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ABSTRAKT

Teoreticka ¢ast diplomové prace se zabyva polymery, jejich strukturou a tepelnym chova-
nim. Dale teorii skelného pfechodu a penetrometrickou metodou zkousek tepelnych vlast-
nosti. Cilem praktické ¢asti je ndvrh konstrukce laboratorniho penetrometru pro studentské
cviceni. Navrh obsahuje mechanické feseni jednotlivych casti pfistroje, navrh méteni tep-

loty a penetraci indentoru, fidici jednotky a ovladaciho software.

Klicova slova: teplota skelného ptechodu, teplota teCeni amorfni faze, teplota tani krystali-

tll, penetrometr, penetrometrickd metoda.

ABSTRACT

Theoretical part of this diploma thesis is concerned with polymers, their structure and
thermal behavior, the theory of glass transition and penetrometer testing method of thermal
properties. The aim of practical part is to design a construction of laboratory penetrometer
for student exercises. The concept includes the mechanical solution of individual device
components, design of temperature measuring method and penetration of indenter and con-

trol device with appropriate software.

Keywords: the glass transition temperature, temperature creep amorphous phase, crystallite

melting temperature, penetrometer, penetrometer method.
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UVOD

Tepelné vlastnosti popisuji chovani polymernich materialil pfi riznych teplotach. Jsou to
dilezité veli¢iny nejen z hlediska porovnavani polymernich materialti mezi sebou, ale pie-
devsim pro vybér vhodného materidlu ke konkrétnimu pouziti. Stanoveni téchto vlastnosti
je narocné jak po strance casové, tak i po strdnce naro¢nosti na méftici zatizeni. Aby byly
vysledky co moznd nejlepsi, je zapotiebi opakovaného méfeni a statistického vyhodnoco-
vani ziskanych dat. To je vSak narocné na Cas i na opotiebovani méticiho pfistroje. Nakla-
dy na pofizeni téchto zatizeni jsou velmi vysoké, coz se promita do ceny jednotlivych meé-
feni.

Osobni zkuSenost studentd s méfenim na konkrétnim zatizeni jim piedad nejen povédomi o
principu zkousky samotné, ale i o druhu ziskanych vysledkl. Pravé zptsob jejich ziskani
ma za nasledek spojitost podstaty zkousky s redlnym problémem v profesnim Zzivoté stu-

dentu.

Diplomova prace se bude zabyvat navrhem konstrukce laboratorniho penetrometru s ohle-
dem na dostupnost a cenu pouzitych materialt. I pii kusové vyrobé by mély byt naklady
minimalni v porovnani s profesionalnimi zafizenimi. Diky pfimému spojeni méticiho zafi-
zeni s pocitaem bude probihat snimani vysledkd automaticky. Tim bude také ulehcena
prace s témito daty v elektronické podobé a vyloucena mozna chyba pii zaznamendvani

vysledkl obsluhou.

Teoreticka ¢ast se bude zabyvat jak strukturou polymerd, tak i jejich tepelnym chovanim.
Jsou to stézejni informace pro analyzu ziskanych vysledki7 a jejich mozné aplikaci v re-

alnych problémech. Déle pak teorii skelného piechodu a teorii penetrometrické zkousky.
V praktické casti bude navrh samotné konstrukce piistroje. Mimo jiné i jejiho doplnéni
o navrh vhodného méticiho zatizeni a elektronického pomocného vybaveni, véetné navrhu

uzivatelského rozhrani ovladaciho software.
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I. TEORETICKA CAST
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1 POLYMER

Polymery jsou extrémné velké molekuly — makromolekuly. Ty se skladaji z velkého poctu
navzajem spojenych opakujicich se ¢asti tak zvanych mert. Vychozimi molekulami jsou
monomery. Zustatky po téchto spojujicich se vychozich molekulach jsou mery. Jejich spo-
jenim dostavame oligomer nebo polymer. Oligomer ma maly pocet mert.

mer — M,

{ — podet merti v fetézci
H,C=CH, —= 'EH2C =CH2}p PV — polymeracni stupent

M, — molarni hmotnost monomeru (meru)

monomer polyomer
etylen polyetylen M - molami hmotnost polymeru
(Mo) M M=p- M,

Obrazek 1. Schéma polymeru [10]

Veli¢ina p se uvadi jako stfedni hodnota (p), protoze podléha statistickému rozdéleni a
mize byt pro kazdy fetézec v souboru jina. Retdzec se sklada z pravidelné se opakujicich
meru a tim vytvari chemickou perioditu. Mery mohou byt riizné pootoceny. Z toho divodu
rozliSujeme 1 geometricky se pravidelné opakujici jednotku nazyvanou periodita identity.
Peiodita identity je pocet navzdjem pooto¢enych meri za nimiz nasleduje mer ktery ma

stejnou polohu v prostoru jako poc¢atecni mer.

Dalsi schopnosti fetézci vykazujicich perioditu identity je uklddani se v prostoru
pravidelné vedle sebe a také vytvaii pravidelnou nadmolekularni strukturu.

Pouziti polymera jako vyslednych vyrobki je hlavné v tuhém stavu. Zpracovani se vSak

muize uskuteCnit v kapalném stavu, pii kterém je za zvySené teploty a tlaku udélen

polymeru vysledny tvar, ktery zstdva po ochlazeni.
Obecné délime polymerni materidly na elastomery a plasty.

Elastomery jsou vysoce elastické polymerni sité. Daji se za béznych podminek snadno

deformovat malou silou bez poruseni materialu a tato deformace je téméf uplné vratna.
Plasty, jinak téz plastomery, jsou bud’ ohebné, tvrdé, v nékterych ptipadech i1 kiehké
polymerni latky.

Za vyssich teplot dochézi k jejich pfechodu na plasticky a tvarovatelny stav. Je-li tato
zména z tuhého na plasticky stav vratna (opakovatelnd), pak o nich hovotfime jako o

takzvanych termoplastech. U nich dochézi k zafixovani tvaru fyzikalnimi vazbami. Naopak
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je-li tato zména nevratna (trvald), v disledku chemické reakce probihajici za zvySené

teploty, nazyvame takovéto polymery reaktoplasty (dfive termosety). [3], [8], [10], [11]

~
Polymery
4 )
Elastomery Plasty
( Kaucuky Termoplast%eaktoplas@

Obrazek 2. Zakladni rozdéleni polymernich materialt [3]
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2 STRUKTURA POLYMERU

Na strukturu polymerti mtizeme pohlizet z pohledu fyziky a chemie. Z pohledu chemie jde
o konstituci a konfiguraci. Z pohledu fyziky pak o konformaci, orientaci, krystalinitu a

nadmolekularni struktury. [8], [10]

2.1 Konstituce

Konstituce nam udava informace o typu a uspotfadani atomt, druhu substituent a konco-
vych skupin, usecich zékladnich jednotek, zptisobu a délce vétveni, polymeracnim stupni a

jeho distribuci. [8], [10]

2.2 Konfigurace

Z konfigurace je mozné ziskat informace o prostorovém uspotadani jednotlivych atomil
polymeru. Zménu konfigurace je mozné dosahnout pouze pferusenim a znovunavazanim

primarnich vazeb.

Je mozné se setkat s riznymi isomery, které maji stejné chemickym slozenim avsak odlis-

né usporadani atomii v molekule — konfigura¢ni isomerie.

-ECHZ—C|HE|-n {C|H—o}n TCH,~CH,~0F

OH CH,

polyvinylalkohol polyacetaldehyd polyetylenoxid

Obrazek 3. Priklad riznych isomert se stejnym chemickym slozenim [8]

Existuji 1 isomerni polymery, jejichZ zdkladni mer neni isomerni.

tco-(cH,)-NHT  {NH—(CH,,-NHCO-(CH,)-CO}
poly-e-kaprolaktam polyhexametylenadipamid

Obrazek 4. Priklad isomerd, které nemaji isomerni mer [8]
Vychozi monomer v principu urcuje chemické slozeni vysledného polymeru. Spojeni vy-
chozich stavebnich ¢asti polymerniho fetézce mulze byt realizovdno nékolika zpasoby.
Pravidelné stiidani funk¢nich skupin vznika naptiklad pfi polykondenzaci dvojfunkénich
monomert (oxikyseliny a aminokyseliny), nebo dvojfunkénich komonomert (hexamety-

lendiamin a kyselina adipova). Naproti tomu pii polymeraci vinylovych, vinylidenovych a
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dienovych monomerti nemusi vzdy vznikat pravidelné stifidani funk¢nich skupin. Podive;j-
me se na vinylové a vinyldenové monomery typu CH,=CXY. Napiiklad u vinylovych mo-
nomerll symbol X zastupuje vodik (H). Oznaéme si jako hlavu skupinu CXY a skupinu

CH; jako patu. Sefazeni zakladnich stavebnich jednotek polymerniho fetézce potom miize

byt dvoji.

X X

| |
hlava - pata 'ECHZ—C—CHQ— C}
| [="

Y Y

X X X

o |
hlava - hlava, pata - pata 'ECHz—C—C—CHz—CHQ— C}
(. (="

Y Y Y

Obrazek 5. Dvoji mozné sefazeni zdkladnich stavebnich jednotek [8]
MiuZzeme také uvazovat strukturni a sterickou isometrii. Uved’'me si piiklad polybutadienu,

jehoz useky tetézce se odlisuji strukturni isometrii.

—CH,— CH=CH—CH,— CH,— CH=CH—CH,—CH,~CH=CH—CH,— (1)

—CH,~CH=CH—CH,—CH,~CH—CH,~CH=CH—CH,— (1n)
[
CH=CH,
,CH,—CH,
—CH,—CH CH—CH,—CH,—CH=CH—CH,~ (1)
“NCH=CH”

Obrazek 6. Priklad Gseku fetézce polybutadienu s odliSnou strukturni isometrii [8]

Ptiklad strukturné pravidelného useku fetézce, ktery se opakuje podle jednoduchého sys-

tému (I), ve srovnani se systémem opakovani (II) a (III), ukazuje Obrazek 6.

Sterickd isomerie ma také pozi¢n€ a strukturné isomerni fetézec polymeru. Sterickou pra-
videlnost nazyvame takticita a jako taktické oznacujeme polymery se stericky pravidelnym

uspotradanim. Ataktické, nazyvame polymery se stericky neuspoiadané. [5], [8], [10]

2.2.1 Stericka isomerie polymeri

Jakakoliv takticiata a sterickd isomerie mezi fetézci stejného sloZeni je odvozena z mist
(center) ¢i stiedi sterické isomerie zékladni strukturni jednotky fetézce polymeru, tzv. ste-

reocentrum. Timto stereocentrem muze byt opticky aktivni uhlik C", obdobné jako je tomu
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u nizkomolekularnich organickych slouc¢enin. Rozeznavame tedy D- a L- isomery. S tako-
vymto type isomerie se setkdvame Casto u biopolymerti, jako jsou polyepsidy a polysacha-
ridy, ale také u syntetickych polymeri, jako je naptiklad polypropylenoxid. Dvojna vazba

byva ve velké mife sttedem stereometrie.

H
fcH,- c::*—o}n
CH,

Obrazek 7. Opticky aktivni centrum symetrie [8]

Pro ndzornost uved'me dvé mozné struktury 1, 4 — butadienové jednotky.

cis- jednotka trans- jednotka

Obrazek 8. Dvé mozné struktury 1, 4 — butadienové jednotky [8]
Tato isomerie je opakujiciho se typu a nazyvame ji cis- a trans- takticitu.

Rizng disubstituovany atom uhliku (C’) na hlavnim fetézci je dalsim daleZitym mistem

sterické isomerie, pfi¢emz je vodik povazovan také jako substituent.

Sterické usporadani pii kterém ma kazda hlavni strukturni jednotka stejnou sterickou kon-
figuraci, nazyvame jako isotaktickou strukturu. Na stejné stran¢ roviny v jaké je natazeny
fetézec —C—C— polymeru se nachézi i vSechny substituenty R, pod ¢i nad rovinou fetézce.
Pokud jsou opakujici se jednotky stfidavé umistény pod a nad rovinnou polymerniho fetéz-

ce, jedna se o syndiotaktickou strukturu.

Izotaktickych polymerh byla pfipravena cela fada a hodné z nich se vyrabi prumyslove.
Naproti tomu se syndiotaktickych polymert pfipravilo pomérné mélo a jen ojedinéle se
vyrabi.

Znéazornéni prostorového usporadani fetézcli je jak pomoci prostorového modelu, tak i
Fisherovou projekci. Tato projekce je vyrazné jednodussi, proto je Castéji vyuzivana. Podle
ni jsou vazby hlavniho uhlikového fetézce srovnany do svislé linie a zndzornény svislou
¢arou. Vodorovné jsou uspotfadany vazby substituentli. U prostorového modelu jsou troju-

helniky znaceny vazby substituentli nad rovinou —C—C— a ¢arkované pod touto rovinnou.
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Polymer atakticky ma nahodilé rozlozeni substituentii R na obou stranach roviny hlavniho
tetézce. Taktické polymery se vyrabéji polymeracemi nazyvanymi stereospecifické a takto

vyrabéné polymery se oznacuji stereoregularni. [5], [8], [10]

Isotakticky Syndiotakticky
H—H H—H
H——R H—y—R
H—H H—H
H——R R—7F—H
H—H H—H
H——R H—F—R
H—H H—H
H——R R—7—H
prostorovy Fischerova prostorovy Fischerova
model projekce model projekce

Obrazek 9. Isotakticka a syndiotakticka struktura [8]

2.2.2 Konfigurace dienovych polymeru

Jednu dvojnou vazbu v opakujici se strukturni jednotce maji polymery 1, 3 — dieni. Mohou
se vyskytovat v n¢kolika konfiguracich, naptiklad u monosubstituovanych butadienti jako

je isopren jsou mozné konfigurace, které¢ vyobrazuje Obrazek 10.

R
. /CHa /CHx I
cis-1,4 /C=C\ 1,2 _CHZ_(I:_
R : CH=CH,
trans - 1,4 /C=C\ , 3.4 —CH2—|CH—
R H,

Obrazek 10. Mozné konfigurace izoprenu [§]

Konfigurace 1, 2 a 3,4 mohou dale vytvaret isomery izotaktické a syndiotaktické. [8], [10]
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2.3 Konformace amorfnich polymert

Vzhledem k moznosti otaceni kolem jednoduchych vazeb, mize fetézec polymeru zauji-

mat rlizna prostorova usporadani nazyvané konformace.

Dva hlavni faktory, které tuto konformaci ovliviiuji je energetickd narocnost rotace kolem
jednoduchych vazeb a mezimolekularni sily. Energie nutnd pro zménu konformace otace-
nim kolem jednoduchych vazeb udava molekuldrni ohebnost a to nepiimo. To znamena, Ze

¢im nizsi bude tato energie, tim vyssi bude molekularni ohebnost. U polymeri se ptedpo-

klada analogicka situace, jaka je u energetické narocnosti nizkomolekularnich sloucenin.

gauche trans gauche
i)
S it
o N N ¥
ﬁ \‘ ,f
L2 ]
OD II 4 “‘ k ." .“ :
b ] i ‘I r b L}
o] ] ’ [y r . ¥
: ' l’ ‘I ,’ ‘\ !
o| v - . L
« [ \ ' % .
i—; \‘ L’ [} ’ AN 'I
o o II '1 " e ®”
120° . 120° 120°
l
0° 180° 360°
Uhel pootoceni
n-butan

Obrazek 11. Energet. naro¢nost otaceni u nizkomolekularni slou¢. n-butanu [8]

[RA4

pootoceni odpovidajici trans konformaci a proto se da predpokladat za nejpravdépodobné;i-
§i. Naopak nejvyssi hodnoty mezi t€émito minimy maji energetické bariéry.

Ohebnosti fetézce jsou zejména pohyby uvniti téchto energetickych bariér. Tyto pohyby
stéZuji objemné bocni skupiny, coz vede ke snizeni ohebnosti fetézce.

Na zaklad¢ hustoty mezimolekularnich sil mizeme odhadnout jejich vliv na ohebnost.

Vezméme si kratky fetézec o 4 fetézcovych atomech uhliku.

Urcenim roviny, ve které jsou tfi z nich, vznikne rotaci kolem jednoduché vazby ctvrtého

atomu kruznice.
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Ctvrty atom tak miize lezet v kterékoliv poloze na této kruZnici. Jsou ale mista s v&tsi

pravdépodobnosti, nez ostatni kviili existenci prekazek volné rotace kolem vazeb.

] 4

trans

Obrazek 12. Kratky tisek polymerniho fetézce se 4 fetézovymi atomy uhliku [8]

Vztah 2" vyjadiuje velké mnoZstvi moznych konformaci dlouhého fetdzce s n fetdzcovy-
mi atomy za predpokladu volné otacivosti kolem vazeb. Napiimeny uhlikovy fetézec
s rovinnou trans-konformaci uhlikovych atomi je jednou z krajnich konformaci. Délku
nebo konturovou délku takovéhoto fetézce lze vypocitat z valen¢niho tihlu, délky vazby a

z polymeracniho stupné.

0,254 nm

Obrazek 13. Napiimeny uhlikovy fetézec s typickymi parametry [8]
Tuto délku lze taktéz experimentalné zmétit za pomoci viskozimetrie, RTG zéfeni, neuro-
nového zateni, nebo rozptylu svétla. Naméfena hodnota bude mensi, nez hodnota vypoci-
tand pro natazeny fetézec, coz potvrzuje tvar nahodné sbaleného, statistického klubka
v roztoku, nebo roztaveném ¢i amorfnim stavu. Piekazky prostorové rotace u kondenzova-

nych systémil dale ovliviiuji tyto rozméry klubka. [8], [10]

2.4 Konformace v krystalickém stavu

Umoznuje-li alespont ¢ast polymerniho fetézce pravidelné ukladani vedle sebe a ma-li
v tomto stavu minimalni vnitini energii, pak mize tato konformace prechazet do krystalic-

kého stavu.
Soucasné ptsobici rozhodovaci faktory jsou tyto:

[.  Té&snost uspotfadani uruje geometricky tvar (konfigurace).
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II.

I1I.

Ptechod do urcité konformace umoziuje rotace kolem vazeb. Ovliviiyje ji velikost
van der Waalsovych poloméri atomti a valen¢nich uhlt. Pro vétSinu atomt a ato-
movych skupin jsou van der Waalsovy poloméry dany tabulkami. Naptiklad nej-
mensi je u vodiku {H} (0,105 — 0,125 nm) a nejvétsi u siry {S} (0,255 nm). Pribli-
zeni atomtl pod urcitou vzdalenost vyvola odpudivé sily jader, coz urci, zda napii-
mena konformace je plné natazena (cik-cak) nebo Sroubovicova.

Hustota kohezni energie stanovuje interakce v podélném i pticném sméru fetézce.

Tyto interakce urcuji stabilitu tésné sbaleného uspotfadani polymerniho fetézce.

Prikladem praktickych diisledkt pisobeni uvedenych rozhodovacich faktort jsou:

Retézce tvofené pouze atomy uhliku {C} a vodiku {H} vytvaii v krystalickém sta-
vu rovinnou trans konformaci (cik-cak), které¢ odpovida minimum potencialni ener-
gie (napt. PE).

U fetézel tvofenych vEétsimi atomy nezZ je vodik {H}, mizZe dochazet k osovému
staceni, nebo k jiné zmeén€ konformace (napt. PTFE).

Je-1i v fetézci pfitomen také objemny substituent, miZe zpisobit stfidani trans a
gauche konformace. Vysledkem je velké pootoceni a vznik spirdlové naptimené

konformace (napt. iPP)

a) PE b) PTFE

Obrazek 14. Konformace polymernich fetézct v krystalickém stavu [10]

Bez ohledu na detailni konformaci polymernich fetézcl, maji tyto fetézce v krystalickych

oblastech vzdy napfimeny tvar, coz vyzaduje pravidelnost trojrozmérného uspofadani, ja-

kym je krystalicky stav. Na profilu prifezu fetézce a mezimolekularnich silach, uplatiuji-

cich se mezi useky fetézce, zavisi zpusob bo¢niho usporadani. Budou-li tedy mezimoleku-

larni sily slabé a podéln€¢ rovnomérné rozlozené, pak bude zplsob bo¢niho uspotadani

ovlivnén prakticky jen tvarem prifezu fetézcli. Polymery s piiblizné kruhovym priifezem a

obecné vSechny Sroubovicové fetézce maji tendenci vytvaret tycinkové svazky ukladané

v prufezu do hexagonalni miizky (napt. PA, PE, PP, PIB, polyestery). Pfevladajici paskovy

prifez fetézce ma tendenci se vyznamné odchylovat od hexagonalniho ulozeni (napf. kau-

cuk, celuloza, PETP).



UTB ve Zliné, Fakulta technologicka 21

Hlavnim rozhodovacim faktorem o zptsobu uloZeni je dosazeni minimalni potencialni
energie, které odpovida stavu pifi nejvétSim stésnéni a soucasném maximalnim vyuzitim
lokalnich mezimolekularnich sil. Zejména to jsou H-mustky mezi —C=0 jednoho fetézce a
—N-H fetézce druhého. Které zpisobuji vznik listkovych vrstev, jez uvnitt vykazuji pod-

statn¢ vétsi kohezni sily, nez mezi sousednimi vrstvami. [8], [10]

SN s s T SO

SO0 T === S

OO T e SaaGS

JSOS S S = = o RO R Y
a) PE b) Pfirodni kauc¢uk ¢) PA d) PET

Obrazek 15. Mozna ulozeni fetézcl v prifezu [8]

2.5 Morfologie

Morfologie je obecné chapédna jako nauka o struktute. V ptipad¢ polymert jde o nadmole-
kularni strukturu. Dusledkem nadmérné velkého tepelného pohybu, ktery ptisobi proti me-
zimolekuldrnim silam, postradaji vSechny polymery jakoukoliv uspofddanou strukturu

v roztaveném stavu. [8], [10], [12]

2.5.1 Amorfni polymery

Polymerni fetézce se obecné mohou nachazet ve zcela nahodilych konformacich, pficemz
nejsou schopny pravidelného uspotadani vedle sebe v prostoru a zaroven nejsou schopny
tvofit néjakou pravidelnou strukturu. Nazyvame je tedy amorfni. Z energetickych divodi
jsou dle podminek svinuty do tvart statistické¢ho klubka o rizném objemu. Rozméry tohoto
klubka se nejvice méni s teplotou a pfitomnosti nékterych nizkomolekularnich latek
(zmé&kcovadla, rozpoustédla). Pii1 vyssich teplotach jsou rozméry a tvar v tavening ovliviio-
vany pisobenim mechanického napéti. U toku taveniny dochazi s rostoucim napétim az
k meznimu napiimenému stavu. U klidnych tavenin i pfi teplotdch v oblasti tuhého stavu
musime piedpokladat vétsi ¢i mensi vzajemné propleteni klubek jednotlivych polymernich

fetézcli. To ovlivituje vlastnosti polymeru v pevném stavu i v taveniné. [8], [10], [12]
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2.5.2 Kirystalické polymery

Pokud jsou polymerni fetézce schopny vytvaret pravidelné napiimené konformace, tak se i
pravidelné ukladaji v prostoru. Podobné¢, jako tomu je i u nizkomolekularnich latek. Nazy-
vame je krystalické, nebo také cdstecné krystalické (semikrystalické). Cisty krystalicky stav
polymeru vSak neexistuje, coz znamena, ze i vysoce krystalicky polymeru z principidlnich
divodl obsahuje urcity podil amorfni faze. Tento podil se pohybuje okolo 10 az 30 %

amorfni faze.

Rozeznavame amorfni fazi a fazi krystalickou, které mohou byt dale rizné€ rozlozeny

v prostoru. Do urcité miry zavisi toto rozlozeni na obsahu krystalické faze.

e Nizky obsah krystalické faze mize byt doprovazen vytvorenim shlukti rovnobézné
orientovanych casti fetézcu ,,plovoucich® v amorfni fazi. Tyto shluky (ostrivky,
krystlity) mivaji rozmér okolo 10 nm a jejich fetézce prochazi orientovanou ¢asti
do ¢asti amorfni.

e Vyssi az vysoky obsah krystalické faze miize byt doprovazen vznikem krystalic-
kych, plosnych utvart tzv. lamel. Skladani fetézct do téchto lamel pfipomind skla-
daci metr a fetézce se mohou skladat do vice lamel nad sebou, pfi¢emz prochazi
mezilamelarnim prostorem. V mezilamelarnim prostoru jsou prochézejici fetézce

vzdy neusporadané, proto tento prostor zistava vzdy amorfni.

Prtchozi polymerni fetézce spojuji lamely navzijem a vazou je tak. Rikdme jim vazané

molekuly a jsou dtlezitou slozkou pfi mechanickém naméhani polymeru.

/ sektory
F\/\ " ristova
s ! plocha
/) i Ny
~10 .
m P vazaneé (tie)
molekuly
krystalick rfni
rystalicko - amortni
struktura (krystality) Lamelarni monokrystal

Obrazek 16. Model krystalitu a lamelarniho monokrystalu [10]

Podminky krystalizace ovliviiuji vyslednou tloustku lamel.

PIn€ naptimeny fetézec je z hlediska termodynamiky nejvyhodnéjsi a nejstabilnéjsi kon-

formaci. Na pocatku nejrychleji vznikajici nestabilni tenké lamely maji relativné velky
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povrch. Proto maji pfi opétovném zahtati a ptiznivych podminkach nachylnost ke zvétSeni

své tloustky.
Shlukovanim lamely mohou vznikat dal$i vyrazné utvary:

e Axiality — mnohavrstvé krystaly z koncentrovanych roztokt (do 30%).

e Hedrity — vznikaji pfi vyssich koncentracich, tvofi ptechod mezi monokrystalem a

sferolytem, obvykle porézni pii tloustce 100 lamel.

e Sférolit — komplexni anizotropni Utvar vznikajici krystalizaci z taveniny, jsou vidi-

telné 1 ve svételném mikroskopu. [8], [10], [12]

Il 3t Jf@@ﬁ%&j

Obrazek 17. Stadia ristu sférolitti [10]
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3 TEPELNE CHOVANI POLYMERU

Riizné vlastnosti polymert v pevném stavu jsou zpiisobeny rozdilnym uplatnénim mezimo-

lekularnich sil, které jsou uréovany rozdilnymi zptisoby ulozeni fetézc.

Molekularni a nadmolekularni struktury polymernich fetézct jsou nositeli néaslednych
vlastnosti, které jsou vyuZzivany pii pouziti polymeru ve formé vyrobku. Rozdily se nejvy-

znamng&ji projevuji pii teplotnim chovani polymernich materialt. [8], [10]

3.1 Amorfni polymery

Usporadani jejich fetézcl je charakterizovano konformaci ndhodnych, vzajemné proplete-
nych klubek. Primérné vzdalenost fetézcl je v nich vétsi nez v usporadaném stavu, proto
nemaji maximalni uplatnéni mezimolekularnich sil. To umoziuje tepelnym pohybiim casti

fetézcll (segmenttll) snadnéjsi a se zvySujici se teplotou plynulejsi prekonavani téchto sil.

Termomechanicka kiivka zaznamenava zvySujici se deformaci amorfniho polymeru v za-

vislosti na zvysujici se teplot¢.

stavy
sklovity viskoelasticky viskozni

|
I
resp. kauéukovity | /resp. tekuty
[
I

— sesitovany

deformace

Ty T; T
Obrazek 18. Termomechanické kiivka amorfniho polymeru [10]

Je rozd€lena do tii oblasti chovani, k nimz pfisuzujeme tfi stavy, ve kterych se muze
amorfni polymer nachazet. Tyto oblasti jsou vytyCeny dvéma charakteristickymi teplotami

ato {Tg} teplotou skelného prechodu (zeskelnéni) a {T;} teplotou teceni.

o Sklovity stav — pod T, — Nedochazi k pohybu segmentt, tepelny pohyb je realizo-
van jen vibracemi, rotaci a oscilaci atomil a malych atomovych skupin. Pfi narazu
se polymer chova kiehce jako sklo.

o Viskoelasticky stav — nad T, a pod Tr— Pii teploté nad {T,} dojde k uvolnéni pohy-

bt celych segmentt, jejich amplituda s teplotou roste. Polymer zde vykazuje pfi za-
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tizeni pruznost, zpozdénou pruznost a houzevnatost, nebo se chova viskoelasticky
(kaucukovite) v ptipadé kaucuka.

e Viskozni stav — nad Tr— Vysoka amplituda pohybtli segmentti zptsobi uplné preko-
nani mezimolekularnich sil. Pisobenim vnégjsi silou dojde k toku polymeru (taveni-
ny). V ptipadé¢ zesitovanych polymert tento stav chybi (brani mu vytvofené sit¢).

[8], [10]

3.1.1 Teplota skelného pifechodu {T}

vvvvvv

fady fyzikalnich vlastnosti. Je pouzivana také v zdkonu korespondujicich stavii, ktery
umoznuje vzajemné porovnani polymernich materialti, a to jako zékladni redukovana pro-

meénna v podob& T / Ty nebo T — T,.

Mezi hlavni zmény fyzikéalnich vlastnosti patii zmé&na modulu pruznosti o n¢kolik stupnil
az o 3 tady, uvolnéni pohybli segmentti polymerniho fetézce na molekuldrni urovni (20 az

50 fetézcovych atomil).

Pod touto teplotou vykazuje amorfni polymer podobné vlastnosti jako polymer krystalicky
1 pfi neuspotradané struktufe podobné kapalin€. Mluvime tedy o struktufe podchlazené ka-

paliny a zamrzlych molekularnich pohybech.

V| 1-vyssi
2 - nizsi

rychlost ohfevu

amorfni

Tg2 Ty T

Obrazek 19. Zavislost teploty skelného ptechodu na rychlosti ohfevu [10]

Naptiklad u zavislosti mérného objemu V na teploté zpisobuje kineticky charakter skelné-
ho prechodu zavislost jeho teploty na rychlosti ohfevu. Dochazi pfi ném ke skokové zméné
koeficientu objemové roztaznosti v zavislosti na rychlosti ohievu. Polohu tohoto skoku

dale ovliviiuje ptedchozi tepelna historie, pii které zamrzaji fetézce v riznych energeticky
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nerovnovaznych konformacich. Existuji rizné teorie o relaxacnich stavech provazejicich

skelny ptechod. [8], [10], [13]

3.1.2 Vliv molekularni struktury na T,

Teplota skelného piechodu charakterizuje zacatek, nebo zamrznuti pohybt segmentti po-
lymerniho fetézce a je zavisla na geometrii, celkové ohebnosti téchto fetézcii a na mezimo-
lekularnich silach. U velmi kratkych fetézcl se projevuje zavislost T, na M;, zatimco u

del$ich makromolekul tato zavislost zanika.

Polymery o rizném chemickém sloZzeni maji velmi rozdilnou teplotu skelného prechodu.

Konkrétni hodnoty T, jednotlivych polymeri Ize zjistit z tabulek.

cwwvr

kou hodnotou T, = 150 °C je polykarbonat.

Hodnoty T, sleduji pfiblizné¢ ohebnost polymernich fetézcii, protoze jsou dale ovlivnény
bo¢nimi substituenty. Sledujeme to v ptipadé béznych komercnich polymert, kterymi jsou

PE (T, =—-115°C), PP (T, =—10 °C) a PS (T, = 100 °C).
Faktory snizujici T,:

e Delsi vétve zptsobujici oddaleni hlavnich fetézct,

e nizkomolekularni latky jako jsou zmekcovadla, koncové skupiny,
Faktory zvySujici T,:

e ZvySujici se molekulova hmotnost MW,
e zvySujici se tuhost fetézce,

e zvyseni poctu kiizovych vazeb (siti),

e zvySujici se orientovanost polymeru,

e zvySujici se molekularni symetrie,

e zvySujici se mezimolekularni sily,

e zvysujici se vétveni fetézce,

e zvySuyjici se mnozstvi krystalické faze. [2],
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3.2 Kirystalické polymery

Usporadani polymernich fetézct v krystalickém stavu je pfi¢inou podstatné vétsiho uplat-
néni mezimolekularnich sil, protoze jsou fetézce blize sob&. Pti zahfivani se tyto sily
uplatnuji blokovanim pohybu segmentl az do teploty tani T,,. Pfi této teploté se skokove

rozpada (tavi) celd krystalické soustava a vznika tavenina. [8], [10]

3.2.1 Teplota tani {T,,}

Z pohledu termodynamiky jde o fdzovy piechod 1. fadu z tuhého do kapalného stavu. Do-
chazi pii ném ke skokové zméné mérné¢ho objemu {V}, entalpie {H} a entropie {S}. Rov-

novaznou teplotu pak miizeme spocitat pii uvazeni tlaku {p}.
0 — A_H)
Tm = (AS p (1)

Soucasné povazujeme veliCiny entalpie {AH} a entropie {AS} za veliCiny procesu tani. Za
rovnovaznou teplotu tani povazujeme teplotu, pii niz dochézi k tani idedlniho monokrysta-
lu. Ten je tvofen fetézci o nekonecné relativni molekulové hmotnosti {M;} sloZzenych do

krystalickych lamel.
Reélny krystalizacni proces vSak vnasi do vysledného krystal. stavu defekty zptisobené:

e Pfitomnosti molekularnich zahyb a jejich konct,
e pfitomnost nekrystalizujicich slozek jako jsou:

o Zbytky iniciatord, necistot,

o mista vétventi,

o ataktické ¢i chemicky odlisné useky fetézce atd.

Tyto defekty maji za nasledek zvySeni neuspotradanosti sytému (entropii), coz zptisobuje
snizeni redlné teploty tani a rozsifeni jejiho teplotniho intervalu. K idedlnimu stavu se nej-
vice blizi krystaly z naptimenych fetézci. Ty vykazuji pii pomalém ohfevu tani ve velmi
uzkém intervalu kolem Ty, zavislém na distribuci M;. Vyssi rychlost ohfevu u nich zptiso-
buje takzvané , ptehiivani®, coz se projevuje pozdéj$im tanim vnitinich ¢asti krystali pti
vysSich teplotach v porovnani s povrchovymi ¢astmi.

Sférolity jsou energeticky metastabilni a tim vykazuji tepotu tani Ty, 0 5 — 10 °C niz8i nez
monokrystaly s napfimenymi fetézci. Diky tomu dochazi pfi pomalém ohfevu k jejich re-

krystalizaci, ktera spoc¢iva ve zvétSovani tloustky lamel, a tim i zvySeni teploty tani Tp,.
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Obecné je teplota tani Ty, u polymertt velmi nizka v porovnani napt. s kovy. Diivodem je
nizka hodnota urovné¢ mezimolekularnich sil, entalpie {AH}. Ta je u polymert v intervalu
2,5 — 3,8 kJ/mol a u kovl 6,8 — 11,3 kJ/mol. Entropie {AS} je u polymert vysoka a vyja-

dfuje schopnost zaujimat rizné konformace.

o I
S /
g I
=5 /
s s |l
= amorf,
s |
s/ kryst. |
T Tm

Obrazek 20. Termomechanicka kiivka krystalického polymeru [10]
Bézné primyslové vyrabéné polymery maji teploty tani ptiblizné¢ od LDPE (T,, = 105 °C)
az po PTFE (T, =330 °C). [8], [10], [15]

3.2.2 Vliv molekularni struktury na Ty,

K tani polymert s tuhymi fetézci dochazi pti vyssich teplotach, nez je tomu u polymerd
s ohebnymi fetézci. Je to zpisobeno riiznou odolnosti fetézcii vici rozkmitani tepelnym

pohybem.

Podobné tomu je v piipadé mezimolekularnich sil a polarnich fetézcti. Cim jsou tyto sily
intenzivnéjsi, nebo je vétsi pocet polarnich fetézcel, tim je teplota tdni daného polymeru
vySSi.

Existuje také fada dalSich faktorti upravujicich teplotu tani, je tak zna¢né¢ komplikované
predikovat tuto teplotu u nového polymeru. Jednd se napiiklad o energetické piispévky
prechodu z usporddaného stavu do stavu neusporadaného a konec¢nd mira uspotfadanosti
v tavening. Piikladem jiného aspektu ohebnosti a konformac¢nich zmén mtize byt rozdilnost
Tm u cis- a trans-izomerd. Trans-izomery maji vzajemné rovnobézné roviny volného ota-
¢eni, zatimco u cis-izomeru sviraji thel o velikosti 70°. Tento uhel zplsobuje snizeni Ty,

diky moznosti snadngjsiho dosazeni sbalenéjsi konformace.

Volné rotaci segmenti mohou branit bo¢ni skupiny fetézce rizn¢ dle svého objemu, sloze-

ni a tvaru. Obecné tak zvysuji T,,. Naopak je tomu u bocnich fetézcu, které jsou ohebné;jsi
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a narusuji krystalickou strukturu stejn¢ jako ohebné hlavni fetézce. To zpusobuje pokles

Tm. Pfikladem mohou byt nékteré polyolefiny. [8], [10]

trans

Obrazek 21. Srovnani cis- a trans- isomert [10]
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4 SKELNY PRECHOD A TEORIE VOLNEHO OBJEMU

Skelny pfechod je jev, ke kterému dochazi pfi teploté skelného piechodu. [6]

4.1 Difuze a viskozita

Difuze je d¢j, na kterém je zaloZena teorie volného objemu. S difuzi Gzce souvisi 1 viskozi-

ta, coz je vlastnost tekutiny. [6]

4.1.1 Difaze

Prvni Fickiiv zékon popisuje koeficient difuze D [m*'s"'] latky 4 sm&si molekul 4 a B.
Oznacime-li diftzni tok molekul 4 rovinou v misté x pro jednorozmérnou situaci jako Jy
[kg-m?-s'], potom bude umérny koncentraénimu gradientu latky 4 v misté x. S koncentraci

latky A v misté x oznacené c, dostaneme nasledujici vztah.

Ja = _Ddd% 2)

Difuzni koeficient latky B bude mit v téze soustavé stejnou hodnotu. Proto se u dvousloz-

kové soustavy uplatiiuje jen koeficient vzajemné difuize latek 4 a B.

Pti pfedpokladu existence okamzit¢ho rovinného zdroje latky 4 v roviné yz a diftzniho
toku latky 4 ve sméru x, zjistime integraci druhého Fickova zakona dobu ¢, za kterou se

koncentrace v okoli rovinného zdroje rozlozi podle Gaussovy funkce.

dea _ pdea

dt =D dx? (3)

Za dobu ¢ proniknou molekuly A do stiedni kvadratické vzdalenosti x2.
x2 = 2Dt 4)

Tyto rovnice lze pouzit i pro samodifuzi, coz je difuze radioaktivné znacenych molekul

neoznacenymi molekulami stejného druhu.

Kapalina je v tradi¢nim pojeti smés molekul a prazdnych mist (oznacovanych jako vakance
¢i diry). Velikost téchto prazdnych mist se odhaduje stejnd, jakou maji samotné molekuly.
V ur¢itém cCasovém okamziku zaujima molekula konkrétni stfedni polohu, kolem které
vibruje s frekvenci ¥adu @,, = 10'3 Hz a je obklopena sousednimi molekulami. Ocitne-li
se tato molekula vedle vakance, mize do ni ptfeskocit a uvolnit tak své piivodni misto.
Uvolnéné misto miize vyuzit k pfeskoku jind molekula. Samodifuze, ¢ili vzajemné piemis-

tovani molekul a vakanci v kapalin€ je umoznéno pravé diky existenci téchto vakanci.
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Dana molekula udé€la za jednotku ¢asu @ preskokill, do primérné pieskokové vzdalenosti
§. Tato vzdalenost je priblizné rovna stfedni vzdalenosti molekul v kapalin¢ a odpovida ji
vzdalenost 0,2 az 1 nm. Frekvence molekularnich vibraci @,, je bézné vétsi v porovnani
s frekvenci preskokti @. Dana molekula ud€ld nahodile riznym smérem @, pteskokovych
krokt za &as ¢. Za tento &as ¢ tak ona molekula prekona stiedni kvadratickou vzdalenost 12,
ktera je dana soucinem poctu preskokovych krokd a druhé mocniny pteskokové vzdalenos-
ti.

r2(= 3x2) = 5?2 (5)

Ve sméru osy x urazi molekula stfedni kvadratickou vzdalenost x?, ktera je shodna se
vzdalenosti, jakou urazi molekula i ve sméru osy y a z. Z toho vyplivd urceni velikosti

sttedni kvadratické vzdalenosti 72 = x2 + y2 + z2 = 3x2,
D = &5 (6)

Diftizni koeficient v nizkomolekularni kapalin€ je dan pieskokovou frekvenci a druhou
mocninou ptfeskokové vzdalenosti. Pfeskokova frekvence je teplotn€ zavisla veli€ina, jejiz
velikost se s rostouci teplotou zvysuje. Naproti tomu je preskokova vzdalenost prakticky
teplotné nezavisla. Ve vysokych teplotach, kdy se velikost preskokové vzdalenost blizi

frekvenci molekularnich vibraci, bude hodnota diftzniho koeficient blizka D., fadu

%1013 (0,6 -10%) ~ 10~°m?2s~ ~ 10"2cm?s~1.

Sila potiebna k rovnomérnému pifimocarému pohybu molekuly v daném prostiedi o jed-

notkové rychlosti je definice frik¢éniho koeficientu &y [N-s'm™']. Podle Einsteinova vztahu,

. R et : : e
kde je Boltzmannova konstanta k = ~ > souvisi frikéni koeficient s koeficientem difuze.
A

k=" (7)

Uvedené vztahy platici pro kulové molekuly je mozné modifikovat pro linearni makromo-
lekuly. Makromolekula vSak nesmi pteskocit do vakanci jako celek, nybrz pouze jeji ¢ast.
Z toho vypliva nutnd mensi velikost vakanci a pohyb makromolekul po ¢astech. Segment
fetézce, coz je nekolik atomi zdkladniho fetézce spojenych ota€ivymi vazbami, se chova
témér jako nezavisla kineticka jednotka, protoze ma pomérnou volnost pohybu. Preskok
segmentu je tak zakladnim déjem pfi difuzi v makromolekularni soustaveé. Nahrad'me redl-
nou makromolekulu za volné skloubeny fetézec rovnocennych segmentti o délce a a poctu

Z. Segmentovym frikénim koeficientem k¢, oznacme silu, ktera je zapotiebi k pohybu seg-
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mentu fet€zce mezi jinymi segmenty jednotkovou rychlosti. Symbolem Zk;, vyjadiime
frik¢ni koeficient celého fetézce, ktery analogicky souvisi se vztahem vyjadiujicim frikéni

koeficient difuze.

k
Zkps = ®)

D

VTV, . S\ . oy v .
Posun tézisteé fetézce o vzdalenost (E) je vyvolan ptreskokem segmentu fetézce do vzdale-

celkovy pocet pieskoklti Z&dt za dobu ¢. Vzdalenost, kterou za tuto dobu urazi tézisté je
— % : o . o
3x2 =ZPt (E) , koeficient difuize fetézce bude potom nésledujici.

@82

b= 6Z ©)

Z uvedeného vztahu vyplyva nepiimd tmérnost difuzniho koeficientu na rostouci délce
fetézce. Je vSak nutné upozornit na mozné pouziti tohoto vztahu pouze pro oblasti mensich
hodnot Z, kde se jeSté neprojevi existence fyzikalnich uzli. Nabizi se dosazeni diftizniho

koeficientu do rovnice frikéniho koeficientu difuze.

6KT
ko = 92 (10)

Z takto upraveného vztahu je zfejma nezdvislost segmentového frikéniho koeficientu na

délce fetézce. To umoziuje pouziti toho vztahu i pro dlouhé fetézce obsahujici zapleteniny.

[6]

4.1.2 Viskozita

Newtonuv viskozitni zdkon definuje viskozitu # (koeficient viskozity) jako konstantu
umérnosti mezi smykovym napétim a rychlosti smykové deformace. Viskozita je také
mnozstvi energie wy disipujici se do objemové jednotky pfi jednotkové smykové rychlosti

za jednotku Casu.
=— (1)

Disipujici energie se da vypocitat u kratSich fetézcti bez zapletenin. Pohybem jednoho po-
lymerniho klubka okolni taveninou za jednotku ¢asu se spotfebuje mnozstvi frikéni energie

Wd m-

L
Wam = =52 Zkp s (12)
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Plosny priimét klubka je tm&my gyraénimu poloméru'. Soudin druhé mocniny plo§ného
primétu klubka s2 a frikéniho koeficientu fetézce je veli¢ina wg,,. Vynasobenim tohoto

vztahu poctem (%) polymernich klubek v jednotce objemu ziskdme viskozitu (mnozstvi

disipované energie wy).
n =245 7k (13)

Veli¢ina vyjadfena podilem druhé mocniny plosného primétu klubka s2 a molarni hmot-
nosti M ptili§ nezdvisi na chemické konstituci fetézce, podle experimentalnich studii. Hod-
noty kolem 1 - 107 ¥m?mol kg~ nabyvaji neporusena klubka polyisobutylenu, polyiso-
prenu a polystyrenu. U nezapletenych fetézcl je tak viskozita v zasadé urcena frikénim
koeficientem fetézcii Zk;,. Pievracenou hodnotu viskozity, oznaCovanou jako tekutost, li-

nearnich fetézcl bez obsahu zapletenin mizeme vyjadiit dosazenim do piedchoziho vzta-

hu.

=520 (14)

1
n s%
gRT(M)Z

Je patrné, Ze rychlost toku % 1 rychlost difize D jsou vyznamné urCovany segmentovou

pohyblivosti @. V principu se z rovnice pro vypocet koeficientu difuze fetézce a z rovnice
prevracené hodnoty viskozity miize nejvice ménit prave preskokova frekvence. Ta se mize

zmeénit az v rozmezi mnoha dekadickych tadu. [6]

4.2 Teorie volného objemu a energetické teorie

Teorie volné¢ho objemu je popisovana fadou teorii.

4.2.1 Teorie volného objemu — Cohenova a Turnbullova

Jednou z nich je i teorie Cohenova a Turnbullova, kterd popisuje model kapaliny s rizné
velkymi vakancemi. Velikost téchto vakanci se v prub&hu ¢asu, vlivem tepelného pohybu,
neustale méni jejich premistovanim. Podle této teorie je preskokova frekvence castic, mo-

lekul a segmenti ur€ovéna faktory pravdépodobnostnimi a nikoliv faktory energetickymi.

! gyraéni polomér = parametr charakterizujici velikost ¢astice libovolného tvaru [18].
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Pravdépodobnost pieskoceni Castice kapaliny na nové misto je umérna pravdépodobnosti
vyskytu dostatecné velké vakance v jejim sousedstvi. Objem takovéto dostatecné velké
vakance musi byt vétsi, nez minimalni kriticky objem V. Tato teorie pracuje s proménnou
veliinou vy, coz je primérny volny objem pfipadajici na jednu ¢astici. Je vyjadien jako

podil souctu v§ech vakanci v soustaveé a poctem castic soustavy.

Ze zavéru této teorie vyplyva velmi silnd zavislost pieskokové frekvence na v. I mala
zména vy je tedy schopnd vyvolat az fddové zmény pieskokové frekvence.

Y+V+

d=de (15)

Numericky faktor y* je blizky jednotce a kriticky objem vakance V*je parametr rovnice.
Teorie volného objemu neposkytuje vysledek ve tvaru ztetelné zavislosti preskokové frek-
vence na vnéjSich parametrech. Témito parametry mize byt teplota, tlak. Spojenim této
rovnice s rovnici difizniho koeficientu, nebo rovnici pro tekutost ziskame jen urcitou kore-
laci transportnich vlastnosti systému D, # a ¢asti objemu v, Pfitom zlstavé veli€ina vy ope-
racn¢ nedefinovéana. Teprve az zavedenim néjakého opodstatnéného piedpokladu o teplotni

zavislosti volného objemu vy ziskdme néco blizsiho o teplotni zavislosti difuze a toku.

S rostouci teplotou se jen nepatrné¢ méni vlastni objem molekul, coz znamena zptsobeni
teplotni expanze kapaliny pfevazné expanzi volného objemu. Cili riistem Getnosti vyskyti
a prumérné velikosti vakanci. V prvnim pfibliZzeni je zvétSovani objemu kapaliny s teplo-
tou linedrni, miiZeme zavést predpoklad, Ze je veli€ina vy linedrni funkci teploty. Pro potie-

bu dalsiho zjednoduseni zavedeme veli¢inu f.

f==5 (16)

y+
Pfi pfedpokladu velikosti numerického faktoru y* = 1 a pfiblizn& stejné velikosti kritické-
ho objemu vakance a pteskakujici ¢astice, bude veli¢ina f pomérem volného a obsazeného

objemu.

Nazveme ji pomérny volny objem. Podle ptfedpokladu bude jeho zavislost na teploté line-

arni.
f=ar(T—Ty) (17)

d

Koeficient teplotni roztaznosti pomérneho volného objemu je vyjadien jako af = ﬁ. Tep-

lota, pfi které by f nabylo extrapolaci z oblasti kapalin nulovou hodnotu, je oznacena T,,.
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Nabyti nulové hodnoty f je vSak podminéno dosazenim neredlné¢ pomalého ochlazovani.

Ttiparametrové funkce budou po dosazeni do rovnic teplotni zavislosti @, D, #.

1
d =, exp [— m] (18)
1
D =D, exp [—m] (19)
=) 20

Ptredexponencialni faktory D, a 1. vychazeji z rovnice pro koeficient difuze fetézce, re-
spektive ptevracenou hodnotu viskozity, nejsou viibec ¢i jen minimaln¢ zavislé na teplote.
Extrapolovana hodnota D by klesla na nulu a viskozita by se zvysila do nekone¢na pfi tep-

lot& T,. [6]

4.2.2 Energeticka teorie

Energeticka teorie je druhou skupinou teorii, ktera se na tok a difuzi diva odlisné. Podle ni
se mize preskok castic uskutecnit pouze v piipad¢, ziska-li ¢astice v prabéhu tepelného
pohybu jistou nadbytec¢nou ¢i aktivaéni energii e; na prekonani energetické bariéry, ktera

odd€luje jeji polohu od polohy vakance. Podle Boltzmannova vztahu je pravdépodobnost

. PSP e E . e
ziskani takovéto energie Castici imérna exp (— ﬁ) = exp (—k—;), kde je tato aktivacni

energie E, [J mol™] vztazena na 1 mol. Pravd&podobnost preskoku ve sméru puisobiciho
smykového napéti je zvySena pii toku. Pii tom ma vliv také aktivacni energie viskdzniho

toku E,. Ve tvaru Arrheinovy rovnice budou vypocitané dvouparametrové teplotni zavis-

losti.
. Eg
D=D,e Rr (21)
Eq
1 = No €RT (22)

Z rovnic je vidét, Ze extrapolaci pfi absolutni nule by se koeficient difize mohl snizit

k nule, nebo naopak viskozita by se mohla zvysit k nekonecnu. [6]

4.3 Teplota skelného prechodu a termodynamicka teorie

Pti ochlazovani kapaliny ¢i taveniny slozené ze symetrickych molekul dochézi pti teploté

Tm ke krystalizaci a jeji objem se pii tom skokoveé zméni. Nej€astéji se vSak snizi. Pfi pii-
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lisné rychlosti ochlazovani miize dojit, z kinetickych divodi, k situaci, Ze ke krystalizaci
nedojde. Podchlazend kapalina na nizsi teplotu nez je jeji normalni krystaliza¢ni teplota,
zvySuje svoji viskozitu, az se nakonec zméni v tvrdé sklo. V principu je tak mozné privést
do sklovitého stavu vSechny latky pti dostate¢né rychlosti ochlazovani. Timto zptisobem se
daji vyrobit amorfni sklovité kovy, nebo ziskat sklovitou vodu. Latka slozena z nesymet-
rickych molekul, nekrystalizuje viibec, takze pfeména taveniny ¢i kapaliny ve sklo necini
zadny problém, pt jakékoliv teploté ochlazovani. Klesajici teplota zplisobi zmenseni obje-
mu, které se v oblasti skelného pfechodu nahle zpomali. Timto jevem se z teoretického

hlediska nejvyhodnéji definuje zéklad teploty skelného pfechodu T,.

e

ey

—V [ mkg"

P m
— T

Obrazek 22. Schéma teplotni zavislosti polymert v oblasti Ty a Ty, [6]

Obrazek 22 popisuje teplotni zavislost polymerii na mérném objemu. A to pro polymery

amorfni {a}, semikrystalické {s} a zcela krystalické (hypotetické) {k}. [6]

4.3.1 Objemova méreni

Stanoveni teploty T, je mozné dilatometricky sledovanim teplotni zavislosti linearniho
rozmeéru vzorku. Tento rozmér se nejcastéji meti pii konstantni rychlosti ochlazovani nebo
ohfevu. Obvyklou rychlosti je jeden stupeil za minutu. Desetinasobné zpomaleni rychlosti
ohfevu €1 ochlazovani zptsobi posun T, asi o 3K. Zcela amorfni polymer ma teplotni za-

vislost mérného objemu nad i pod T, pfiblizné linearni. [6]
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4.3.2 Kalorimetricka méreni

Pouziti modernich automatizovanych metod DTA? a DSC? je kalorimetrie jednodussi nez
dilatometrie. Metodou DSC dostaneme teplotni zavislost mérné kapacity pfi konstantnim

tlaku c, [J kg 'K'']. Ta je v oblasti kapalné i sklovité rostouci funkei teploty, na rozdil od
prakticky konstantniho koeficientu teplotni roztaznosti. V kapalné oblasti je smérnice ‘%’

mensi, nez v oblasti sklovité. Mérna tepelna kapacita rychle stoupa v okoli teploty skelné-
ho prechodu. Obvykle se urcuje podle polohy inflexniho bodu zavislosti. Obvykla hodnota
C, polymerti pfi teploté 20 °C je v intervalu asi od 1 do 2 kJ-kg™-K™". [20]

Mgétenim pomoci metody DTA se T, vyhodnoti z posunu zékladni linie. [6]

4

¢ /kJ kg' K™
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Obrazek 23. Tepelna zavislost mérné tepelné kapacity ¢, [1]

4.3.3 Termodynamicka teorie skelného prechodu

Féazové prechody I. fadu je oznaceni termodynamickych prechodud, u kterych se skokem
meéni zakladni termodynamické funkce. Jsou to funkce objemu, entropie a relaxa¢niho

spektra. Prikladem takovychto ptfechodt je tani, var, preména krystalické modifikace atd.

Jako fazové prechody II. fadu oznacujeme termodynamické prechody, pii kterych se sko-
kem méni prvni derivace zakladnich termodynamickych veli¢in. Jde napiiklad o koeficient
roztaznosti, stlacitelnosti ¢i tepelnou kapacitu. Zmény a, ¢, pii skelném piechodu vykazji

znaky pfechodu druhého fadu. Diive tak byla teplota T, oznaCovéna jako ptechod II. fadu.

* DTA = Differential thermal analysis — diferencidlni termické analyza méii rozdil teploty pii zahtivani, nebo
ochlazovani ve srovnani s referenénim vzorkem [20].

3 DSC = Differential scanning kalorimetry — diferencialni skenovaci kalorimetrie stanovuje mnoZstvi tepla
potiebné na vyrovnani teploty méfené¢ho vzorku a referencniho materidlu pti zahiivani ¢i ochlazovani [1].
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To vSak vyvratila namitka zdiiraznujici nerovnovaznost mefeni termodynamickych velicin
v okoli T,. Jsou ovlivnéna vlivem casu a historie vzorku, takZe T, neni mozné povazovat

za termodynamicky definovany pfechod. [6]

4.3.4 Casovy faktor pii méfeni teploty T,

Obrazek 24 schematicky ukazuje vliv Casu a teplotné¢ — casovou historii zkuSebniho télesa
na T,. Rychlym ochlazovanim taveniny s vychozim bodem entalpie nebo objemu v bod¢
A, se systém pohybuje po draze ABC s hodnotou T, v bodé B. Nasledném rychlém ohte-
vu se systém vraci do bodu A po stejné draze. Pomalym ochlazovanim z bodu A se systém
pohybuje drdhou ADE se zlomem pii nizsi teploté€ T, v bod¢é D. Dle vysvétleni volnoob-
jemovou teorii nemaji pfi rychlém ochlazovéani vakance dost ¢asu na migraci k povrchu
systému, a proto v systému zamrzne vétsi podil volného objemu. Kvili tomu neni pfi niz-
Sich teplotach nez T, objem a jiné vlastnosti jednoznac¢nou funkci teploty. To znamena, Ze
skelny stav neni rovnovazny, vlastnosti skla zaviseji na zptisobu, jakym se systém na urci-

tou teplotu dostal a jak dlouho na ni setrval. [6]

— ~VH
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Obrazek 24. Vliv Casu a teplotné — Casové historie vzorku polymeru [6]

4.4 Vlivy strukturnich faktori na teplotu T,

Teplotu skelného piechodu ovliviuji strukturni faktory.

4.4.1 Chemicka konstituce, konfigurace

Neohebné fetézce jsou z vétSich segmentl nez fetézce ohebné. K pieskoku velkych seg-

mentl je nutnd existence vEétsi vakance, ktera vznika az pti vyssi teploté. Objemové expan-
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zi brani velka mezimolekulova koheze, stejné tak dostatecné velké mnozstvi volného ob-
jemu vznikne az pii vySSi teploté. Volnoobjemové hledisko tedy vede k prognoze, ze T,

vvvvv

Ohebné fetézce s malou mezimolekulovou pfitazlivosti maji nejniZsi teplotu T,. [6]

4.4.2 Zmékcéovadla

Zmekcovadlo je sklotvorna kapalina, ¢ili soustava polymer — zmékcovadlo je smési dvou
sklotvornych kapalin, pfi¢emz kazda z nich vnasi do systému svilj volny objem. V sousta-
vach silné polarnich je situace zna¢né komplikovanéjsi a pozorované jevy nelze vysvétlit
jen na zaklad¢ predstav o volném objemu. Piikladem mize byt pfidavek malého mnozstvi
vody v n€kolika procentech do polyamidd, ktery zpiisobi velmi vyrazné sniZeni T, aZ o 30
°C. Patrnou pficinou je nejspiSe zablokovani interakci vodikovych mustkii. Hustota sousta-

vy se ptidavkem vody naopak zvétsi. [6]

4.4.3 Statistické kopolymery

U vypoctu teploty T, kopolymerii miizeme vyjit z predpokladu, ze vneseny volny objem do
kopolymeru monomerni jednotkou jednoto druhu je stejny jako v ptislusném homopolyme-

ru. [6]

4.4.4 Molarni hmotnost polymeru

Do systému vnaseji vice volného objemu konce molekul, nez monomerni jednotka uvnitt
fetézce. [6]

4.4.5 Vliv sitovani

S rostoucim stupném sitovani obecné roste Tg, protoze zavedeni chemické pii¢né vazby

wrwe

zpravidla n€kolik stupnil v oblasti fidkych siti. Pfi vulkanizaci pryzi sirou se navic projevu-
je zvyseni polarity, proto je T, o trochu vétsi nez pifi vulkanizaci peroxidy. V oblasti hus-

tych siti je T, vyS8i az o desitky stupiiti. [6]

4.4.6 Plniva

wrwe

rozhrani polymer — plnivo. Molekularni pohyblivost zlistava stejna v hlavni ¢asti polymer-

ni faze a vliv plniv na T, méfen dilatometricky je proto maly. Naproti tomu je mozZné pfi-



UTB ve Zliné, Fakulta technologicka 40

danim plniva velice vyrazné zvySena teplota tvarové stalosti (teplota méknuti). Toho se

vyuziva u kompozitu polymeru a plniva. [6]

4.4.7 Vliv tlaku

wrwe

Senim volného objemu. To je diivodem ke zvySeni teploty nad béznou T, pfi zvySeném

tlaku. Z toho vypliva, Ze T, s rostoucim tlakem vzrista. [6]
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5 PENETROMETRICKA METODA

Me¢teni teplot pfechodu polymerti je mozné realizovat kromé& béznych zpusobl
(DTA, DSC) také penetrometrickou metodou. Principem této metody je sledovani vnikani
(penetrace) zatizené penetrometrické jehly (indentoru) do vzorku polymerniho materialu
pti konstantni, nebo zvySujici se teploté. Pti testovacich, nebo srovnavacich méteni nezéle-
zi na ovlivnéni namétenych vysledki pouzitym zatizenim. AvSak pro pfesnd méfeni je
nutné znat zavislost mezi namétenou hodnotou a pouzitym zatizenim. Hloubku vniknuti
penetracni jehly do polymerniho vzorku mizZeme oznacit jako h, [mm]. Zatizeni byva ob-
vykle realizovano zdvazim na penetracni jehle, pfepocitané na jednotku plochy. Oznacu-

jeme ho P [g/mm?].

Vyhody této metody spocivaji v jeji jednoduchosti, rychlosti, citlivosti a velmi dobré re-

produkovatelnosti.

Amorfni polymer Krystalicky polymer

Deformace ——

Deformace

/

IT, Ty Tm
Teplota Teplota — =

Obrazek 25. Termomechanicka kfivka amorfniho a krystalického polymeru [3]

Uvazovanim teploty tani krystald jako hlavniho nositele mechanické soudrznosti vzorku by
hodnot& bodu tani Ty, (teplota, pii které vymizi posledni nejlépe vyvinuté krystality) od-
povidala teplota, pfi niz by jehla penetrometru voln¢ pronikla vzorkem bez plsobeni vné;j-
Siho tlaku. Tuto hodnotu by bylo v praxi prakticky nemozné n¢jakym zptisobem naméfit.
Znalosti zdvislosti penetrometricky stanovenych hodnot teplot tani na pouzitém zatiZeni
vSak umoziuje tuto teplotu odpovidajici nulovému zatiZeni ziskat extrapolaci. Obdobné¢ je
tomu u zavislosti teploty skelného pfechodu {T,} na zatiZzeni. Pro teplotu teCeni amorfni

faze {T¢} plati empiricky vztah mezi naméfenou hodnotou a pouzitym zatizenim. [9]
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5.1 Pouziti penetrometrické metody u amorfnich polymeru

M¢tenim amorfnich polymeril penetrometrickou metodou ziskdme jejich teplotu skelného

prechodu {T,} a teplotu teceni amorfni faze {Ts}. [9]

1,0}

hp [mm]

05}

0 100 200
T [°C]

Obrazek 26. Penetrometricka kiivka pro typicky amorfni polymery [9]

5.1.1 Mg¢reni teploty skelného prechodu {T,}

Teplota skelného piechodu charakterizuje piechod amorfni faze ze stavu skelného

(podchlazené taveniny) do stavu elasticko-plastického.

Tato veli¢ina je prakticky nezavisla na pouzitém zatizeni, viz Obrazek 27. [9]

1,5
P1 = 400 g/mm?
P2 =200 g/mm?
P;= 76 g/mm?
Ps= 14 g/mm?
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Obrazek 27. Penetrometrické kiivky PVC pro rizna zatiZeni [9]



UTB ve Zliné, Fakulta technologicka 43

5.1.2 Meéreni teploty teceni amorfni faze {Ty}

Pocatek teceni amorfni faze je vyjadien teplotou Tr. Vlivem rizného zatizeni se tato teplota
siln¢ méni. Vzristajici zatizeni ma za nésledek snizovani Ty a jeji asymptotické blizeni

k hodnoté T,.

Z divodu potteby porovnavani vysledkii méteni stanovenych pii rizném zatizeni a ptipad-
né vztazeni téchto vysledktli na nulové zatizeni byl odvozen empiricky vztah mezi teplotou

teCeni amorfni faze {T¢} a pouzitém zatizenim {P}.

1 1
T ) KNP (23)

Tf [°C] je teplota teCeni pii nulovém zatizeni a K, [-] je konstanta zavisla na polymeru a
jeho molekulové véaze. Extrapolovanou hodnota Ty’ pak dostaneme vyjadienim z rovnice

(23).

(N G )
=T @4

Prakticky vyznam znalosti zévislosti Tr na P je v mozZnosti piedvidat zda za zadanych
podminek dojde k trvalé deformaci materialu. [9]

5.2 Pouziti penetrometrické metody u krystalickych polymeri

Meéienim krystalickych polymerti penetrometrickou metodou ziskdme jejich teplotu tani
krystalitd {Tp,}. [9]

5.2.1 Meéreni teploty tani krystalita {T,}

Obecna zavislost teploty tani krystalitli na pouZitém zatiZeni je kiivkova. Pfipadné extrapo-
lace pro nulové zatiZeni by byla obtiznd. Aby se dosahlo zavislosti linearni, provadi se vy-

naseni zavislosti hodnot T,, na VP.

220

Tm [°C]

200+

1
0 5 10 15 20
VP [1]

Obrézek 28. Zavislost Ty, na VP u poly-6-kaproamidu o rizné krystalinité [9]
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Teplota tani pro nulové zatizeni se da vypocitat ze vztahu (25).

Teplota Ty, [°C] je stanovena pii zatizeni P [g/mm?], K [-] je konstanta charakteristickd pro
dany vzorek (smérnice zavislosti Ty, na VP). Absolutni hodnota K je nizsi u vzorki s vys-

$im stupném krystalinity.

Cim vice je polymer krystalini¢t&jsi, tim mensi je sniZeni teploty tani vlivem zatiZeni. Je
tedy mozné pouzivat konstanty K i1 k charakterizovéani vnitini struktury nékterych polyme-
ri. Tento vztah vSak nebude jednoduchy, zejména protoze na n¢j ma vliv naptiklad vétveni

u polyetylenu. [9]
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6 SOUHRN TEORETICKE CASTI

Polymerni latky jsou materidly vyznacujici se dlouhymi fetézci, obecné o nich pojednava
prvni kapitola teoretické casti. Jejich slozité vnitini struktufe je vénovana cast druha, ve
které jsou vysvétleny pojmy jako konstituce, konfigurace, konformace i morfologie jak u
amorfnich, tak i krystalickych polymert. Tieti ¢ast se zabyva problémem tepelné¢ho chova-
ni u obou skupin. Ctvrta ¢ast rozsifuje problematiku tfeti &asti a to konkrétné teplotu skel-
ného ptechodu, kterou rozvadi na tirovni polymernich fetézcti. Rozebird mimo jiné i vlivy
strukturnich faktora jako jsou zmékcovadla, sitovani, plniva na tuto teplotu. Posledni kapi-
tola teoretické Casti strucné seznamuje s penetrometrickou metodou pro stanoveni teplot-

nich vlastnosti polymernich materiald.
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II. PRAKTICKA CAST
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7 STANOVENI CiLU PRAKTICKE CASTI

Cilem této diplomové prace je navrh konstrukce laboratorniho penetrometru, umoziujiciho
méteni teplot pfechodu polymeri penetrometrickou metodou. Celé konstrukce je rozdélena

do Ctyt dil¢ich ¢asti, viz Obrazek 29.

Prvni ¢ast bude zamétena na vlastni navrh konstrukce pfistroje. Tento ndvrh bude doplné-

ny o soupis pozadavkil na funkci a material jednotlivych ¢asti.

Druha cast bude zasvécena nadvrhu méteni teploty a penetrace indikatoru. Jejim obsahem

bude seznam pozadavki na tato méfeni a volba vhodného feSeni.

Tteti ¢ast se bude zabyvat navrhem fidici jednotky pfistroje a jejim propojenim s PC. Ob-

sahem bude soupis pozadavkl na funkci navrhovaného feseni.

Tématem C¢tvrté ¢asti bude navrh ovladaciho software.

1. Konstrukce

3. Ridici jednotka

2. Meéreni teplotyv a penetrace

4. Ovladaci software

Obrazek 29. Schéma dil¢ich casti ptistroje
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8 NAVRH KONSTRUKCE PRISTROJE

Konstrukce pfistroje md umoznit provadéni zkousek penetrometrickou metodou pii riz-
ném zatizeni a riznych teplotach. Velikost vzorku byla stanovena na (@D x H) @4 x 3 mm.
Maximalni primér penetrometrické jehly byl stanoven na 2 mm. Model konstrukce je vy-

tvofen v programu CATIA v5R18 spole¢nosti Dassault Sysémes.
Z pozadovanych funkci vyplivaji pozadavky na samotnou konstrukci pfistroje:

a) vlozeni vzorku polymeru do pracovni komory a vyjmuti ¢i degradace (vypaleni)
zméfeného vzorku,
b) vyhtivani pracovni dutiny dle pozadavkl konkrétniho méfeni,
¢) upnuti jehel s riznym tvarem cela, které vnika do vzorku,
d) nastaveni sily ptsobici na jehlu pomoci zavazi.
Pro ptehlednost je konstrukce rozdélena do nékolika ¢asti, pficemz kazda z nich plni urcité
dil¢i pozadavky na funkci celého pfistroje. Jednotlivymi ¢astmi piistroje jsou temperovany

stolek, upinaci ¢ast, penetracni jehla, rdm pfistroje a chladici zafizeni.

1. Temperovany stolek

2. Upinacicast

3. Penetrometricka jehla

4. Ram piistroje

5. Chladici zafizeni

Obrazek 30. Dilci ¢asti konstrukce pfistroje
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8.1 Temperovany stolek
Na konstrukci temperovaného stolku jsou kladeny tyto pozadavky:

a) vytvorit pracovni dutinu pfistroje a prostor pro ptivedeni indikéatoru ke vzorku,
b) zabezpecit temperaci vzorku od pokojoveé teploty az do oblasti 300 az 400 °C,
¢) omezit tepelné ztraty do okoli,
d) umoznit ¢iSténi pfistroje,
e) jednoduchost vyroby.
Z uvedenych pozadavki na funkci jsou patrné naroky na pouzité materidly. Ty jsou prede-

v§im tyto:

a) teplotni odolnost podle konkrétniho rozsahu pracovnich teplot,
b) tuhost konstrukce pii pracovni teploté,

c) dobra tepelnéd vodivost materialu topného stolku,

d) tepelna izolace krycich materiali,

e) snadnou vyrobitelnost pouzitim konvencnich metod obrabéni.

Po zhodnoceni pozadavki na konstrukci se jevi jako vhodné feSeni pouziti dvoudilného
temperovaného stolku s tepelnou izolaci okoli. Rozd¢leni stolku na ¢ast spodni a horni

umozni snadnou vyménu polymernich vzork.

Vzhledem k pozadavku na jednoduchou vyrobu je volba materidli jednotlivych Casti sme-
fovana k bézn¢ dostupnym materidlim. Konkrétni volba materidlu bude uvedena v popisu
kazdé casti.

Navrh konstrukce stolku vychazi z pouziti uzavieného vzduchového prostoru jako tepelné-

ho izolatoru. Tento zplsob se Casto vyuziva napiiklad u konstruovani forem pro svou jed-

noduchost a svou u¢innost.

Vzduchova mezera slouzi jako izolace vytapéného bloku od krytu stolku, ktery je vyroben
z teplotné méné odolného materialu, kartitu (pertinaxu). Jde o kompozit, tvofeny celuldzo-
vym papirem jako vyztuzi a fenolformaldehydovou Zivici jako pojivem. Je to bézné do-
stupny material pouzivany pfevazné¢ v elektrotechnice pro svou elektrickou a mechanickou
pevnost. Je snadno obrobitelny a pouzitelny do teploty 140 °C. Dodava se jako polotovar
ve form¢ fezanych desek, piifezt s tloustkami od 5 ti po 60 mm. Zvolena byla tloustka 6

mm. Kryt by bylo teoreticky mozné vyrobit 1 z keramického materidlu, ktery mé vyrazné
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vetsi tepelnou odolnost, avSak za cenu vyrazného zkomplikovani celé konstrukce. Jak po

strance technologické, finan¢ni, tak i Casové. [23]

Obrazek 31. Hrana desky kartitu (pertinaxu) s vyvrtanym otvorem

Samotny blok stolku je vyroben z duralu (slitiny hliniku, médi a manganu). Tento material
byl zvolen hlavné pro své vhodné tepelné vlastnosti, tepelnou odolnost, dostupnost, cenu a

dobrou obrobitelnost.

Obrazek 32. Duralovy polotovar pro vyrobu bloku stolku

Vytvoreni vzduchové mezery mezi krytem a blokem stolku je realizovano keramickymi
izolatory. V amatérskych podminkach je vyroba né¢kolika rozméroveé stejnych vyrobkl
velmi naro¢nd. Zakazkova vyroba je dostupnd, avsak ¢asové a finanéné narocnd. Keramika
jako material je dnes bézné pouzivana a vyrabi se z ni celd fada vyrobki. Byla proto snaha
hledat feSeni pravé mezi témito vyrobky. Jako pouzitelné byly nakonec shledany tavné
pojistky s keramickym télem. Na trhu je dostupnd celd fada rozmért, bézné od (0D x L)

5x 20 mm az po 22 x 58 mm. Po mechanické strance se jedna se o keramickou trubici
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s kovovymi kontakty na Celech, které jsou vnitinim prostorem spojeny vodi¢em. Vnitini

prostor kolem vodice je vyplnén kiemicitym piskem.

Obrazek 33. Keramické tavné pojistky

Pro pouziti pojistek jako izolatort je tak potieba je rozebrat a odstranit kontakty, vodic¢ s
kfemicitym piskem. Odstranéni Cel je znesnadnéné kiehkosti keramiky a vyzaduje opatr-

nost.

Obrazek 34. Prasklé keramické télo pojistky

Vhodnym zpiisobem se ukazalo byt nafezani kontaktii na dvou proti sob¢ lezicich mistech

na obvodu pomoci fezného kotouce thlové brusky a nasledné vyhnuti, vytoceni cel.

T

Obrazek 35. Rozebrana tavna keramicka pojistka
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Pro definované dosazeni a pfipadné udrzovani pozadované teplotni oblasti je nutny nejen

vybér vhodného topného elementu, ale také vhodného teplotniho ¢idla.

8.1.1 Vybér temperacniho elementu

Pod pojmem temperace lze zatradit jak chlazeni, tak i ohiev pozadované soucasti. Navrho-
vana konstrukce ve verzi, jeZ je zpracovavana v této diplomové praci pocitd pouze s tem-
peraci pracovniho stolku béhem meétfeni. Nicméné pouzivani vyrazu temperace namisto
pouhého ohfivani je zamérné, protoze je mozné dalsi rozSiteni konstrukce napiiklad o

podchlazovani.

Pro navrhovanou konstrukci je tieba zabezpecit ohfev stolku. Za topny element Ize pova-
zovat takovy funkcni celek, ktery preda teplo do pozadovaného mista pomoci mechanizmu

sdileni tepla.
Topné elementy lze obecné rozdélit podle principu ohfevu:

1) kontaktni — topny element je v ptimém kontaktu s ohiivanym mistem,
— elektrickd odporova télesa
— plamenovy hotdk
— Peltierovy ¢lanky
2) bezkontaktni — topny element je vzdalen od ohiivané¢ho mista
— indukéni ohfev
— infracervené zéfice
— mikrovlnny ohtfev
Pro vybér spravného topného elementu je potieba zohlednit vSechny pozadavky na jeho
vlastnosti. Jedna se zejména o pozadovanou dosazitelnou teplotu, vzdalenost od mista
ohfevu, druh pfivadéné energie k premén¢, druh materidlu ohfivaného celku, bezpecnost,

rozmery.
Na topny element stolku penetrometru jsou tyto pozadavky:

a) dosaZeni teplot v rozmezi 300 az 400 °C,
b) co mozna nejmensi rozméry a hmotnost,
¢) bézna dostupnost,

d) bezpecnost obsluhy,

e) moznost jednoduché automatizované regulace pomoci elektrickych signali.



UTB ve Zliné, Fakulta technologicka 53

YV oW

Bézné dostupny vycet topnych elementl se tak zmens$i naptiklad o plynové hotaky (nut-

kych signall).

Jako vhodné se naopak jevi elektrické odporové topné ¢lanky. Jsou bézné dostupné v riz-

nych typovych fadach, provedenich a vykonech.

Zvolena oblast teplot je podobna oblasti pajeni pomoci mékkych pajek. Vzhledem k ma-
lym rozmériim samotného ohtivaného bloku stolku lze piedpokladat pottebny vykon top-
ného elementu v fadu desitek wattl. I potiebny vykon je podobny vykoniim elektrickych
pajecich stanic. Vybér konkrétniho typu proto probéhl v segmentu topnych télisek pro

elektrické pajeci stanice.

Po prostudovani dostupnych moznosti bylo vybrano jako vhodné nihradni topné téleso pro
pajeci stanici firmy Pro’s Kit SS-216E a 217E. Oznaceni vyrobce je N-5SI-216E-H. Jde o
valcové keramické téleso, které obsahuje jak odporovy topny drat, tak termoelektricky
¢lanek (nékdy oznacovan také pouze jako termoclanek) pro snimani teploty. Pouziti tohoto

teplotniho snimace je diskutovano v kapitole méteni teploty a hloubky penetrace. [25], [28]

Tabulka 1. Elektrické parametry topné ¢asti topného télesa N-5SI-216E-H [28]

Napéti — U ~24V
Ptikon — Py 40 W
Odpor — R 19-23Q
Maximalni pracovni teplota — T 480 °C
Priimér topné ¢asti — @D 3,9 mm
D¢élka topné ¢asti — L 52 mm

'

Obrazek 36. Nahradni topné téleso pro pajeci stanici Pros’s Kit [25]
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8.1.2 Spodni ¢ast temperovaného stolku

Samotny blok spodni &asti stolku je obroben do tvaru kvadru o rozmérech (S x D x H)
50 x 70 x 18 mm. Pracovni dutina pfistroje je vytvorena ve stfedu horni strany tohoto kva-
dru. Mé tvar neprichoziho otvoru srovnym dnem. Keramické izolatory jsou vloZzeny
v otvorech pro n¢ vytvorenych na obvodovych sténach. Jedna z dér pro izolator je prodlou-
Zzena mens$im pramérem pod pracovni dutinu. Ta je uréena pro teplotni ¢idlo. Symetricky

vedle ni jsou vytvoiené otvory pro topna télesa.

Obrazek 37. Blok spodni ¢asti temperovaného stolku

Kryt spodni ¢asti stolku je vytvofen z nafezanych platd kartitu. Tvofi ho dvé vrstvy, které
jsou k sob¢ Sroubované pomoci vrutli. V prvni vrstveé jsou vytvoreny otvory pro keramickeé
izolatory a zajiStovaci tyCe izolatorli dna krytu. V zadni ¢ésti je tato vrstva doplnéna o od-

délenou komoru s otvory pro vodice k topnym télesim, chladicimi otvory a distanénimi

podlozkami konektoru.

Obrazek 38. Vnitini vrstva krytu spodni ¢asti temperovaného stolku
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Druhé vrstva je kryci, zajistujici osovy posuv izolator. V zadni ¢asti jsou v ni vytvofeny
chladici otvory a otvory pro Srouby konektoru. Zespodu jsou ¢tyfi jednoduché nozky.
Predni ¢ast je doplnéna o otvory pro uchyceni madla, pro snadnéj$i manipulaci. Spodni

deska je po obou bocich ve pfedni ¢asti opatfena drazkami pro Cepy aretacni branky.

Obrazek 39. Vngjsi vrstva krytu spodni ¢asti temperovaného stolku

Obé vrstvy jsou do sebe vloZeny a spojeny pomoci Ctyt vrutli a dvou Sroubt drzicich také
konektor, viz Obrazek 40. Rozd¢lenim krytu na dvé vrstvy umozni snadnéj$i montadz a

demontaz samotného bloku spolu s keramickymi izolatory.

Spojovaci Srouby a vruty

Obrazek 40. Spojeni obou vrstev krytu spodni ¢asti temperovaného stolku
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Pro komfortni pfistup ke spodni ¢asti stolku, je tato konstruovana jako vyménna. Z tohoto
divodu je na zadni stran¢ opatifena konektorem, pies ktery se pfipojuje teplotni ¢idlo a
topna téliska k rdmu pfistroje. Jako konektor je pouzit ISO slot 2 x 18 kontaktl. Jde o slot
diive pouzivany v pocitacich. Slot (zasuvka) je ve tvaru Stérbiny s pruznymi kontakty, pro-
tikus (zastrCku) tvori plosny spoj. Vyhodou tohoto konektoru je snadné navadéni obou

¢asti ptfi spojovani. Na temperovaném stolku je zastrcka.

Obrazek 41. Model zasuvky a zastrcky konektoru ISO 2 x 18 [26]

Pro izolaci bloku od dna krytu spodni ¢asti byly zvoleny dvé pojistky o rozmérech 22 x
58mm. Jsou aretovany na svém misté¢ pomoci zajistovacich ty¢i. Tyto tyCe maji pramér 2
mm a jsou uchyceny do vnitini vrstvy krytu. Pojistky 10 x 38 mm byly zvoleny pro vytvo-

feni vzduchové mezery po stranach.

Obrazek 42. Detail aretace izolatorti dna krytu od temperované¢ho bloku
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Tepelnou roztaznost bloku a izolatorti kompenzuji axialni a mensi radialni viile v uchyceni
boc¢nich keramickych izolator. Hloubkova roztaznost je kompenzovana horni Casti stolku.
Celkové vybaveni spodni strany stolku je madlo, dvouvrstvy kartitovy kryt spojeny vruty a
Srouby, temperancni blok, bo¢ni a spodni izolatory, aretacni tyce.

Po strance elektrické je spodni ¢ast temperovaného stolku vybavena dvéma topnymi télesy,

teplotnim ¢idlem, konektorem a vodic¢i mezi nimi.

Obrazek 43. Detail elektrického vybaveni spodni Casti temperovaného stolku

Stfedéni horni a dolni ¢asti zajist'uji koliky nalisované v bloku.

Obrazek 44. Kompletni spodni ¢ast temperovaného stolku
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8.1.3 Horni ¢ast temperovaného stolku

Konstrukce horni ¢asti temperovaného stolku je podobna spodni Casti. Je pouzito stejnych
izolatort horniho krytu, ale menSich bocnich izolatori z divodu mensi hloubky horni ¢asti

bloku. Konkrétné jsou pouzity izolatory z pojistek o rozmérech 22 x 58 mm a 6,3 x 30 mm.

Horni &ast bloku temperovaného stolku ma tvaru kvadru o rozmérech (S x D x H)
50 x 70 x 8 mm. Uprostied spodni plochy mé vytvofeny priichozi otvor pro pfistup pene-
tracni jehly do pracovni dutiny ve spodni ¢asti temperovaného stolku. Vodici otvory pro
koliky jsou na uhlopficce stejné plochy. Na obvodovych plochach jsou vyvrtany otvory pro

keramické izolatory.

Obrazek 45. Blok spodni ¢asti temperovaného stolku

Kryt horni ¢asti stolku je feSen jen jednou vrstvou kartitu. Jeho spojeni je realizovano vruty
do plechu (z divodu nizsi hloubky zavitu s ohledem na kiehkost kartitu. Protoze je pouzito
kratSich pojistek na vytvoreni vzduchové mezery po strandch bloku, tak byly ke sténdm
krytu v mistech dér pro izolatory pfidany malé distan¢ni desticky.

distanéni desticky

kryci deska

Obrazek 46. Detail ulozeni izolatora
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Izolatory horniho krytu jsou aretovany pomoci tyci stejné jako v ptipade dolni ¢asti stolku.
Cela krytu jsou doplnéna o dalsi kryci desky, aby byly axialné zaji§tény izolatory a aretad-
ni tyCe. Bocni zajisténi je vytvoreno kryty, které jsou soucasti rdmu piistroje a vytvaii ve-
deni pohyblivé ¢asti stolku.

Pro zajisténi co mozna nejlepsiho kontaktu mezi horni a dolni ¢asti temperovaného stolku

je horni ¢ast ulozena pres tlacné pruziny. Uzaviranim obou casti k sob¢ tak dochazi ke stla-

¢ovani pruzin. Bloky stolku jsou vii¢i sob¢ stiedény pomoci kolik.

Obrazek 47. Kompletni horni ¢ast temperovaného stolku

8.1.4 Experimentalni ovéreni vykonu topnych téles

Pro ovéfeni vykonu zvolenych topnych téles byly provedeny dva experimenty. Jejich za-
kladem je vyrobeny blok obou ¢asti stolku osazeny topnymi télesy. Pro méfeni byla pouzi-
ta zvolend topna télesa, napajena ze stejného zdroje, ktery bude pouzit u realného pfistroje.
Mg¢teni teploty bylo provadéno pomoci termoelektrického ¢lanku multimetru MS2809 od
firmy MASTECH. M¢fici rozsah tohoto pristroje je —20-1000 °C, rozlisitelnost 1 °C, nej-
vetsi dovolend odchylka je pro teplotni rozsah —20—-0 °C £2 °C, pro rozsah 40-1000 °C
+ (2 % métené hodnoty +1 °C). Orienta¢ni méfeni pfikonu na primarni strané transforma-
toru bylo provadéno méticim ptistrojem SIVERCREST, Pro pfiblizeni chovani topnych

téles ve vytapéném bloku lze pouzitd métici zatizeni povazovat za vyhovujici.
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a) Experiment I. — ovéieni dosaZitelné teploty a doby chladnuti

Prvni experiment byl zvolen pro pfiblizeni dosazitelné teploty zvolenymi topnymi téle-
sy a doby chlazeni na teplotu pro zafatek dal§iho méfeni. Jeho podstata spociva
v ohfevu bloku umisténého na keramickych izolatorech dna. Z bocnich stran a seshora

ho obklopuje volné prostiedi.

Obrazek 48. Experiment 1. — vlastni realizace experimentu

Tabulka 2. Experiment I. — namétfené hodnoty pii ohfevu

0 27 66,7 -

2 47 66,7 600

5 84 66,7 740

6 117 66,7 1980
12 148 66,7 310
18 186 66,7 380
20 197 66,7 330
25 221 66,7 288
30 244 66,7 276
35 264 66,7 240
40 280 66,7 192
45 288 68,6 96
50 294 68,6 72
55 298 68,6 48
60 301 69,2 36
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Pro ohtev tento experiment predstavuje nejhorsi mozny piipad z pohledu ztrat do okoli,
kdy dochazi k ohtfevu pfi otevieném stolku. Naptiklad pro umyslnou degradaci (vypa-

leni) naméieného vzorku.

Experiment I. — ohfev

Priib¢h teploty v Case
350
301
300 = 288 294 298
244 80
250
197
5200 221
= 148 ~1g6
=150
117
100 ’84/
4
50 - y
0 127
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t [min]

Obrazek 49. Experiment I. — graf priibéhu teploty v ¢ase pfi ohfivani
Pti experimentu byl provadén ohfev pii plném vykonu topnych téles po dobu 60 min

a poté nasledovalo ochlazovani s volnou konvekei.

Experiment I. — Ohtev
Pribéh zrychleni ohfevu v case
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Obrazek 50. Experiment I. — graf prubéhu zrychleni ohfevu v Case
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Obrazek 49, Obrazek 50 a Tabulka 2 zobrazuji pribéh hodnot pii ohfevu v Case.

Maximalni dosazenou teplotu pii ohievu o hodnoté 301 °C Ize povazovat za dostatec-
nou s pfihlédnutim ke ztratdm do okoli, které¢ budou v redlném pftistroji nizsi vlivem

izolace.

Zrychleni ohfevu v Case (narust teploty za ¢asovou jednotku) vykazuje zna¢ny vykyv
rychlosti. Ten je nejspiS zpisoben vzduchovou mezerou vzniklou neptesnosti ulozeni
topnych teles v ohfivaném bloku. Po zapnuti se topna télesa rychle ohteji na vysokou
teplotu, vlivem zhorSeného ptestupu tepla nestihaji byt ochlazovany okolnim materia-
lem. Ktery se tak ohfiva vyrazn¢ pomaleji. Po dosazeni dostateéné vysoké teploty top-
nych téles je teplotni rozdil stény materidlu a topného télesa tak velky, ze dojde skoro
az ke skokové zméné teploty materidlu. To protoze je rychlost piestupu tepla zavisla na
diferenci teplot obou materiali. ProtoZe teplota ¢lankti mezitim nejspiSe doséhla svého

maxima, teplotni diference uz jen klesa a tim padem klesa i zrychleni ohievu.

Tabulka 3. Experiment I. — naméfené hodnoty pii ochlazovani

t [mln] T [OC] arc [OC/h]

0 301 -

5 254 564
11 208 460
18 166 360
22 149 255
25 136 260
32 113 197
38 97 160
46 82 113
52 72 100
57 66 72
61 61 75
65 56 75
71 48 40
87 43 30
101 38 21
116 35 12
125 33 13

Protoze se jedna o keramicka télesa tvaru vélce, nelze je do otvoru né€jakym zplisobem
tésn¢ vlozit. Vlivem kiehkosti keramiky by doSlo ihned po zvySeni vkladaci sily

k jejimu prasknuti.
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Pottebné vyplnéni vzduchové mezery naptiklad teplovodivou pastou neni dobfe mozné

vzhledem k pracovnim teplotam. Mozné feSeni piedstavuje naptiklad vyplnéni mezer

hlinikovym pudrem. Jde o velmi jemny prach vyrabény z hliniku o ¢istoté¢ min. 99 %.

Primérna velikost ¢astic je 28 mikrond s tvarem mikrolisteCkd. Jinym moznym feSe-

nim by mohlo byt vyfrézovani drazky na spodni stran¢ bloku pro vlozeni topného téle-

sa a pritazeni vikem, pies vrstvicku hlinikovych pilin (pudru). [21]

Ochlazovaci ¢ast experimentu byla z ¢asovych diivodl po 125 minutach ukoncena.

Experiment I. — chlazeni

Priibéh teploty v Case
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300 4301
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————— —
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Obrazek 51. Experiment I. — graf priibéhu teploty v Case pfi chlazeni
Experiment I. — chlazeni
Prbéh zrychleni chlazeni v Case
700
600 264
=
O 400
s 360
©300
iy 255 260
200
197
113
100 160 100 |75
40| 30 21 12| 13
0 &0 ERIE : = =4
0 20 40 60 80 100 120
t [min]

Obrazek 52. Experiment 1. — graf prubéhu zrychleni chlazeni v ¢ase
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Tabulka 3, Obrazek 51 a Obrazek 52 zobrazuji prubéh ochlazovani pomoci volné kon-

vekce po ukonceni zahtivani.

Pro ochlazovani pouze volnou konvekei je tato cast experimentu lepSim ptipadem, nez
by bylo ve skutecném pfistroji, protoze ohtaty vzduch mize stoupat vzhiiru od ohtaté-

ho bloku bez prekazek.

Pribéh teploty v Case ukazal nevyhovujici dobu chlazeni. Dosazena rychlost ochlazo-
vani vychazi ze zavislosti mnozstvi tepelnych ztrat do okoli na rozdilu teplot povrchu a

okoli.

Pro realnou konstrukei je tak nutné pouzit aktivni zptisob chlazeni, ktery by mé¢l snizit

dobu potiebnou pro zchlazeni ohfatého bloku.
b) Experiment II. — pFibliZeni teploty vzduchové mezery a doby chlazeni

Druhy experiment byl sestaven pro pfiblizeni teploty vnitini vzduchové mezery a ové-

feni zkraceni doby chlazeni pfi pouziti aktivniho chlazeni.

Protoze byla vzduchova mezera mezi ohfivanym blokem a krytem stolku zvolena od-
hadem s ptfihlédnutim k dostupnym keramickym izolatoriim, byl pro tcel experimentu
vytvofen kryt o shodnych vnitinich rozmérech navrhovaného krytu stolku
z termoplastického materidlu. Konkrétné se jedna o desku kopolymeru polypropylenu
(PP-C), pouzivaného k vyrob¢ zahradnich bazénli. Pfipadné ptekroCeni meznich teplot

by mélo za nésledek nataveni tohoto materidlu coz lze pozorovat i pouhym okem.

Tabulka 4. Tepelné vlastnosti kopolymeru polypropylenu [19]

Tepelna vlastnost Norma Hodnota

Koeficient linearni tepelné roztaznosti (20—-100 °C) DIN 53752 | 1,5-210*K"

Teplota tani DIN 53736 160-168 °C
Teplota méknuti dle Vicata — VSP/B/50 ISO 306 73 °C
Tepelna vodivost DIN 52612 | 0,22 W/m'K

Samotna vyroba piipravku je velmi jednoducha, jelikoZ Ize tento material jednoduse
svafovat. Byla vytvofena nddoba s hornim vikem bez osazeni, aby S§lo toto viko polozit
témet az ke dnu. Do vytvorené nadoby byly vyvrtany dva boc¢ni otvory pro izolatory,
dva otvory na ¢ele pro ptivod vodici k topnym ¢lanktm, jeden otvor ve viku pro méte-
ni teploty v pracovni komofte a jeden otvor v bo¢ni stén¢ pro méfeni teploty vzduchové

mezery u vnéj$i stény pod vikem. Do Nadoby se na keramické izolatory vlozil blok
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stolku, vysttedil se vlozenim bocnich izolatorti. Pfednimi otvory se vsunula topna téle-
sa, na horni stranu bloku se daly keramické izolatory stropu. Poté se zatlacilo viko, az

dosedlo na keramické izolatory.

Pro samotné méteni byl pouzity meéfici piistroj doplnén o druhy identicky termoelek-
tricky clanek, kterym byla méfena teplota vzduchové mezery. Volba termoclanku pro-

bihala pouhym ptepojovanim konektor obou cidel.

Obrazek 54. Experiment II. — Detail méfeni teplot
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Pti ochlazovani bylo u tohoto experimentu pouzito aktivniho chlazeni pro ovéteni zvy-
Seni rychlosti ochlazovéani. Pouzity ventildtor eNVicooler 7 od firmy AIMAXX ma
rozméry 70x70x25 mm, napdjeci napéti 12V, otacky 2200 otacek/min +10 %, 33,64
m’/h (19,8 CFM).

Tabulka 5. Experiment II. — namétené hodnoty pii ohfevu

t[min] | Tp [°C] | Pi[W] | Ui[V] | Tk [°C] | atup [°C/h] | athk [°C/h]
0 29 73,8 242 29 - -
2 54 72,1 243 34 750 150
4 80 72,1 242 39 780 150
6 103 72,9 243 43 690 120
8 124 73,1 243 46 630 90
10 144 73,1 243 49 600 90
12 161 73,1 243 52 510 90
14 178 73,6 243 56 510 120
16 193 73,6 243 60 450 120
18 206 73,6 243 77 390 510
20 219 73,6 243 81 390 120
22 230 74,1 243 84 330 90
24 245 74,4 243 89 450 150
26 252 74,4 243 92 210 90
28 262 74,6 245 95 300 90
30 270 74,6 244 98 240 90
32 278 74,4 244 101 240 90
34 285 74.4 244 103 210 60
36 291 74,4 244 105 180 60
38 298 74.4 244 108 210 90
40 303 74,4 244 111 150 90
42 309 74,4 244 113 180 60
44 313 74,4 244 114 120 30
46 318 74,1 243 115 150 30
48 322 74,6 244 118 120 90
50 326 74,6 244 119 120 30
52 329 74,6 244 120 90 30
54 332 74,6 244 122 90 60
56 336 74,9 243 123 120 30
58 338 74,9 244 123 60 0
60 341 74,9 243 125 90 60
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Tabulka 5 zobrazuje namétené hodnoty pii ohfevu. Dosazena maximalni teplota za do-

bu 60 minut se dle ptedpokladu zvysila na 341 °C, coz odpovidé nartistu o 13 %.

Experiment II. — ohfev
Prubéh teploty v Case
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Obrazek 55. Experiment II. — graf prubéhu teploty v ¢ase pfi ohfivani

Experiment II. — ohfev
Prtabéh zrychleni ohfevu v Case
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Obrazek 56. Experiment II. — graf pribéhu zrychleni ohfevu v Case

Obrazek 55 a Obrazek 56 zobrazuji pribeh teploty v Case, respektive zrychleni ohfevu
v Case. Pribéh ohfevu v ¢ase ma rovnomérny prubéh a je znéj patrné, Ze teploty
301 °C bylo dosazeno o vice jak 20 minut dfive, nez v ptipadé¢ Experimentu 1. Vznikly

rozdil je zplsoben snizenim tepelnych ztrat do okolniho prostfedi. V ptipadé redlné
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konstrukce 1ze predpokladat dalsi nepatrné zlepsSeni, protoze tepelnd vodivost materidlu
pripravku pouzitého v experimentu je vétsi, nez navrhovaného materialu krytu piistroje
Kartitu. Pfipadné vyplnéni vzduchové mezery kolem topnych ¢lankd by mélo mit za

nasledek rovnomérnéjsi zrychleni ohfevu v Case a taktéz dalsi nepatrné zvySeni teploty.

Experiment II. — ohfev

Prubéh teploty vzduchové mezery v Case
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Obrazek 57. Experiment II. — graf prubehu ohfevu teploty vzduch mezery v Case

Experiment II. — ohiev

Pribéh zrychleni ohfevu vzduchové mezery v Case
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Obrazek 58. Experiment II. — graf prub¢hu zrychleni ohfevu v. mezery v ¢ase

Obrazek 57 a Obrazek 58 vyobrazuji prubéh ohfivani vzduchové mezery u vnéjsi stény

krytu v Case, respektive zrychleni tohoto ohievu.
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Maximalni teplota dosdhla 125 °C, coz je hodnota blizka teploté 140 °C, ktera je uve-
dena jako maximalni teplota pouzitelnosti navrhovaného materidlu krytu. Métfeni vSak
bylo spiSe orientacni, protoze nebyla zajisténa piesna poloha na povrchu vnéjsiho kry-
tu. U realného pfistroje tak bude nutné tuto teplotu znovu ovéfit. Pokud by se piilis bli-
zila, nebo ji dokonce presahla, tak by bylo nutné bud’to zménit material vnitini stény
krytu, pfipadné jen omezit maximdlni moznou teplotu, na kterou se dd vyhtat blok
stolku. Pfipadnému sniZeni teploty povrchu mize také pomoci naneseni reflexni vrstvy
napf. zaruvzdornym lakem. Ten by fungoval nejen jako nepatrnd izolace, ale predevsim

by snizil pohlcené salavé teplo vyzareného vyhiatym blokem.

Tabulka 6. Experiment II. — naméfené hodnoty pii ochlazovani

t [min] Ter [°C] arce [°C/h]
0 341 -
2 290 1530
4 240 1500
6 198 1260
8 162 1080

10 134 840
12 113 630
14 96 510
16 80 480
18 70 300
20 64 180
22 57 210
24 51 180
26 47 120
28 42 150
30 39 90
32 37 60
34 35 60
36 33 60
38 32 30
40 31 30
42 30 30
44 30 0
46 30 0
48 30 0
50 30 0
52 30 0
54 30 0
56 30 0
58 30 0
60 30 0
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Tabulka 6 je zdznamem naméfenych hodnot pti aktivnim ochlazovanim celého bloku
po odklopeni horniho krytu. Aktivniho ochlazovani bylo dosazeno nasmérovanim vy-
stupu ventilatoru seshora do otevieného ptipravku.

Experiment II. — chlazeni
Priibéh teploty v Case

0 10 20 30 40 50 60
t [min]

Obrazek 59. Experiment II. — graf prabéhu teploty v Case pfi aktivnim chlazeni

Experiment II. — chlazeni
Prtbéh zrychleni chlazeni v Case
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Obrazek 60. Experiment II. — graf pribéhu zrychleni chlazeni v ¢ase
Obrazek 59 a Obrazek 60 ptiblizuji prubéh teploty a zrychleni ochlazovani v Case.
Ochlazeni na vychozi teplotu bylo dosaZeno po pouhych 42 minutach. Pfi ochlazeni na

teplotu 33 °C, jde o usporu casu vice nez 71 % oproti ochlazovani volnou konvekei.
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U realného zatizeni bude tato hodnota jesté¢ o néco vyssi, protoze pii ochlazovani bude
stolek otevieny a boudou se ob¢ poloviny ochlazovat zvIast. K dal§imu zrychleni dojde
pouzitim vykonného ventilatoru, jehoz pritok vzduchu bude rozdélen a sméfovan

pfesné na obé poloviny stolku.
¢) Souhrn vysledkii experimenti

Vysledky obou experimentli upozornily na tyto skutecnosti v realné konstrukci:
— nedostatecna rychlost ochlazovani pti volné konvekci,
— dostate¢na rychlost ochlazovani pii pouziti aktivniho chlazeni ventilatorem,
— Spatny kontakt mezi topnymi ¢lanky a otvory pro n¢ uréenymi,
— teplota nad 300 °C je dosazitelna za delsi casovy usek,
— nemoznost umysiné degradace (vypdleni) zméfeného vzorku ptfi otevieném
stolku pro materidly s teplotou degradace nad 300 °C,
— teplota na vnitfnim povrchu krytu vyhtivaného stolku se blizi maximalni dovo-
lené teploté pro zvoleny material.
Na zaklad¢ zjisténych skute¢nosti z prvniho experimentu byla pivodni navrhovana
konstrukce doplnéna o aktivni chlazeni.
Posileni vyhtivani o dalsi topné téleso, ptipadné par topnych téles, by melo nasledovat
az po provedeni dalSim ovéfeni temperace po vymezeni villi mezi topnymi télesy a je-
jich otvory v bloku stolku. Aby nedochazelo k jejich mistnimu povrchovému zatézova-
ni a nerovnomé&rnostem pii prestupu tepla do bloku stolku.
Zvoleny material krytu topného stolku, by bylo mozné na vnitini stran¢ nahradit odol-

n¢j$im, ptipadné kombinaci dvou materiala.

r wr

8.2 Upinaci cast
Na konstrukci upinaci ¢ast jsou kladeny tyto pozadavky:
a) vyménné upnuti jehel s maximalnim pramérem 2mm,
b) nastaveni sily ptisobici na jehlu pomoci zdvazi,
¢) jednoducha vyroba.
Z uvedenych pozadavkl na funkci nevyplivaji Zadné zvlastni naroky na pouzity material.

Byla proto zvolena ocel pro vSechny ¢asti, vyjimaje vlozky klestiny, pro kterou byla zvo-

lena mosaz (dural).
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Upinaci ¢ast je z davodu jednoduché vyroby rozdélena na Ctyfi ¢asti. A to na kleStinu,

podstavec zavazi, zdvazi a osu zavazi.

0sa zavazi

zavazi

podstavec zavazi

klestina

Obrazek 61. Upinaci ¢ast
Klestina zajistuje vyménu penetracnich jehel. Sklada se z kleStinového pouzdra, vlozky
klestiny a matice klestiny. Utazenim pievlecné matice klestiny dojde vlivem pfitazeni ku-
zelovych ploch na vloZce a v matici k sevieni Celisti kleStiny a tim k uchyceni penetracni

jehly do ni vlozené.

klestina

vlozka klestiny

matice klestiny

Obrazek 62. Klestina upinaci ¢asti

Klestinové pouzdro je v principu hiidel, s vytvofenym otvorem na jednom cele pro vlozku

klestiny a na vn&jSim plasti je vytvofen zavit. Za touto ¢asti je ze dvou protilehlych stran
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kruhovy profil zbrouSen pro zabranéni axidlniho otadCeni v drzdku na ramu pfistroje pii
utahovani a povolovani matice kleStiny. Nasledujici osazeni je pro nadzvedavani celé
uchycovaci ¢asti. Na druhém konci htidele je vytvofen zavit pro ptiSroubovani k podstavci

zavazi.
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Obrazek 63. Schéma klestinového pouzdra

Klestinova vlozka ma tvar trubky s kuZelovym osazenim, které je podélné roziiznuté. Oba

fezy jsou vedeny ve sméru osy, sttedem kuZzele a jsou na sebe kolmé.

Obrazek 64. Schéma klestinové vlozky

Matice klestiny je ptfevlecnd matice opatfend vnitini kuzelovou plochou na jednom
z vnitinich Cel, které ma priichozi otvor mensi, nez je otvor se zavitovou casti na druhém
¢ele. Na vnéj$im povrchu matice je vytvorené drazkovani a Ctyfi rovnobézné plosky, pro
snadngjsi utahovani rukou, nebo za pomoci klice.
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Obrazek 65. Schéma matice klestiny

Podstavec zavazi ma tvar kotouce s osazenim na jedné stran€ a s ¢epy na stran¢ druhé. Ce-

py na jednom z Cel slouzi k zajisténi ptidavanych zavazi na podstavec proti nechténému
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vypadnuti. Jeho stfedem prochdzi otvor s vytvofenym zavitem M6 pro seSroubovani s osou
zavazi a klestinového pouzdra. Doraz na zavitovych castech ptipojnych soucasti je realizo-

van vybcéhem zavitu. [14]

Obrazek 66. Podstavec zavazi

Zavazi je ve tvaru kotouce o presné hmotnosti. Hmotnost vyrobeného zavazi je mozné ka-
librovat na pfesnou hodnotu pomoci jednoduchého odvrtavani materidlu. Na zavazi jsou
vytvofeny dva Cepy s thlovou roztec¢i 180°. Na stejné rozte¢né kruznici a se stejnou thlo-
vou rozte¢i jsou o 90° vii¢i nim vytvofeny pruchozi otvory pro ¢epy zavazi pod nimi, pfi-
padné pro ¢epy podstavce. Jsou vytvoreny dva typy zavazi, liSici se pravé polohou Cepii a
otvord. Hmotnost maji ob¢ stejnou. Jedna se o jednoduchy zpiisob pojisténi proti nechte-
nému vypadnuti pii manipulaci. Jeho nevyhodou je nutnost vyroba dvou typl zavazi. Pro

prvni pokusy byla zvolena hmotnost jednoho zavazi na (50+0,1) g.

Obrazek 67. Dva typy do sebe zapadajicich zavazi



UTB ve Zliné, Fakulta technologicka 75

Osa zavazi je jednoducha tyc, ktera ma na jednom konci vytvofen zavit pro spojeni s pod-
stavcem zavazi a v prvni tietiné své délky od zavitu vytvotené plochy pro kli¢ slouzici

k usnadnéni montaze.

Obrazek 68. Osa zavazi

8.3 Penetrometricka jehla

Navrh penetrometrické jehly ma umoznit:

a) upnuti do upinaci ¢asti ptistroje,

b) rizné tvarové opracovani cela, které bude ve styku s méfenym vzorkem,
¢) plocha ¢ela musi byt obrobena do ptesné definovaného tvaru a rozméra,
d) vysokou tvrdost (odolnost proti prohnuti),

e) prenos zatizeni vyvolané zdvazim na upinaci ¢asti na vzorek polymeru,
f) nizky ztratovy odvod svym objemem ven z pracovni komory pfistroje,

g) teplotni odolnost do 450 °C.

Z uvedenych pozadavkl na funkci vypliva, ze jako vhodny materidl se jevi zakalend ocel,

ptipadné Ize pouzit i sklo za ptedpokladu zvySené obtiznosti na vyrobu.

Obrazek 69. Mozné tvary zakoneni penetrometrické jehly
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Penetrometrickd jehla ma tvar prostého valce o rozmérech (OD x L) @2 x 70 mm. Tvar
Cela, které je pfi méfeni v kontaktu s materidlem, miize byt rtizny dle méfreného materialu,

viz Obrazek 69.

8.4 Ram pristroje
Na konstrukci ramu pfistroje jsou kladeny tyto pozadavky:

a) vytvorit nosnou konstrukei pro jednotlivé ¢asti se stavitelnymi nozkami,

b) umoznit vertikalni pohyb spodni ¢asti stolku k vytvoreni kontaktu s ¢asti horni,
c) zabezpecit spojeni konektoru spodni ¢asti stolku a ramu pfi vlozeni,

d) zajistit proti vysunuti spodni ¢ast stolku pii spojeni s horni,

e) umoznit vertikalni zdvih upinaci ¢asti a aretaci v této poloze,

f) umoznit upnuti mikrometru v ose upinaci casti.

Obrazek 70. Ram pfistroje
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Naroky na materidl vychazi z pozadavka konkrétnich ¢asti. Prevazné se jedna o bézné oce-

lové materidly a plastové materialy pro povrch, které slouzi jako madla.

Zaklad rdamu je tvofen svafencem. Ten je vytvofen svafenim nafezanych dutych profili
o &tvercovém priifezu s rozméry (S x V x T) 15 x 15 x 1,5 mm. Stoji na étyfech gumovych

stavitelnych nozkéach. Boc¢ni stény jsou opatieny kryty dopliujici chladici zafizeni.

V jeho horni ¢asti je Sroub s pfipravkem na uchyceni uchylkoméru a dva souosé otvory
pod sebou s polyamidovym tfecim vedenim pro upinaci zafizeni. Pod t€mito otvory je ko-
nec vidlice ovladané pomoci horni paky a vacky. Ta slouzi k nadzvedavani upinaciho zafi-
zeni. Rozsah péky je uren dorazovymi Srouby a aretace svisle polohy je zaruc¢ena diky

piekonani horni uvraté vacky pii pohybu péky do této polohy.

Obrazek 71. Detail vacky na rdmu pfistroje

Horni ¢ast temperovaného stolku se pripevni k ramu pfistroje pomoci Ctyf Sroubil a jeho

vertikalni pohyb je veden kartitovymi izolaénimi deskami na horni ¢asti ramu.

Spodni cast stolku se vklada do Stérbiny pohyblivého ramu po otevieni aretacni branky. Ta
slouZzi k zajiSténi spojeni konektoru stolku a rdmu, pomoci jejich kolikli a zafezii ve spodni
¢asti stolku. Zaroven slouZzi spolu s prodlouZzenym kartitovym krytem i jako zajisténi proti
vysunuti spodni strany stolku pii spojeni s horni ¢asti.

Pohyblivy ram je po hlavnim ramu vertikdln€ veden valivymi lozisky. Tento pohyb je od-
vozen od pohybu dolni ovladaci paky. Stiedova hiidel ovladaci paky je protazena na dru-

hou stranu, aby dochazelo k rovnomérnému zvedani a vyloucilo se tak pfipadné kiizeni.
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Aretaci pohyblivého ramu v horni poloze zajistuje vidlice v jeho spodni ¢ésti. Jeji ovladaci
¢ast je vyvedena predni pfickou ramu a opatfena kulovym madlem. Zadni ¢ast této vidlicky
je pfes tlacnou pruzinu pfitla¢ovéna k ramu. V misté horni polohy pohyblivého rdmu jsou
do svislého vedeni na hlavnim ramu vytvoteny otvory, do kterych tato vidlicka zaskoci.
Pritdhnuti kulového madla obsluhou smérem ven z pfistroje ma za nasledek uvolnéni are-

tace.

Pro tlumeni ptipadnych razl pii povolovani je pod ptedni ptickou pohyblivého ramu piic-

ka opatfena pénovym polymerem a je ulozena pies tlacné pruziny.

Obrazek 72. Detail spodni ¢asti pohyblivého ramu a pruzného dorazu

8.5 Chladici zarizeni
Chladici zatizeni ma zajistit:
a) rozdéleni proudu vzduchu od ventilatoru na horni a spodni ¢asti vyhtivaného bloku
pii otevieni obou ¢asti stolku od sebe,

b) aretaci v uzaviené poloze,

¢) zabranit zpétnému proudu vzduchu smérem k obsluze.
Pozadavky na material vychazi pouze z tuhosti pfi provozu ventilatoru.

Chladici zatizeni je realizovano jako predni kryt déleny na dvé razné velké Casti. ZavéSeni

je realizovano vyrdbénymi panty na rdmu piistroje. Pro vytvoreni kluzné sty¢né plochy je
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do pantl vlozena teflonova trubicka. Vnéjsi primér hadi¢ky je 10 mm s tloustkou stény
I mm. Obé¢ ¢asti jsou vybaveny madly pro pohodIné otevirani a zavirani. VEtsi ¢ast krytu
je vybavena ventilatorem umisténym ve stfedu vzhledem k §ifce ramu pfistroje. Ventilator

je prekryt bezpecnostni miizkou. [27]

Obrazek 74. Vnitini pohled na chladici zafizeni
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Z vnitini strany jsou ob¢ Casti vybaveny magnety pro aretaci v zaviené poloze. Na ventila-
toru je namontovan rozdélova¢ proudu. Experimentalné byl ovéren tok vzduchu pfi rozde-

leni. Vysledny smér je rovnobéZznym se smérem piekazky, prakticky nedochéazi k odrazu.

Obrazek 75. Vizualizace rozdéleni proudu vzduchu na rozdélovaci

Materialem krytu chladiciho zatizeni byly zvoleny desky kopolymeru polypropylenu. Je-
jich vyhoda je ve snadné svafitelnosti. Jedna se stejny materidl, ktery byl pouzit k vyrobé
ptipravku pro experiment, vice v kapitole 8.1.4 Experimentalni ovéfeni vykonu topnych

téles, kde je 1 vycet vlastnosti tohoto materialu.
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9 MERENI TEPLOTY A PENETRACE INDIKATORU

Mg¢teni teploty a penetrace indikatoru musi probihat automaticky nacitanim dat do pc.

9.1 Méreni teploty
Pozadavky na méteni teploty v navrhované konstrukci:

a) cena a dostupnost snimace,

b) mala tepelna setrvacnost snimace,
¢) jednoduchd montaz snimace,

d) méfici rozsah —50-450 °C,

e) rozlisitelnost 0,1 °C,

f) nejvetsi ptipustna odchylka +3 °C.
Pro méfeni teploty Ize bézn¢ pouzit tato méfici ¢idla:

a) kovové odporové senzory teploty,

b) polovodi¢ové odporové senzory teploty,
¢) monolitické PN senzory teploty,

d) termoelektrické Clanky,

e) dilatacni teploméry,

f) specialni dotykové senzory teploty,

g) bezdotykové méteni senzory teploty.

Zhodnocenim pozadavkil na méfeni teploty u navrhované konstrukce se jevi jako vhodné
pouziti kovovych odporovych senzorti. Ty pracuji na principu teplotni zavislosti odporu
kovu.

Z pozadovaného méficiho rozsahu vypliva pouziti odporového platinového snimace.

To je snimac hojn¢ vyuzivan v primyslu a technické praxi, zejména kvili své dostupnosti,
variacim dodavanych pouzder, odolnosti, pfesnosti a rozlisitelnosti.

Rozsah métenych teplot musi byt —200-850 °C. Pro méfici rozsah uvedeny v pozadavcich
na méfeni teploty plati uvedeny piesnost maximalng £2,8 Q. Dovolené tolerance (odchyl-
ky) jsou dle normy IEC 751.

Zvoleno bylo provedeni malého valeCku s rozméry @3x6 mm, kvili své malé tepelné setr-
vacnosti. Byl vybran typ s vnitinim odporem 1000 Q. Toto provedeni je dodavano pouze
s 10 mm dlouhymi piipojnymi vodici. Protoze se pozadovany méfici rozsah piekryva

s oblasti teplot mékkych pajek, nelze pro pfipojeni delSich vodict pouzit mékké pajky.
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Nabizi se proto pouziti tvrdé pajky, nebo kontakty teplotniho senzoru a vodice k sob¢ sva-

fit pomoci malého vyboje mezi kontakty.

K
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Obrazek 76. Zvoleny odporovy platinovy snimac [17]

Predtim je vSak nutné vodice opatfit jinou izolaci, nez se kterou se vyrab¢ji. Jako izolaci
vodice se ukazalo byt vhodné pouzit izolaci termoelektrickych ¢lanki. Jeho vystaveni pii-
mému plameni svicky mélo za nésledek napied z€ernani a poté naslednému zbélani izola-
ce. Bila barva se jiz nezménila ani po expozici t€sn¢€ nad plamenem po dobu 10 min. M¢-
fend teplota plamene v misté styku pomoci termoclanku se pohybovala okolo 800 °C. Pro-
toze je uvnitt izolace pouzito dvou rozdilnych kovi, je nutné je nahradit médénym vodi-
¢em. Toto nahrazeni spociva v pouhém odizolovani konct, napajenim médénych vodich
natupo na jedny zkoncl a postupném vytaZeni obou koncl starého vodice zizolace

z opacné strany od spoje. [4], [7], [17]
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Obrazek 77. Vystaveni izolace termoc¢lanku piimému plameni svicky
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9.2 Méreni penetrace indikatoru

Pro méteni penetrace indikatoru byl jiz na pocatku konstrukce zvolen uchylkomér firmy
MITUTOYO. Ten je ptipevnén v drzaku na ramu pristroje a jeho méfici hrot je v kontaktu
s horni plochou osy zavazi. Pfi montazi musi byt dodrzena souosost osy zavazi a osy méti-

ciho hrotu.

Jedna se o digitalni ichylkomér s oznacenim ID-C112 s rozhranim digimatic, které je jed-
noduse prevoditelné na sériové rozhrani RS232 pomoci pfevodniku od stejné firmy

s oznacenim DMX 1.

Tabulka 7. Vybrané vlastnosti ichylkoméru firmy Mitutoyo [22]

Oznaceni modelu (¢islo modelu) ID-C112 (543-250)
MEéfici rozsah 12,7 mm
Rozlisitelnost 0,001 mm
Nejvétsi pripustna odchylka méteni 0,003 mm
Pramér piipojné ¢asti na stojan 8 mm
Ptitlacna sila pruziny I,5N

Obrazek 79. Prevodnik Mitutoyo DMX 1 [24]
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10 NAVRH RIDICIi JEDNOTKY A JEJi PROPOJENI S POCITACEM

Ridici jednotka piistroje je v podstatd zdroj pro napajeni vybaveni piistroje a zaroven pie-

vodnikem urovni z pocitace pro méteni teploty a penetrace.
Ridici jednotka musi umoznit:

a) prevod vstupniho signalu USB na vystupni port RS232,
b) pirevod vstupniho signalu USB na vnitini LPT port,

¢) ovladani systému pomoci vnitiniho LPT portu,

d) napédjeni topnych téles,

e) opticky oddélit spinané ¢asti od portu PC.

| Ridici jednotka |

USB 1’«—»‘ USB na COM }«——{ COM na R$232 }«—
|

USB 2|—s=| USB na LPT |=ta—fovlidaci jednotkag@
- ]

- o -

) G}~

USB vstup

USB rozboc¢ova¢

Napajeni |

Obrazek 80. Blokové schéma fidici jednotky
Obrazek 80 znazoriiuje piredpokladané schéma fidici jednotky. Modie jsou vyznaceny da-
tové spoje (datové vodice) a Cervené silové spoje (silové vodice). USB rozbocovac, pre-
vodniky USB na COM a USB na LPT jsou hotové vyrobky, které se pouze namontuji a
ptipoji do fidici jednotky.
Vlastni propojeni s pocCita¢em je realizovano pomoci vstupu USB. Pro pocita¢ se tak bude
fidici jednotka tvafit jako USB rozbocovac s pfipojenym virtualnim portem LPT a COM.
COM port je dale pripojen na pievodnik COM na RS232, pro ptevod napétovych trovni
z portu COM na pievodnik uchylkoméru DMX 1.
Port LPT je ur¢en ovladani ptistroje pomoci PC a pro snimani teploty prostfednictvim A/D

pievodniku.
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11 OVLADACI SOFTWARE

Ovladaci software je pocitacovy program, kterym se ovlada samotné méteni.

Ptipadny uzivatel v ném nastavi parametry a druh méfeni a pocita¢ ho vyzve k dal§im kro-
kiim k zahdjeni méteni. Po startu méfeni uzivatele informuje o naméfenych hodnotach je-
jich vykreslovanim do grafu. Po skon¢eni métfeni o tom uzivatele opét informuje a vyzve

ho ke krokiim pro ptipravu pfipadného dalSiho méteni.

Uvniti programu dojde ke zjisténi stavil zafizeni pomoci koncovych spinact a tepelného
¢idla. Pokud bude vse v potfadku, vyzve uzivatele k umisténi vzorku do pfistroje a mecha-
nické nastaveni pfistroje. Po potvrzeni splnéni znovu ovéti stavy koncovych spinaci a za-
¢ne s vlastnim méfenim. Béhem méteni nejen vynasi naméfené hodnoty do grafu, ale také
se stara o regulaci vytapéni. Namétena hodnota teploty stolku se pouZzije nejen jako zpétny

ohlas, ale také pro vlastni regulaci teploty stolku piipadnym odpojenim topnych ¢lanki.

| <nézev méfeného vzorku> |
[ Nove meteni_| b BHc  w-[glm o[ Wlemme ot [2Eam
2.8
26
24 7]
Nadist vysledky 22 7
2.0 7]
1.8 7]
]
s 1.6
E -
E 14
s ]
12
1.0 7]
0.8 7
06 7]
04 7]
Pravé probiha: 0.2 7
00 T T T T T T T T T T T T T T T T T 1T T T T T T T T 1
0 20 40 60 30 QO 20 40 60 30 200 20 40 60 80 300 20 40 60 80 400 20 40 60 80 500 4
Tz [°C]

Obrazek 81. Navrhované rozlozeni hlavniho okna programu

Z pohledu uzivatele by mél byt ovladaci software piehledny, a jednoduchy na obsluhu.

Vsechna nastaveni by méla byt schovana v menu z ditvodu uzivatelské piehlednosti.
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ZAVER

Teoreticka ¢ast diplomové prace byla zpracovéana jako ivod do problematiky teorie tepel-
nych vlastnosti polymernich latek. V jednotlivych ¢astech se zabyva polymernimi materia-
ly jako takovymi, jejich vnitini strukturou, coz je konstituce, konfigurace, konformace a
morfologie amorfnich 1 krystalickych polymert. Dale se zabyvé tepelnym chovanim obou
skupin polymerQ a rozsifenim této problematiky. Teorie skelného prechodu je nésledné
popsana a jsou rozebrany aspekty, které ji ovliviuji. Naptiklad jde o strukturni faktory,
nebo zmekcovadla, ptipadné sitovani a plniva. Na konci teoretické ¢asti je uveden tivod do
problematiky penetrometrické zkousky, kterd se pouzivd pro méteni tepelnych vlastnosti

polymernich latek.

Prakticka cast je vénovana konceptu konstrukce laboratorniho penetrometru, ktery ma

slouzit ke studentskym cvi¢enim zaméfenym na teplotni vlastnosti polymernich materiali.

Prvni kapitola se zabyva vlastnim navrhem jednotlivych ¢asti ptistroje. Je to samotny tem-
perovany stolek, ktery je slozeny ze dvou ¢asti z divodu vétsiho komfortu pii praci se zafi-
zenim. Je realizovan jako duralovy blok se zabudovanymi topnymi ¢lanky se vzduchovou
izolaci od vné¢jSiho plasté z kompozitniho materialu. Soucasti navrhu konstrukce jsou 1 dva
praktické experimenty k pfiblizeni redlného chovani stolku. Dalsi ¢asti konstrukce je upi-
naci Cast, kterd zajiStuje upnuti vlastni penetracni jehly a jeji zatézovani pomoci piidav-
nych zavazi. Pfedposledni kapitolou je popis chladiciho zafizeni, o které byla konstrukce
doplnéna na zékladé vysledkli experimentu z navrhu temperovaného stolku. Posledni ¢asti
konstrukce je ram pftistroje. Ten zajiStuje pracovni pohyby dil¢ich soucasti a vytvaii nej-
vEtsi ¢ast samotného pfistroje.

Druhé cast praktické ¢asti predkladané diplomové prace je v€novana navrhu vhodného

zpisobu méfeni teploty a penetrace, coz ve finale predstavuje hlavni vysledky zkousky.

Naplni tfeti Casti je rozbor pozadavkl na fidici jednotku pocitace, ktera bude zabezpeCovat

jak nacitani hodnot do PC, tak ovladani pfistroje pomoci programu.

Posledni ¢asti je navrh ovladaciho software z pohledu uZzivatele i z pohledu funkci pfistro-
je.

Béhem zpracovavani konceptli jednotlivych ¢asti do celkového ndvrhu konstrukce bylo

nutné vyfesit problémy, které se postupné objevovaly.
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Mimo jiné to byla redukce poctu topnych elementli na samém zacatku, protoze prvni vize
temperovaného stolku pocitala se Ctyfmi topnymi elementy. Toto feSeni se pii pozdé&jSim
modelovani redlnych velikosti modelll spolu s velikosti topnych elementl ukazalo jako

prilis rozmérné vzhledem k velikosti polymerniho vzorku.

Dale bylo nutné oproti prvotnimu navrhu piepracovat mechanismus k vertikalnimu spojo-
vani obou ¢asti stolku se zaru¢enim kolmosti stolku ke sméru pohybu. Pivodné mél tento
pohyb zajistovat excentricky ulozeny disk. To se vSak ukdzalo byt jako nevhodné feSeni
pii tvaze poméru rozméru disku, vySce zdvihu a drdhy ovladaci paky. Po né€kolika neu-
speésnych pokusech o zlepSeni tohoto poméru doslo k jeho celkové vymeéné nejprve za pa-

kovy, ve finalni verzi potom za dvoupakovy mechanismus.

Vyfteseni otevirani obou casti stolku vedlo k vyvstani problému zajisténi kontaktl pfi opa-
kovaném spojeni obou €asti pii realné préci s ptistrojem. Toho bylo dosazeno ulozenim

horni ¢asti stolku pies tlacné pruziny.

Na zakladé realné¢ho pokusu, ktery mél ovétit funkei temperace a chlazeni volnou konvekci
realného bloku stolku, doslo v potadi k posledni vyznamné zméné€ a to k doplnéni kon-
strukce o chladici zafizeni. Bez néj by byl ¢as mezi jednotlivymi méfenimi pfili§ dlouhy,
az v nasobcich samotného ¢asu meéteni. Predkladany navrh feseni piistroje doplnény o
zminény chladici systém snizi ¢as chlazeni jakozto pifipravu na dalsi méfeni na hodnotu

niz8i nez je doba potiebna k provedeni méfeni.
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SEZNAM POUZITYCH SYMBOLU A ZKRATEK

ar [°C/h] - zrychleni vyhiivani, ochlazovani v Case,
Tm [°C] - teplota tani krystalitt,
Tg [°C] - teplota skelného prechodu,

Te [°C] - teplota te¢eni amorfni faze.
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