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ABSTRAKT

Cilem této diplomové préci bylo zjistit jak velikoscastic pouzitého plniva
ovliviuji vysledné hodnoty polypropylenové matrice. Kowmipo byly pripraveny z
praskového PP (MOPLEN HF 500N), stabilizatoru (CibiRGANOX® B 225) a
nanoplniv (Cloisit€ Na:, Nanofif® 5, Nanofi® SE 3000 a Nanofil SE 3010) pouZitim
dvouSnekového vyttmvaciho stroje. #d smichanim ffisad byly plniva separovany dle
velikosti ¢astic (> 90um, < 90um; 63um> a < 63um; 45um>).Byla pripravena smés o
stejném slozeni bez obsahu plniv pro srovnavagskedky plrénych vzorki. Zjistovali se
mechanické vlastnosti, hmotnostni index toku tawen(MFR), RTG analyza a u
vybranych vzorkk DMA a TGA analyzy. Ziskané vysledky ukazuji, Zaésexje zavislost

velikosti¢astic plniva na vysledné hodnoty PP matrice, aleangadné obecné pravidlo.

Kli¢ova slova: PP, kompozit, MMT, mechanické viastnd3WA, RTG, TGA, MFR.

ABSTRACT

The aim of this diploma thesis was to find out hibnve particle's sizes of the used
filler influence the final values of polypropylenatnix. The composites were prepared from
powdered PP(MOPLEN HF 500N), stabilizer ((GHRGANOX® B 225) and nano clays
(Cloisite® Na+, Nanofi® 5, Nanofi® SE 3000 a Nanofil SE 3010) by using twin-screw
extruder. Before mixing the additions, the fillevere separated according to the size of the
particles (> 90um, < 90 um; 63 um> a < 63um; 45 um>). A mixture of the same
consistence without containing the fillers was preg, to be compared with the results of
the filled samples. The mechanical characteristioslt flow rate, RTG analysis and by
some chosen samples the DMA and TGA analysis warerained. The acquired results
show that there is a dependence of the partidleesan the final value of PP matrix, but

there is no generally rule for it.

Key words: PP, composite, MMT, mechanical propsrti2MA, RTG, TGA, MFR.
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UvoD

SloZzené neboli kompozitni materialy (kompozity) magred jednoduchymi
homogennimi materiadlyadu gednosti. Kombinaci dvou nebo vice matérigopipact
nékolika fazi, Ize vyhod& kombinovat i jejich vlastnosti. Proto se stalyedigm vyzkumu
a vyvoje v celosstovém nefitku. Poptavka se v dnesSni dolzantiuje na vysledné
vlastnosti materialu a proto se vyroba neustald&adaluje a umaiuje tak vyrobit vhodny
material gesré pro poteby zakaznika. Velicettezitym krokem ve vylepSovani vlastnosti
kompoziti bylo pouziti nanoplniv a ffprava nanokompoZit které se v saiasnosti
vyuZivaji v mnoha odstvich, jako je letecky, kosmicky, automobilovy &ldkotechnicky
pramysl, ptimyslova vyroba, stavebnictvi, textilni gpnysl a papirenstvi. Také i v

kosmetice, |€ékarenstvi a nebo ve sportovnimetvy

Stredem intenzivniho vyzkumu jsou zvl&$tanokompozitni materialy zaloZzené na
jilovych vrstevnatych minerélech, které se majoliu oblast uplagni v komoditnich
polymerech (polyetylen, polypropylen, polyvinylchth polystyren). VSechny tyto
kompozitni materialy nalézaji upl&m pro mnohé aplikace v uvedenych &ahch. V
neposlednifad vyznamnou roli fi postupném zav&di na trh hraji ekonomické
parametry dchto materidl dané snadnou dostupnosti vrstevnatychziprirodnich zdraj

v uspokojujicicistots.

NejvyznamgijSim plnivem je smekticky jil — Montmorillonit. Tém jil ma velky
specificky povrch (800 — 1000%g) a proto doké&Ze ifpmalych hmotnostnich procentech

vyrazre zvysit rekteré vlastnosti polymerni matrice
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1 POLYOLEFINY

Jsou nejutSi skupinou vyranych syntetickych polymér a to gedevsim diky
objemu vyroby polyethylenu a polypropylenu. Cekiseva spateba v roce 2001 dosahla
pies 30 mil. tun polypropylenu [1].@@odem jsou dostupné petrochemické suroviny, jako
zemni plyn a ropa, z nichZ jsou monomery ziska\kaakovanim a rektifikaci a specifické
uzitné vlastnosti polyolefin Jejich snadnd zpracovatelnosizmymi technologickymi
postupy (vatkovani, vytla&ovani, lisovani nebo tvéni) a relativé vyhodné uzivatelské
vlastnosti, mezi které patodolnost proti korozi za n&p, vysSi pevnost v tahu a v tlaku,
vySSi tvrdost a vysSi odolnost proticod a mensSi propustnost par a gyf2]. Mezi
nejvyznamijSi polyolefiny pati polyetylen, polypropylen, poly-1-buten, polyisdén,
poly-4-methyl-1-penten [3, 4].

1.1 Polypropylen

H CHs

Obr 1.: Strukturni vzorec polypropylenu

Je to druhy nejvyznandjsi polyolefin s mnohastrannym pouzitim. Diky Siok
moznosti pouZiti, spolu Fignivym pongérem mezi uzitnymi vlastnostmi a cenou,

zpasobily prudky péimyslovy rozvoj PP v Sedesatych letech. V roce 186@ala firma
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Montecatini na trh prvni PP. Hlavni rozvoj vyrobmiapacit nastal v letech 1960 — 1962 a
trvd dodnes. V tehdejSinCeskoslovensku byla zavedena syntéza izotaktickéRo P
v sedmdesatych letech a Slo o liéeinvyrobu v Litvinoe firmou Chemopetrol. i#inou
tohoto prudkého rozvoje jsogkteré zlepSené vlastnosti oproti PE, jako men3bystnost

par a plyr, vySSi pevnost v tahu a tlaku #@zmivé ekonomické parametry [5].

1.1.1 Vyroba izotaktického PP

Monomerem je propylen, ktery je obsaZzen v zemninuph v rafingnim plynu i
zpracovani ropy. Tepelnym krakovanit ggplo€ 750 °C se fevadi na propylen. Vychozi
propylen se ziskdva hlanjako vedlejSi produkt i vyrob¢ ethylenu pyrolytickym
Stpenim primarniho benzinu. Surovy propylen obsaBge 3 % uhlovodiku £3 az 4 %
uhlovodiki C4 a 35 az 53 % propanu. Proto se propylen izolugudiugiovou destilaci a
potom se zbavuje tistot, jako sirovodiku a kysiniku uhlcitého, prani roztokem
hydroxidu sodného a sirouhliku na tuhych absorlméntéted vlastni izolaci se zho
odstraiuje v destiléni kolorg ethan. Pro vyrobu PP je nutné mit propylafistott 99,5 az
99,7 % [5, 6].

V roce 1952 zé&al Karl Ziegler pracovat na polymeraci etylenu gting alkylkowi.
Prace vyvrcholily objevenim katalytickych systémro nizkotlakou polymeraci etylenu a
tim dal popud k podrobnému studiu heterogenni ¥ayalKolem roku 1953 se Zalo
pracovat na heterogenni katalyze, kterou vedl GtaNa v roce 1954 bylo zji&to, ze
katalyzator pipraveny z trietylaluminia a chloridu titaiiého je schopen katalyzovat
polymeraci propenu na vysokomolekularni polymeraviglelnou strukturou, s vysokym
bodem tani a s dobrymi mechanickymi vlastnostmg ktruktura molekul je linearni a
pievazuje izotakticka struktura (nezadoucimi struuirjsou syndiotakticka a atakticka
(viz. Obr. 2)). Polypropylen se tak stalibec prvnim syntetickym stereoregularnim
polymerem. Tato ijprava byla vyznamnym meznikem v syntézach polyfobrmaterial,

Ze si Ziegler s Nattou v roce 1963 réldd Nobelovu cenu za chemii [3, 5, 7, 8].
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UZ pred objevem G. Natty se propylen polymeroval pont@inych iniciatod
polymerace. Tim byly ziskany amorfni polymerni prkty se Spatnymi viastnostmi. Byly
to mékké hmoty parafinového charakteru s bodem tani 3@l °C, diky nepravidelnym
strukturnim uspiadanim. Prvni polymer propylendigravil Berthelot v roce 1869 reakci
propylenu s koncentrovanou kyselinou sirovou, atgkta lepkava srazenina tehdy nenasla
Zadné uplaténi [5, 9].

PP se vyrabi komplegrkoordinani polymeraci, p které dochazi ke koordinaci
monomeru s katalizatorem. Postup vyroby se lisficden. Rikladem mivodni technologie
je vyroba PP v Chemopetrolu Litvinov a.s. (Mosteoyle licence firmy Amoco. Jako
katalyzéator je pouzit modifikovany chlorid titanity v kombinaci
diethylaluminiumchloridem. Reakce probiha vech reaktorech o objemu 120%m
Rozpou&tdlem je hexan, teplotafippolymeraci je 50 az 70 °C, tlak 0,7 az 1 MPa.
Molekulovou hmotnost reguluje vodik. Suspenze pegumy hexanu se z reakiovede do
uvoliovaci ¥ze, odkud nezreagovany monomer a hexan odchaeejyklaci. Ve ¥Zi se
hexanem vypira atakticky polypropylen. Suspenzerpeftu se vede do dezaktivatoru,
ktery se neutralizuje roztokem NaOH. Methanol sdéhge dekantaci. Suspenze se na
odstedivkach oddluje od hexanu a polypropylenovy prasek se susfludni susarg
[4, 5].

1.1.1.1 Katalyzatory typu Ziegler-Natta

Ve vyrob: polypropylenu se katalyzator fipravuje oddlen¢ a davkuje se do
polymera&niho kotle 0,25 az 0,5 % z celkové hmotnosti roAtialla a gidava se pdebné
hmotnostni mnozstvi aktivatoru. Zefektém pivodnich technologii vyroby PP bylo
umozréno objevem vysocecinnych katalyzatar, kde g jejich vySSi @innosti odpadaji
investéni néklady na jejich odstiavani z produktu, i vysoké stereoselektivt
polymerace odpada nutnost odsteani ataktického podilu a polymeraceiza byt
provadna v kapalném monomeru. Katalyzatoivrté generace poskytuji produkty
stizenou velikosti zrn a odpada tak i nutnost pedegz produktu. Katalyzatorgtvrté
generace jsouifpravovany depozici TiGlv mnozstvi 1-3 % Ti na kulovitéastice aktivni

formy MgCl. Kokatalyzatorem je né&pstji AlEts. Vyznamny vliv na stereoselektivitu a
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vytéZznost katalyzatoru maji donory elektiofDE). Jako vnini donory elektrof jsou

pouzivany estery kyseliny ftalové nebo benzoovié janjSi donory slouzi alkoxysilany

[5, 6, 9].
Tabulka I: Vyvoj kvality katalyzatdr pro polymeraci propenu [5]:
Index
) izo-
Ué¢innost | takticity Morfologie Charakteristika
Generace| Katalyzator |[kg PP/g Ti]| [%] produktu procesu
Odstraiovani atakt.
Nepravidelny podilu a
Prvni | TiCk/AIEt,CI 3-5 88-91 prasek katalyzatoru
Odstraovani
Prasek zbytki katalyzatoru
s rovnongrnym | atakticky podil nen
Druhd | TiCB/AIEt,CI 12-20 95 zrnénim nutno odstraovat
Prasek Bez odstraovani
TiCl4/DE/ s rovhonérnym | katalyzatoru a atak.
Treti MgCI,/AIR 3 800 98 | zrrénim, granulg podilu
Sférickécastice
sfizenou
TiCl4/DE/ velikosti a Bez odstraovani
distribuci katalyzatoru a atakf.
Ctvrtd | MgCI/AIR3 > 1000 98 velikosti podilu

Vyvoj katalytickych systérin nadale pokréuje a nedavno vyvinuté metalocenové

katalyzatory zde nazmtaji Uplné nové moznosti. S@asné metalocenové katalyzatory
umoziuji potl&it podil ataktické slozkyip polymeraci az pod jedno procento a tim zvysSit
vytéZznost. Vyhodou je také ovlieni stupr i typu stereoregularity a zpracovatelskych
vlastnosti PP [9].

1.1.2 Molekularni struktura PP

Zakladnim stavebnim kamenem PP je monomerni jedngtyiZz prostorovée
uspdadani je porrné presré uréeno valednimi Uhly atonti uhliku. PP jednotky jsou

nesymetrické, takze se mohou do makromolekuly skl&dnym zgisobem.
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Podle toho jsou mozné bdlisné typy PP:
- lzotakticky
- Syndiotakticky

- Atakticky

CH; ?H3 GH; CHy CH, CH, CH, CH,

a
{th] CH, CH, CH,
/\/\\/K/[\A/]\/l\ﬂ\ b
CH, CH, CH, CH,
CH, CH, (;;H, CH, CH,
: c
CH, CH, CH,

Obr. 2: Schématické znadzem  takticity
polypropylenu: a) izotakticky, b) syndiotakticky,
c) atakticky [17]

U izotaktického typu jsou postranni methylové skypumisény vzdy na jedné
straré hlavniho polymernihdettzce. Ma tvar st@ené Sroubovice s ternarni symetrii. To
znamena, Ze jeden zavit Sroubovice jerémovzdy temi monomernimi jednotkami.fiP
pohledu podél osy Sroubovice jsou methylové skupmgjemr pootaeny o 120°.
Sroubovice se mohou ukladat jako pravoté nebo levotdivé, gricemZ v kazdé z nich
muze methylova skupina sfifovat Sikmo vzfiru nebo dal. Tyto Sroubovice se pak
ukladaji do krystalickych oblasti [9, 12].

U syndiotaktického PP se methylové skupiny pravitiskidaji po obou stranach.
Tento typ PP nive také krystalizovat, na rozdil od ataktického Rfery ma polohy
methylovych skupin nahodné, a proto je zcela anmidBh Syndiotakticky PP se diky
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svemu usptadani bonich CH; skupin nemize stéet do Sroubovice a tim nedosahuje tak

vysokého stuphkrystalizace jako izotakticky PP.

Pravidelnost molekularni strukturyetzce podmiuje jeho nadmolekularni
uspdadani, zejména rozhoduje o schopnosti polymerutdigevat, a tim také o
makroskopickych vlastnostech materialu. Atakticly iRa teplotu skelnéhdgxhodu ()
kolem -10 °C, takZe je za pokojovée teploty v&akovitém stavu. Zatimco PP
s pravidelnou takticitou fZe krystalizovat a dosahnout takizmivych materialovych

vlastnosti.

Steroregularita polypropylenu se zpravidlacuje na zakla8l nerozpustnosti
izotaktického PP ve vroucim heptanu. Atakticky PBtexoblokovy PP jsou ve vroucim
heptanu rozpustné. Podil nerozpustného PP se€uenako index izotakticity a udava se
v hmotnostnich %. Stupeizotakticity je dileZity pro zvlakovani, kde je vyZzadovan
minimalni stupé 95. Syndiotakticky PP ma horsi vlastnosti a d&¥@i syntézu, ale i tak
mnoho firem jako Hoechst, Exxon Chemical, MontedlyBlefins nebo Mitsui Chemical
uskut€nuje vyzkumné a vyvojoveé prace na komercializacel®gaktického PP. Prognse
totiz postupg nalezly zajimavé aplikace s perspektivnim odbytgke trvale plastické
tmely, modifikatory bitumenu apod. Proto seivpdné odpadovy produkt vyrabi

specialnimi postupy [3, 5, 6].

1.1.3 Morfologie PP

Krystalizace zé&ina vznikem krystalizaich zarodk a pokr&uje jejich dalSim
rastem. Nukleace vifpadt naprost&istoty polymeru, ve kterém nejsou Zzadné ¢éstice,
ani povrchy se nazyva homogenni nukleace. Stabdnddky vznikaji diky vyraznému
podchlazeni. Tato nukleace se u realného maiemgvyskytuje. Diky fitomnosti cizich
povrchi, jako jsou ézné negistoty, zbytky katalyzatdr, polymery jiného typu, vyztuzujici
vlakna, ¢éstice plniva a dalSi nukl&ai cinidla, probihd heterogenni nukleace. Diky
nuklea&nim cinidlam se niiZze cile’ ovliviiovat morfologie semikrystalickych polyniea

tim i jejich vlastnosti [10].

Struktura monokrystal polymei ma tvar tenkych desgk — lamel. Molekularni

fetézce jsou v krystalickych lamelach uggdany vzdy kolmo k jejich ne§tsi ploSe. Jejich
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tlou¥’ka je v desitkdch nanometr coz je az tisickrat mensSi nezupkrna délka
nagimenych makromolekul. Krystalické lamely jsou slday zietzci, kterym setiké
krystality. U PP tvrdé krystalické oblasti vyztuzuap¢kkou matrici a poskytuji polymeru

pevnost, tuhost a zafidji tvrdy material s uspokojivou houZevnatosti.

Obr. 3. Model skladanychetezai v polymernim

monokrystalu [3]

|zotakticky PP v teplotnim intervalu mezj & teplotou tani Jkrystalizuje veitech

krystalografickych modifikacich [9]:

a — monoklinické: Nejstabiksi modifikace. Zde jsou sousedfétézce ulozeny vzdy

s op&nym smyslem Sroubovice.

B — hexagonalni: Krystalické oblasti jsou sloZerkratkych Usel protaZzenychretézci,

které se nefkladaji, ale prochazeji postupmnoha krystality.

y — triklinické: Je tveéena nizkomolekularnimi podily, které krystalizigie nevytvéeji

vySSi krystalické utvary.

Pokud polymer tuhne z taveniny pozvolna a bé&gopeni mechanického nr#p
vznikaji slozitjsi stedow soungrné Utvary zvané sférolity, které jsou tgay seskupenim
krystalickych lamel. Ty wyiristaji z jednoho centra vSemi &y a miZzou se i ¥tvit. Tyto

sférolity se pi pozorovanim v polarizaim swtelném mikroskopu jevi specifickym
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tvarem, tzv. maltézskymiZem, ktery ma charakteristické Gtvary s tmavynsvélymi
segmenty. B teplotach nad J se sférolity rozpadaji. Po ochlazeni se sférai§tovne
vytvareji. Dlouhodobym pozorovanim bylo zgab, Zze polymer si do &ité miry pamatuje
krystalické usptadani, a tak se nové sférolity po ochlazeni vytva stejném mist
Rychlym ochlazenim vznikaji sférolity o malychap®rech a rozdil indexu lomu
krystalické a amorfni faze je maly. Touto metodeuvyrabi tenkoghné vyrobky. B
velice malych sférolitech se ibe polymer jevit jako amorfni (n&p PET lahve)

S pibyvajicim pémérem sférolii klesd rdzova houzevnatost a stoupd tuhost. ZvySeni
houzevnatosti, transparence a flexibility Ize tetbsahnout snizenim stupkrystalinity

[5, 9, 11, 12].

Obr. 4: Sféroliticka struktura izotaktického PP [13

Diky velice promnlivé nadmolekularni strukta PP, ktera zavisi na vychozi
molekuléarni architekite, tepelné historii, tlaku, mechanickém &apa p@itomnosti

nuklea&nichcinidel, se nizou vysledné vlastnosti PP vyr&4isit [10].

1.1.4 Vlastnosti PP

Je to bezbarvy polymer, fyziologicky nezavadny a képachu. Jeho vlastnosti
zaviseji na jeho izotakti¢it molekulové hmotnosti a stupni polydisperzity. @pPE ma
nizSi odolnost na p@trnosti. U nestabilizovaného vzorku dochazi jizngkolika tydnech
na slunci ke kehnuti a praskani. Krom absorbddV-zaeni je nejlepSi ochranou proti
atmosférickému starnutitiplavek sazi. Pouhych 2,5 hmotnostnich % zajisttanst na

powetrnosti ges 6 let [5]
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Technicky PP produkt obsahuje stereoblokyne takticity uvnit molekularniho
fettzce a mensi podily ataktického polymeru, kterygad sniZuje krystalinitu, hustotu,
tuhost, poateini modul pruznosti a mez kluzu, na druhé strasak giznivé ovliviiuje
houzZevnatost finalniho produktu za nizkych tepMéz kluzu se s klesajici molekulovou
hmotnosti zvySuje, taznost se sniZuje. To souwssteupajicim obsahem krystalického
podilu nizkomolekularnich produktTuhost a tvrdost PP, kterou je mozno charakteaizo
modulem pruznosti, jefpdevSim funkci krystalinity PP aduije ji stereospecifické slozeni

hmoty i molekulova hmotnost a do jisté miry takéiménky @i tvarovani [3, 5, 9].

Stupea krystalinity PP je 60 — 75 %. &ha hmotnostist¢ amorfniho PP je dle
literatury 850 — 885,15 kgfmU 100 % krystalického je 966 kgimPP se vyznaije
velkou tvrdosti, pevnosti a tepelnou odolnosti. IPgého struktury se #mi i jeho
vlastnosti. Napiklad podil ataktického PP sniZuje teplotu taniprghbje mechanické
vlastnosti a také odolnost PP proti rozpédsim, ale zarowe zlepSuje razovou

houzevnatost [3, 5, 6].

Tabulka II: Vlastnosti izotaktického, syndiotaktgho a
ataktického polypropylenu [5]:

Vlastnost Izotakticky | Syndiotakticky | Atakticky
Hustota [g/cm3] 0,92 -0,94 0,80 - 0,91 0,85-00,9
Bod tani [°C] 165 135 -
Rozpustnost v uhlovodikui@0 °C| Nerozpousti se sadni Vysoka
Pevnost Vysoka sdni Velmi nizka

Pri tahovych zkouSkach se izotakticky PP chova jaljoicky krystalicky polymer a
dochazi p tahu k orientaci, syndiotakticky ma taznost padal kadukam a atakicky PP
ma& zn&nou plastickou deformaci, jizipnizkém napti. S rostouci rychlosti deformace

mez kluzu roste, taznost klesaiagvysovani teploty je tomu naopak [5].
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1.1.5 Vlastnosti PP

PP je typicky pedstavitel velkotonaznich plasinekteré jeho modifikace a aplikace
jej fadi az mezi konstraki a specialni materidly. Lze jej zpracovavat pciit vSemi
technologiemi  vyvinutymi pro termoplasty jako zulékanim, vyfukovanim,
vytlacovanim. Da se dodates svaovat acast€né tepelre tvarovat. Mezi nejalezitéjSi
sowasné aplikace patdily automobili a domacich spitgbici, drobné spdiebni zbozi,
hratky, sportovni pdeby, vlakna a obaly. Vyznamny objem vyroby PP sehuze na
trubky, kde se uplatiji nejlépe polymery s nejtsi molekulovou hmotnosti. Vyznamnymi
vyrobky jsou také desky a fdlie. Folie se vyjabvesnts vytla&fovanim spojenym
s vyfukovanim. Jsou transparentni a jsou velmi dyymn obalovym materidlem. Ze
specialnich typ PP svysokou tekutosti taveniny se vgalnetkané textilie typu
spun-bond a melt-blown [14 ,15], které vychozi enal mnohonasokinzhodnocuiji [5, 6,

9, 10, 14].
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2 KOMPOZITY

Kompozity jsou heterogenni materialy obsahujict dwice fazi. Faze se od sebe
liSi chemickym slozenim a fyzik&lrmechanickymi vlastnostmi. ®nymi kombinacemi
téchto fazi vznika material, jehoZ vlastnostekonavaji alespojednu vlastnost vychozich
materiah daného kompozitu. Jedna z fazi je spojitd aitvoatrici kompozitu, ktera
zaji¥uje soudrznost a orientaci vyztuzeného materidhlsifaze jsou fevazre nespoijité
a maji za ukol zpewovat matrici kompozitu. Obvykle byvaji tieny casticemi fizného
tvaru a druhu. Tyto faze maji vyssi pevnostni viasti, modul pruznosti, mensi plasticitu
a houZevnatost oproti matrici. Vhodnou volbou matérpro faze a jejich objemového
poméru v kompozitu lze ziskat neobvyklé kombinace fghik-mechanickych a
chemickych vlastnosti, které jsou u standardnictern@i nedosazitelné. | kdyz zvySovani
mnozstvi plniva zvySuje jehaiinek, tak také zvySuje cenu kompozitu. Taképpekrateni
jisté hranice plani dochazi ke ztrdtmechanickych vlastnosti, proto je nutna optimakza
slozeni kompozitu, aby se ziskaly poZadované wastnza nejfjatelnéjSi cenu
tzv. ,tailor made materiale” — materialy Sité narmk danému &elu. Jejich druhotné
zpracovani a pouziti u slozitych kombinovanych malie je velmi sloZité nebo nereélné
[17, 18, 19].

Kompozitni materidly se @Zou clit dle velikosticastic vyztuze (mikrokompozity,
makrokompozity a nanokompozity), dle materialu meat(kovové, polymerni, keramické
a dalsi organické kompozity), dle struktury neborgetrické charakteristiky dispergované

faze v matrici (disperzni kompozit§asticove kompozity a viaknové kompozity) [17].

Vysledné vlastnosti kompozitu jsou ovlénmy povahou polymerni matrice,
chemickym slozenim fazi, fyzikalnimi charakteristiki plniva, orientaciastic plniva,
mnozstvim plniva, sloZenim hr&ni faze polymeru, ktera je interakci s plnivem wice
meére modifikovana, vijSimi podminkami (teplota a rychlost Zabvani) a vyskou Grown

jak se plnivo poji s matrici. [17, 18]
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2.1 Nanokompozity

Je to novaitda materidl, kde matrice pléna ¢asticemi mé alesmojeden roznir
disperznicastice v nanooblasti. Polymerni nanokompozity setogompozitim vyznauji
mnohonasobh vyssi Urovni disperze plniva v polymerni matrieouzivani nangstic v
polymerni matrici mize zvysit jejich pevnost, zvysit hustotu, zvysiige odolnost proti
chemikaliim, snizit hitavost a zmnit jejich chovani fi svételném a jiném zZ&nim. Jejich
dulezitou vlastnosti je rozénova stalost P vysokych teplotach oproti neginym
polymeiim. To umoduje pouzivani saiéstek z nanokompozit které jsou tepeth
namahane, ndjklad sowastky motodi. Nanokompozity se hodnzaaly pouzivat v
automobilovém pimyslu, kde vykazovaly lepSi vlastnosti, nez do telmbuzivané

kompozity plné mineralnimgasticemi mikrometrickych rozéna [18, 20, 21].

Nanokompozity v nichZ je nanoplnivo rozptyleno vymoeerni matrici se dostava
stale vice do g&du zajmu spolmosti. \EtSina vyzkumu, této oblasti, se saeduje pra¥
na vrstveneé jily jako n&pmontmorillonit. Tyto jily maji silikatové vrstvikteré mohou byt
zanerné separovany na extrémmenké krystalové plosky, které maji tioks jen reékolik

nanometru [21].

2.1.1 Pr¥iprava nanokompoziti

Dulezité je spravné rozptyleni nanoplniva v polymbare®olie uspdadané
vrstevnaté nanostruktury mohou byt snadtiprpveny interkalaci polymeru z roztoku do
mezivrstvych prostdr plniva nebo in situ interkalaci, kdy se do plniugerkaluje
monomer a poté polymeruje. V této technice je vrsdgy silikat naséaty kapalnym
monomerem, a nebo roztokem monomeru tak, aby polywzmikal gimo mezi
interkalovanymi plochami. Polymeraceue byt iniciovana ofevem, radiaci, difzi
vhodnym iniciatorem, nebo organickym iniciatorenbodatalyzatorem, ktery seqatim
pripravi pimou kationtovou vymnou uvnit mezivrstvy nanoplniva jeStpiedtim, nez
nasaje monomer. iPinterkalaci z taveniny se vrstevnaty silikat sh@cs roztavenou
polymerni matrici. Za podminky, Ze pouZzité plnieadjpstaten¢ kompaktibilni s vybranym
polymerem, mize polymer migrovat do mezivrstvového prostoru @itunterkalovany a

nebo exfoliovany nanokompozit. Vyhodou u této tékhnje absence rozpousta.
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Interkalace je obecné ozfemi pro viozeni atoth nebo molekul do hotové krystalické
struktury bez toho, aby se naruSily kovalentni ygai8, 22, 23].

c)
konvenéni interkalovany TOZVTstveny
kompozit nanokompozit nanokompozit

Obr. 5: Schéma moznosti rozptyleni vrstevnatého

silikatu v polymerni matrici [9]

Jilové plniva se vyzraji polarni povahou. Polypropylen ma& naopak nepélar
charakter. To znesnadje jejich misitelnost. Proto se pouziva parujiciictidel, coz jsou
bifunkéni molekuly, ve kterych jeden konec molekuly reagsipolarntasti plniva, Zatim
co druhy konec reaguje s nepolarnim polymerem. Me@nangjSi a nejpouziva¥)si pati

parujici¢inidlo s naroubovanou maleinanhydridovou skupirie®i.[
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Diky pozorovani pomoci polarizaiho mikroskopu a transmisniho elektronového
mikroskopu Ize pedpokladat, Ze polypropylén modifikovany PP-g-MAH/dtalizuje ve
form¢ sferoliti, které jsou slozené ze skladanych lamekt&yjicich se hlavh
v tangencialnim semu s relative  vysokym stup#m uspdadani. Pokles hustoty
skladanych lamel e byt zgisobeny sniZzenim schopnosti krystalizace polyprapyle
Snizeni krystalizace se vydlje separacfetzci polypropylenucasticemi plniva. Tento

zpasob krystalizace polypropylenu vede k twoth- modifikace [22, 24].
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3 JILOVE MINERALY

Jilové mineraly maji pozoruhodnou schopnadfimat do své vlastni krystalové
struktury velké organické molekuly, polymery nebelké komplexni ionty. Tak vznikaji
umelé struktury se zajimavymi fyzikalnimi a chemickymlastnostmi, které Ize navic
upravit podle pdatby. Jil je srasny @irodni material, primagslozeny z jemé zrnitych
minerafli, ktery je obec# plasticky i pifiméireném obsahu vody a ztvrdne po vysu&eni
vypaleni. Sotiasti jilu byvaji pedevsim fylosilikaty, tj. silikaty s vrstevnatourgtturou.
Kromé nich mohou byt v jilech obsaZeny i jiné minerdlypranicka hmota. Mezi tyto
mineraly mohou péit napiklad krystalické i nekrystalické modifikace SiOmineraly
skupiny alofal Zivce, zeolity, karbonatyi oxidy a hydroxidy Zeleza a hliniku. Tyto

mineraly mohou, ale i nemusi ouiievat jejich vlastnosti [20, 25, 26].

Pro rekteré aplikace je jil upraven do speciélnich foreahrivanim. Hlavni typy
pro polymerni pimysl jsou kaolin, metakaolin a kalcinovany kao8ttedni teploty vedou
na metakaolin, ktery je vice chemicky reaktivni neXatesni material. Metakaolin
nagiklad zvySuje elektrickou odolnostékteného PVC a je také pouzivain ypyrob¢ PVC
slouzici k opl&ovani kabel. Kalcinovany kaolin je velmi inertni a pouzivd se

rozmanitych polymernich aplikacich [21].

3.1 Fylosilikaty

Fylosilikaty jsou jednou z hlavnich sloZek jilovychineralu. Nejvyznam$Simi
skupinami fylosilikali jsou kaolinity, mastky, slidy, smektity, vermikiylia chlority.
Muzou mit strukturu tetraedru [T a oktaedru [MA]™. T jsou centralni kationty u
tetraedru, népstji je to S**. M je centralni kationt oktaedru, muZe to byt ifidpd: AP,
Fe™* ajiné [20].
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Obr. 6: Schéma tetraedru (nat&) a oktaedru (dole).
Cernym krouzkem jsou vyzfeamé centralni kationty a

prazdnym anionty [20].

3.2 Smektické mineraly

Z technického hlediska se jedna o rgditéjSi jilové mineraly. Jsou to velmi malé
krystalky scasto poruSenou strukturou, cozZz znemgeé presné uteni jejich struktury.

Podle tetraedrické a oktaedrické substituce se mobaxklit na:

montmorillonit

beidellit

nontronit

volkonskoit
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Z nichz je nejpouzivagsim montmorillonit a beidellit. Beidellit je chdderisticky tim, Ze

na tetraedrické pozici dochazi k substituci"Aa St* [20, 25].

3.2.1 Montmorillonit

Je to slozity hlinitokemiitan ze skupiny jilovych minen&l Ma vrstevnatou
molekularni strukturu, zgay vnitini povrch, a tim i vynikajici soépi vlastnosti. Byl
pojmenovan podle #sta Montmorillonu, kde jsou jeh&etna nalezigt V technické praxi
se velmi casto setkhvame s pojmem bentonit, coz jeékk@, velmi jemnozrnna
nehomogenni, uzn¢ zbarvena hornina. Tato hornina je sloZensev@zrk z
montmorillonitu, jilovych minerdi (nag. kaolinit, illit, beidelit),
Fe-slokenin, Kemene, Zivce a dalSi. Tyto latkyegdstavuji né&stoty, které se Upravami
odstraiuji. Mezi charakteristické vlastnosti bentonitu fpatejména mohutna sanpi
schopnost, vysoka hodnota wmy kationfi, vysoka bobtnavost a plasibst
[18, 20, 25, 26].

Castice montmorillonitu v uspadani 2:1 jsou tieny ze dvou vrstéek
kiemikovych tetraedr mezi kterymi je vrstwika hlinikovych oktaedr. Toto seskupeni se
u tohoto minerélu periodicky opakuje. Mezi opakimicse trojvrstvymi je mezivrstevni
prostor, ktery je v normalnim stavu vypimvodou a hydratovanymi ionty alkalickych Kov

a kowi alkalickych zemin. Ty maji vyznamny vliv na vlassti mineralu [20].
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Obr. 7: Idealizovana struktura MMT, ukazujici dva

tetraedry spojujici se do jednoho oktaedru [27].

Jily mizeme upravovat modifikacemi (lon-v¢mméa metoda, lon-dipélova metoda)
kvili zménam fyzikalnich a chemickych vlastnosti. Ziskarestriosti vysledného produktu
(interkalatu) sefidi koncentraci a druhem molekuly, kteréspbi jako host v hostiteli
(plnivo) a jejich kombinaci. Do mezivrstvi mohouerkalovat nafy anorganické kationy,

které davaji vyssi tepelnou stabilitu [20, 26].

Postup vyuZivajici interkalace organickych sknin do mezivrstvi jil
(tzv. organofilizace), upravuje vlastnosti minerdak, Ze je mozné jily vyuZzivat jako
plniva v polymernich s#sich. Interkalaci pomoci interkalarnickEinidel, ¢i
kompaktibilizatorem (PP-g-MAH) se dosahne oddalemstev za zvySeni afinity
fylosilikatu k polymeru, ze kteréeho ma byttigraven nanokompozitni material.
Maleinizovany PP a jil vytw& vodikové vazby mezi polarni karboxylovou skupinou

PP-g-MAH a kyslikem nebo hydroxylovou skupinoulu [R0, 28].
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Obr. 8: Vzniklé dutiny mezi dedtami MMT a

vytvorenymi pilfi z kation: [16].
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4 POUZIVANE METODY PRO CHARAKTERIZACI MATERIALU

4.1 Index toku taveniny

ITT udava mnozstvi taveniny v gramech (MFR — me#tseiflow rate [g/10min])
nebo veml (MVR — melt volume-flow rate [cAflOmin]), které prot&ou tryskou
vytlacovaciho plastometru za deset mintitgfedepsanych podminkach zkousky — teplota

a zatizeni.

Jedna se o technologickou zkouSku vhodnou k pesumovhodnosti pouZiti
daného materidlu k vyrébdilce daného konstrdkiho feSeni. Objemovy index toku
taveniny je obechvhodny pro porovnani pémych a neplénych termoplast Tuto metodu
nelze pouzit pro reaktoplasty, protoze jejich rgmlké chovani ovliiuji jevy jako je
hydrolyza, kondenzace nebad’@iani. MFR a MVR zavisi na smykové rychlosti. Jenze
smykové rychlosti jsou ip této zkouSce mnohem nizsi ne#i fpéznych vyrobnich
podminkéach, a proto ziskané hodnoty touto metodoutzné termoplasty nekoresponduji

vzdy s chovaniméthto materidl béhem jejich realného pouzivani. [29]

Rovnice pro vypset ITT danéCSN EN 1SO 1133 [29]:

Hmotnostni index toku taveniny (MFR) [g/10min] ja@rdrovnici:

— tref L—Im
MFR g m = (1)

kde je: Mom NOMinalni zatizeni [kg]
m piimérna hmotnost aezka [g]
trer referertni ¢as [s] (10 min = 600s)

t interval odezavani [s]
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Objemovy index toku taveniny (MVR) [ctt10min] je d&n rovnici:

Sl I _ 42700
MRt =~ =1 0

a) meétrenim vzdalenosti, po které se pist pohybuje stamoies
b) méifenimcasu, po ktery se pist pohybuje na stanovenou vzadste
kde je: T zkuSebni teplota taveniny [°C]
Mhom NOmINalni zazizeni [kg]
S pimérny priez pistu a valce [cfth(0,711 cnf)
tref refererni ¢as [s] (10 min = 600s)

t stanovenyas ngieni (metoda dle bodu a) nebaipgrna hodnota

jednotlivych ngfenic¢asu (metoda dle bodu b) [s]

stanovena vzdalenost, kterou urazi pist (metota ) nebo
pramérna hodnota jednotlivych &eni vzdalenosti (metoda dle a)

[cm]

Poner indexu toku (FRR) mezi @éma hodnotami MFR nebo MVR:

MF
FRR= RT ! Mhom) 3)
MFR /0

Obecrt tento pondr ukazuje vliv distribuce molekulovych hmotnostiteréglu na

jeho reologické chovani.
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4.2 TGA

Termogravimetrie (TG nebo TGA) je kvantitativni gieka metoda, zaloZzena na
sledovani zren hmotnosti sledovaného vzorku, ktery senindiky dehydrataci, oxidaci,
tepelné disociaci, krystalizaci, tagi, premény polymorfnich modifikaci, ib linearnim,¢i
nelinearnim stoupani teploty (zalezi na tom jakaérakteristiky se zjidiji). Fri statickém
uspdadani se posuzuje okamzitd hmotnost v zavislosttase pi konstantni teplat
Zaznamenava se hmotnost vzorkaavislosti na programovanénastu teploty. Vysledna
kiivka se ozn&uje TG. Ristroje pro TGA, tzv. termovéahy, jsou velmiegné vahy v
sowasné dob zaloZzené na kompeng@m principu — zmna hmotnosti vzorku je
vyrovhavana elektromagneticky a tak i snadno zaemévana. Konstriki uspdadani
termovah nize byt v principu dvojiho typu, horizontalni nebertikalni. Mefeni probiha v
definované atmosfé, obvykle v dusiku (inertni forma) nebo ve vzduchukysliku
(oxidace) [30, 32].

Vysledkem ndteni je termogravimetrickérivka, kterd uvadi okamzitou hmotnost
vzorku v zavislosti na teplétacase. Tvar kivky ovliviiuje rychlost okivani.Cim vy3si je
rychlost oltevu, tim uZsi je teplotni interval, ve kterém ph@dbzngéna hmotnosti. Takové
velké rychlosti obevu vedou ke Spatnému zaznamu malyckrema Kivce, které mohou
mit zna&ny vyznam pro charakterizaci materialu. Kazdy paynmda charakteristicky
pribéh termogramu { stejné rychlosti ofevu, atmosfée a pfitoku plynu a g pokud

moZno stejné geometrii i mnoZzstvi vzorku. Charagtieka je i pé@ateni teplota rozkladu.

K presrgjSimu ugkeni teplot, p nichZz dochazi ke hmotnostnim &nam vzorku, se
¢asto sodasré zaznamenava prvni derivace termogravimetriakéki (tzv. kiivka dTG).
Minima na této kvce odpovidaji inflexim naikce TG a oznéuji teploty, @i nichz

dochazelo k nejintenziwsim znéndm hmotnosti [29, 31].
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Obr. 9: Typickd TGA /kvka polymeru: 1 - &kave
slozky (vlhkost, zbytky rozpoedl, monomery),

2 - rozklad polymeru, 3 - zma atmosféry,

4 - spalovani uhliku (saze nebo uhlikova vlakna),
5 - zbytek (popel, plniva, ski&ré vlakna) [32].

Termogravimetrické gteni ovliviiuje fada fakto#t plynoucich z [31]:
- konstrukce fistroje

- provedeni experimentu (rychlost iekiu, genos tepla, atmosféra reakho

prostoru a proughi plynu, zgisob n&teni teploty atd.)

-z fyzikélnich a chemickych vlastnosti vzorku (hrmost) velikost a geometrie

castic, zfisob Upravy a historie materialu)
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Moznosti pouziti TGA jsou rozsahlé vipadech, kdy substance ukoje nebo vaze
plynné latky, maji-li jednotlivé sloZky kopolymenti smési rozdilné teploty degradace,
piipadre odSEpuje-li nektery z komonomeér kvantitativie uréitou funkeni skupinu
Teplotni zngny hmotnosti ziskané TGA Ize vyuzit k identifikgmlymefi, kopolymeti a
jejich smesi, k posuzovani jejich termické a oxida stability, k uteni vlivu aditiv. Diky
tomu slouzi TGA k vyvoji efektivnich systénaditiv, stejit tak i ke kontrole jejich funkce
a obsahu [31, 32].

4.3 DMA

Dynamicka mechanicka analyza (DMA) je jedna z nijgjSich technik schopna
charakterizovat a interpretovat mechanické chovaaferialu. Fistroje umo#uji merit
dynamické charakteristiky v tahu a tlaku, ve smgikrutu i v ohybu na vzorcich éanou
geometrii. DMA sleduje odezvu materialu na vybuz&néty. Pomoci této metody Ize
stanovit zavislosti elastického modulu a mechariokdumeni na teplét(pripadré ¢ase).

Z téchto mechanickych spekter lze Zpsat teplotu skelnéhoigchodu a dalsi fazové
piechody, jako nap krystalinitu, sfovani atd. Hlavni nevyhodou metody je vysoka cena
meticich aparatur. DMA tak poskytuje zakladni a nembytidaje o mechanickych
vlastnostech, které majrimy vztah ke zpracovani materialu gegevsim k pouzitelnosti
vyrobkii. Je teba zdraznit, Ze DMA umoi#uje identifikovatiradu gechodi v polymernich

materialech, na které jsou jiné metodiky malowitlj31, 32, 33].

Podstata metody DMA je zaloZena na sledovani viaktieké odezvy materialu
podrobeného malému osditdmu napti. Metoda oddluje viskoelastickou odezvu
materialu na dva komponenty modulu (E*): realaat, ktera reprezentuje elasticky modul
(E") a imaginarniast, kterd fedstavuje Utlumovou nebo viskozitni sloZzku (E")IkOey
tzv. komplexni modul je E* = E' + iE". Tato sepagansieni do dvou komponent popisuje
dva nezdavislé procesy uvhimaterialu: elasticitu (vratna slozka) a viskoz{airatova,
disipani energie). Pokud ma mechanické namahani sinysditagh, jedna se o klasickou
dynamickou analyzu. &které gistroje, obvykle nazyvané dynamické termomechanické

spektometry, umatuji namahani vzorku nesinusovym ipg¢hem, ktery ma Siroké



UTB ve Zling, Fakulta aplikované informatiky, 2007 34

spektrum harmonickych frekvenci. Analyzou dat pa& tiskat naraz vysledky pro celé

spektrum frekvenci [32, 33].

Vzorek se umisti do tempeérd komory a temperuje se na pozadovanou teplotu.
Dobrému pestupu tepla napomaha tzv. dynamickd atmosféradfmitw plynu, ktera je
vytvairena specialnim ventilatorem. Pomoci linearniho motse na vzorek aplikuje
poZzadovana sila. Skutg velikost sily se i tenzometrem a deformace vzorku se snima
pomoci snimé& s vysokou fesnosti. Signaly sily a deformace se zpracovauspnaaticky
fidici elektronickou jednotkou a spolu s dalSimiydabu odeslany do géace, kde se
prabézné zpracovavaji pomociifslusného programu. Ze ziskanych zavislosti modulu
pruznosti a ztrdtového modulu pruznosti a ztratovéhlu na tepla@t case, frekvenci
pusobici sily, velikosti deformace aj. je moznéitucharakteristické vlastnosti testovaného
materialu [31, 32].

DMA Ize pouzit k uteni [31]:

teploty skelnéhoigchodu, bodu gknuti a tani

- mechanickych ztrat v materialu (charakterizuje jbmici schopnost)
- teceni metodou kripu (postupna &na roznéri materialu pi zatizeni)
- stupe krystalizace, mira orientace, bod n&siit

- dlouhodobou teplotni stabilitu (starnuti materialu)

4.4 RTG

Diky pravidelnému periodickému usi@aani atora v krystalické fazi dochazi po
rozptylu a nasledné interferenci rentgenovéherziake vzniku difranich maxim, jejichz
poloha, intenzita a tvar zavisi na druhu aiom dokonalosti jejich uspadani v 3D
prostoru. Studium tohoto difrakiho obrazce pak umdije zgtné studovat krystalické
sloZzeni vzorku a jeho mikrostrukturu. Rentgenoviezése p dopadu na latku z malé

¢asti odrazi a rozptyluje se rasticich krystalové nivky, z Wtsi ¢asti vSak vstupuje do

latky, kde se rozptyl opakuje nssticich dalSich ngkovych rovin. B uréitém uhlu
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dopadu se interferenci zesiluji paprsky rozptyleaérovnoldznych rovinach krystalove
miizky, Ski-li se s rozdilem drah rovnym celistvému nasoblowvé délky z&eni. Tento

jev sefidi Braggovou rovnici pro reflexy rentgenovéhdera na krystalové ifzce (viz

obr. 7) [34].

il = —— ==

—— b ———— =l o= == ——

Obr. 10: Odrazy rentgenovych pap#iska rovinach
krystali [35]

Braggova rovnice:

2d [sind =nA 4)

kde je: d mezirovinna vzdalenost
7] Uhel dopadu paprsku

A vinova délka paprsku

n celédislo
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Jako priméarni zdroj rentgenovych paprsklouzi Rentgenova trubice, ktera
obsahuje 2 elektrody, mezi kterymi je udrZzovan kysotencialni rozdilfadow v
desitkach kV. Na dvlibovolné paralelni roviny vzdalenédodopada svazek rovnginych
rentgenovych paprsk Interferegdni maximum difrakce papréknastava tak, Ze jejich
drahovy rozdil je roven celistvému nasobku vino¥tky dopadajiciho Zéni. Drahovy
rozdil dvou paprsk je roven2dsin @ Uhel @je Uhel, ktery svira dopadajici paprsek s
rovinou krystalu. Ze z&teného Uhlu Ize vypotat vzdalenost tiizkovych rovin krystalu
dosazenim vinové délky proSlého rentgenovéheriddo Braggovy rovnice. Z hodnoty
miiZkovych vzdalenosti se vypita délka hran zakladni bky, tj. miizkova konstanta,

ktera charakterizuje krystalovou soustavu [34, 35].

Metoda rentgenografie vyuzivA ke zhodnoceni payrdbzi ¢i celych vzorki
difrakci rentgenového ¥éni. U nanokompoZit polymer/jil jsme schopni pomoci
rentgenografie @it vzdalenosti mezi jednotlivymi elementarnimi wati a pravidelnosti
jejich uspdadani. Lze tedy pomoci této metody zjistit u namogozith priblizny stupeé
interkalace ¢i exfoliace. Tuto metodu je vSak vzdy nutné kombmtos metodami

mikroskopickymi (nagiklad swteln& a elektronova mikroskopie) [36].

4.5 Mechanické vliastnosti

Tahova zkousSka piat mezi statické zkousky. JeuldzZitou zkouskou pro
vyhodnoceni mechanickych vlastnosttitého materialu, fedevsim pevnosti. Na zkuSebni
téleso nechamegobit stale se zvysujici silu az datité mezni hodnoty, kdy dojde k
pietrzeni materialu. Pevnost v tahu se vijge pomoci nafti potrebného k fetrzeni

hmoty.

Na plochuA, pasobi napti:

o= %[MPa] (5)
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Hranol z&ne nenit pavodni rozngry, deformuje se az do okamziku, kdy dosahne
rovnovahy mezi deformaci aigobicim nagtim. Je-li poteba &leso dale deformovat, je
nutné zvysit nagti aZz na hranici, kdy dojde k jehagtrZzeni. S prodlouZeninilésa se bude

menit jeho pivodni délkdy nal. Délkova znéna se nazyva po¥meé prodlouzeni:

= (6)
Mezni hodnota deformace, tzv. protaZefippetrZeni (taznost), je definovana:

& ='t|;'°ELOd%] (7)

0

kdel; je délka tlesa i pretrzeni.

V oblasti malych deformaci je pam mezi nagtim a deformaci u ide&in

elastického materialu vyjéein pomoci Hookova zakona:
o = ElgMPa] ®)

kde E je Youndiv modul. Ten je mirou tuhosti pruznych matarjalvarové stalosti a

odolnosti Wi¢i napeti [37].
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Z vysledki prabéhu tahové zkouSky se sestavi graficka zavisloahewy diagram,

ktery stanovuje ibéh chovani zkuSebniheélésa i zatizeni az do doby poruseni.

Obr. 11: Pumbehy tahovych Kvek polymernich
materidki [34]: 1 — kfehky, 2 — houZevng$i,
3 - houZevnaty s velkym prodlouZzenim,
4 — s horni a dolni mezi kluzu a malou taznosti,

5 — s horni a dolni mezi kluzu a velkou taznosti
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5 CILE DIPLOMOVE PRACE

Pripravit vzorky pro zkouSky a na zakkadiskanych vysledk zjistit, zda velikost

¢astic plniva ovliviuje hodnoty sledovanych vlastnosti.

1. Vypracovani literarni studie na dané téma

2. Provést separaci velikostastic plniv

3. Ptiprava snisi a vzork

4. Provedeni hodnoceni vzdrk

5. Vyhodnoceni ziskanych hodnot vzarlka zjiS€ni vlivu distribuce velikosti

pouzitych plniv na ziskané hodnoty.
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. PRAKTICKA CAST
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6 PRIPRAVA GRANULATU

6.1 Vychozi surovniny
- PP - MOPLEN HF 500N (praskovy)
- Maleinizovany PP — EXCELOR 1015
- Stabilizator: Cib& IRGANOX® B 225
- nanoplniva: Cloisit®Na+

Nanofil® 5

Nanofil® SE 3000

Nanofil® SE 3010

6.2 Priprava smeési

Priprava rozdleni velikosti¢astic plniv byla provedena na prosésa AS 200 Basic

a sita pouzita pro distribuci byla dodana firmousRe. PIniva se prosévala po dobu jedné

hodiny @i frekvenci 100 kmit za sekunduKvuli hladSimu pébéhu distribuce byly

nanoplniva ped prosévanim suseny ve vakuové suS@inatmosfée 0,15 bar a teplét

60 °C.

Testované sisi jsou oznéeny M,,-G. Kdex je oznaeni typu nanoplniva & je

oznaeni velikosti¢astic. Pro srovnani zin vlastnosti byla jsemijpravil smés My-G 0

stejném slozZeni bez obsahu plniva.
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Tabulka Ill: Ozn&eni zkoumanych kompo#itz hlediska pouzitého piniva

a velikosti¢astic

Plnivo \ Velikostéastic| >90um <90um; 63 um> | < 63um; 45 um>
Nanofil® SE 3010 M1£G M1y-G M1-G
Nanofil® SE 3000 M,<G Moy-G e
Nanofil® 5 Ms<G Map-G Ms-G
Cloisite® Na* MG Ma-G MG

K promichani pisad (plnivo, stabilizator) s PP byl pouzit TERMOMe které se
smeés pit minut promichavala ip pokojové teplat. ProtoZze pouzity PP byl dodan bez
piidavku stabilizatoru, musel se WMv tepelné stabil& snesi stabilizator pdat.
IRGANOX® B 225 zabrauje oxidaci polymer pouZivanych v proktdi s vysokou

teplotou. Stabilizator se ve gBi neregeneruje &asem ztraci naéinnosti.

Tabulka IV: Slozeni sisi

Material hmotnost [g]
PP - MOPLEN HF500N 500
maleinizovany PP - EXCELOR 1015 25
IRGANOX B 225 1,5
nanoplnivo 15

Po promichani PP, stabilizatoru a plniva sdg maleinizovany PP. Tato ssi1se
poté zpracovavala na dvousSnekovém daleacim stroji BRABENDER (Plasti-Corder PL
2000) @i 20 ot./min a vytldgovana struna se zgranulovala. Ziskany granuléthavsé
mnoho vzduchovych bublin. Proto byl granulattopné vytlatovan aby doslo k odstrami
vzduchovych bublin. # druhém vytl&eni se rychlost ot&k Sneku zvySila na 40 ot./min.

Podruhé vytldena struna jiz neobsahovala vzduchové bubliny anzdovala se.
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Tabulka V: Teplota topnych pasem na dvouSneku Bradre

Pasmo Teplota [°C]
nasypka 28
1. pdsmo 180
2. pdsmo 190
3. pdsmo 200

6.3 Priprava vzorka

Granulat se lisoval na desty o tlou¥ce 1 mm pi teplot 210 °C po doburt
minut. K lisovani byl pouzit reni vyhtivany etazovy lis. Po vyjmuti z lisu byly desky
chlazeny ve chladicim hydraulickém lisdi plaku 20 MPa. Pro tahové zkouSky bylo
nasledg od kazdé swsi vyseknuto osm zkuSebnich vzorke tvaru odpovidajicimu

norms pro tahové zkoudkgSN EN I1SO 527 — 3.
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7 PROVEDENE ZKOUSKY

7.1 ZkouSka tahem

Vyseknuté vzorky byly ve tvaru oboustrannych logatéysledné hodnoty jsou
aritmeticky ptmér z osmi mteni u kazdého vzorku. ZkouSku jsme proiiad
protahovanim zkuSebnicBlés na trhacim Z&eni Zwick Materialpriifung 1456. Rychlost

posuvu byla ze zatku 1 mm/min kuli zmétfeni modulu a poté 50 mm/min.

e .y

[Délka pracovni ¢asti

Obr. 12: Pouzité zkuSebni éléso tvaru

oboustrannych lopatek (x = 10 mm, y = 6 mm,

tlou&ka = 1 mm)

ZkuSebni &leso jsme vlozZili do trhaciho stroje tak, aby bymabezpéeno
symetrické upnuti rovn@iinychéasti lopatek a aby byl tah rozloZen rovriond na gicny
prifez €lesa. Spustili jsme chod stroje, ktery zaznamemakény pracovni délky
zkuSebnihodesa a sily po celou dobu zkousky. Vysledky hodsietiovanych vlastnosti

vyhodnocoval fislusny programifpojeného pditace.

modul

maximalni napti v tahu

nageti pri pretrzeni

protaZzeni fi maximalnim nagti
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Tabulka VIII. : Hodnoty sledovanych vlastnostiésn
Maximalni
Smés | E-Modul AS Maximalni  AS Napsti AS protazeni AS
napéti v pFi pFi
tahu pietrzeni pietrzeni
[N/'mm] [N/mm] [ [N/mm] [N/mm] | [N/mm] [N/mm] [%0] [%0]
M,o-G 1055,35 +£952fy 35,22 +1,62 31,13 +3,73 12,49 + 1,39
MG | 1053,03 +£23,08 33,20 +1,03 28,06 +3,62 11,75 +0,72
M1p-G | 1129,91  +£18,08 34,69 +0,85 31,34 +1,89 11,59 + 0,74
M;~G | 1092,89 +52,86 33,32 +1,21 30,00 +2,62 10,53 + 0,37
M,-G | 1062,93 +£32,6Ff 34,36 +1,26 28,83 +1,89 11,78 + 0,61
Mop-G | 1067,50 + 37,44 31,64 +152 27,92 +1,44 10,72 +1,13
M,-G | 1120,21 +64,15 32,03 +1,68 27,18 +2,00 10,02 + 0,57
Ms-G | 1117,95 +£23,19 34,27 +1,18 27,19 +8,43 11,66 + 0,6(
Ms,-G | 1038,43 +£34,59 31,11 +0,80 26,16 +4,34 10,49 + 0,6(
Ms-G | 108150 +198,6 35,16 +2,14 30,98 +2,30 10,95 + 0,54
M4-G | 1184,25 +£49,88 36,52 +1,53 34,80 +1,83 10,85 + 1,24
MG | 1169,74 +£68,39 35,65 +193 32,71 +251 11,43 + 0,82
MsG | 116159 +£88,14 35,25 +2,61 33,52 +2,94 10,32 + 2,54
kde je: AS smérodatna odchylka
1200,00 - '|'
I
"= 900,00 -
E
Z
é 600,00 -
=
L
300,00 -
0,00 ‘
Kompozit

Obr. 13: Srovnani E-Modulu éfenych srsi
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Obr. 14: Srovnani maximalniho n&p v tahu

merenych srsi

35,00 A
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5,00 -
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Obr. 15: Srovnani nafti pri pretrzeni narenych

smesi
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Obr. 16: Srovnani protaZzeniFipmaximalnim nagti
merenych srsi

Z grafu pro srovnani hodnot E-modulu &hs My-G (Obr. 13) se nejvyrazi
zmenil E-modul u smisi M, které vykazaly nejvyssi zvySeni a to cca o 12Médul u
smesi M, se zmensujici se distributstic plniva mirs klesa. U ostatnich stei nejdeici,

Ze velikosti¢astic plniva vyrazé ovliviiuji modul sndsi, protoZe hodnoty nepoukazuji na
Zadnou zavislost. S¥si M;, M, a Mg mély maximalni hodnoty modulu pokazdé pném
obsahu velikosttastic plniva a to My-G 0 7%, MG a MG 0 6 %.

Srovnani nafti v tahu (Obr. 14) ukazuje snizené hodnotyétiap tahu u vSech
smesi krome smesi M. Jediné navySeni né&tp v tahu vykazal vzorek WG, ale jen o
pouhé jedno procento. Hodnoty u ostatnich viokkesly v piiméru o 2 %. Jedinou

zavislost na obsahu velikostastic plniva vykazaly ofi vzorky M, kde napti v tahu
klesalo se sniZzovanim velikogtstic plniva.

Maximalni nagti pii pretrzeni vyrazé kleslo u smisi M, a Mz a to az o 12%.
Napsti pii pretrzeni stouplo pouze u gai M,. Nejvyraziji u vzorku My G, kde navySeni
bylo az 0 12% (Obr. 15).
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Obr. 16 ukazuje Ze hodnoty protaZzeni vytakiesly u vSech sisi. Nejvice u
vzorki s obsahem nejmensi¢hstic kde to bylo az o 20 % a nejmensi pokles byinsi
s obsahem neftSichéastic plniva. Poklesthto hodnot, je diky ztuzujicimiaku plniv

na PP matrici.

Vliv plniva ma kladr ovliviiovat mechanické vlastnosti. Nami n&ené vlastnosti
byly prevazri mensi, nez hodnoty u M5, ktery plnivo neobsahoval. Moznynivbdem je
degradace polypropylenudigpracovavani za vysokych teplot. Mohlo by se aidkpSich
vysledlka pii pouZiti jiného typu Sneku s menSim smykovym naéndim, i jinych

zpracovatelskych podminek.

Vysledné hodnoty ukazaly, Ze vSechnyesimobsahujici plniva &sticemi ¥tSimi
jak 90 um maji lepsi vlastnosti, kromsmssi s plnivem Nanoffl SE 3010, kde vys8ich
hodnot dosahovala s s velikosti¢stic plniva < 95um; 63 um>. Snesi M, ukézaly
nejvyssi hodnoty, kromprotaZzeni, kde poklesly. Zavislost vyslednych haidma obsahu
velikosti ¢astic plniva mohla byt ovliwna Spatnou separaci plniv. DalSi moZnosti je i to,
Ze pouzita plniva, ktera jsou chemicky upravena Igagbri vysSich teplotach vzniklych
ttenim @ prosévani, zmnit své vlastnosti. Oproti tomu plnivo CloistteNa" neni
chemicky upraveno a jeho $sn vykazaly navySeni hodnottipsrovnani se vzorkem

neobsahujicim plnivo.

7.2 Index toku taveniny (MFR)

MFR se zji§oval na kapilarnim vtkovacim plastometru typu VP4 dle normy
ISO 1133 pi teplo€ 230 °C. U kazdého vzorku jsem v intervalu 10 sekodrezaval
vytlacovanou strunu. Takto ziskanych 15exki, jsem zvazil a dle rovnice (Provedl

vypocet MFR.

Tabulka VIII: Vypaitené hodnoty MFR

Kompozit Mo-G | M1aG | MG | M1cG | MogG | Moy-G | MG
MFR[g/10 min] | 10,02| 10,5| 10,44 9,66 1128 105 10,26
Kompozit M3:G [ M3p-G | M3eG | Msg-G | Mapy-G | MyeG

MFR[g/10 min] | 828 | 852 8,76 8,7 8,88 9,06
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Obr. 17: Srovnani MFR #itenych srsi

Z vypaitenych hodnot jde vidd, Ze sndsi My a Mp maji mirreé zvySené hodnoty, coz
muze byt gicina zmenSené molekularni hmotnost, kter@&enbyt zagicinéna narusenim
struktiry. To mohlo byt zfisobeno degradaci polymerui pvytlacovani, kdy nebyl
praviEpodobrg  zvolen nejvhodgSi technologicky postup (viz. kapitola 7.1.1).
Zmensovanim velikosttastic plniva, mira klesaly hodnoty MFR u sési M; a My,
naopak u sisi M3 a M, hodnoty MFR stoupaly. Efe to byt diky dobré interkalaci plniva
s matrici a to vede ke ztuzujicimginku, coZ potvrzuji i hodnoty z tahovych zkouSe#tek

vzorky Mz a M, dosahuji vy3Sich hodnot (viz. kapitola 7.1.1).

10,14,16,17,22,25,27,35,38

7.3 RTG

Plniva byla mtfena na FT UTB Zlin iffistrojem HZG 4 Diffractometer (Freiberg
Pracizionsmechanik). Podminky prcéi@ni byly nasledujici: krok 0,Xasova vydrz 10

sekund, vinova délka 0,154 nm a rozsatteni byl v intervalu od 3 do 102°.
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Obr. 18: RTG pouzitych plniv

Tabulka IX: Vypatené hodnoty mezivrstevnych vzdalenosti dle

Braggovi rovnice pro pouZzité plniva

Plnivo | Nanofil® SE 3010, Nanofi? SE 3000/ Nanofil® 5 | Cloisite® Na*
d [nm] 1,84 1,88 1,96 1,21
20 [] 4.8 4,7 4,5 7.3

Pro vyp@et mezivrstevné vzdalenosti byla pouZzita hodr&®gpro prvni pik z levé

strany.

Zkoumané vzorky sisi byly méteny na stejnémifstroji. Podminky pro meni

byly nasledujici: krok 0,02¢asova vydrz 10 sekund, vinova délka 0,154 nm aafozs

méteni byl v intervalu od 2 do 10ep°.
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Obr. 19: Porovnani RTG plniva NandfiSE 3010 a

jeho sndsi
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Obr. 20: Porovnani RTG plniva Nanofil 3000 a jeho

smesi
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Obr. 21: Porovnani RTG plniva Nandfis a jeho

smesi
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Obr. 22: Porovnani RTG plniva CloisfteNa" a

jeho sndsi
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Obr. 23: Porovnani RTG s#si s distribuci plniva
>95 um

20

Obr. 24: Porovnani RTG s#ei s distribuci plniva
<95 m; 63 m>
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Obr. 25: Porovnani RTG ssi s distribuci plniva
<63 tm; 45 m>

Tabulka X: Vypdtené hodnoty mezivrstevnych vzdalenosti dle Braggov

rovnice pro ndrené vzorky

10

Vzorek | M12G | M1p-G | M1ccG | MogG | Mop-G | MG
d [nm] 3,15 2,85 2,76 X 3,39 2,94
20 [°] 2,8 3,1 3,2 X 2,6 3
Vzorek | M3xG | M3p-G [ M3cG | MG | Myp-G | MycG
d [nm] 3,39 2,85 2,85 X X X
20 [°] 2,6 3,1 3,1 X X X
Kde je: X nenar&ena hodnota
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Obr. 26: Srovnani  vyptenych  hodnot

mezivrstevnych vzdalenosti dle Braggovi rovnice

Namgiena mezivrstevna vzdalenost vzibrkikazuje pokles hodnoty s klesajici
velikosti obsazenychcastic (viz. obr. 26). #dpokladanym @odem klesani
mezivrstevnich vzdalenostitde byt obsah menSictastic plniva, do kterych byl ztizeny
vstup interkalarnihcinidla pfi jeho Upra¢ a tak nasledh nedoslo k dobré interkalaci

s polymerem [38].

U vzorkii smési M, obsahujicich pInivo CloisifeNa" v daném rozmez2® nebyl
pozorovan pik. Negtomnost piku jde vysilit moZznym posuvem piku do nizkych oblasti
20, ve kterych mreni nebylo provedeno. Druha varianta, ke kter&igapim je, ze doslo
pii zpracovatelskych podminkach k rozbiti a rozlamstnilktury plniva. Vzorek MG
nevykazal p méireni také zadny pik. Vzhledem k tomu, Ze obsahdvaiicky upravené
plnivo Nanofif® SE 3000, které oproti plnivu CloisfteNa" ma vy$$i mezivrstevnou
vzdalenost (viz. tabulka IX), je zde velka prapddobnost interkalace polymeru a proto se
domnivam, Ze v tomtoffpact byl pik posunut do nizkych oblag®, ve kterych nebylo
meieno. Pro potvrzeniéthto tvrzeni by bylofeba provést gteni TEM, které z finatnich

davodi nebylo provedeno.
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NejvétsSiho posunu mezivrstvové vzdalenosti doSlo u vizasksahujici¢astice
plniva wtSich jak 95um. Konkrétrg u M1-G 0 1,31 nm, My-G 0 1,51 nm a MG 0 1,43
nm. Redpokladam, Ze je to #pobeno vysSim obsahem interkalieh latek, které

zpuasobily lepSi interkalaci polymeru do mezivrstviighn

7.4 DMA

DMA analyza se provath na z#éizeni DMA DX04T. Teplota ®la linearni fist
2 °C za minutu. Pro DMA analyzu byly vybrany jergkteré vzorky s nejvySSimi
hodnotami modulu z kazdé 8si. Ze snési M, byly vybrany vzorky dva kii srovnani
vlastnosti a posouzeni vlivu velikoststic plniva. Pro srovnani byl do zkouSkyazen

vzorek PP swsi neobsahujici plnivo MG.

Tabulka XI: Vybrané vzorky pro DMA analyzu a jejiblodnota E-Modulu

Kompozit Mo-G M1p-G Mo-G Mo-G MzsG | MsG
E-Modul [N/mm] 1055,35| 1129,911062,93( 1120,21 1117,98184,25

20 40 60 80 100 120 140 160
Teplota [°C]

Obr. 27: DMA — Komplexni modul E*
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Obr. 28: DMA — elasticky modul E’
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Obr. 29: DMA — Ztratovy modul E”
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Obr. 30: DMA — tand

Hodnoty komplexniho modulu u testovanych vZorkkazuji stejnou klesajici
tendenci, vyjma vzorku M-G, ktery ma pomalejSi klesani komplexniho modulu
v zavislosti na teplét S giblizovanim k teplat tani T, se hodnoty sbliZuji. ;f pouzitého
PP je 170 °C. Tato teplota byla z§iSa i predchozich r&eni pouzitim DSC analyzy.
Nejvy3Si hodnotu komplexniho modulu vykazuje vzoidk:G, ktery ma i nejvySSi
nantiené hodnoty z tahovych zkousSek. Tdza byt diky ¥tSimu podilu krystalické faze.
Chemicky neupraveny CloisfteNa” mohl pisobit jako nukle&ni ¢inidlo. Srovnani kivek
vzorki M,+G a MG ukazuje na rychlejSi pokles modulii, vySované tepl@t u vzorku
M.+G. Je mozné, Ze obsah mensiéktic plniva v matrici vede ke stabilizaci modulii p

vySSich teplotach. Toto tvrzeni by mohla potvrdil® analyza ostatnich vzoik

Uhel tand se zvysil u viech sledovanych vziorkejvice u vzorku My-G.To mize
byt zagicinéno na snizeni tuhosti. To potvrzuje i nejnizsi hadnnagti pri pretrzeni
(obr. 15) a také srovnanichto hodnot u vzoik M,;+G a MG, kde vzorek M-G ma

nizSi hodnoty nafii pii pretrzeni a vysSi hodnotu ztratového Uhludan
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7.5 TGA

Pro TGA analyzu byl pouZit termogravimetrickyigiroj SETARAM SETSIS
Evolution 1200. Mieni bylo provedeno v inertnim prosti helia, rychlost stoupani
teploty byla 10 °C/min az na teplotu 1200 °C. Mh@hu neéifeni se zaznamenavaly

hmotnostni zréiny vzorku v zavislosti na tepkot

Pro vyhodnoceni TGA analyzy byly vybrany vzorky absjici plniva Nanoffl 5 a

Cloisite® Na'. Pro srovnani byl do vyhodnocovantazen vzorek MG.

5
5 — TG MO-G
15 — TG 3G
N — TG MM3b-G
9 — TG 3G
:' W35 1
E
E 45 A
=]
5 55
-
& 85 A
b
B 5.
RIS
05
-105 T T
400 430 00 A30
TPC]

Obr. 31: Porovnani #ivek TG vzorku MG a snasi Mz
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Obr. 32: Porovnani #ivek dTG vzorku MG a sngsi Mg
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Obr. 33: Porovnani #ivek TG vzorku MG a snegsi My
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Obr. 34: Porovnani #ivek dTG vzorku MG a sngsi My

Z vysledki termogravimetrické neisotermni analyzy v inertmi@sfée vyplyva, Ze
u vSech pipravenych vzork se zvySila peateni teplota termodegradace s ne&pym
vzorkem M-G (obr. 31 a 33). Vzorky s¥Bi Ms; maji vySSi rychlost termodegradace
(obr. 32). Naopak vzorky Mmaji pomalejSi rychlost termodegradace(obr. 3i&jidkonec
je pii vysSich teplotach nez u neph&ho vzorku -G (obr. 33). Z graf jde také vidt
(obr. 31 a 33) Ze obsahétgich velikosti ¢astic mirg zvySuje poateni teplotu

termodegradace.

Z meteni TGA vyplyva, Ze chemicky upraveny jil v PP nwatumoziuje rychlejsi
degradaci oproti sésim obsahujicich neupraveny jil. Ten zachovavakkieky degradace

a jeji konec posouva k vysSim hodnotam.
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Obr. 35: Porovnani kvek TG vzorku MG a snasi

s distribuci plniva >95m
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Obr. 36: Porovnani Kvek dTG vzorku MG a snési
s distribuci plniva >95um
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Obr. 37: Porovnani kvek TG vzorku MG a snasi

s distribuci plniva <95m; 63 m>
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Obr. 38: Porovnani #ivek dTG vzorku MG a snesi
s distribuci plniva <95m; 63 m>
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Obr. 39: Porovnani kvek TG vzorku MG a snési
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Srovnani vlivu plniv ve sisich My a My, pri stejné velikosticastic ukazuje, ze
inflexni body se rni pouze v rozmezi 2 °C zcela nezavisle na velik&gsitic plniva.
Domnivam se, Ze to nema Zadnou souvislost s obsadlgmsticastic a je to diky mirnym

vychylkdm i méreni.
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ZAVER

Ukolem této diplomové prace bylo zjistit, zda velk ¢astic pouzitého plniva
ovliviiuje jeho vysledné vlastnosti. Jako matrice byl jopiaskovy PP - MOPLEN HF
500N. Kwuili polarni povaze plniv a nepolarni povaze PP siglap maleinizovany
PP - EXCELOR 1015 ktery pinil funkci parujicilknidla. Pouzity PP byl bezipmési a
proto se do sisi piimichal stabilizator Ciba IRGANOX® B 225. Jako plnivo byly
pouZity pfimyslow vyrabiné plniva Cloisit€ Na', Nanofif® 5, Nanofi® SE 3000
a Nanofi’ SE 3010. Kazdé plnivo se distribuovalo dle veltkoastic na frakce o
velikostech: > 9Qum, < 90um; 63 um> a < 63um; 45 um>. Po smichaniifsad bylo
ziskdno 12 sisi a jeden vzorek neobsahujici plnivo pro srovnazamn vyslednych

vlastnosti.

Z vysledki tahovych zkouSek nejvyssi zavislost velik@ststic plniva na vysledné
hodnoty tahovych zkousek vykazaly & obsahujici Cloisifé Na', kde hodnoty u
E-modulu a maximélniho na&g v tahu néli klesajici tendenci s poklesem veliko&éistic
plniva. U hodnot nafii pri pretrzeni a protaZzenifipmaximalnim nagti byla zjiS€na
zavislost pouze u staf plnsnych plnivem Nanofft SE 3000. Sisi obsahujici Nanoffl
SE 3010 mili zavislost pouze u protazeni za maximalniho¢tiap/e vSech fipadech
nameérené hodnoty klesaly se zmenSuji se velikdastic plniva. VysSi hodnoty u vzark
obsahujicich &sSi velikosti castic plniva jsou izjm¢ diky lepSi interkalaci polymeru
s plnivem, ktera ovlifovala i hodnoty MFR, kde nejnizSich hodnot dosahovaorky
s plnivy Cloisit€ Na" a Nanofif’ pri obsahu nejstsich velikostectsastic piniva a rostla
s klesajici velikosti¢astic pouzitych plniv. Tyto snizené hodnoty MFR odpaji
ztuZujicimu dinku plniv. Naopak u siisi s Nanofif SE 3000 a NanofilSE 3010
hodnoty MFR stouply nad hodnotistého vzorku PP. To mohlo bytigobeno degradaci

polymeru i technologickém zpracovani.

Zkouska RTG ukézala Ze kinterkalaci doSlo u vSegbranych vzork vyjma
smssi obsahujicich plnivo CloisiteNa" u kterého ejmé doslo k rozbiti a rozlamani
struktury plniva pi technologickém zpracovavani. N&giho roz&eni mezivrstevné
vzdalenosti doslo u vzoikplnénych ¢asticemi ¥tSich jak 95um. Toto roz&eni mohlo byt
diky vySSimu obsahu interkalarnich latek v chemicdgyavenych jilech a snagg&imu

vstupu polymeru dodiSichéastic plniva.
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Meifeni DMA analyzy u vybranych vzoikukazalo, Ze obsah menSich velikosti
¢astic plniva v matrici snizuje pokles komplexnihodulu diky svym ztuZujicimdankam,
které jsou z tahovych zkouSek vysSi nez stejnyekzabsahujici nejtSi velikostic¢astic
plniva. Vliv pouzitého typu plniva neni viditelnjgrotoZze Kkivky vzorki, obsahujicich
stejné velikostiastic plniv, klesaji se stejnou tendenci. ZvySovadnot ztratového uhlu

tand pri srovnani s vysledky tahovych zkouSek odpovidasméini tuhosti vzorku.

Vysledky testovanych vzorku neizotermickou TGA gmal ukazuji zvySenou
pocateini termodegradai teplotu, pi pouziti plniv. Bylo docilené rozdilnych rychlosti
termodegradace. Vzorky @iné chemicky upravenym jilem Nan&fil 5 maji
termodegradaci rychlejsi neZ vzorky s neupravovaiifem Cloisit€’ Na'. Diky &mto

vysledkim, se d&ici, Ze neupravovany jil termodegraédaproces oddaluje a zpomaluje.

Odbornd literatura seigvazri zminuje o pozitivnich vlivech fidavka plniv do
polymernich matric. Hodnoty zji&té v této praci fevazré poukazuji pevazre na opany
piinos. To mohlo byt zZisobeno degradaci PP vysokym smykovym namdahéani ve
dvousnekovym vtlkéovacim stroji i dlouhodobém tepelném zatiZzehii yytlacovani a
lisovani. Také moznou znou vlastnosti chemicky upravenych plnii gvysenych

teplotach aieni @i separaci velikositastic.

Nicmére sledované zavislosti velikostastic pouzitého plniva v PP matrici byla
v nékolika piipadech zaznamenana u RTG, DMA analyz a indexu t@ueniny.
U nekterych hodnot tahovych zkouSek byly zaznamenamwyskiti, ale z vysled nelze
urcit zadné obecné pravidlo vlivu velikostastic plniva na vysledky tahovych zkousSek.
Termogravimetricka zkouSka neukazala na Zadnyobsahu velikosttastic. D4 se pouze
piedpokladat, Ze &Si castice chemicky upravenych plniv obsahugtsy mnoZstvi
interkalarnich latek, které usnadi interkalaci polymeru do plniva.iPpouziti jinych
technologickych postup pii ptipraw smesi, by nemuselo dojit k domnivané degradaci

polymeru a vysledky by mohli jagjnur¢it zda existuje obecné pravidlo pro tuto zavislost.
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Polypropylen
Rentgenografie
Termogravimetricka analyza
Dynamicka mechanicka analyza
Montmorillonit
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Megapascal
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Teplota skelnéhotpchodu
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Index toku taveniny
Termogravimetrickaikvka
Prvni derivace termogravimetrickiévky
Komplexni modul

Elasticky modul

Ztratovy modul

Ztratovy uhel

Mezivrstvova vzdalenost
Uhel dopadu paprsku
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Celé&dislo
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TEM

Pavodni pihrez
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Pongrné prodlouzeni
Délka po deformaci
Pavodni délka
Zmena délky
ProtaZzeni f pietrzeni
Délka i pretrzeni
Youngiv modul
Smeérodatna odchylka
nanometr

Stupa

Transmisni elektronova mikroskopie
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