebnich vzorkt, které byly vyrobeny pomoci technologie
vstiikovani.

e Sitovani vzorkli pomoci elektronového zafeni davkami 0, 66, 99, 132 KGy.

e M¢teni mikro-mechanickych vlastnosti.

e Me¢éfeni pomoci pristroje dynamické — mechanické analyzy (DMA) ve
statickém nastaveni termélni — mechanické analyzy (TMA) pro dikaz
zesitovani materiali.

e Méfeni pomoci techniky infradervené spektroskopie s Fourierovou
transformaci pro potvrzeni degradace materidlu po prekroCeni urcité
radia¢ni davky.

e Me¢éfeni topografie povrchu pomoci mikroskopu atomarnich sil pro zjisténi,
jakym zplsobem sitovani meni topografii povrchu zkuSebnich vzork.

e Zpracovani a vyhodnoceni nhamétenych dat.



3. TEORETICKY RAMEC

Teoreticka cast je vénovana charakterizaci polymert, jejich rozdé€leni
a vlastnostem. Dale zahrnuje charakterizaci polyamidt v§eobecné a polyamidu 6,
popis zafeni elektronového paprsku (jeho vyhod a nevyhod) a popis procesu
sitovani polymert a charakterizaci jeho vlivu na materialové vlastnosti polymeru.

3.1 Uvod do polymeri

Historii lidstva je mozné rozdélit z hlediska materidlu na dobu ledovou,
bronzovou a Zeleznou. Proto je akceptovatelné soucasnou dobu oznacit za dobu
polymerni. Od dvacatého stoleti se polymerni materidly véetné plastl, vldken,
elastomeril a proteini objevuji témét v kazdé oblasti lidského kazdodenniho
zivota. Polymery jsou pouZivany v riznych aplikacich v zemédélstvi, primyslu
a také v obranném primyslu. Plasty jsou vSudypfitomné v moderni spole¢nosti
s aplikacemi od hra¢ek po elektronickeé komponenty, interiérové nebo konstrukcni
¢asti automobilll a rizné komponenty v letadlech a vlacich. Témét neexistuje
odvétvi, kde by se plasty v moderni spolenosti nepouzivaly. Hlavni vyhody,
které odliSuji plasty od ostatnich materiala jako je dievo ¢i kov, jsou ziejmé.

Plasty maji dobré fyzikalni a chemické vlastnosti jako je nizka hustota (nizka
hmotnost), chemickd odolnost, trvanlivost a jsou termostaticky a elektricky
izolujici. Dale jsou ekonomické z hlediska velkého mnoZstvi produkce. Plasty je
vétSinou mozné snadné zpracovavat a energetické ndklady na jejich zpracovani
jsou vyrazné redukovany, na rozdil od kovt.

AvSak také plasty maji své nevyhody jako je jejich nedostatecna
biodegradabilita a také tézba ropy, ktera je nezbytnd pro jejich vyrobu. Tyto
problémy by mély byt feSeny recyklaci a vyvojem biodegradabilnich plasti
a dalsimi ekologicky ptijatelnymi vylepSenimi. Také aplikace plastii pro denni
lidskou spotiebu jsou limitujici. Vyrobky z plastli je mozné najit vSude. Nejveétsi
celosvétovou aplikaci pro plasty je obalovy pramysl zahrnujici nespocet
produktt, jako jsou kontejnery, lahve, barely, podnosy, boxy, kelimky a prodejni
baleni, produkty pro déti a ochranné obaly. Typickymi materidly pouzivanymi v
této oblasti jsou nizkohustotni polyetylen, vysokohustotni polyetylen,
polypropylen, polystyren a polyetylentereftalat.

Dal§imi nejvétsimi  konzumenty plastickych produkti je stavebnictvi.
Ponévadz maji plastické materidly vSestrannost pouziti a kombinaci excelentniho
poméru pevnost k hmotnosti, trvanlivost, efektivnost nakladd, odolnost viici
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korozi, nizké néklady na udrzbu, jsou atraktivnim vybérem pro stavebni sektor.
Trubky, obkladové desky, izolace, stieSni material, dveini a okenni ramy, tyto
vSechny vyrobky jsou z plastu a pouzité materidly nejsou limitovadny pouze
materidly pouzivanymi v obalovém primyslu, ale jsou také vyrabény z jinych
typl materialti, jako je naptiklad polyvinylchlorid.

Dalsimi dilezitymi odvétvimi jsou elektrické a elektronické zatfizeni. VétSina
vodicl z elektronickych piistrojii jsou uzavieny v plastech. VétSina venkovnich
elektronickych zatizeni, telefony, mobilni telefony, svitidla, ventilatory, pocitace
a televize, jsou také z plast. V této oblasti se nejvice pouzivaji materialy jako
polykarbonat, polyamid, akrylonitrilbutadienstyren a styrenakrylonitril.
V soucasné dobé¢ je mnoho kritickych ¢asti automobilt vyrobeno z plastovych
materialil, jako jsou volanty, sbérné saci potrubi, stérace ¢elniho skla, narazniky,
svétlomety, palivova Cerpadla.

Vzhledem k rychlému vyvoji plastovych materialii a jejich pouZiti v poslednich
desetiletich tato materidlova rodina stale roste. V poslednich letech védci
a inZenyfi v oblasti materialt vyvinuli plastoveé materialy s tvarovou paméti, které
jsou polymernimi inteligentnimi materidly majici schopnost vratit se
Z deformovaného stavu vyvolaného vnéjSim stimulem, jako je zména teploty,
na pivodni nebo trvalé tvary. S nariistem nanotechnologie se nanoplast stava
novou inzenyrskou oblasti. S nanostrukturnimi jednotkami nanokompozith
pfidanymi k piivodnim plastickym materidliim mohou mit vysledné nanoplasty
nékteré jedinené vlastnosti, jako je odolnost vii¢i vodé a bakteriim, vysoka
teplotni tolerance a vysoka pevnost.

Polymer je druh organického polymerniho materidlu s obrovskymi
molekulami, jejichZ zdkladnimi sloZkami jsou stovky nebo tisice monomert
piipravenych synteticky nebo polosynteticky, vétSinou organickych molekul jako
je uhlik, vodik, kyslik nebo dusik. Ponévadz jsou polymery materialovou
skupinou s velkou rozmanitosti, mohou také obsahovat anorganické slozky, jako
je sira, chlor, fluor nebo brom. [11]



Obr. 1: Vyrobky z plastu [12]
3.1.1 Rozdéleni polymeri dle tvaru makromolekul

Polymery je mozné rozd¢lit dle tvaru makromolekul:

linearni - V linearnich polymerech jsou molekuly navzajem propojeny
do fetézce s nizkym nebo zadnym vétvenim. Tato struktura je typicka pro
vysokohustotni polyethylen (HDPE). Line4rni polymery mohou zahrnovat
také ndhodné kopolymery a blokové kopolymery. Nahodny kopolymer
byvé zpravidla slozen z dvou ¢i vice typl monomerd, které by mély byt
usporadany v ndhodném potadi.

Napi.. AABAABBBAAAABBBAABBAAABABAA, kde je A jeden typ
monomeru a B druhy typ monomeru.

Blokovy kopolymer by mél byt uspofadan s dvéma polymernimi
jednotkami pfipojenymi jedna k druhé.

Napt.: AAAAAAAAAAAAAABBBBBBBBBBBBBB. [13]

rozvétvené - Tyto polymery maji bocni fetézce, které tvoti stéricky efekt.

Toto mtize casto zpusobovat redukovanou hustotu. Nizkohustotni

polyethylen ¢i polyethylen se sttedni hustotou jsou polyethyleny, které maji

bocni fetézce. Tyto bocni fetézce vytvaii stérické prekazky, které omezuji
8



sousedici polymerni fetézce v pohybu a tim dochazi ke vzniku niz$i hustoty
a tuhosti. [14]

Zesitované - Zesitované polymery mohou obsahovat miliony mert,
ve kterych se mohou vyskytovat kovalentni vazby podél a uvnitt
polymernich fetézcli. Vysledkem miize byt produkt slozen z jediné

polymerni molekuly. [15]

Huekrat QOOO’Cg}%\QO

o

rozvétvené

zesit'ované

Obr. 2: Linearni, vétvené a zesitované polymery [16]



3.1.2 Rozdéleni polymerii na termoplasty, reaktoplasty a elastomery

Polymery je mozZné rozdélit na:

e termoplasty — Termoplastické polymery obsahuji linearni nebo
rozvétvené polymerni fetézce, které nejsou za béznych okolnosti
zesitovany do trojrozmérné sité. Diky tomu jsou schopny se pohybovat
kolem sebe navzijem, kdyz jsou zahtaty nad teplotu skelného
prechodu (Ty). Béhem tohoto procesu se Van der Waalsovi piitazlivé sily
mezi polymernimi fetézci prerusi. Po zchlazeni miize byt polymerni
tavenina zformovdna do pozadovaného tvaru, coZ znamena,
ze termoplasty jsou schopny byt roztaveny a znovu recyklovany
do novych tvart. Avsak tepelné procesy béhem zpracovani zplsobuji
chemickou degradaci, coz vede ke zméné¢ jejich struktury a fyzikalnich
vlastnosti. [15]

e reaktoplasty — Reaktoplasty tvofi trojrozmérnou sit, kterd zachovava
pii zahtati svij tvar az do jejiho teplotniho limitu. Reaktoplasty nemohou
byt znovu tvarovany nad jejich Tq, ponévadz degraduyji jeste predtim, nez
za¢nou tat. [15]

e elastomery - Elastomery maji ndhodné¢ uspofadanou vétvenou
zesitovanou strukturu, kterd tvofi tvrdou cast jejich struktury. Mékkou
flexibilni ¢ast jejich struktury tvoii linearni tetézce spojené Van der
Waalsovymi pfitazlivymi silami. Zahfivanim elastomerd nad
jejich Ty vede kdegradaci jejich zesitovanych casti uvnitf jejich
struktury. [15]

3.1.3 Nadmolekularni struktura polymeri

Termoplasty se v zavislosti na jejich uspotfadanosti rozdéluji na amorfni
a krystalické neboli semi-krystalické. Kdyz je jakykoliv termoplast zahtaty
z velmi nizké teploty, je podroben fyzikdlnimu pfechodu z nizkoteplotniho
skelného stavu do stavu kaucukovitého. Ackoliv je tento ptechod slozen
z nékolika stupnu, pouze jedna teplota je oznacovana jako Tgy. Polymery majici
pouze Ty jsou nazyvany amorfnimi polymery, napi. polystyren, polyvinylchlorid
a polykarbonat. KdyZ polymery prochézi jesté druhym fyzikalnim pifechodem a to
z kaucukovitého stavu do taveniny, jedna se o krystalické neboli semi-krystalické
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polymery, napt. polyethylen, polypropylen, polyamid atd. Tato teplota je nazvana
teplotou tani (Tr). VSechny polymery vlastni Ty, pouze krystalické polymery maji
navic Tn. [17]

Segmenty polymerniho fetézce se pohybuji pomoci tzv. Mikrobrownova
pohybu, ktery lze pozorovat ve vSech Casticich hmoty, které konaji rotacné
vibra¢ni pohyby a jejichz intenzita a amplituda je umérna teploté. Pfi zvySovani
teploty dochazi u polymert k viditelnym zméndm vlastnosti. Tyto zmény jsou
vazany k charakteristickym teplotdm. Pti zvySeni teploty dochdzi k uvolnéni
pohybu segmenti fetézcli a ke zméné chovéni, a to z kiehkého na chovani
viskoelastické. Teplota, pii niZ dochazi k této zméné, se nazyva teplota skelného
ptechodu — Ty4. Tuto teplotu mé kazdy polymer, ponévadz 1 v semi-krystalickych
polymerech (Zadny polymer nedosahne nikdy 100 % krystalinity) je vzdy
obsazena 1 amorfni ¢ast. Pod Tg jsou termoplasty tvrdé a kiehké — stav sklovity.
Namahanim makromolekul dojde jen k malym elastickym deformacim. [18]

Polymery (zejména malo vétvené a linearni) jsou schopné dosdhnout urcit¢ho
stupné krystalizace, a to z taveniny nebo ze ziedénych roztokil. Krystalizace v
tomto piipad¢ vznikd skladanim se do lamel (destickové ttvary s tlouStkou cca
10 nm s ploSnymi rozméry v fadech mikrometri) do pravidelnych struktur.
Lamely se skladaji dendritickym zpiisobem do kulovitého utvaru tzv. sferolitu.
Prostory mezi lamelami jsou v piipad¢ Castecné krystalizace vyplnény amorfni
strukturou.

V pripadé, kdyz polymer neni schopen samovolného uspotfadéni se pfii
ptechodu z kapalného do tuhého stavu, zlstavaji jeho fetézce v tzv. statistickém
klubku 1 ve stavu tuhém. Tyto polymery bez pravidelné nadmolekularni struktury
jsou oznacovany jako amorfni.

U semi-krystalickych i amorfnich polymert jsou jejich makromolekularni
fetézce pevné vazany mezimolekuldrnimi silami (v pevném stavu). Na intenzité
téchto sil zavisi zejména mechanické vlastnosti polymerd. Sila plsobeni
mezimolekularnich sil je nepfimo zéavisla na vzijemné vzdalenosti molekul.
V ptipad€ semi-krystalickych polymert je vzdalenost nejmensi, z tohoto diivodu
maji tyto polymery oproti polymerim amorfnim lepsi mechanické vlastnosti,
které jsou méné zavislé na teploté. Krystalické faze polymeri maji také vyssi
hustotu nez amorfni. Krystalické polymery maji také vétsi smrsténi, ponévadz pti
krystalizaci dochazi ke zmenSovani objemu.
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Stupent krystalinity zavisi na sloZzeni a velikosti sférolith a na chemické
struktuie polymeru, jeho délce a vétveni fetézce. Podle typu polymeru Ize obsah
krystalické casti charakterizovat do 90 % objemu. Semi-krystalické polymery
maji smrsténi v piipadé absence plniv 1 — 3,5 %, zatimco polymery amorfni
0,2-0,8 %. Semi-krystalické polymery byvaji obvykle neprthledné a jejich
tepelnd odolnost je vysoce nad T4, zatimco amorfni polymery, jsou obvykle
transparentni a pouzitelné do teploty Tj.

Existuji nové vyvinuté katalyzatory (metallocenni), které ovliviiuji déleni
polymerii na semi-krystalické a amorfni. Tento katalyticky systém umoZznuje
napft. vyrobit transparentni PP a naopak umoziuje vyrobit ¢astecné krystalicky PS

[18].

tavenina tuhy amorfni tavenina
polymer

1V postupna ztrata prithlednosti
vytlatované taveniny v diisledku
chlazeni, resp. krystalizace
tavenina  tuhy semikrystalicky tavenina polymeru na vzduchu
polymer

Obr. 3: Struktura amorfnich a semikrystalickych polymeri v zavislosti na teploté [14]

3.2 Polyamidy

Polyamidy se vyrabé&ji bud’ reakci kyseliny s aminem, nebo polymerizaci
otevienim kruhu laktamti. Mohou byt alifatické, semi-aromatické nebo plné
aromatické. Aromatické polyamidy nazyvané aramidy, maji vyssi pevnost, vyssi
odolnost viici plameni a teploté a také maji lepsi rozmérovou stalost nez vSechny

vvvvvv
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znamy také jako Kevlar a poly (m-fenylenisoftalamid). PIn¢ aromaticka struktura
a silné vodikové vazby mezi aramidovymi fetézci vedou k vysokym teplotam
taveni (obecné nad teplotou rozkladu > 750 K), extrémn¢ vysokou pevnost v tahu
pii nizké hmotnosti a vynikajici odolnosti proti plameni a teplu, stejné jako dobra
rozmeérova stabilita a odolnost vii¢i rozpoustédlim pii pokojové a zvysené teplote.

Alifatické polyamidy jsou vyrdbény v mnohem vétSim méfitku nez plné
aromatické polyamidy a jsou nejdiilezitéjsi ttidou technickych termoplasti. Jsou
amorfni nebo jen stfedné krystalické pfi vstiikovani, ale stupen krystalinity mize
byt mnohem vétsi u aplikace vldken ¢i filmti pomoci orientace mechanickym
(polyamid 6.6) a polykaprolaktam (polyamid 6). Oba maji vynikajici mechanické
vlastnosti, v€etné vysoké pevnosti v tahu, vysoké pruznosti, nizkého kripu
a vysoké houzevnatosti. [18]

Obr. 4: Vyrobky z polyamidii [19]
Jsou snadno barviteln¢ a vykazuji vynikajici odolnost proti opottebeni diky

nizkému koeficientu tfeni (samomazné). Oba polyamidy maji vysokou teplotu
tani (500 - 540 K) a teplotu skelného ptechodu, coz vede k dobrym mechanickym
vlastnostem pii zvySenych teplotach. Naptiklad teplota tepelného prithybu (HDT)
PA 6.6 je typicky mezi 180 a 240 ° C, ktera presahuje teplotu polykarbonatu
a polyesteru. Maji také dobrou odolnost vii¢i olejim, zasadam, plisnim a mnoha
rozpoustédlim. Hlavnim omezenim je silna citlivost na vlhkost (voda plisobi jako
zmékcovadlo) a vysledné zmény mechanickych vlastnosti. Naptiklad pevnost
v tahu vlhkého polyamidu mize byt o vice nez 50 % nizs§i neZ u suchého
polyamidu.
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Dalsim dilezitym polyamidem je polyamid 6.12. Je méné hydrofilni nez
polyamid 6.6 a 6 kviili vétsimu po¢tu metylenovych skupin v polymernim fetézci.
Z tohoto divodu mé lepsi odolnost proti vlhkosti, rozmérovou stabilitu a
elektrické vlastnosti, ale stupen krystalinity, teplota tdni a mechanické vlastnosti
jsou nizsi. Dalsi komeréné dostupné polyamidy zahrnuji polyamid 4.6, polyamid
6.10 a polyamid 11.

Dalsi dilezitou tfidou polyamidi jsou semi-aromatické polyamidy, znamé také
jako polyftalamidy (PPA). Jsou to tavitelné, semi-krystalické termoplastické
pryskyfice vyrobené kondenzaci alifatického diaminu, jako je hexametylendiamin
s kyselinou tereftalovou a / nebo izoftalovou. Aromaticka ¢ast typicky obsahuje
alespoit 55 molarnich % opakujicich se jednotek v polymernim fetézci.
Kombinace aromatickych a alifatickych skupin vyrazné snizuje absorpci vlhkosti,
coz vede k malym rozmérovym zméndm a mnohem stabilnéjSim vlastnostem.
PPA tak vypliuji mezery vykonu mezi alifatickymi polyamidy, jako jsou PA 6.6
a PA 6, a mnohem drazsimi polyaramidy. Jsou vétSinou krystalické a nabizeji
vysokou pevnost a tuhost pii zvySenych teplotach. Nicméné tyto pryskyfice jsou
drazsi nez alifatické polyamidy a je obtiznéj$i je zpracovavat kvili jejich vyssi
teploté tani. Pro zlepSeni zpracovatelnosti a snizeni ndkladi jsou nékdy smichany
s alifatickymi polyamidy, jako je polyamid 6.6.

Mezi  nejCastéji  pouzivané  semi-aromatické  polyamidy  patii
poly (hexametylentetraftalamid) (PA 6T) a poly (hexamethylenisoftalamid) (61).
Tyto pryskyfice maji velmi vysokou teplotu tani (6T: T, = 595 K) a teplotu
skelného prechodu (6T: Tg = 410 K). Jsou znamé diky vynikajici rozmérové
stabilité, nizkému teceni pii zvySenych teplotach a dobré chemické odolnosti
srovnatelné s o mnoho vice vykonnymi technickymi plasty.

Polyamidy maji nékolik vyhod oproti jinym tfiddm technickych polymert.
Napftiklad jsou odolngjsi vici alkalické hydrolyze neZ polyestery, ale nejsou
odolné vuci kyselé hydrolyze. Maji také lepsi odolnost proti rozpoustédlim viici
mnoha organickym tekutinam ve srovnani s PET a PC. [18]

3.2.1 Vyuziti polyamidi

Alifatické polyamidy jako polyamid 6.6 a polyamid 6 jsou Siroce pouzivany
pro strojirenské a primyslové aplikace. Nevyztuzené polyamidy maji horni
teplotu pro nepietrzité pouziti kolem 340 — 350 K, zatimco sklem a mineralnimi
plnivy vyztuzené polyamidy kolem 370 — 390 K. Aplikace zahrnuji téméf kazdy

primysl a trh. Napfiiklad v automobilovém primyslu se pouzivaji polyamidy pro
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oplasténi drath a kabelti, ventilatory, pfivod vzduchu, turbo vzduchové kanély,
kryty ventili a motorQ, naddrzky brzd a posilovace fizeni, ozubena kola pro stérace
a tachometry. Inzenyrské polyamidy se také pouzivaji pro skiin€, ventily
aprodejni automaty pro razné stroje a Cerpadla a pro mnoho
elektrickych / elektronickych soucastek vcéetné spinaci, zasuvek, zastréek
a zafizeni pro upevnéni antény.

Vice nez 60 % vyrobenych alifatickych polyamidii se pouziva v komer¢nich
aplikacich pro vyrobu vldken. Patfi sem koberce, odévy, bezpecnostni pasy,
Calounéni, lana a vyztuzeni pneumatik. I pies to, ze textilie vyrobené z polyamidu
maji mensi odolnost proti pomackani nezli tkanina vyrobena z polyesteru, je
drazsi. Z téchto divodi polyamidova vlakna v pribéhu let ztratila urcity podil na
trhu s PET vldkny.

Aromatické polyamidy jsou mnohem drazsi, ale maji vynikajici mechanické
vlastnosti. Pouzivaji se pro velmi narocné aplikace v mnoha primyslovych
odvétvich. Priklady zahrnuji lana a kabely, nepriistielné vesty, tenisové struny,
hokejky (jako kompozit), snowboardy, kryty tryskovych motort, ¢asti brzdového
a prevodového soucdsti a tésnéni.

Semi-aromatické polyamidy jsou casto néakladové efektivni alternativou
drazSich plné¢ aromatickych aramidi. Vypliuji vykonnostni mezery mezi
alifatickymi polyamidy a mnohem draz§imi polyaramidy. Casto jsou dobrou
volbou, kdyz vyrobky musi odolat dlouhodobému vystaveni drsnéjSim
chemikaliim anebo vys$im teplotam. Mezi bézné aplikace patii ¢asti motoru,
konektory palivového vedeni, Cerpadla chladici kapaliny, pouzdra, loziska v
leteckych motorech, chladi¢e naboje, rezonatory, soucasti krytu motoru a tepelné
Stity, ventily rozdélovace paliva a ohiivace vody, konektory, vysokonapétova
pouzdra, a soucasti reflektort. [18]
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3.2.2 Polyamid 6

PA 6 patfici do alifatickych polyamidt vznika polymeraci e-kaprolaktamu a to
bud’ hydrolytickou anebo alkalickou. Ve své struktufe ma -CONH- chemickou
amidovou vazbu. Cislo 6 znaéi podet uhliku v monomerni jednotce. PA 6 byl
vyvinut a poprvé vyroben v roce 1952. [20]

[-NH.(CH,)s.CO —]
Obr. 5: Strukturni vzorec PA 6

Mezi hlavni oblasti pouziti PA 6 patfi:

e automobilovy prumysl (vstupni vzduchové potrubi, spojky, napinace
fetézll, ozubené prevody, kryty motorti, komory na airbagy, vyfukovana
vzduchova potrubi, dveini kliky, zrcatka, kryty kol atd.),

e elektronika (rozvody elektrické energie — spinaci zafizeni nizkého
nap¢ti, svorkovnice, vypinace atd.),

e prumysl (kryty a vnitini Casti a soucastky elektrickych nastrojt, lyzarska
vazani, in-line brusle, kolecka a kola, Zelezni¢ni podlozky koleji, potrubi
do mofe, balici folie atd.), [20]

Polyamid 6 je semi-krystalicky termoplasticky polymer vlastnici unikatni
materidlové vlastnosti. Tento polymer je ¢asto zpracovavan pomoci technologie
vsttikovani diky jeho lehké zpracovatelnosti, skvélym mechanickym vlastnostem
a také nizké viskozité jeho taveniny. Podle podminek krystalizace je PA 6 schopen
krystalizovat do dvou odliSnych krystalickych fazi a to do a a y faze. y faze
zpusobuje u PA 6 vyssi taznost, zatimco o faze ma vyssi molekulovou hmotnost
a vys8i Younglv modul pruznosti. PA 6 je vysoce elasticky, tvrdy, houzevnaty
material s vysokou odolnosti vii¢i abrazi a vysokou pevnosti v tahu. [21, 22]

I ptesto, ze PA 6 patii ke kvalitnim polymernim materialim s dobrymi
materidlovymi vlastnostmi, dnesni trh si z4dad neustale zlepSovani polymernich
materiald a posouvani jak komoditnich, tak inZenyrskych plasti do vyssich Girovni
polymerd. Existuje mnoho zpuasobu, jak modifikovat polymery a ziskat tak
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polymerni materialy s lepSimi materialovymi vlastnostmi. Fyzikalni metodou je
plnéni polymeru vhodnym plnivem. V ptipad¢ polyamidi je vhodné plnivo
nejcastéji skelné vldkno. Dalsi metodou modifikace je modifikace chemicka,
ktera zajiStuje tvorbu novych chemickych vazeb v polymerni matrici pomoci
peroxidu. Dalsi moznou modifikaci, jak obdrzet lepsi vlastnosti polymert je jejich
sitovani pomoci zdroje zafeni. [23]

3.3 Vysoce energeticka zareni

Efekt vysoce energetického ozafovani polymernich materialti byl intenzivng
studovan poslednich 70 let. Tyto studie probihaly soubézné s rlstem typi a
vyuzitim polymernich materialii a dostupnosti elektricky generovanych zdroji
zateni. Zateni elektronového paprsku se stalo komeréné akceptovatelnou procesni
technikou za poslednich 60 let a stalo se preferovanym zdrojem zatfeni pro
modifikaci polymerd. [24]

Vliv zatfeni na materidly ma svou diilezitost v oblastech izolaci drata a kabel,
teplem smrstitelnych produktii, oSetfovani elastomerd, plastl, natérli a inkoustd,
sterilizaci ~ lekatskych  pfistrojii, modifikaci  polymernich  vlastnosti
a v kosmonautice. [24]

Vseobecné pii vystaveni polymertt vysoce energetického zareni dojde
ke zménam vlastnosti polymert. Samotna interakce S vysoce energetickym
zatenim je komplexni a nahodny proces. Souvisejici energie jsou mnohem vétsi
nez energie vazajici elektrony libovolného elektronu k atomovému jadru. [24]

3.3.1 Zdroje vysoce energetickych zareni
Zdroje vysoce energetickych zafeni je mozné rozd¢lit na:
e kobalt-60 je zdrojem y-paprsku (1,17-1,33 MeV),
e cesium-137 je také zdrojem y-paprsku (0,66 MeV),

e elektronové urychlovace (0,1-12 MeV),
e rentgenové zafeni z urychlovaci (3-10 MeV). [24]

Mezinarodni jednotkou absorbované davky zatfeni je Gray (Gy), ktery je roven
energii dané ionizujicim zafenim na hmotu latky odpovidajici 1 joulu na kilogram.
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Dalsi specialni uzivanou jednotkou radiacni davky je, rad, ktery je roven
absorbované energii 0,01 joulu na kilogram, coz je 0,01 Gray [24].

Zdroj y zateni poskytuje hlubsi penetraci do materialu, avSak za delSi dobu,
zatimco zafeni elektronového paprsku poskytuje rychlejsi ozatovani s mélci
penetraci do vzorku. [24]

radioaktivni isotop urvchlovaé elektronového paprsku

gamma paprsky
A d hd ¥
- jednoduché, lehce - kritka expozice, vysoké
kontrolovatelne davky - velka hloubka penetrace
- §iroce aplikovatelné - bezodpadovost

| J

|

- teplotné / chemicky nezavislé
- bezpeiné a efektivni

Obr. 6: Porovnani vysoce energetickych zareni [25]

3.3.2 Zareni elektronového paprsku

Zateni elektronového paprsku miize byt generovano dodanim energie
a akceleraci proudu elektrona pres elektromagnetické nebo elektrostatické pole.
Industrialni elektronové urychlovace jsou vétSinou slozeny z elektronového déla,
urychlovaci trubice, systému napdjeni, vakuového systému, paprskového okna
a skeneru. V dnesni dob¢ je dostupnych mnoho typu elektronovych urychlovaci.
Akcelerace elektronti mize byt provedena pomoci stejnosmérného proudu anebo
radiofrekvencni energie. Zdroj energie je vétSinou vysokonapétovy stejnosmeérny
napajeci zdroj. OdliSné metody jsou pouzivany pro pienos stiidavého proudu
do stupnti usmériovace, vcetné sériové nebo paralelni indukéni spojky a sériové
nebo paralelni kapacitni vazby. [26]
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Obr. 7: Zdroj elektronového zareni — elektronovy urychlovac [27]

Elektrony jsou generovany z termionické katody na zaporném konci trubky
svazku a jsou zrychlovany smérem k anod¢. Katoda byvéa sloZena z vyhtivaného
dratu z wolframu. Proud paprsku je obvykle fizen zménou teploty katody nebo
miizkou s proménlivym napétim umisténym pied katodou. Elektrony ziskaji
okamzité kinetickou energii pii priichodu trubici. Po akceleraci se koncentrované
elektronové paprsky skenuji pomoci elektromagnetu. Paprsek se rozbiha
ve vakuovan¢ komote a pak prochazi tenkou kovovou fo6lii (okno paprsku,
obvykle vyrobené¢ z titanové slitiny) do vzduchu s malou ztratou energie
(> 100 keV) skrz okno. [26]

Priimyslové elektronové urychlovace maji rozsah od 300 keV do 5 MeV.
Urychlovace s vysokou energii obvykle maji energii > 5 MeV, ackoli pro
primyslove aplikace se nepouZzivaji energie > 15 MeV, protoZe takto vysokou
energii miZe byt indukovana radioaktivita. Radioaktivita je zanedbatelna
u vétSiny polymernich materiali oSetfovanych energiemi elektront mensich nez
10 MeV [26].

3.4 Sitovani polymeru

Sitovani polymert je chemicky proces, pfi kterém dochazi k tvorbé pticnych
vazeb ve sktruktuie polymeru. Diky témto ptiénym vazbam dochdzi ke vzniku
nekonecné trojrozmérné struktury — prostorové sité neboli gelu. Sitovani pomoci
radia¢niho zéafeni je vysledkem rGznych kombinaci pohybujicich se volnych
radikald polymert, a to pievazn€ v amorfnich oblastech polymert. Bé&hem
sitovani dochéazi obvykle ke dvéma protichidnym déjim najednou, a to
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k sitovani a k degradaci (rozpad hlavniho fetézce Tyto procesy zpusobuji
V polymerech nartist molekulové hmotnosti, sniZzeni rozpustnosti v organickych
rozpousStédlech, zlepSeni chemickych 1 tepelnych vlastnosti a zlepSeni
mechanickych vlastnosti. To, jaky polymer je mozné sitovat, poptipad¢ do jaké
miry zalezi na mnoha faktorech napt. krystalinité, teploté skelného ptechodu,
chemické struktufe polymeru atd.). Pro dosaZeni co nejlepSich vysledki sitovani
je tieba vzit tyto faktory v tvahu. [24]

Dalsim dilezitym faktorem pii sitovani polymert je velikost absorbované
davky, ktera je funkci vystupni rychlosti ozafovaci jednotky, pfi dané struktuie
polymeru. Diky tomu je sitovani spolehlivym procesem, ponévadz vSechny
zasadni parametry je mozné regulovat [24].

i
i
i
+

WYL

Obr. 8: Princip ozarovani urychlenymi elektrony
1 - hloubka vniknuti elektronii, 2 - primarni elektrony, 3 - sekundarni elektrony,
4 - ozareny material [24]

3.4.1 Vyhody a nevyhody sitovini polymeri pomoci zareni
elektronového paprsku

Ve srovnani s chemickymi procesy pro Upravu polymernich vlastnosti
s podobnou reakci, ale pouzitim chemikalii, Casto s teplem, ma radiacni
zpracovani polymert vyhody i nevyhody. Mezi vyhody patii vyssi vykonnost
kvili rychlejSimu zpracovani, uspora energie diky zpracovani pii pokojové
teploté, mensi citlivost na vlhkost, vyznamna redukce tékavych organickych
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slou¢enin, protoze se nepouziva zadné rozpoustédlo a vyssi Cistota a nizsi toXicita,
protoze neni zapotfebi zadnych nebo méné toxickych chemikalii. Zateni
elektronového paprsku je v porovnani naptiklad sy zafenim Dbez
environmentalnich rizik. M4 vyssi energii, avSak kvili velmi malé hmotnosti
elektroni ma ionizaCni beta zafeni rychlou energetickou ztratu po interakci
S ozafovanym materidlem, a tak 1 nizkou penetraci. Penetrace zéaleZi na energii
zateni, hustoté ozafovaného materidlu a na geometrii produktu [24].

Mezi dalsi vyhody sitovani termoplastii zafeni elektronového paprsku
je zlepSeni jejich materidlovych vlastnosti na takovou uroven, Ze to takto
upravené termoplasty posouva kvalitativné na aroven vysSich tfid polymert.
Modifikace pomoci ozatfovani zaroven umoziiuje vyuzivani stavajicich materialt
v novych aplikacich [24].

Radia¢ni zpracovdni polymerd mé také nckolik nevyhod. Ackoli denni
provozni naklady nemusi byt vysoké, systém ozatfovani je obvykle drahy pro
slusnou primyslovou vykonnost a kapacitu, takze vyzaduje znacnou investici.
Provozni néklady na zpracovani zareni zavisi siln€é na objemu materialu, takze
miuiZe byt vyrazné vyssi nez chemicka modifikace, pokud objem modifikovaného
materialu neni dostate¢né vysoky. V nékterych ptipadech jsou vlastnosti
dosahované ozarovanim stale nizsi nez vlastnosti, které 1ze dosahnout chemickou
modifikaci. Nedostatek porozuméni a piijeti radiacni technologie vetejnosti je
také ptrekazkou. Je dilezité si uvédomit, Zze hlavni konkurenci pti zpracovani
zafeni je chemickd modifikace. Aby se dosahlo skute¢ného potencialu piidané
hodnoty ozatfovani polymert, je rozhodujici pro komer¢ni uspéch, aby zpracovani
ozafovani poskytlo vice vyhod nez nevyhod a snizit naklady na stejnou uroven
a zlepSeni vlastnosti ve srovnani s konkurencnimi chemickymi modifikacemi
[26].

Soucasna ozatfovaci centra jsou schopna dosahovat velmi vysokych rychlosti
(mnoha set metri za minutu) a proto je tento proces schopen konkurovat
chemickym metodam sitovani [24].

3.4.2 Vliv procesu sit’ovani na polyamidy

Vliv vysoce energetického zafeni na vlastnosti polymernich materialli je
komplexni a zavisly na struktute polymerti, molekulové hmotnosti, polymernim
stavu a urovni krystalinity. Rychlost ozafovani a atmosféra béhem ozatfovani jsou
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hlavnimi faktory. Sitovani, degradace a tvorba plynti jsou hlavnimi procesy. Tyto
procesy vedou ke zmén¢ vlastnosti polymerd [28].

Polyamidy jsou piifazeny do rodiny polymerd, které je mozné sitovat jak
pomoci zafeni elektronového paprsku, tak pomoci y paprskii. U tohoto polymeru
se objevuje jak sitovani, tak Stépeni fetézce. Vytézek sitovani velmi dobie
koreluje s mnozstvim methylovych skupin (-CHy-), které jsou pfitomny ve
struktuie polyamidu. Absorbovana voda v polyamidu zlepsuje sitovani pii vyssi
koncentraci, a zdroven tlumi proces pii nizké koncentraci [28].

Polyamidy vykazuji zménu barvy jak pifi ozafovani pomoci zafeni
elektronového paprsku, tak pomoci y paprskli. Zména barvy je dusledek tvorby
radikalii. Radikél je vétSinou vytvofen na o uhliku sousediciho s amidovym
dusikem. Blokaci vodikového atomu na o uhliku napiiklad fenylovou skupinou
dochazi k vysoké redukci vytézku jak sitovani, tak Stépeni [28].

Tak jako u mnoha dalSich polymer(i, vliv ozafovani na fyzikalni vlastnosti
polyamid je siln€ ovlivnén atmosférou béhem ozatfovani. Aromatické polyamidy
jsou mnohem vice odolné vii¢i ozafovani v porovnani s alifatickymi polyamidy
[28].

3.4.3 Sitovaci urychlovac triallylisokyanurat (TAIC)

Pro dosazeni lepSiho sitovani inZenyrskych polymer se pouzivaji
tzv. polyfunkéni monomery obsahujici vice nez dvé C=C vazby. Tyto slouceniny
se nazyvaji sitovacimi urychlovaci. Mnoho téchto urychlovach napft. diakrylaty,
dimethakrylaty, triakrylaty a trimethakrylaty byly vyvinuty pro sitovani polymera
pomoci peroxidi a pro tepelné nebo UV/EB upravy oligomert [26].

Nicméné, vysoce reaktivni polyfunkéni monomery jsou nachylné na
polymerizaci michanim ¢i tvafenim za zvySenych teplot, coz vede ke ztraté jejich
schopnosti urychlovat sitovani. Polyfunkéni monomer TAIC ma vys$si odolnost
vici vysSim teplotdm nez maji akrylatové a metakrylatové sitovaci urychlovace
[26].
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Obr. 9: Strukturni vzorec sitovaciho urychlovace TAIC
[29]
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4. ZVOLENE METODY ZPRACOVANI

Nasledujici metody zpracovani byly vyuzity pro vyrobu zkuSebnich tcles
(technologie vsttikovani), méfeni mikro-mechanickych vlastnosti (instrumentalni
zkouska tvrdosti), vyhodnoceni degradace materialu (infracervend spektroskopie
s Fourierovou transformaci), diikaz zesitovani materidlu (dynamicka mechanicka
analyza) a zhodnoceni vlivu ozafovani na topografii povrchu zkuSebnich téles
(mikroskop atomdrnich sil).

4.1 Vstrikovani

Technologie vstfikovani je pouzivana pro vyrobu bud’ kone¢nych vyrobk,
polotovarti anebo dili pro naslednou kompletaci celku. Vyrobky vyrobené touto
technologii maji velmi dobrou tvarovou 1 rozmérovou piesnost
a reprodukovatelnost fyzikalnich 1 mechanickych vlastnosti. Technologie
vstiikovani patfi mezi nejrozSifenéj$i technologie zpracovani plasti. Jedna se
0 cyklicky wvyrobni proces, diky kterému lze zpracovavat témét vSechny
termoplasty a v jisté mife i kaucuky a reaktoplasty.

Vstiikovani je technologie, pii které je davka zpracovavaného polymeru
vsttiknuta velkou rychlosti z pomocné do uzaviené dutiny kovové formy, kde
nastane diky ochlazeni ztuhnuti materialu do tvaru finalniho vyrobku. Dutina
formky je v prubéhu cyklu doplinovana materialem (dotlak).

Mezi nejveétsi vyhody vsttikovani patii jeho kratky cas cyklu, moznost vyroby
slozitych soucasti s drobnymi tolerancemi rozmérti a vybornou povrchovou
kvalitou a v neposledni fadé konstrukcni flexibilita, ktera je schopna nahradit
konec¢né upravy povrchu a montazni operace.

Hlavni nevyhoda této technologie je finan¢ni narocnost (stroj a nastroj), dlouha
doba nutnd pro vyrobu forem a potieba vyuzivani strojniho zafizeni, které je
neumeérné velké v porovnani se vsttikovanym vyrobkem. [30]

4.1.1 Postup vstrikovani

Plast v podob¢ granulatu je z nasypky odebiran pracovni ¢asti vstiikovaciho
stroje (Snekem), ktery material dopravuje do tavici komory. Tam dochazi pomoci
treni a topeni k taveni granulatu a k tvorb¢ taveniny, ktera je vsttikovana do dutiny
formy. Tavenina dutinu formy zcela vyplni a ponecha si jeji tvar. Poté nésleduje
tlakova faze (dotlak), ktera eliminuje rozmérové zmény a smrs§téni materialu,
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ktery pfedava formée teplo a vnéj$Sim ochlazovanim formy finalni vyrobek ztuhne
do poZzadovaného tvaru. Po otevieni formy je vyrobek vyhozen pomoci
vyhazovaci a cely cyklus je mozné opakovat.

Vstiikovaci cyklus je tvofen pfesnym sledem specifikovanych tkonil. Jedna se
o neizotermicky proces, pii némz dochazi k teplotnim cyklim materialu. [30]

Uzavreni vstrikovaci formy Plnéni dutiny formy a dotlak

1
, t L,
Plastikace L Otevreni formy, vyhozeni

vystriku

Obr. 10: Vstrikovaci cyklus [30]

Vstiikovaci cyklus je mozné také definovat pomoci zavislosti tlaku v duting
formy na Case. Tento tzv. vnitini tlak se znaci p;. Tlak vztazeny na jednotku plochy
prufezu Sneku se znaci p a jedna se o tzv. vnéjsi tlak.

p; MPa/

ﬁ;‘ S\,‘ mnv

Obr. 11: Pribeh vnitrniho tlaku v dutiné formy béhem procesu vstrikovani
Pi - vaitini tlak, sk — pohyb Sneku, sn — pohyb ndstroje [30]

Dutina formy je na pocatku vstifikovaciho cyklu oteviend a prazdna. Po
obdrzeni impulsu k zahajeni vstfikovaciho cyklu se za¢ne pohybliva ¢ast formy

pfisouvat k pevné a forma se uzavie a uzamkne — strojni ¢asy. Pro pfisouvani
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formy je potieba jen malé pfisouvaci sily Fp, zatimco na uzamknuti formy je tfeba
vynalozit o mnohem vyss$i uzaviraci sily Fy, ktera je az tfikrat vyssi, a to z divodu,
aby se forma vlivem tlaku taveniny neoteviela. Poté¢ dochazi k pohybu Sneku
Vv tavici komote a dochézi k vlastnimu vsttikovani do dutiny formy. V této fazi
cyklu vykonava snek pouze axialni pohyb bez rotace, timto plni funkci pistu. Po
vyplnéni dutiny formy taveninou dochézi k jejimu stlaceni az na maximalni
hodnotu tlaku.

Ihned pii1 vstupu taveniny do dutiny formy zacind tavenina piedavat teplo
vstiikovaci form& a tim zaCind chlazeni, které trvd az do otevieni formy
a nasledného vyjmuti vyrobku. Doba chlazeni vyrobku je zavisld na tloust'ce
stény vyrobku a na teplot¢ formy. Pfi ochlazovani dochédzi ke smrs$tovani
materidlu a tim padem ke zmenSovani objemu. Pro kompenzaci zmenSovani
objemu vyrobku se pouziva tzv. dotlak - dodatecn¢ dotlaceni taveniny do dutiny
formy. Pro zajiSténi dotlaku je nutné ponechat pred ¢elem Sneku urcity objem
materialu, tzv. polStaf, na ktery Snek plisobi svym Celem. Objem polstafe nesmi
byt moc velky, vétSinou byva 10 — 15 %, coZ je méné nez jednonasobek priméru
Sneku) a to z diivodu, aby nedochazelo k tepelné degradaci polStare.

Plastikace nové davky materidlu za¢ina po dotlaku a probiha tak, Ze Snek nabira
pod nésypkou granulat, plastikuje jej a vtlacuje do prostoru pifed celo Sneku,
zaroven ustupuje dozadu, ¢imz prekonava tzv. zpétny tlak ¢i protitlak. Protitlak
ovliviluje svou vysi dobu plastikace a tim padem i kvalitu homogenizace
materidlu. V piipad¢ ptili§ vysokého zpétného tlaku by dochazelo k degradaci
materidlu. K ohfevu materialu béhem procesu plastikace dochazi prevodem tepla
ze stén valce, pfeménou hnétaci prace Sneku v teplo a také frikénim teplem, které
vznika tfenim hmoty o povrch $Sneku a komory. V piipadé, Ze je tavici komora
vybavenou samouzaviratelnou tryskou, miize plastikace probihat i1 pii oteviené
form¢. Pot¢ muze a nemusi dochdzet k odsunuti tavici komory od formy.
Pt1 pokracujicim procesu chlazeni klesa tlak ve formé az na hodnotu zbytkového
tlaku p;. Tento tlak je ptfitomen ve formé tésné pied jejim otevienim. V piipadé
piili§ vysokého zbytkového tlaku dochazi k vysokym vnitfnim pnutim
ve vyrobcich, coZz mize u kiehkych materidli zplsobit samovolné prasknuti.
Po zchlazeni vyrobku se forma otevie a vyrobek se vyhodi z formy. [30]
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4.2 Instrumentalni zkouska tvrdosti — DSI (Depth Sensing
Indentation)

Princip metody je zalozen na soucasné detekci okamzité zmény hloubky
indentace do zkoumaného materidlu a nartistu ¢i poklesu zatizeni v pribéhu
celého procesu. Pro tuto metodu je typicka indentacni kiivka zatizeni vs. hloubka
vtisku (obr. 12.). Béhem tohoto procesu dochazi k postupnému zatéZzovani
zkuSebniho vzorku, béhem kterého je na indentor vyvijena zatézujici sila
definovanou rychlosti. Po dosazeni definovaného zatizeni je Casto mcéifen

indentacni krip pfi maximalni definované zaté¢zi po definovanou dobu, poté
dochazi k fazi odleh¢ovani. [31]

Welast

Wholast /

7

Indentacni sila P (mN)

Indentacni hloubka h (um)

Obr. 12: Indentacni kiivka

Metoda DSI je Casto pouzivana pro méfeni riznych materiald, od mékkych
polymert po kovy. Pomoci metody DSI je mozné ziskat mikro-mechanické
povrchové vlastnosti materiali (indenta¢ni tvrdost, indentacni elasticky modul,
vtiskové teCeni a deformacni praci). [31]

4.2.1 Indentaéni tvrdost - Ht

Tvrdost je obecné definovana jako odolnost materialu vic¢i vniknuti ciziho
télesa (indentoru). Indenta¢ni tvrdost je definovana jako maximalni sila zatiZzeni
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Pmax podélend primétem kontaktni plochy vnikaciho télesa se zkuSebnim
vzorkem A,. [31]

Pmax
Hip = 4, (1)

Kde A, je urcenaV piipadé vnikaciho télesa podle Vickerse vztahem:
A, = 24,50 . hZ (2)
Kde h¢ je ur¢ena hloubkou kontaktu vnikaciho télesa se zkusebnim vzorkem.

4.2.2 Indentaéni elasticky modul - Eir

Indentacni elasticky modul ma v ideadlnim pfipadé stejny vyznam jako
Y oungiiv modul pruznosti. Obecné 1ze indentacni modul urcit ze smérnice te¢ny,
ktera slouzi k vypoctu indenta¢ni tvrdosti Hyt. Pro indentacni elasticky modul
plati nasledujici vztah:

E;r = E*.(1—v2) 3)

Kde vs je Poissontiv pomér zkusebniho vzorku. Pro polymerni materialy je
zvolen v rozmezi od 0,3 do 0,4 a E” je komplexni modul.

Redukovany modul E; je definovan nésledujicim vztahem:

_ _\m
B =3 N (4)
Kde C je kontaktni poddajnost.
Komplexni modul E” je uréen vztahem:
. 1
E = 1 1—'171'2 (5)
Er Ej

Kde E;i je modul vnikaciho télesa a v je Poissoniv pomér vnikaciho télesa (v
piipadé diamantu 0,07). [31]

4.2.3 Indenta¢ni krip - Cit

V piipad¢ méteni hloubky vtisku pii konstantnim zatizeni je moZné vypocitat
relativni hloubku vtisku, ktera nam udava hodnotu teCeni materialu —

indenta¢niho kripu Cjr.
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"2 100 (6)
1

Crr =

Kde h; je hloubka vtisku v ¢ase dosazeni zkuSebniho zatiZeni a h, je hloubka
vtisku pfi vydrzi na maximalnim dosazeném zatiZeni. [31]

4.2.4 Faktory ovliviiujici presnost méreni mikro-mechanickych

vlastnosti

Pfesnost méfeni je ovlivnéna jak okolnimi podminkami, které ovliviluji

samotny pristroj, tak samotnym povrchem zkuSebniho vzorku.

Podminky ovliviiuyjici pfistroj:

geometrie indentoru,

urc¢eni bodu prvniho dotyku indentoru,
tuhost méticiho piistroje,

kolisani teploty.

Vliv povrchu materialu:

zbytkové napéti.

jakost povrchu zkuSebniho vzorku,

vliv velikosti vtisku,

tvar vtisku dle geometrie indentoru. [31]
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4.3 Fourierova transformacni infraCervena spektrometrie
(FTIR)

4.3.1 Princip metody

FTIR je zkratka pro infraCervené spektrum Fourierovy transformace, coz je
preferovand metoda infracervené spektroskopie. KdyZ infracervené zafeni
prochazi vzorkem, ur€ité zateni je absorbovano a nékteré prochazi (je prenaseno).
Vysledny signal na detektoru je spektrum reprezentujici molekularni ,,otisk palce*
vzorku. UZzite¢nost infracervené spektroskopie stoupa, ponévadz riizné chemické
struktury (molekuly) produkuji rizné spektralni otisky prsti.

InfraCervena spektroskopie patfi mezi analytické techniky urcené
k identifikaci organickych a anorganickych latek. Analyzovany material pohlcuje
jisté mnozstvi infraCervenc¢ho zateni o rizné vlnové delce, jehoz mnoZstvi méti
tato technika. InfraCervené zafeni je mozné definovat jako elektromagnetické
zéteni v rozmezi vinovych délek 0,78 — 1 000 mm, cozZ spada do rozsahu vinoct
12 800 — 10 cm'™. Celou oblast infraderveného zafeni je mozné rozdélit na blizkou
(13 000 -4 000 cm'Y), stfedni (4 000 — 200 cm™), kterd je zarovefi nejpouzivanéjsi
oblasti a vzdalenou (200 — 10 cm™). [32]

Princip metody je absorpce infraerveného zatreni pii prichodu materidlem.
V materidlu dochdzi k rotacné vibraénim zménam energetickych stavii molekul,
ato v zavislosti na zménach dipdlového momentu molekul. Jako analyticky
vystup této metody je infracervene spektrum, jehoZ grafické zobrazeni ukazuje
na zavislost energie, ktera je vétSinou vyjadienda pomoci transmitance
T (propustnost — pomér intenzity zareni, které proslo materialem) ¢i absorbance
A (dekadicky logaritmus 1/T) na vinové délce. Ponévadz je zdvislost energie na
vlnové délce logaritmicka, pouzivd se pro popis osy x vlnocet, ktery je mozné
definovat jako reciprokou hodnotu vinové délky, tudiz uvedena zavislost energie
na vinoc¢tu je linearni funkeci.

Pro identifikaci funkénich skupin (-OH, CHs, C=0, N-H atd.) jsou absorp¢ni
pasy, které maji vrcholy v intervalu 4 000 — 1 500 cm™. V oblasti 1 500 —400 cm -
! se nachazeji oblasti otisk palce. [32]

V FTIR existuji ¢ty hlavni techniky méteni vzorki:

e transmitance — metoda pouzivana pro velmi tenké fezy vzork, [33]
e zeslabeny uplny odraz ATR (attenuated total reflectance), [34]
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o spekularni reflektance — technika zalozena na velikosti zmény intenzity
zateni, které bylo odrazeno od lesklé podlozky, na které se nachéazi vzorek.
Spekularni reflexe v tomto pfipad€ je odrazend Cast zareni, nebo-li tihel
odrazu je roven thlu dopadu vzhledem k makroskopické roviné vzorku,
[34]

e difuzni reflektance — technika, ktera je pouzivana pro méteni praskovych
vzorkl, kdy je infraervené zareni aplikovano na vzorek, ¢ast zareni je
absorbovano a ¢ast odrazeno. [34]

Kazd4 technika ma silné a slabé stranky, které motivuji k jejich pouziti pro
konkrétni vzorky.

4.3.2 Metoda ATR

PtisluSenstvi ATR pracuje tak, Ze méti zmeny, ke kterym dochézi v interné
odrazeném infraCerveném paprsku, kdyzZ paprsek piichazi do styku se vzorkem.
InfraCerveny paprsek je nasmérovan na opticky husty krystal s vysokym indexem
lomu pod ur¢itym thlem. Tato vnitini odrazivost vytvaii evanescentni vinu, ktera
se rozprostira pifes povrch krystalu do vzorku udrzovaného v Kkontaktu
s krystalem.

V oblastech infracerveného spektra, kde vzorek absorbuje energii, bude
evanescentni vlna zeslabena. Oslabeny paprsek se vraci do krystalu, poté opousti
opacny konec krystalu a je nasmérovan do detektoru v infraerveném
spektrometru. Detektor zaznamenava zeslabeny infracerveny paprsek jako
interferogramovy signal, ktery pak muize byt pouzit pro generovani
infraerveného spektra.

ATR je idealni pro siln€ absorbujici nebo tlusté vzorky, které Casto produkuji
intenzivni piky pfi méfeni prenosem. ATR funguje dobte pro tyto vzorky, protoze
intenzita evanescentnich vin se exponencialné rozklada se vzdalenosti od povrchu
krystalu ATR, coz €ini techniku obecné necitlivou na tloustku vzorku.

Jiné pevné latky, které jsou vhodné pro ATR, zahrnuji homogenni pevné
vzorky, povrchovou vrstvu vicevrstvé pevné latky nebo povlak na pevné latce.

Dokonce 1 nepravidelné tvarované pevné latky mohou byt analyzovany za
pouziti tvrdého materialu ATR krystalt, jako je diamant. [35]
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Ideélni pevné latky zahrnuji:

e laminaty,

e barvy,

e kaucuky,

o plasty,

e natéry,

e pfirodni prasky,

e pevné latky, které 1ze rozemlit na prasek.

Krom¢ toho je ATR casto preferovanou metodou pro kapalnou analyzu,
protoze jednoduse vyzaduje, aby byla na krystal umisténa kapka kapaliny.

ATR lze pouzit k analyze:

e voln¢ tekoucich vodnych roztoki,

e viskoznich kapalin,

e natéry,

e biologickych materialt.

Mezi vyhody ATR techniky patfi jednoduchost pfipravy vzorku, rychlé a
snadne¢ Cisténi krystalu, analyza vzorki v jejich pifirozenych stavech — neni tieba
zahfivani ¢i lisovani do pelet atd. ATR je vynikajici metoda pro tlusté nebo silné
absorbujici vzorky (pf. ¢erna pryz). [35]

— evanescentnivina

VZOREK

[ hloubka priniku

ATR KRYSTAL

dopadajici paprsek adraieny paprsek

Obr. 13: ATR krystal [36]
4.3.3 Popis zarizeni

Fouriertiv transformacni spektrometr (FTS) je Michelsonliv interferometr
s pohyblivym zrcadlem. Skenovanim pohyblivého zrcadla po urcité vzdalenosti
se vytvofi interferen¢ni obrazec, ktery dekoduje spektrum zdroje (ve skutecnosti
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se ukazuje, Zze jde o Fourierovu transformaci). Spektrometry s Fourierovou
transformaci maji multiplexni vyhodu oproti disperznim spektralnim detekénim
technikdm pro signal, ale multiplexni nevyhodu Sumu.

Ve své nejjednodussi forme se spektrometr s Fourierovou transformaci sklada
ze dvou zrcatek umisténych v pravém uhlu vii¢i sobé a orientovanych kolmo,
s rozdélovacem paprskli umisténym na vrcholu pravého tihlu a orientovanym pod
uhlem 45° vzhledem ke dvéma zrcadlim. Zatfeni dopadajici na rozdélovac
paprskll z jednoho ze dvou "portll" je pak rozdéleno na dvé ¢asti, z nichz kazda se
§iff jednim ze dvou ramen a odrazi se od jednoho ze zrcadel. [37]

|pevné zrcadlo

chyblivé zrecadlo
1T 71 M
I
zdroj I
|
I
I
I
|

I
I
O > -
I
|
[

déli¢ paprski

W & + 48

rekombinovany paprsek

_detektor

Obr. 14: Popis FTS [37]
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4.4 Dynamicka mechanicka analyza (DMA)

DMA je pouzivana pro kvantifikace vztahi mezi deformacemi
a deformujicimi silami v ptipadech, kdy tyto veliCiny podléhaji zménam v cCase.
V realnych situacich jsou témér vzdy télesa podrobena dynamickému namahani,
ato bud’ v mensi ¢i vétsi mife. Ponévadz klasicky staticky popis vztahli mezi

viskoelastickych téles, jako jsou napft. pryze a plasty. [38]

DMA se stala nezbytnou metodou piedevSim pro polymerni a kovové
materialy. DMA nachazi uplatnéni v $ir§im aplikacnim spektru pfi vyvoji novych
konstrukénich materialt a diky technickému pokroku v priab&éhu poslednich
desetiletich, patii tato metoda mezi jednu z nejcitlivéjsich, bez které si 1ze vyvoj
novych materiald jen téZko ptredstavit. [38]

4.4.1 Princip metody

Princip metody DMA je moZné popsat nasledovné. Vzorek o definovaném
rozmeéru, je vystaven teplotnimu programu, a navic mechanickému naméhani, a to
nejastéji ve formé vibraci o frekvencich nejéastéji od 107 do 103 Hz a volitelné
amplitud¢, ktera zplsobuje deformaci zkoumaného materialu. VySe popsané
namahani vytvaii ve vzorku cCasové proménné napéti, které je Uzce spjato
S molekularni a fazovou strukturou materialu.

DMA testuje vlastnosti viskoelastickych materiali pfi nastavené teploté
(vétSinou od 120 °C do 600 °C). Pti tomto nastaveni lze stanovovat fazové
pfemény jako je napt. krystalizace, tani a skelny pfechod materiala. Déle teploty
meknuti, elasticky, ztrdtovy, emulzni a suspenzni modul polymernich materiald,
viskozitu tavenin a jejich stabilitu.

Razné nastroje v pfistroji DMA umoznuji méfeni vzorkii na smyk
Vv sendvi¢ovém usporadani, torzi, tfi bodovy ohyb, namahani v talku nebo tahu
apod. Pi1 pouziti jiné geometrie je mozné DMA rozsifit na klasicky reometr, diky
kterému je mozné ziskat tokové vlastnosti viskdéznich kapalnych materialt. [38]

4.4.2 Aplikace DMA

Spektrum aplikaci, kde je mozné pouzit DMA je skute¢né Siroké, a to jak ve
vyzkumném sektoru, tak v primyslu. Data naméfend pomoci metody DMA jsou
vyuZivéna pro vyhodnocovani mechanickych vlastnosti polymerii za riznych
podminek. Pomoci DMA se urCuje napft. elasticita polymerti pii definované
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deformaci a namahani pii fluktuaci teplot. Dale také zjistovani miry zesitovani
polymert, které ovlivituje jejich viskozitu a stabilitu, aktivacni energii, alfa a beta
relaxaci, postupnou zménu rozméru materidlu pii zatizeni kripem, kinetiku
chemickych procest jako napt. vytvrzovani pryskyfic, sitovani a polymerizaci.
Dale mechanické ztraty materidlu (tlumeni), relaxace fetézcti biopolymera atd.
[38]

4.4.3 Popis zartizeni

Tento vysoce flexibilni analyzator nabizi Sest riznych rezimi deformace pro
piesnéj$i méfeni vlastnosti materidld. Vzhledem k tomu, Ze jedno zafizeni je
schopno zvladnout vice dynamickych a statickych méfeni pro charakterizaci
viskoelasticity, skelného prechodu, teploty méknuti, krystalizace, fazové
transformace apod., DMA je idealni jak pro akademické, tak pro prumyslové
laboratote, které pracuji s mnoha rliznymi typy materiali pod ptisnym rozpoctem
a ¢asovym omezeni. [39]

Snadnost pouZiti byla zohlednéna ve vSech aspektech DMA, aby bylo
zajisténo, ze splni svij slib flexibility. Vyzkumni pracovnici mohou nastavit
rameno a analytickou hlavu na vice uhll na zaklad€ povahy vzorku a geometrie.
Jednoduché nastaveni ramena bez nutnosti kalibrace mezi konfiguracemi
znamena, ze vzorky riznych tvarii a velikosti mohou byt zpracovavany v rychlém
sledu. Rychlé ochlazeni na -190 °C s minimalni spotfebou kapalného dusiku také
pomaha snizit naklady a zvysit bezpecnost obsluhy. Vysoky teplotni rozsah do
600 °C dale zvysuje rozsah pouziti DMA.

Klicovym znakem DMA je linedrni proménny diferencidlni transforméator
(LVDT), ktery méti zmény délky v rozsahu méfeni = 1 mm se stfednim rozlisenim
2 nm. Toto rozliSeni je v blizkosti vzorku, aby se minimalizoval vliv deformace
m¢éficiho systému, a zlepSuje presnost méfeni ¢asu nebo zpozdéni mezi silou
a posunem, coZ vyrobcim pomaha piesnéji urcit, jak se bude urcity material
chovat ve svém vyrobeném kontextu pro lepsi vykon a sniZzeni néslednych
korekci.

DMA déle zvySuje svou flexibilitu a nabizi také kritickou schopnost pracovat
v kapalinach nebo pfi specifickych urovnich relativni vlhkosti. Vlhkostni komora
a cirkulac¢ni tepelna lazen umoznuji méteni v optimalnich podminkéch v kazdém
rezimu deformace. [39]

DMA pfistroj je také schopen termo-mechanické analyzy (TMA), v jejiz
ptipadé€ je métena deformace materialu pii konstantnim zatizeni za zmény teploty.
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Obr. 15: Pristroj DMA METTLER TOLEDO [39]
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4.5 Mikroskopie atomarnich sil (AFM — atomic force
microscopy)

4.5.1 Popis metody a zarizeni

Mezi nejrozsitenéjsi techniky z oblasti mikroskopie s rastrujici sondou patii
mikroskopie atomarnich sil (AFM — atomic force microscopy). AFM je metoda,
kterd je zaloZzena na snimani polohy malé sondy udrZzované zpétnovazebni
smyckou v tésné vzdalenosti povrchu vzorku a pohybujici se v pravidelném rastru
po povrchu. Vzdalenost sondy od povrchu vzorku je zajisSt€éna mechanismem
detekce, v tomto pripadé detekce sily ptisobici hrotem sondy na povrch vzorku.
Pro zajisténi pohybu sondy nad povrchem vzorku jsou pouzity piezokeramické
aktuatory, které poskytuji subnanometrové rozliSeni.

Vyuziti deformace pruzného drzaku hrotu zajistuje detekcei sily mezi hrotem a
povrchem vzorku pomoci laserového svazku a kvadrantni fotodiody. Pro co
nejcitlivéjsi metodu je dulezité, aby tuhost hrotu byla co nejmensi, nejlépe
Vv rozmezi mezi 0,1 a 100 N/m.

Zavislost sily mezi hrotem a povrchem vzorku na jejich vzajemné vzdalenosti
poukazuje na ptitomnost ptitazlivych sil (elektrostatické, van der Waalsovy sily
v ptipad¢ velkych vzdalenosti) a odpudivych sil (ptekryv elektronovych obalt —
Vv ptipad¢ mensSich vzdalenosti).

Existuje nékolik moédu rastrovani povrchu vzorku, a to v zavislosti na tom, zda-li
se jedna o odpudivé nebo pritazlivé ¢asti silové zavislosti v systému hrot — povrch
vzorku:

e Vvychylka hrotu je nastavena na konstantni hodnoté. Jedna se o kontaktni
systém hrot — povrch vzorku aplikovany v ptipad¢ odpudivych sil,

e Vv ose z osciluje hrot na rezonancni frekvenci systému. Posun rezonancni
frekvence smérem k niz§im hodnotam zpiisobi ptitazliva sila, ktera plisobi
na povrch vzorku. Hrot je udrzovan v takové vzdalenosti, aby posun
rezonan¢ni frekvence anebo zména amplitudy byly konstantni. Tento
zpusob je nazyvan jako bezkontaktni rezim,

e hrot pohybujici se jako v pfedchozim ptipad€, dostavajici se do oblasti
odpudivych sil je umistén v tzv. poklepovém rezimu.
Pfi samotném méfeni se hrot pohybuje typicky v pravidelném rastru — snaZzi se

zm¢éfit lokéalni vySky povrchu a tim ziskat prehled o topografii vzorku. Je mozné
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zavislosti sila — vzdalenost. Tato metoda je vhodna pro zméfeni tvrdosti materidlu
nebo adhezi mezi povrchem vzorku a hrotem. V tomto piipadé lze zmapovat
mechanické vlastnosti povrchu vzorku s velmi vysokym rozlisenim. [40]
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Obr. 16: AFM mikroskop [41]

4.5.2 Vyuziti AFM

AFM ma Siroké vyuziti vV nasledujicich aplikacich:

e studium katalytickych procesi,
e studium povrchl pevnych latek,
e oblast nanotechnologii,

e oblast zdznamové techniky,

e Dbiologické systémy. [42]
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5. EXPERIMENTALNI CAST

V experimentalni ¢asti jsou popsany podminky méteni pro testovani mikro-
mechanickych vlastnosti (indentac¢ni tvrdost, indentaéni modul pruznosti a
indentacni krip), DMA, FTIR a AFM.

5.1 Material

Pro testovaci ucely této disertacni prace byl vybran polyamid 6 s obchodnim
nazvem PA 6 FRIANYL B63 VN od némecké firmy Frisseta. Materidlovy list je
k nalezeni v pfiloze. Ve spolupraci s firmou BGS Beta Gamma Service GmbH &
Co, KG byly vytvofeny smési s koncentracemi 1, 2, 3, 4, 5 a 6 hm. % sit'ovaciho
¢inidla TAIC.

5.2 Priprava zkuSebnich téles

Dle normy CSN EN ISO 179-1 byly vyrobeny zkusebni télesa o rozmérech
4x80x10 mm pomoci technologie vstfikovani na vstfikovacim stroji Arburg
Allrounder 470 H za nasledujicich procesnich podminek:

o vstiikovaci tlak — 80 MPa

e vstiikovaci rychlost — 50 mm/s
e draha davkovani — 26 mm

e teplota pod nasypkou — 70 °C
e teplota pasma 1 —220 °C

e teplota pasma 2 — 230 °C

e teplota pasma 3 — 245 °C

e teplota pasma 4 — 265 °C

e teplota formy — 80 °C

e (Cas chlazeni — 20 s

e dotlak — 68 MPa

e (Cas dotlaku—10s

5.3 Sit’ovani zkuSebnich téles

Piipravené zkuSebni télesa byly odeslany do némecké firmy sidlici v Saal an
der Donau, BGS Beta Gamma Service GmbH & Co, KG, kde byly ozafovany
elektronovou energii 10 MeV radia¢nimi davkami 0, 66, 99 a 132 kGy na vzduchu
pii pokojové teploté. Kde jeden prujezd pod elektrony ¢inil 33 kGy. Cena jednoho
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prujezdu pod elektrony s davkou 33 kGy se pohybuje okolo 1 eura za 1 kg
mateiralu.
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5.4 Mikro-mechanické vlastnosti

Mikro-mechanické vlastnosti byly naméfeny na Micro Combi Testeru od
Svycarské firmy CSM Instruments dle normy CSN EN ISO 14577-1. Kazdé
zkuSebni téleso bylo nalepeno na kovové drzaky a kazda hodnota byla zmétfena
3 X na 3 zkuSebnich télesech u kazdé davky ozatreni a koncentrace sitovaciho
¢inidla TAIC. Vysledky méfeni byly dale zpracovany v softwaru MINITAB 14.

Podminky méfeni byly nasledujici:

e zat¢zovaci a odtézovaci rychlost — 10 N/s

e maximalni zatizeni zkuSebnich téles 5 N po dobu 90 s a poté odtizeni na
O N.

Obr. 17: Instrumentalni mérici zarizeni Micro Combi Tester
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5.5 Termo-mechanicka analyza (TMA)

Me¢teni deformace zkuSebnich téles bylo provedeno na DMA pfistroji od firmy
METTLER TOLEDO pomoci termomechanické analyzy kripu. Podminky méfeni
byly nésledujici:

e pocatecni teplota — 180 °C

e ustaleni teploty 180 °C — 10 min

e zatizeni — 1 N (po ustaleni teploty 180 °C)
e rychlost ohfevu — 1 K/min

e konecna teplota — 250 °C

e m¢ieni na vzduchu

Meéfeni probihalo na 3 zkuSebnich télesech o rozmérech 10x4x10 mm a to u
vSech koncentraci TAIC a vSech radiacnich dévek. Vysledky métfeni byly
zpracovany pomoci softwaru Microsoft Excel 2016.

Vypocet deformace zkuSebnich téles:

deformace zkuSebniho télesa (um)

X 100 = deformace (%) (7)

tloustka zkusSebniho télesa (pm)

zkusebni téleso titanove disky

AN ]
\

relativni narust / pokles

— 1mm

i /
relativni O \ 1
mm
|- 3mm
° )

Obr. 18: Princip méreni TMA
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Obr. 19: Uchyceni zkusebniho télesa
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5.6 Fourierova transformacni infraCervena spektrometrie
(FTIR)

Me¢éfteni FTIR spekter bylo provedeno na pfistroji AVATAR 320 od firmy
Nicolet. Byla pouzita odrazova metoda ATR s krystalem ZnSe (selenid
zinecnaty). Pro méteni bylo vyuzito softwaru OMNIC, kde bylo nastaveno
rozliSeni 4 cm™ pomoci 64 snimkil. Pro pfesnéjsi méieni bylo na zadatku
méfeni, po kazdém vzorku a na konci méfeni snimano a odecteno FTIR
spektrum pozadi, coZ byl v tomto piipad¢ vzduch. Métfeni bylo provedeno na
ttech zkuSebnich télesech od kazdé koncentrace TAIC a radiacni davky.
Zpracovani naméienych dat prob&hlo pomoci softwaru Microsoft Excel 2016.

Obr. 20: Pristroj AVATAR 320
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Obr. 21: Uchyceni vzorku ATR krystalem
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5.7 Mikroskopie atomarnich sil (AFM)

M¢teni mikroskopie atomdrnich sil probihalo v rdmci vyjezdu CEEPUS na
Univerzitu Alexandra Dubceka v Tren¢in€ na Slovensku na Fakultu specialnich
technologii. Métfeni probihalo pod vedenim Ing. Marose Eckerta, Ph.D. na
ptistroji MFP-3D Infinity od firmy Oxford Instruments. M¢teni bylo provedeno
na tfech zkuSebnich télesech od kazdé koncentrace TAIC a radiacni davky,
piiblizné na stejném misté pro snadnéjs$i vyhodnocovani, pomoci kiemikové
sondy AC160TS-R3, jejiz tuhost byla k = 26 N/m. Tato sonda ma viditelnou
$picku a je vhodna pro poklepovy rezim, kterym bylo méfeno. Tato sonda je
vhodna pro meéfeni v rozmezi frekvenci 200 — 400 kHz. Vysledky byly
vyhodnoceny pomoci softwaru ARgyle Light.

[EXERY

MFP-3D Infinity
Asylum Research AFM

Obr. 22: Pristrojf MFP-3D Infinity
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Obr. 23: Uchycenti vzorku v pristroji
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6. VYSLEDKY

V této kapitole jsou zpracovany vysledky vSech 4 vyse zminénych metod.
Kazda podkapitola popisuje vysledky jedné metody.

6.1 Mikro-mechanické vlastnosti

Vysledky mikro-mechanickych vlastnosti jsou zobrazeny pomoci boxploti, ve
kterych se porovnavaji v zavislosti na koncentraci TAIC a radia¢ni davku. Dale
jsou vytvoireny porovnavaci grafy, které zobrazuji aritmeticky primér,
interkvartilové rozpéti, median, smérodatnou odchylku a variaéni rozpéti. Kiivky
zobrazené v grafech jsou pouze trendového charakteru.

6.1.1 Indentaéni tvrdost
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Obr. 24: Indentacni tvrdost PA 6 ozareného 66 kGy v zavislosti na koncentraci TAIC

Obr. 24 vypovida o postupném zvysSovani indenta¢ni tvrdosti. Z vysledki je
patrné, ze se zvysujici se koncentraci dochazi k postupnému zvysSovani indentacni
tvrdosti. Velké varia¢ni rozpéti vykazuji zkuSebni télesa s 1 a 4 hm. % TAIC.
V ptipadé 1 hm. % se hodnoty pohybuji od 170,23 MPa do 230,56 MPa a u 4 hm.
% TAIC od 203,28 MPa do 273,38 MPa. Celkové u radia¢ni davky 66 kGy je
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mozné konstatovat, ze v materialu nedoslo jesté k rovnomérnému zesitovani a
proto dochazi k takovému rozptylu hodnot.
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Obr. 25: Indentacni tvrdost PA 6 ozareného 99 kGy v zavislosti na koncentraci TAIC

Pti pouziti radiacni davky 99 kGy dochazelo k postupnému zvySovani hodnot
indentacni tvrdosti. Nejmensi variacni rozpéti ma zkuSebni téleso s koncentraci
TAIC 6 hm. % a to od 211,89 do 230,52 MPa. Naopak nejvétsi variaéni rozpéti
ma zkuSebni téleso s koncentraci TAIC 3 hm. % a to od 190,26 do 220,93 MPa.
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Obr. 26: Indentacni tvrdost PA 6 ozareného 132 kGy v zavislosti na koncentraci TAIC

Na Obr. 26 je jasné patrné, Ze pfi radiacni davce 132 kGy dochazi k ristu
indentacni tvrdosti aZ do koncentrace TAIC 4 hm. %, pot¢ dochazi k nepatrnému
poklesu, coz miize byt jako doprovodny jev degradace materidlu zptisobené pfi
ozafovani.
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Obr. 27: Aritmeticky priumeér indentacni tvrdosti v zavislosti na koncentraci TAIC a

radiacni davce

Z Obr. 27 je patrné, ze aritmeticky prumér indentacni tvrdosti ma nejvetsi
rozptyly pfi radiaéni davce 66 kGy, coz je nezddouci a nejméné spolehlive,
zatimco radiacni davka 132 kGy ukazuje trend s nejmensimi rozptyly. Nejvyssi
hodnoty aritmetického priiméru bylo v ramci této davky dosaZeno pii koncentraci
TAIC 4 hm. % a to pfiblizné 223 MPa. V tomto ptipad¢ je koncentrace TAIC
4 hm. % dostacujici a pro dosaZeni nejvétsi hodnoty indentacni tvrdosti neni tieba

koncentraci zvySovat.
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Obr. 28: Interkvartilové rozpéti indentacni tvrdosti v zavislosti na koncentraci TAIC a
radiacni davce
Interkvartilové rozpéti poukazuje na oblast, kde se nachazi 50 % vSech
nameétenych dat. Jak je vidét na Obr. 28., nejvétsi rozptyly ma opét radiacni davka
66 kGy a nejmensi 132 kGy, coz mize byt v pfipadé radiacni davky 66 kGy
nedostateCnym zesitovanim PA 6 v celém objemu zkuSebniho télesa.
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Obr. 29: Median indentacni tvrdosti v zavislosti na koncentraci TAIC a radiacni ddvce

Obr. 29 opét poukazuje na to, Ze nejlepsi hodnoty indentacni tvrdosti bylo
dosazeno pii ozareni 132 kGy a koncentraci TAIC 4 hm. % a to hodnoty ptiblizné
218 MPa. Davkou 66 kGy pfi stejné koncentraci TAIC bylo dosazeno hodnoty
indentacni tvrdosti blizici se k 220 MPa, avSak méa obrovské rozptyly, napiiklad
u koncentrace TAIC 3 hm. % je hodnota indentacni tvrdosti pouhych 188 MPa,
podobné¢ jako u koncentrace 5 hm. %.
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Obr. 30: Smerodatna odchylka indentacni tvrdosti v zavislosti na koncentraci TAIC a
radiacni davce

Smérodatnd odchylka poukazuje na to, nakolik se naméfené¢ hodnoty lisi
primérné od aritmetického priméru. Z Obr. 30 je jasné vidét, Ze nejmensich
smérodatnych odchylek bylo dosazeno u radiacni davky 66 kGy, ktera ma také
nejmensi rozptyly. Tato radiacni davka, pravdépodobné, zajistila dostatecné
zesitovani zkuSebnich téles, na rozdil od davky 66 kGy. Jako dostate¢na
koncentrace TAIC se jevi opét 4 hm. %.
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Obr. 31: Variacni rozpéti indentacni tvrdosti v zavislosti na koncentraci TAIC a
radiacni davce

Variacni rozpéti vypovidd o oblastech métfeni, kde se nachazi 100 %
naméfenych dat. Z vysledkli na Obr. 31 je patrné¢, Ze radia¢ni davka 132 kGy ma
nejmensi rozptyly a vzestupny trend. Rozdily mezi 4, 5 a 6 hm. % TAIC jsou
natolik nepatrné, Ze 1ze konstatovat, ze koncentrace 4 hm. % je pln¢ dostacujici
pii pouziti radiacni davky 132 kGy.
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6.1.2 Indentacni modul pruZnosti
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Obr. 32: Indentacni modul pruznosti PA 6 ozareného 66 kGy v zavislosti na
koncentraci TAIC

V piipad¢ ozafovani PA 6 radiacni davkou 66 kGy dochazi u indentac¢niho
modulu pruznosti k velkym rozptylim dat. Radia¢ni davka 66 kGy se jevi jako
nedostatecna pro ziskani rovnomérného zesitovani materialu v celém objemu.
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Obr. 33: Indentacni modul pruznosti PA 6 ozareného 99 kGy v zavislosti na
koncentraci TAIC

Na Obr. 33 Ize vidét, ze indenta¢ni modul pruznosti se pohybuje v rozmezich
hodnot od 3,7 do 5 GPa. Nejmensi variacni rozpéti ma zkuSebni téleso
s koncentraci TAIC 4 hm. %, zatimco k nejvétSimu rozptylu dat dochazi u
koncentrace 1 hm. % TAIC.
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Obr. 34: Indentacni modul pruznosti PA 6 ozareného 132 kGy v zavislosti na
koncentraci TAIC

Jako 1idealni koncentrace TAIC se v pfipadé¢ ozafovani radiacni davkou
132 kGy jevi 4 hm. %. Hodnoty indentacniho modulu pruznosti pii této
koncentraci se pohybuji v rozmezi od 4,71 do 4,94 GPa. Takto modifikovany
PA 6 se jevi jako dostate¢né rovnomérné zesit'ovany.
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Obr. 35: Aritmeticky priumér indentacniho modulu pruznosti v zavislosti na
koncentraci TAIC a radiacni davce

Aritmeticky primér indentaéniho modulu pruznosti vypovidd o tom, Ze
radiaéni davka 132 kGy ma nejlepsi rozptyly u vSech koncentraci TAIC, tudiz je
nejspolehlivéjsi pouzit tuto davku pro obdrZeni predpokladatelnych vysledk.
Nejvyssi hodnoty bylo dosazeno pfi radia¢ni davce 132 kGy u koncentrace TAIC
3 hm. %, kde hodnota sahd k 5 GPa. Opét to vypada, Ze PA 6 je nejlépe zesitovan
davkou 132 kGy, coz poukazuje na nejvyssi hodnoty indentacniho modulu

pruznosti.
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Obr. 36: Interkvartilové rozpéti indentacniho modulu pruznosti v zavislosti na

koncentraci TAIC a radiacni davce

Interkvartilové rozpéti poukazuje na oblast, kde se nachazi 50 % vSech
naméfenych dat. Radiacni davka 99 kGy poukazuje na klesajici trend, coz neni
zadouci, avSak ma nejmensi rozptyly. Radia¢ni davka 66 kGy ma opét znacné

rozptyly a po 4 hm. % TAIC i klesajici trend.
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Obr. 37: Median indentacniho modulu pruznosti v zavislosti na koncentraci TAIC a
radiacni davce

Median naméfenych hodnot poukazuje na vyrazné zlepSeni indentacniho
modulu pruznosti z 0 hm. % koncentrace TAIC na 2 hm. %. Radia¢ni davka
66 kGy ma sttidave rostouci a klesajici trend s velkymi rozptyly, zatimco davka
99 kGy ma rozptyly mensi, avSak od koncentrace TAIC 2 hm. % az do 5 hm. %
klesajici trend, coz neni zadouci. Davka ozéafeni 132 kGy se jevi jako
nejvhodnéjsi, a to do koncentrace 4 hm. % TAIC, kde dochézi k nariistajicimu
trendu a k hodnoté pres 4,8 GPa.
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Obr. 38: Smerodatna odchylka indentacniho modulu pruznosti v zavislosti na
koncentraci TAIC a radiacni davce

Nejmensi smérodatné odchylky indentaéniho modulu pruznosti bylo dosazeno
pii radiacni davce 132 kGy pii koncentraci TAIC 4 hm. %, coz opét poukazuje na
fakt, ze se takto ozateny PA 6 jevi jako nejlépe zesitovany.
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Obr. 39: Variacni rozpéti indentacniho modulu pruznosti v zavislosti na koncentraci
TAIC a radiacni davce

Nejmensiho variacniho rozpéti bylo dosazeno u PA 6 ozateného 132 kGy po
pridavku 4 hm. % TAIC, zatimco nejvétSiho u stejné koncentrace TAIC a davky
66 kGy. Proto se d4 predpokladat, Ze davka 132 kGy je vhodné;jsi pro dosazeni
lepsSich vysledkt indentaéniho modulu pruznosti u PA 6.
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6.1.3 Indentacni krip
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Obr. 40: Indentacni krip PA 6 ozdreného 66 kGy v zavislosti na koncentraci TAIC
K dosazeni nejniZz§i hodnoty indenta¢niho kripu v ptfipadé radia¢ni davky

66 kGy je zapotiebi koncentrace 6 hm. % TAIC. V tomto piipad¢ se indentacni
krip pohybuje v rozmezi od 7,5 do 8 %.
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Obr. 41: Indentacni krip PA 6 ozareného 99 KGy Vv zavislosti na koncentraci

U radiacni davky 99 kGy dochazi k pozadovanému sniZovani indenta¢niho
kripu az do 4 hm. % TAIC, poté dochazi k nartstu kripu, coz miize byt zptisobeno
dominanci degradace materialu nad sitovanim.
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Obr. 42: Indentacni krip PA 6 ozareného 132 kGy v zavislosti na koncentraci

U radiacni davky 132 kGy dochazi k postupnému sniZzovani indentacniho
kripu, avSak v porovnani napft. s radia¢ni davku 99 kGy hodnoty této mikro-
mechanické vlastnosti nartstaji. V materialu pravdépodobné doslo k degradaci,
ktera zptisobila nepatrné zvysSeni hodnot indenta¢niho kripu.
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Obr. 43: Aritmeticky priimér indentacniho kripu v zavislosti na koncentraci TAIC a
radiacni ddavce

U indenta¢niho kripu je Zadouci dosahnout co nejnizsich hodnot, coz ndm
zajisti, ze testovany materidl nam pod zatizenim tzv. ,,nepotece neboli potece co
nejméné. Z vysledka na Obr. 43 je jasné€ vidno, zZe nejmensiho indenta¢niho kripu
s hodnotou necelych 8 % bylo dosazeno u PA 6 ozateného 99 kGy s koncentraci
TAIC 4 hm. %. V porovnani s neozafenym PA 6, kde indentacni krip ¢inil 10,5
% je rozdil znatelny.
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Obr. 44: Interkvartilové rozpéti indentacniho kripu V zavislosti na koncentraci TAIC a
radiacni davce

Interkvartilové rozpéti indenta¢niho kripu ukazuje na velké rozptyly u
radiacnich davek 66 a 132 kGy. U radiac¢ni davky 99 kGy dochéazi k menSim
rozptyllim a k dosazeni nejnizSich hodnot.
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Obr. 45: Median indentacniho kripu v zavislosti na koncentraci TAIC a radiacni davce

Na Obr. 45 Ize vidét, Ze radia¢ni davka 99 kGy u PA 6 s koncentraci TAIC
4 hm. % poukazuje na nejnizsi hodnotu indentacniho kripu a to ptiblizné 8 %, coz
koresponduje s Obr. 44, ktery vyobrazuje aritmeticky pramér indentacniho kripu.
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Obr. 46: Smerodatna odchylka indentacniho kripu v zavislosti na koncentraci TAIC a
radiacni davce

Smérodatna odchylka ukazuje, ze pii koncentraci TAIC 3 a 4 hm. % pfi
ozateni 99 kGy dochazi k nejspolehlivéjSimu méteni, coz odpovidd i vySe
zminénym vysledkim.
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Obr. 47: Variacni rozpéti indentacniho kripu v zavislosti na koncentraci TAIC a
radiacni davce

Na zaklad¢ vysledku aritmetického priiméru a medidnu indenta¢niho kripu lze
fici, ze varia¢ni rozpéti u koncentrace 4 hm. % TAIC a radia¢ni davce 99 kGy je
pii1 své hodnoté¢ pfiblizné¢ 1,5 % dostate¢né malé, aby odpovidalo nejvhodné;jsi
koncentraci a radia¢ni ddvce, napi. pii porovnani variacniho rozpéti také pti 4
hm. % TAIC pro radia¢ni davku 66 kGy, kde se variacni rozpéti blizi k 4,5 %.
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6.2 Termo-mechanicka analyza (TMA)

V piipadé¢ tohoto méfeni dochazelo k méfeni dvou dé&jti, a to teplotni
roztaznosti a toku nezesitované Casti. Tyto dva d&je se navzajem ovliviiuji a
Vv zavislosti na tom, ktery d& zrovna dominuje, tak kfivka bud’ roste vlivem
teplotni roztaznosti ¢i klesd vlivem teplotni deformace. Podrobné vysledky
deformaci vSech zkusebnich téles jsou shrnuty v tabulkach 1 — 3. Kiivky v grafech
jsou vytvoieny z medianu tfech méieni. Pro lepSi predstavu trendu namétenych
kiivek byla deformace materidlu odectena pfi tfech teplotich a to 230, 240 a
248 °C.
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Obr. 48: Vliv teploty na deformaci u neozdreného zkusebniho télesa

Obr. 48 ukazuje na deformaci Cistého PA 6. Jak je vidno, tak teplota tani tohoto
polymeru je 221 °C.
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Obr. 49: Vliv teploty na deformaci u zkusebniho télesa ozdareného 66 kGy s 1 hm. %
koncentraci TAIC

Na Obr. 49 Ize vypozorovat, Zze PA 6 s 1 hm. % TAIC ozateny 66 kGy vykazuje
jiné mechanické chovani nezli neozateny PA 6. PferuSovana ¢ara znaci tecnu,
odkud byly odecteny deformace pro 3 teploty a to 230, 240 a 248 °C. Od teploty
185 °C do 192 °C dochazi k teplotni roztaznosti tuhé ¢astecné krystalické faze,
od teploty 192 °C do 207 °C dochazi k deformaci zkuSebniho télesa, kde pote
zaCne opét prevladat teplotni roztaznost tuhé faze. Od teploty 227 °C dochazi
k rapidni deformaci zkuSebniho télesa, ktera pievlada az do teploty 248 °C.
Deformace pti 230 °C je -0,13 %, -0,59 % pfti 240 °C a pti 248 °C -0,86 %.
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Obr. 50: Viiv teploty na deformaci u zkusebniho telesa ozareného 99 kGy s 1 hm. %
koncentraci TAIC

Obr. 50 ukazuje na podobny trend jako u zkuSebniho télesa s 1 hm. %
koncentraci TAIC ozatfeného 66 kGy. Deformace pi1 230 °C €ini -0,64 %, pti 240
°C -1,04 % a pti 248 °C je deformace -1,32 %.
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Obr. 51: Vliv teploty na deformaci u zkusebniho télesa ozdareného 132 kGy s 1 hm. %
koncentraci TAIC
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Na Obr. 51 je zobrazena deformace zkusebniho télesa s 1 hm. % koncentraci
TAIC ozareného nejvyssi radiaéni davkou 132 kGy. Z vysledka je patrné, ze
dochazi k nejmensim deformacim zkuSebniho télesa z t€les s touto koncentraci a
to k deformaci -0,14 % pii 230 °C, -0,24 % pii 240 °C a -0,33 % pii 248 °C.
Z mechanického chovani materialu Ize konstatovat, ze pii této radiacni davce
doslo k lepSimu zesitovani v porovnani s predeSlym zkuSebnim télesem.
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Obr. 52: Vliv teploty na deformaci u zkusebniho télesa ozdareného 66 kGy s 2 hm. %
koncentraci TAIC

Zkusebni téleso s2 hm. % TAIC ozatencho 66 kGy vykazuje zlepSeni
mechanického chovani za zvySenych teplot. Deformace pti1 230 °C je -0,09 %, pti
240 °C -0,1 % a pt1 248 °C -0,12 %.
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Obr. 53: Viiv teploty na deformaci u zkusebniho télesa ozareného 99 kKGy s 2 hm. %
koncentraci TAIC

U zkuSebniho télesa o stejné koncentraci TAIC ozafeného 99 kGy dochazi
k podobné deformaci jako u davky 66 kGy a to -0,06 % u 230 °C, -0,15 % u
240 °C a pii 248 °C -0,23 %. Knepatrné¢ vétsi deformaci v porovnani se
zkuSebnim télesem ozafrenym 66 kGy mohlo dojit diky nedostate¢nému
zesitovani v celém objemu materialu.
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Obr. 54: Viiv teploty na deformaci u zkusebniho télesa ozarené¢ho 132 kGy s 2 hm. %
koncentraci TAIC

Radiac¢ni davka 132 kGYy vykazovala nejmensi deformaci ze série zkusebnich
vzorkl s 2 hm. % koncentraci TAIC a to -0,02 % pii 230 °C, -0,01 % pfti 240 °C
a pti 240 °C -0,03 %. Op¢t je to mozné piikladat dostatenému zesitovani PA 6.
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Obr. 55: Vliv teploty na deformaci u zkusebniho télesa ozdareného 66 kGy s 3 hm. %
koncentraci TAIC
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Pt1 vyssi koncentraci TAIC a to 3 hm. % bylo pro PA 6 ozafen¢ho 66 kGy
zjisténo, ze od teploty 230 °C dochézi az do 248 °C k dominanci dé&je teplotni
roztaznosti, ktera se projevuje nartstem kiivky. Deformace pii teploté 230 °C a
240 °C c¢inila 0 % a pti 248 °C doslo k teplotni roztaznosti 0,03 %. Zde ptichazi
V tvahu to, ze zvySenim koncentrace TAIC dochézi k lepSimu nasitovani vzorkd,
coz indikuje vzristajici kiivka.
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Obr. 56: Vliv teploty na deformaci u zkusebniho télesa ozdareného 99 kGy s 3 hm. %
koncentraci TAIC

Deformace PA 6 s koncentraci TAIC 3 hm. % je opé€t nepatrna a to -0,02 % pii
230 °C, -0,05 % pii 240 °C a pii 248 °C -0,06 %.
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Obr. 57: Vliv teploty na deformaci u zkusebniho télesa ozarené¢ho 132 kGy s 3 hm. %
koncentraci TAIC

P11 radiacni davce 132 kGy dochazi k velmi malé deformaci zkuSebnich téles a
to 0 % pti 230 °C, -0,01 % pii 240 °C a pti 248 °C -0,04 %. U takto
modifikovaného materialu Ize fici, Ze je jiz dostatecné nasit'ovan.
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Obr. 58: Vliv teploty na deformaci u zkusebniho télesa ozareného 66 kGy s 4 hm. %
koncentraci TAIC

U PA 6 ozatené¢ho 66 kGy s koncentraci TAIC 4 hm. % dochézi od 222 °C
Kk nardstu deformace a to -0,02 % pti 230 °C, po této teploté dochazi k dominanci
teplotni roztaznosti, ktera se projevuje naristem kiivky. Deformace v teploté
240 °C je 0,01 % a pti 248 °C dochazelo k teplotni roztaznosti 0,04 %.
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Obr. 59: Vliv teploty na deformaci u zkusebniho télesa ozdareného 99 kGy s 4 hm. %
koncentraci TAIC

80



Na Obr. 59 je patrny zlom pii teploté 218 °C, ktery je pravdépodobné zpiisoben
Spatnym uchycenim zkuSebniho télesa mezi titanovymi disky. Pii vySSich
teplotach je jiz mozné zpozorovat, ze dominuje teplotni roztaznost zkusebniho
télesa, kde pii 230 °C je 0 %, pti 240 °C 0,02 % a pii 248 °C 0,03 %.

-207,00
-212,00
-217,00
-222,00
-227,00

-232,00

Deformace (um)

-237,00

-242,00

-247,00
185 190 195 200 205 210 215 220 225 230 235 240 245 250

Teplota (°C)

Obr. 60: Viiv teploty na deformaci u zkusebniho télesa ozdreného 132 KGy s 4 hm. %
koncentraci TAIC

U PA 6 ozarené¢ho 132 kGy dochazi od 220 °C k teplotni roztaznosti a to pfi
230 °C 0,05 %, pii 240 °C 0,12 % a pti 248 °C 0,17 %. K deformaci v tomto
piipadé¢ vibec nedoSlo. Pii takto vysoké teplotni roztaznosti je velmi
pravdépodobné, ze materidl je jiz natolik dostate¢né zesitovany, Ze neni tieba
zvySovat koncentraci TAIC, ani radiacni davky.
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Obr. 61: Viiv teploty na deformaci u zkusebniho télesa ozareného 66 KGy s 5 hm. %
koncentraci TAIC

Podobny trend jako u PA 6 ozafeného 132 kGy s koncentraci TAIC 4 hm. %
ukazuje i PA 6 s 5 hm. % TAIC ozafeného 66 kGy. V tomto ptipad¢ dochazi také
k teplotni roztaznosti a to 0 % pii 230 °C, 0,06 % pii1 240 °C a pti 248 °C 0,1 %.
Deformace se zde neprojevila zadna.
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Obr. 62: Vliv teploty na deformaci u zkusebniho télesa ozdareného 99 kGy s 5 hm. %
koncentraci TAIC

K vétSimu narlstu teplotni roztaznosti dochézi, oproti zkusebnimu télesu 0
stejné koncentraci TAIC, ozateného 66 KGy, Vv ptipad¢ ozateni 99 kGy. Teplotni
roztaznost zde ¢ini 0,02 % pi1 230 °C, pii 240 °C 0,07 % a pii 248 °C 0,11 %.
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Obr. 63: Vliv teploty na deformaci u zkusebniho télesa ozdreného 132 kGy s 5 hm. %
koncentraci TAIC
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Davka 132 kGy zpusobila v PA 6 s koncentraci TAIC 5 hm. % nejvéEtsi teplotni
roztaznost a to 0,04 % pii 230 °C, pt1 240 °C 0,08 % a 0,12 % pii 248 °C.
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Obr. 64: Viiv teploty na deformaci u zkusebniho télesa ozareného 66 KGy s 6 hm. %
koncentraci TAIC
U PA 6 ozaten¢ho 66 kGy s 6 hm. % dochazi k nejvétsi rovnovaze teplotni
roztaznosti a toku nezesitované ¢asti. Teplotni roztaznost pii 230 °C zde €ini 0 %,
pii240 °C 0,02 % a pti 248 °C pouhych 0,01 %. Deformace zde neni patrna zadna.
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Obr. 65: Vliv teploty na deformaci u zkusebniho télesa ozareného 99 kGy s 6 hm. %
koncentraci TAIC
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Zkusebni téleso s 6 hm. % TAIC ozafené 99 kGy vykazuje od 213 °C
deformaci, ktera trvd az do 227 °C, od této teploty dochézi k teplotni roztaznosti,
avsak pfi teploté 230 °C stale dominuje deformace, ktera Cini -0,03 %, pfi teploté
240 °C je deformace jiz nulova a nastava teplotni roztaznost s hodnotou 0,01 %.
Pti teploté 248 °C &ini teplotni roztaznost 0,03 %.
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Obr. 66. Viiv teploty na deformaci u zkusebniho télesa ozdreného 132 kGy s 6 hm. %
koncentraci TAIC

PA 6 s koncentraci TAIC 6 hm. % ozafeny nejvyssi radiacni davkou 132 kGy
vykazuje pouze teplotni roztaznost a to 0,01 % pti 230 °C, pii 240 °C 0,04 % a
0,04 % pti 248 °C.
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Tabulka 1 Vysledky deformace zkusebnich téles pii 230 °C

de?::(;:;:(c_ E; E_Viz::ll:)ltni deformace | davka | koncentrace TAIC
roztaznost (+)] (%) (pm) | (KGy) (hm. %)
-0,13 -5,33 66 1
-0,64 2546 | 99 1
-0,14 -5,75 132 1
-0,09 -3,44 66 2
-0,06 -2,45 99 2
-0,02 -0,92 132 2
0,00 0,00 66 3
-0,02 -0,88 99 3
0,00 0,00 132 3
-0,02 -0,67 66 4
0,00 0,00 99 4
0,05 1,96 132 4
0,00 0,00 66 5
0,02 0,70 99 5
0,04 1,70 132 5
0,00 0,00 66 6
-0,03 -1,21 99 6
0,01 0,54 132 6
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Obr. 67: Vliv davky zdreni a koncentrace TAIC na deformaci zkusebniho télesa pri
230 °C

V tabulce 1 a na Obr. 67 jsou shrnuty vysledky deformace a teplotni roztaznosti
pii teploté 230 °C v zavislosti na koncentraci TAIC a radiac¢ni davce.
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Tabulka 2 Vysledky deformace zkusebnich téles pii 240 °C

deformace [vlastni ,
deformace(-) + teplotni deformace | davka koncentrace
roztaznost (+)] (%) (pm) (kGy) | TAIC (hm. %)
-0,59 -23,74 66 1
-1,04 -41,65 99 1
-0,24 -9,75 132 1
-0,10 -3,82 66 2
-0,15 -5,81 99 2
-0,01 -0,52 132 2
0,00 0,00 66 3
-0,05 -1,88 99 3
-0,01 -0,42 132 3
0,01 0,59 66 4
0,02 0,86 99 4
0,12 4,85 132 4
0,06 2,43 66 5
0,07 2,71 99 5
0,08 3,37 132 5
0,02 0,68 66 6
0,01 0,25 99 6
0,04 1,40 132 6
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Obr. 68: Vliv davky zdreni a koncentrace TAIC na deformaci zkuSebniho télesa pri
240 °C

V tabulce 2 a na Obr. 68 jsou shrnuty vysledky deformace a teplotni roztaznosti
pii teploté 240 °C v zavislosti na koncentraci TAIC a radia¢ni davce.
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Tabulka 3 Vysledky deformace zkusebnich téles pii 248 °C

deformace [vlastni deformace(-) | deformace | davka koncentrace
+ teplotni roztaznost (+)] (%0) (num) (kGy) | TAIC (hm. %)
-0,86 -34,01 66 1
-1,32 -52,94 99 1
-0,33 -13,33 132 1
-0,12 -4,96 66 2
-0,23 -9,30 99 2
-0,03 -1,09 132 2
0,03 1,32 66 3
-0,06 -3,00 99 3
-0,04 -1,65 132 3
0,04 1,74 66 4
0,03 1,14 99 4
0,17 6,92 132 4
0,10 3,92 66 5
0,11 4,24 99 5
0,12 4,74 132 5
0,01 0,52 66 6
0,03 1,20 99 6
0,04 1,69 132 6
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Obr. 69: Vliiv davky zdreni a koncentrace TAIC na deformaci zkusebniho télesa pri
248 °C

V tabulce 3 ana Obr. 69 jsou shrnuty vysledky deformace a teplotni roztaznosti
pii teploté 248 °C v zavislosti na koncentraci TAIC a radiacni davce.

Z danych vysledkt 1ze konstatovat, ze pro PA 6 je nejvhodnéjsi koncentrace
TAIC 4 hm. % a ozafeni radiatni davkou 132 kGy z hlediska nejlepSiho
mechanického chovani nad Th,.
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6.3 Fourierova transformacni infracervena spektrometrie (FTIR)
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Obr. 70: FTIR spektrum vsech zkusebnich téles
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Kiivky ve spektru jsou vytvoieny z medianu tiech méfeni pro kazdé zkusebni
téleso. Pro velké mnozstvi dat jsou na CD pfiloZzeny spektra od kazdého
zkuSebniho télesa zv1ast’, vytvofené pomoci minima, medidnu a maxima.

Pomoci infracervené spektroskopie byla stanovena pfitomnost jednotlivych
chemickych skupin. Obr. 71 zobrazuje FTIR vsech zkusSebnich téles. Pii
porovnani IR spekter byla prokazana nepatrna degradace materialu, ktera je
rezprezentovana pasem 1736 cm? typickou pro karbonylové skupiny. Na
degradaci také bézné poukazuji hydroxylové skupiny, které se nachazeji v pasu
3500 cm™? a u méfenych téles nebyly naméfeny. Vibrace u 3290, 3074, 1635,
1537, 964 a 667 cm™ prokazuji piftomnost amidové skupiny. Vibrace u 2920,
2852, 1462, 1352 a 1259 cm™ prokazuji pfitomnost — CH, skupiny, coz ukazuje
na pfitomnost alifatického fetézce. Intenzita téchto pasi klesa s rostouci radiacni
davkou, coz ukazuje na snizeni pohyblivosti — CH; skupin. Pas nachazejici se
v oblasti 667 cm 1 je vibrace amidu v krystalické fazi a a B. Krystalickou fazi o
zobrazuje vibrace s vlnoétem 1201 cm ~ 1, kterd pochézi z deformaéni véjifovité
vibrace — CH,, rameno tohoto pasu u ozafenych zkuSebnich téles roste. Pas
s vlno¢tem 1697 cm ~ 1, ktery je pfifazovan sitovacimu urychlovaci TAIC nebyl
nalezen ani na jednom zkuSebnim télese, coz znali, Ze byl s nejvetsi
pravdépodobnosti spotfebovan pii reakci u ozafovani PA 6.

Tabulka 4 zobrazuje hodnoty absorbance pfi vinoétu 1736 cm?, ktery je
typicky pro karbonylové skupiny ukazujici na degradaci PA 6. Zelen¢ vyznacena
mikro-mechanickych vlastnosti, kde PA 6 ozafeny 132 kGy s 4 hm. % TAIC
vykazuje nejlepsi indentacni tvrdost a modul pruznosti. Zaroven, z vysledkt
TMA, je tento material nejlépe zesitovan. Cervené vyznaéena hodnota
absorbance 0,01552 patii zkusebnimu télesu ozarenému 99 kGy s 1 hm. % TAIC.
Toto zkuSebni téleso vykazovalo nejvétsi degradaci.



Tabulka 4 Hodnota absorbance pii vlnoétu 1736 cm™

zkuSebni téleso absorbance
0 % TAIC, 0 kGy 0,00979
1% TAIC, 66 kGy 0,00805
1% TAIC, 99 kGy 0,01552
1% TAIC, 132 kGy 0,01097
2 % TAIC, 66 kGy 0,01230
2 % TAIC, 99 kGy 0,01453
2 % TAIC, 132 kGy 0,01448
3% TAIC, 66 kGy 0,01519
3% TAIC, 99 kGy 0,01529
3% TAIC, 132 kGy 0,00751
4 % TAIC, 66 kGy 0,01519
4 % TAIC, 99 kGy 0,01519
4 % TAIC, 132 kGy 0,00613
5% TAIC, 66 kGy 0,01519
5% TAIC, 99 kGy 0,00988
5% TAIC, 132 kGy 0,01225
6 % TAIC, 66 kKGy 0,00988
6 % TAIC, 99 kGy 0,01225
6 % TAIC, 132 kGy 0,00848
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6.4 Mikroskopie atomarnich sil (AFM)

Pomoci AFM byla zmapovana topografie povrchu zkuSebnich téles. Ze
ziskanych vysledki nelze jednoznacné urcit vliv ozafovani PA 6 na jeho
topografii povrchu. Z divodt velkého mnozstvi dat jsou vysledné snimky
zkuSebnich téles, které nejsou zobrazeny v této kapitole, piilozeny na CD.

487.33 nm
365.50
243.66
121.83

0.00

Obr. 71: Topografie povrchu neozdreného zkusebniho telesa

Na Obr. 71 je zobrazena topografie povrchu neozaifeného PA 6. Nejvyssi vrchol
zde ma 487,33 nm, nejnizsi se blizi k 0 nm.

577.15nm
432.87
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Obr. 72: Topografie povrchu zkusebniho télesa ozdreného 132 kGy
obsahujicihol hm. % TAIC
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Topografie povrchu zkuSebniho télesa s koncentraci TAIC 1 hm. % ozéaten¢ho
132 kGy vykazuje nejvyssi vrchol 577,15 nm, coz se pftili$ neli$i od PA 6, ktery
nebyl ozafen.
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Obr. 73: Topografie povrchu zkusebniho télesa ozareného 132 kGy obsahujictho
2 hm. % TAIC
U zkuSebniho télesa s 2 hm. % TAIC, ozafen¢ho davkou 132 kGy ma nejvyssi

vrchol 1,42 pm.
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Obr. 74: Topografie povrchu zkusebniho télesa ozdareného 132 kGy obsahujiciho
3 hm. % TAIC

96



Zkusebni téleso s 3 hm. % TAIC ma nejvyssi vrchol 453,7 nm, coz je obdobné

jako u neozafené¢ho PA 6.
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Obr. 75: Topografie povrchu zkusebniho télesa ozareného 132 kGy obsahujiciho
4 hm. % TAIC

U 4 hm. % TAIC je nejvyssi bod 527,65 nm vysoky, coz je srovnatelné se
zkuSebnim télesem obsahujici 1 hm. % TAIC.
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Obr. 76: Topografie povrchu zkusebniho télesa ozdareného 132 kGy obsahujiciho
5 hm. % TAIC
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Zkusebni téleso s 5 hm. % TAIC vykazuje nejvyssi vrchol 758,03 nm.

675.55 nm
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Obr. 77: Topografie povrchu zkusebniho télesa ozdreného 132 kGy obsahujiciho
6 hm. % TAIC

PA 6's 6 hm. % TAIC, ozafeny stejnou radiani davkou jako vSechny predesle
zminéna zkusebni télesa, ma nejvyssi vrchol 675,55 nm.
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7. DISKUZE VYSLEDKU

Pro obdrZeni nejvyssi hodnoty indenta¢ni tvrdosti, a to 218 MPa, je zapotiebi
ozatfit PA 6 s4 hm. % TAIC davkou 132 kGy. Davkou 66 kGy pii stejné
koncentraci TAIC bylo dosazeno hodnoty indenta¢ni tvrdosti blizici se
k 220 MPa, avsak ma obrovské rozptyly, naptiklad u koncentrace TAIC 3 hm. %
je hodnota indenta¢ni tvrdosti pouhych 188 MPa, podobné jako u koncentrace
5 hm. %.

Radia¢ni davka 132 kGy se jevi jako nejvhodnéj$i pro dosazeni nejvyssiho
indenta¢niho modulu pruznosti PA 6 a to az 4,8 GPa pti koncentraci 4 hm. %
TAIC. Radia¢ni davka 66 kGy ma stiidaveé rostouci a klesajici trend s velkymi
rozptyly, zatimco davka 99 kGy ma rozptyly mensi, avSak od koncentrace TAIC
2 hm. % az do 5 hm. % klesajici trend, coZ neni Zadouci.

Pti radiacni davce 99 kGy u PA 6 s koncentraci TAIC 4 hm. % dochazi k
nejniz8i hodnoté indentaéniho kripu a to piiblizné 8 %, coz je v porovnani
S neozarenym PA 6 o 2,5 % nizsi hodnota.

Pomoci TMA bylo zjiSténo, Ze nejvice zesitované zkuSebni téleso byl PA 6
ozafeny 132 kGy s koncentraci TAIC 4 hm. %, kde dochazi od 220 °C k teplotni
roztaznosti a to pii 230 °C 0,05 %, pi1 240 °C 0,12 % a pii 248 °C 0,17 %.
K deformaci u tohoto materidlu vitbec nedoSlo. Pfi téchto hodnotach teplotni
roztaznosti je velmi pravdépodobné, Ze material je jiz natolik dostatecné
zesitovany a tudiz neni tteba zvySovat koncentraci TAIC, ani radiacni davky.

Hodnoty absorbance, pfi vino¢tu 1736 cm™, ktery je typicky pro karbonylové
skupiny ukazujici na degradaci PA 6, jsou zobrazeny Vv tabulce 4. Nejnizsi
absorbance 0,00613 a tudiz nejnizsi degradace byla nalezena u PA 6 ozafeného
132 kGy s 4 hm. %, coz koresponduje s vyse popsanymi vysledky. Absorbance
0,01552 patii zkuSebnimu télesu ozafenému 99 kGy s1 hm. % TAIC. Toto
zkuSebni téleso vykazovalo nejvétsi degradaci.

Topografie povrchu byla zmapovéna pro lepsi pfedstavu o mozném ovlivnéni
povrchu PA 6 ionizaénim zafenim. Ze ziskanych vysledkl 1ze konstatovat, Ze
dané davky zafeni nemaji vliv na topografii povrchu u PA 6, coZ je pozitivni jev,
ponévadz zmeéna topografie povrchu by mohla ovlivnit vysledné vlastnosti
materialu u aplikaci, pro které by tento material byl urcen, a to bud’ pozitivnim
smérem nebo naopak negativnim.
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Ponévadz sitovaci ¢inidlo je v pfipad€ polyamidii nezbytné, a to z ditvodu,
ze pfi jeho absenci u procesu sitovani dochazi pouze k degradaci materialu, je
dilezité zvolit sprdvnou koncentraci tohoto ¢inidla. Také je dulezité urcit
spravnou davku radia¢niho zéafeni, ponévadz diky spravné volbé procesnich
podminek je mozné dosahnout vysSich Gspor ndkladu, tudiz vétSich ziski.

V piipad¢, kdy je po PA 6 pozadovan nejnizsi indentacni krip, je nejvhodné;si
pouzit PA 6 s 4 hm. % TAIC a ozafit jej davkou 99 kGy. Pokud jde o dosazeni
nejvetsiho zesitovani, nejmensi degradace materidlu a ziskani nejvyssi indenta¢ni
tvrdosti €1 indenta¢niho modulu pruznosti, je potteba davku zvysit o 33 kGy, tudiz
pouzit 132 kGy na PA 6 pInén z 4 hm. % TAIC. Z vyse diskutovanych vysledku

v

jsou prave tyto koncentrace a radiacni davky nejspolehlivési.
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8. PRINOS PRO VEDU A PRAXI

V dnesni dobé, kdy se kovové materidly v mnoha industridlnich odvétvich
nahrazuji plasty a kompozity je velmi diilezité ptijit na vhodny zptisob modifikace
materialu, ktery je Setrny k zivotnimu prostiedi, neni ekonomicky pfili§ naro¢ny
a pozitivné modifikuje materidl. Kazda aplikace vyzaduje jiné mechanické,
teplotni ¢i chemické vlastnosti materialu. V materialovych listech I1ze vétSinou
najit zékladni materidlové vlastnosti. Povrchové vlastnosti vétSinou nebyvaji
soucasti materidlovych listt.

Ozatfovani pomoci elektronového zéafeni patii k jedné z modernich modifikaci
polymeri vSeobecné. Pro zesitovani PA 6 je dulezity ptidavek sitovaciho
urychlovace, pro snadnéjsi a rychlejsi zesitovani. V této disertacni praci byl jako
sitovaci urychlova¢ pouzit TAIC a to v koncentracich 1, 2, 3, 4, 5 a 6 hm. %.
Radiacni davky byly 66, 99 a 132 kGy.

Pomoci méfeni TMA bylo zjisténo, Ze k nejvétsimu zesitovani PA 6 doslo
v piipadé zkuSebnich téles s koncentraci TAIC 4 hm. %, ozafeného radia¢ni
davkou 132 kGy, coz potvrzuji 1 vysledky indentacni tvrdosti, kde u téchto
zkuSebnich téles dochazelo k nejvy$Sim hodnotdm s nejmenSimi rozptyly.
Nejvyssich hodnot indenta¢niho modulu pruznosti bylo také dosazeno pii radiacni
davce 132 kGy s koncentraci TAIC 4 hm. %. Pro dosaZeni nejnizSich hodnot
indentacniho kripu byla opét nejvhodnéjsi koncentrace TAIC 4 hm. %, avSak
indenta¢ni krip, znamena usporu o 1 prijezd pod zrychlenymi elektrony a tim
padem pfiiblizné€ 1 eura za 1 kg ozafovan¢ho materialu.
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9. ZAVER

V této dizertacni praci byl zkoumam vliv koncentrace sit'ovaciho urychlovace
TAIC na vysledné mikro-mechanické vlastnosti PA 6 ozafeného 66, 99 a
132 kGy. Pro diikkaz zesitovani byla zkuSebni télesa testovana na teplotni
deformaci a roztaznost pomoci TMA analyzy. Pro dikaz degradace byla
provedena FTIR spektroskopie. Pro dokresleni topografie povrchu byla
provedena AFM mikroskopie.

Z vysledki mikro-mechanickych vlastnosti je patrné, ze nejlepsi koncentrace
TAIC a davka zafeni je 4 hm. % a 132 kGy a to jak pro dosaZeni nejvyssi
indentacni tvrdosti, tak pro dosazeni nejvyssiho indentaéniho modulu pruznosti.

A4

TAIC nejvhodnéjsi davka 99 kGy.

FTIR spektroskopie ukéazala nepatrnou degradaci zkuSebnich téles, a to
piftomnosti karbonylovych skupin ve vibraénim pasmu 1736 cm™. Nepfitomnost
pasu s vinoétem 1697 cm ~1, ktery poukazuje na pifitomnost TAIC ukazuje na
spotfebovani tohoto sitovaciho urychlovace v PA 6 matrici béhem procesu
ozafovani.

AFM mikroskopie neprokazala natolik vyrazné¢ zmeény v topografii povrchu
zkuSebnich téles, aby se dalo konstatovat, Ze ozarovani ma vliv na topografii
PA 6.
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PRILOHY

Technical data sheet I‘\I NILIT@’PIastics

Engineering compounds

FRIANYL B63 VN

Nylon 6 for injection moulding, modified with reticulating agent., values after crosslinking.

Testing Standard Unit Values
Product Features
Abbreviation ISO 1043 - —_—
Density 1ISO 1183 glcm? 1:12
Vicat A (with the force of 10 N) ISO 62 °C >300
Vicat B (with the force of 50 N) ISO 306 °C >300
Material Constants for Flammability
Glow wire DIN EN 60695-2-1/2 °C 750
Gel content FRISETTA % >65
Mechanical features
Charpy impact (+23 °C) ISO 179/1eU kd/m2 NB
Charpy impact (-30 °C) ISO 179/1eU kd/m2 NB
Charpy impact, notched (+23 °C) ISO 179/1eA kJd/m2 9
Charpy impact, notched (-30 °C) ISO 179/1eA kd/m2 9
Thermal features
Flammability UL-94 HB-VO0 HB
Distorsion temp. under load (Meth. A) ISO 75 °C >300
Distorsion temp. under load (Meth. C) ISO 75 °C >300
Continuous service temperature FRISETTA °C 125
Electrical features
Tracking index (CTI 100) IEC 112 — 600

>

All values freshly molded, for variations please look in the product description
™ Plate 60x60x2mm

Tensile strength SO 527 (temperature dependent)

Temperature (°C) Flexural modulus (N/mm2) Tensile strength (N/mm2) Tensile elongation at break
(%)

-40 3708 106 4

-20 3523 112 6

0 3314 100 6

23 3176 87 16
50 2004 61 20
80 666 41 41
100 558 37 61
150 353 24 63
200 178 8 -—
220 22 2 -—
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Technical data sheet I‘J NILIT®PIastics

Engineering compounds

Product

FRIANYL B63 VN

Applications

Parts for the electrical-, construction- and traffic industry, parts with a high demand of temperature.

Processina Guidelines

Recommended material temperature 240-270°C, mold temperature 60-80°C, granular clamp <0,1%. Build-
up pressure about 5-10bar hydraulic pressure. Please read our brochure "Processing guidelines of injection
molding" for further information.

Pre-Treatment and Drvina

The moisture proof and vacuum packed PA-granular can usually be processed without any special pre-
treatment, except for large packages. The drying time depends on the humidity. WWe recommend at about
0,2% humidity a drying time of 4-8 hours at 80°C. The maximum humidity for injection molding should be
less than 0,15%, of sensitive parts less than 0,1%. Because of the reactive groups in the granular, a gentle
pre-drying is important! FRIANYL-granulars are packed with a residual moisture content of <0,15%. Limited
ageing period of 12 months!

Post-Treatment and conditionina

Our PA-types must be annealed to achieve their specific characteristics. The conditions should be the same
as of the surroundings of the end product. Usually the humidity at standard conditioning atmosphere is about
1,5-2,5%, at immersion in water 7-9%. There might be slight changes like a volume- or longitudinal increase
of about 0,1-0,3%/ per weight percentage of type and process.

Our publications, leaflets and technical data are for information and advice. Therefore no obligation can be
derived from it. Please adapt the processing and application of the products to the prevailing conditions.
Revision : 01.01.2010
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