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ABSTRAKT

Diplomova prace se zaobira méfenim mikrotvrdosti modifikované¢ho polymeru. Modifika-
ce spociva v radiaénim zesitovani polyamidu 11. Teoreticka ¢ast se zamétuje na definova-
ni zakladnich pojmi z oblasti tvrdosti a mikrotvrdosti, pfehled pouzivanych metod pro
méfeni mikrotvrdosti, princip radia¢niho sitovani a popis vlivu ionizujiciho zafeni na po-
lymerni materialy. Praktické ¢ast je orientovana na ovéfeni pfinosu radiacniho sitovani na
hodnoty mikrotvrdosti a dal$i vybrané vlastnosti polyamidu 11 spojené s tvrdosti. Obsahu-
je statistické vyhodnoceni naméfenych hodnot pomoci metody DSI a diskuzi ziskanych

vysledkd.

Kli¢ova slova: mikrotvrdost, Vickers, Knoop, Berkovi¢, metoda DSI, radia¢ni sitovani,

lonizujici zafeni.

ABSTRACT

Master thesis is concerned with measuring the micro-hardness of the modified polymer.
The modification consists in the radiation cross-linking polyamide 11. The theoretical part
focuses on defining the basic terms of hardness and micro-hardness, an overview of the
methods used for measuring the micro-hardness, the principle of radiation cross-linking
and a description of the effects of ionizing radiation on polymeric materials. The practical
part is focused on testing the contribution of radiation cross-linking on the micro-hardness
and other selected characteristics of polyamide 11 connected with a hardness. It contains
statistical evaluation of measured values using the DSI method and discussion of the re-

sults.

Keywords: micro-hardness, Vickers, Knoop, Berkovich, DSI method, radiation cross-

linking, ionizing radiation.
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UvVOD

Mg¢feni tvrdosti, at’ uz polymernich nebo kovovych materiald, je jednou z nejcastéji prova-
dénych ¢innosti pri ziskavani mechanickych vlastnosti téchto materialii. Nabizi se ndm cela
fada metod pro hodnoceni tvrdosti, jejichz vyvoj zapocal jiz v 18. stoleti. Za tu dobu se
metody neustale zdokonalovaly, objevovaly nové a od nékterych se také upustilo. Méteni
tvrdosti se tak vyvinulo z prostého méfeni vrypu do dnes$ni podoby, kdy se predevsim
Vv laboratornich podminkéch vyuziva velmi sofistikovanych digitalnich zatizeni schopnych
meéfit nejen tvrdost, ale také dal$i parametry s tvrdosti spojené. Pravé nastup digitalnich
zatizeni v oblasti mikrotvrdosti piinesl posun v piesnosti méfeni, kdy klasické odmétrovani
JiZ nebylo dostacujici.

Zatim poslednim vyvojovym stupném v oblasti méfeni mikrotvrdosti i nanotvrdosti je me-
toda DSI — instrumentovana vnikaci zkouska. Ta hodnoti cely pribéh méteni (zatéZovani
i odleh¢ovani) a na rozdil od klasickych zkousek bere v tivahu i elastické chovani zkouse-
n¢ho materialu. Teoretickd ¢ast této prace se vénuje prehledu v dnesni dobé pouzivanych
metod pro méfeni mikrotvrdosti. Je zde uvedena podstata jednotlivych zkousek a jejich
provedeni. Dale je popsan proces radia¢niho sitovani a jeho u€inky na polymerni materia-

ly.

Préavé radiacnim sitovanim budou modifikovany vzorky polyamidu 11 pro praktickou ¢ast
této prace. Pii radiaCnim sitovani dochazi u materidli vlivem ptlisobeni zatreni
K nastartovani procesu sitovani, coz muze zlep$it vlastnosti vybranych materialti, piede-

v§im v oblasti mechanické, tepelné a chemické odolnosti.

Praktické ¢ast této diplomové prace se zabyva méfenim mikrotvrdosti modifikovaného
polyamidu 11. ZkuSebni vzorky byly vystaveny pisobeni riznych davek elektronového
beta zateni. Pro méfeni byla zvolena metoda DSI, kterd umoZiuje nejen méfeni mikrotvr-
dosti, ale vyhodnocuje také dals$i materialové vlastnosti. Namétena data byla statisticky
vyhodnocena. Vystupem z tohoto méfeni je série grafii pro jednotlivé veliCiny a charakte-
ristické indentacni kiivky, které zachycuji chovani materialu v pribéhu celého méticiho

cyklu.
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1 MERENI TVRDOSTI AMIKROTVRDOSTI

Prvni systematicky zptsob méteni tvrdosti realizoval v 18. stoleti Réaumur. Jeho metoda
spocivala v mefeni polohy vrypu, ktery zanechal zkouseny material na ty¢i s proménlivou
tvrdosti. O 100 let pozdé€ji vznikla Mohsova stupnice, ta zahrnovala 10 mineralt, ¢islo 1
m¢él v této stupnici mastek a naopak ¢islo 10 bylo pridéleno diamantu, jakoZzto nejtvrdSimu
materialu. Dalsi zkouskou, ktera urCovala tvrdost na zaklad¢ velikosti vrypu, byla Marten-
sova zkouska. U té se méfila Sitka vrypu, kterou zanechal diamantovy hrot o vrcholovém
uhlu 90°. Zavedeni konve¢nich vtiskovych testti se datuje na pocatek 20. stoleti, kdy
nejdiive vznikla zkouska dle Brinella a vzapéti ji nasledovaly i zbylé zkousky dle Vicker-
se, Knoopa, Vickerse, Berkovice ¢i Rockwella. [1, s. 2], [2, s. 14]

Tvrdost definujeme jako odolnost materialu proti vnikani jiného télesa — indentoru, jenz
ma piesny geometricky tvar a plisobi na néj zkusebni zatizeni. Je to tedy vlastnost materia-
lu, ktera nam udava schopnost materialu vzdorovat trvalé plastické deformaci. Tvrdost
urcujeme z velikosti trvalé deformace — vtisku, kterou indentor zanechal, nelze ji v§ak cha-
rakterizovat jako jednozna¢né definovanou fyzikalni veli¢inu. Na vyslednou hodnotu tvr-
dosti ptsobi celd tfada faktort, ta je tak ur¢ena komplexem mechanickych a fyzikalnich

vlastnosti. [1, s. 2], [2, s. 15]

1.1 Rozdélni zkousek tvrdosti

Od pocatku méteni tvrdosti se objevila cela fada metod, ty je mozné rozd¢lit dle nékolika

riznych hledisek:

1.1.1 Podle principu zkousky
Vtiskové metody

Jedné se o nejvice rozsifené metody. Zékladem téchto metod je méfeni velikosti vtisku,
ktery ve zkouSeném materidlu zanechd vnikaci téleso - indentor. Ten miZe mit tvar kuli¢-
ky, jehlanu, kuzele nebo dalSich piesné definovanych geometrickych téles. Materidl inden-
toru je vétSinou diamant nebo kalena ocel. Patii sem metody dle: Brinella, Rockwella, Vic-
kerse, Knoopa, Berkovice, metoda vtlacenim kuli¢ky (BIM), Shore A a D, IRHD. [3, s. 1]
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Vrypové metody

Tvrdost se ur¢i na zédklad¢ sitky vrypu, ktery ve zkouSeném materialu zanechal diamantovy
hrot. Podminkou pii méfeni je dokonale vylestény povrch zkouseného vzorku. Prikladem
této metody je Martensova zkouska. [3, s. 1]

Odrazové metody

Princip spociva v méfeni vysky (Shoreho skleroskop) nebo thlu odrazu (duroskop) zku-
Sebniho télesa, kter¢ dopada na zkousSeny vzorek z urcité vysky. V ptipadé méteni vySky
odrazu je timto té€lesem zavazi s kulovité vybrousenym diamantovym hrotem. [1, s. 16], [3,
s. 1]

Kyvadlové metody

Meéii se ubytek energie kyvadla s kulickou, které zvétSuje predem vytvoieny vtisk ve zku-
Sebnim vzorku. [3, s. 1]

1.1.2 Podle rychlosti piisobeni zatéZujici sily a odezvy materialu

Staticko - plastické

Zatézujici sila ptisobi na zkouSeny povrch staticky v kolmém sméru. Vyuziva se pro labo-

ratorni méfeni. Patii sem metody dle: Brinella, Rockwella, Vickerse, Knoopa, atd. [3, s. 1]
Dynamicko — elastické

Jedna se o jiz popsané odrazové metody, kdy se méfi vyska nebo uhel odrazu dopadajiciho
télesa. V misté narazu dochézi k elastické deformaci, pfiCemz se spotiebuje ¢ast kinetické

energie dopadajiciho zkusebniho télesa, to se tak jiz neodrazi do vychozi polohy. [1, s. 16],
[3,s.2]

Dynamicko — plastické

ZkuSebni téleso (obvykle kuli¢ka) vnika do zkouSeného materidlu ucinkem razového zati-
zeni a vytvari na povrchu trvaly vtisk. Patii zde Poldi kladivko a Baumanovo kladivko.
Vyhodou pfistroji pro dynamické zkouSky jsou jejich malé rozméry. Pfistroje jsou tak

snadno pienositelné a vhodné pro dilenskou kontrolu. [1, s. 16], [3, S. 2]
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1.1.3 Podle velikosti pusobici sily a maximalni hloubky vtisku

Dle tohoto hlediska mizeme zkousky tvrdosti rozdélit na:

- Zkousky makrotvrdosti, kdy velikost vtisku je v ¥adu mm (10 m). Jsou vhodné pro

méteni tvrdosti materialu jako celku.

- Zkousky mikrotvrdosti, kdy velikost vtisku je v fadu pm (10 m). Uplatiji se pii

méteni tvrdosti jednotlivych strukturnich vrstev, tenkych povlakda, atd.

- Zkousky nanotvrdosti, kdy velikost vtisku je v fddu nm (10'9 m). Oblast pouziti je

v mnohém podobna jako u mikrotvrdosti, tedy méfeni velmi tenkych povlaku, fil-

mu a strukturnich fazi. [1, s. 12, 16]

Nazorné¢ nam toto rozdéleni zobrazuje obrazek (Obr. 1), kde F znaéi maximalni silu,

v prubéhu zkousky, h maximalni hloubku vytvofeného vtisku a HM udava hodnoty Mar-

tensovy tvrdosti pro jednotlivé skupiny materiali.

10" : Makrotvrdost 30 kN
" 2 N < F< 30 kN /
10" 4
. Mikrotvrdost L o
E g2 ]  e—, e
E 2N>F a h>200nm el 0.02
= P s . _N
10 .
10° Nanotvrdost
- h <200 nm 706N
10° 10 10 10° 10*
HM (MPa)
Tvrdé kovy
Pryz Amery/Nezelezne kovy| Oceli Keramika

Obr. 1. Rozdeleni zkousek tvrdosti [4, s. 193]
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2 ZKOUSKY MIKROTVRDOSTI

Zkousky mikrotvrdosti jsou charakteristické tim, ze pro hodnoceni tvrdosti zkouseného
materialu vyuzivaji zatizeni v gramech, velikost indentoru a stejné tak i velikost vtisku je
v fadu um (10 m). Pro hodnoceni velikosti vtisku je nutné pouZiti mikroskopu (klasicky
¢i digitalni). V poslednich letech se pfedevs§im v laboratornich podminkach zacalo rozsiro-
vat mefeni mikrotvrdosti pomoci metody DSI, jezZ umoziuje kromé velmi presného hodno-
ceni tvrdosti 1 ziskdni dalSich materialovych parametri. K méfeni mikrotvrdosti se celosveé-
toveé pouzivaji metody dle Vickerse, Knoopa a Berkovice, t¢émto metoddm jsou vénovany
samostatné kapitoly. Pro hodnoceni tvrdosti vyuzivaji pyramidové indentory, viz obrazek
(Obr. 2). Objevily se i dalsi specifické metody napt. dle Meincka (Attingera) nebo métfeni
na dvojkuzeli, avSak tyto metody se pro moderni hodnoceni tvrdosti nevyuzivaji. M¢tfeni

mikrotvrdosti se uplatiiuje v oblastech uvedenych v tabulce (Tab. 1).

Berkovich

Knoop

Obr. 2. Indentory pro meéreni mikrotvrdosti [5]
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Tab. 1. Oblasti pouziti metod méreni mikrotvrdosti [1, s. 4]

Oblasti pouziti metod méreni mikrotvrdosti

Me¢éteni malych nebo tenkych soucasti

Me¢feni tvrdosti malych, vybranych oblasti
zkuSebniho vzorku

Meéfeni tvrdosti strukturnich slozek a fazi

Mgfeni tvrdosti velmi tenkych kovovych
a jinych anorganickych povlaki

Meéteni kiehkych material

Hodnoceni svarovych spoji

Hodnoceni vrstev po chemicko-tepelném
zpracovani

Pro hodnoceni oduhli¢ujicich procest

Studium difiznich pochodi

2.1 Mikrotvrdost dle Vickerse

Metoda dle Vickerse nam dava ucelenou stupnici tvrdosti pro velkou Skalu materiald

a umoziuje tak jejich pfimé porovnani. Jedna se o velmi pfesnou a citlivou metodu, ktera

je hojné vyuzivana. Piednosti této metody je také to, ze hodnoty tvrdosti jsou prakticky

nezavislé na velikosti zatiZzeni, coz bude jesté podrobnéji vysvétleno. Zkouska je specifi-

kovana v normé CSN EN ISO 6507-1: Kovové materidly - Zkouska tvrdosti podle Vickerse

- Cast 1: ZkuSebni metoda a také v normé CSN EN ISO 4516: Kovové a jiné anorganické

povlaky - Zkousky mikrotvrdosti podle Vickerse a podle Knoopa. Rozdil mezi zkouSkami

tvrdosti a mikrotvrdosti je ve velikosti pouzitého zkusebniho zatizeni, podstata ani prubéh

zkousky se neméni. [2, s. 25]

Dle velikosti pouzitého zkuSebniho zatizeni rozliSujeme tii oblasti méfeni dle Vickerse, Vviz

tabulka (Tab. 2).

Tab. 2. Rozdéleni metody Vickers [6]

Oznaceni

Symbol tvrdosti HV

ZkuSebni zatiZzeni F (N)

Zkouska tvrdosti podle Vickerse

>HV S

F > 49,03

Zkouska tvrdosti podle Vickerse
pii nizkém zatizeni

HV 0,2az<HV5

1,961 <F <49,03

Zkouska mikrotvrdosti podle
Vickerse

HV 0,01 az<HV 0,2

0,09807 <F <1,961
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Pro oznaceni se dle evropské normy pouziva zkratka HV, dopIlnénd o hodnotu zkusebniho

zatizeni v kilogramech. Nasledujici tabulka (Tab. 3) udava piehled zkusebnich zatizeni pro

jednotlivé oblasti méfeni.

Tab. 3. Zkusebni zatizeni pro metodu dle Vickerse [6]

Zkouska tvrdosti Zkouékz} tvrdorgti I,)ﬁ niz- Zkouska mikrotvrdosti
kém zatiZeni

Symbol | ZkuSebni zati- | Symbol | ZkuSebni zati- | Symbol | ZkuSebni zati-
tvrdosti zeni F (N) tvrdosti zeni F (N) tvrdosti zeni F (N)

HV 5 49,03 HV 0,2 1,961 HV 0,01 0,09807
HV 10 98,07 HV 0,3 2,942 HV 0,015 0,1471
HV 20 196,1 HV 0,5 4,903 HV 0,02 0,1961
HV 30 294,2 HV 1 9,807 HV 0,025 0,2452
HV 50 490,3 HV 2 19,61 HV 0,05 0,4903
HV 100 980,7 HV 3 29,42 HV 0,1 0,9807

Norma CSN EN ISO 4516 udava zatizeni az do hmotnosti 1 - 107 kg, tj. 9,807 - 10 N.

2.1.1 Podstata zkouSky

Jak jiz bylo uvedeno métfeni mikrotvrdosti dle Vickerse je az na velikost zkuSebniho zati-

zeni analogické s méfenim makrotvrdosti. V obou ptipadech se jako vnikajici téleso vyuzi-

vé pravidelny ¢tyiboky jehlan (&tvercova zakladna) vyrobeny z diamantu. Uhel mezi osami

protilehlych stén je 136°. Pudorys vtisku ma tedy ¢tvercovy tvar. [2, s. 26]

b"\

aQ

Obr. 3. Princip méreni mikrotvrdosti dle Vickerse [1, s. 9]

. Operating
 posian
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Zkusebni zatizeni F pusobi v kolmém sméru po piesné stanovenou dobu. Na zakladé veli-
kosti thlopticky vtisku d, ktery ziistane v materialu po odlehéeni vnikajiciho télesa, se urci
velikost plochy vtisku. Hodnota tvrdosti je vyjadiena jako pomér zkuSebniho zatiZeni

Kk plose povrchu vtisku, vypocet se provede dle normou daného vztahu [1, s. 9]:

S 136

HY = konstant zkusebni zatizeni 0102 2F - sin—>= 01891 F )
— ROnS A a T cha povrchu vtisku dz o dz

k tanta = ! = ! = 0,102 2

onsana—gn—9,80665— , (2)

kde:  HV —hodnota tvrdosti dle Vickerse (MPa, uvadi se vSak pouze HV)
F — zkusebni zatizeni (N)
d — aritmeticky pramér dvou uhlopticek (mm)

gn — normélni tihové zrychleni (m * s2) [6]

V praxi se vSak Casto mizeme setkat s tim, ze se vySe uvedend konstanta vynechava, vztah

pak vypada nasledovné:

F
HV = 1854~ ©)

kde: HV —hodnota tvrdosti dle Vickerse (MPa, uvadi se v§ak pouze HV)
F — zkuSebni zatizeni (N)
d — aritmeticky primér dvou uhlopficek (mm) [2, s. 27]

Jako velka vyhoda této metody bylo uvedeno, ze hodnoty tvrdosti jsou prakticky nezavislé
na velikosti zatézujici sily F, pro kterou plati Kickiv zakon podobnosti. Jedna se o vztah,

ktery nam udava to, ze velikost F zavisi pfedev§im na velikosti tthlopficky vtisku d.
F=k-d? 4)

kde: F — zkuSebni zatizeni (N)
k — konstanta zavisla na vlastn. zkouseného materialu a geometrii vnikajiciho télesa

d — aritmeticky primér dvou uhlopticek (mm) [2, s. 28]
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Dosazenim tohoto vztahu (4) do rovnice (1) dostaneme:
HV = konst. (5)

kde: HV - hodnota tvrdosti dle Vickerse (MPa, uvadi se vSak pouze HV) [2, s. 28]

Kickiv zadkon podobnosti plati velmi dobie v oblasti makrotvrdosti, ptfiblizn¢ v rozmezi
zatizeni 10 — 50 N. Pii vysSich hodnotéch zatizeni dochazi k mirnému zvyseni hodnot tvr-
dosti, coz je stale vyhovujici. AvSak v oblasti mikrotvrdosti (tj. pod 2 N) jiz neni Vickerso-

va tvrdost nezavisla na velikosti pisobiciho zatizeni. [1, s. 4], [2, S. 28]

V oblasti mikrotvrdosti se totiz uplatiiuje tzv. Indetation Size Effect = vliv velikosti vtisku.
Ktery ma za nasledek to, ze hodnoty mikrotvrdosti jsou vzdy vétsi nez u makrotvrdosti
a také to, ze s klesajicim zatizenim (indenta¢ni hloubkou) hodnoty mikrotvrdosti nartstaji,
coz nam znazornuje obrazek (Obr. 4). Hlavni pfi¢inou tohoto jevu, je narust elastické de-

formace, ve srovnani s def. plastickou, jez se projevuje vétsim zotavenim vtisku. [2, s. 28]

ISE efekt

Indentaéni hloubka

Tvrdost

Obr. 4. VIiv ISE [7]

Obr. 5. Redlny obraz vtisku Vickers [8]
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2.1.2 Provedeni zkousky

Zkouseny vzorek nebo vrstva musi mit tloustku nejméné 1,5 nasobku délky uhlopficky
vtisku. Vzdalenost stfedu vtisku od okraje zkusebniho vzorku musi byt nejméné 2,5 az 3
nasobek prumérné hodnoty uhlopficek vtisku podle druhu zkouseného materialu. Stredy
dvou sousednich vtiskli pro ocel, méd’ a jeji slitiny musi byt od sebe vzdaleny alespoil
0 3 nasobek primérné hodnoty uhlopticek vtisku. U lehkych kovil, olova, cinu a jejich
slitin je to o 6 nasobek. Povrch vzorku musi byt hladky, rovny, zbaveny okuji, mazadel
a jinych necistot. Vzorky se pti zkouSce umistuji na tuhou podlozku. ZkuSebni zatizeni
pusobi ptes vnikajici téleso na vzorek kolmo k jeho povrchu. U zkousky tvrdosti pfi niz-
kém zatiZeni a zkousky mikrotvrdosti musi zatiZeni své maximalni hodnoty dosahnout do
10 s od podatku zat&Zovani, pti¢emsz rychlost zatéZovani nesmi piekroéit 0,2 mm - s™. [1,

s. 10, 11], [6]
Zapis tvrdosti dle Vickerse se provadi podle schéma na obrazku (Obr. 6).

Hodnota Velikost zkusebniho Doba plsobeni
tvrdosti zatizeni zkuSebniho zatizeni

| |
XXX HV XXX [ XX*

Symbol
zkousky

Obr. 6. Obecné schéma pro zapis tvrdosti dle Vickerse
[9,s.112]

* - udava se tehdy, lisi-li se od stanovené doby, tj. 10 az 15 s.

2.2 Mikrotvrdost dle Knoopa

Zkouska tvrdosti dle Knoopa je velmi podobnd Vickersové metod€. Tvar vnikajiciho télesa
(indentoru) byl vsak jiz od pocatku volen s ohledem na pouziti pravé v oblasti mikrotvr-
dosti (nizké zatizeni). Indentor byl vyvinut v prvni poloving 20. stoleti v USA a nasledné
byla definovdna dodnes platnd norma na provadéni zkousky ASTM E384. V nasi oblasti
jsou pro metodu zavazné normy CSN EN ISO 4545: Zkouska tvrdosti podle Knoopa - Cdst
1: Zkusebni metoda a CSN EN ISO 4516: Kovové a jiné anorganické povlaky - Zkousky

mikrotvrdosti podle Vickerse a podle Knoopa.
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Norma CSN EN ISO 4545 zahrnuje zku$ebni zatizeni od 0,09807 N do 19,614 N, tj. 10 g
az 2 kg, bézné se vsak vyuziva zatizeni pouze do 1 kg. Analogicky jako i u Vickerse se
pouziva stejny zapis, tedy zkratka HK doplnénd o hodnotu zkuSebniho zatizeni

v kilogramech. Metoda je vhodna pouze pro vtisky s thlopti¢kami > 0,020 mm. [10]

2.2.1 Podstata zkouSky

Knooptv indentor je vyrobeny z diamantu a ma tvar jehlanu o kosoctvercové zakladné
s vrcholovymi uhly mezi protilehlymi stranami alfa a beta rovnymi 172,5° a 130°. Pomér
mezi dlouhou a kratkou uhlopfickou vtisku je ptiblizn€ 7 : 1 a hloubka vtisku tvofi asi
1/30 délky dlouhé uhlopficky. Indentor se zatla¢uje do povrchu zkusebniho vzorku pie-
depsanym zkuSebnim zatizenim, viz tabulka (Tab. 4) a nasledné se méti dlouha uhlopiicka

vtisku, ktery v povrchu zlistane zachovan po odleh¢eni zkusebniho zatizeni. [10], [11]

Tab. 4. Zkusebni zatizeni pro metodu dle Knoo-

pa [10]
Tvrdost dle Knoopa
Symbol tvrdosti | ZkuSebniho zatizeni F (N)

HK 0,01 0,09807
HK 0,02 0,1961
HK 0,025 0,2452
HK 0,05 0,4903
HK 0,1 0,9807

HK 0,2 1,961

HK 0,3 2,942

HK 0,5 4,903

HK 1 9,807

Tvrdost podle Knoopa je uréena jako podil zatézujici sily k primétu plochy vtisku, ktery se
povazuje za jehlan o kosoctvercové zdkladné se shodnymi vrcholovymi thly jako vnikaci

téleso. Vypocet je nasledujici:

zkusebni zatizeni

= : 6
HK = konstanta plocha povrchu vtisku ©)
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F
HK = 0,102 =0102- ————— = 1451~ 7
PRP 0,07028 - &2 &2 (7)
konstanta = — = = 0,102 8
ons ana—gn—9,80665— ’ ()

B

tan=
c=——2-=10,07028 ©)

2 tanz

kde: HK —hodnota tvrdosti dle Knoopa
F — zkusebni zatizeni (N)
dg — délka delsi thlopticky (mm)
¢ — konstanta vnikajiciho télesa
gn — normalni tihové zrychleni (m - s)
a—uhel 172,5°

B—thel 130° [1, s. 14], [10]

Operating
position

Obr. 7. Knoopiiv indentor [12]
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Obr. 8. Redlny obraz vtisku — dle Knoopa [13]

2.2.2 Provedeni zkousky

Obdobné¢ jako u metody dle Vickerse plati to, Ze vzorek musi mit hladky, rovny povrch
zbaveny vSech necistot. Vzorky se pfipravuji jako metalograficky vybrus (brousSeni za
mokra, elektrolesténi, leSténi diamantovymi pastami). Zasady umisténi vpichtl jsou totozné
jako u metody dle Vickerse viz kapitola 2.1.2. Od zacatku zatéZovani az do jeho plné hod-
noty nesmi uplynout vice jak 10 s. Ptiblizovani vnikajiciho télesa musi probihat rychlosti
od 15 pm~ st do 70 pm s* a doba pusobeni plného zkuSebniho zatizeni musi byt v roz-
mezi 10 az 15 s. [1, s. 15]

Zapis tvrdosti dle Knoopa je tvofen hodnotou tvrdosti, symbolem HK za nimz nasleduje
Cislice oznacujici velikost zkuSebniho zatizeni v kilogramech a doba pisobeni zkuSebniho

zatizeni v sekundach, 1isi-li se od ptedepsané doby (10 - 15 ) [1, s. 14]:

Pr.: 450 HK 0,5 = tvrdost dle Knoopa 450 stanovena pii zkuSebnim zatizeni 0,5 kg
(tj. 4,903 N) ptisobicim po dobu od 10 do 15 s.

2.2.3 Srovnani metody dle Knoopa a Vickerse

Porovnanim vtiskil vytvofenych Knoopovym a Vickersovym indentorem pfi stejném zku-

Sebnim zatiZeni a stejném zkouSeném materialu bylo zjisténo, ze:

Hloubka vtisku je u Vickerse témét dvojnasobné a velikost del§i uhlopticky je u Knoopa

asi 3x vétsi nez uhlopticka u Vickerse. Knoop je tedy vhodnéjsi pro méfeni velmi tenkych
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a kiehkych materialt, ale je citlivéjsi na kvalitu pfipraveného povrchu nez Vickers. Tim, ze
je u Knoopa thlopficka vzniklého vtisku mnohem delsi, je zde mensi prostor pro chybu pti
odméfovani a také 1ze thlopticku méfit u velmi tvrdych materialu, kde je vtisk velmi maly.
Na druhou stranu metoda dle Vickerse umoziuje Sir§i rozsah zkusebnich zatizeni a také
korelace pro méfeni tvarovych ploch (valcové, kulové, konvexni a konkavni). Dle tvaru
indentoru je Knoop vhodn¢jsi pro malé protahlé oblasti a Vickers zase pro kruhové oblasti.
Velikost vtisku pro jednotlivé metody pfi stejném zatizeni a stejném zkouSeném materialu

ukazuje obrazek (Obr. 9). [11], [14], [15]

=

3000 g
3000 g
_—— <
Ll 1000 g
e <>
- o
100 g 100 g
Knoop Vickers

Obr. 9. Porovndni vtiskit Knoop a Vickers [15]

2.3 Mikrotvrdost dle Berkovice

Diive téZ oznaCovana jako zkouska mikrotvrdosti podle Chrus¢ova a Berkovice. Berkovi-
¢av indentor se v dneS$ni dobé pouziva jak v oblasti mikrotvrdosti, tak i nanoindentace.

Navrhnut byl jiz v poloving 20. stoleti. [2, s. 30]

2.3.1 Podstata zkouSky

Pribéh a princip zkousky se nijak neli$i od metody métfeni mikrotvrdosti dle Vickerse.
Jedinou zménou je tvar indentoru. Berkoviciiv indentor je tfisténny diamantovy jehlan. Ma
tu vyhodu, ze se stény setkavaji v jednom bod¢, na rozdil od Vickersova a Knoopova Ctyt-
sténného indentoru. Polomér Spicky nového BerkoviCova indentoru ma velikost
50 az 100 nm, s opotiebenim se zvySuje na 200 nm, kdeZto u ctyfsténnych indentort diky

vvvvvv

indentoru muze tato hrana dosahovat maximalné 0,5 um a u Knoopa az 1,0 pm. Berkovi-
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¢av indentor je také odolngjsi vici neopatrnému zachazeni a narazim. [1, s. 11, 16], [16,

s. 22], [17, s. 12]

Muzeme se setkat se dvéma verzemi Berkovicova indentoru. Ta ptivodni byla navrzena
tak, aby pomér skute¢né plochy stén jehlanu k jeho vysce byl stejny jako u Vickersova
indentoru, to zabezpecil thel o velikosti 65,03° mezi bo¢nimi sténami a vyskou jehlanu.
Pozdé¢ji vSak doslo k prehodnoceni zptisobu ur¢ovani tvrdosti a to tak, ze tvrdost byla dana
jako pomér sily a projekéni plochy vtisku. Na zakladé této koncepce byl indentor modifi-
kovan tak, aby spliioval podminku stejného poméru projekéni plochy k hloubce vtisku jako
ma Vickerstv indentor. Toho se doséhlo upravou uhlu, ktery sviraji bo¢ni stény a vyska

jehlanu na hodnotu 65,27°, ktera se ¢asto zaokrouhluje na 65,3°. [2, s. 31], [16, s. 22, 27]

Prirez

Pohled shora

Obr. 10. Geometrie indentoru pro mikrotvrdost dle Berkovice [18, s. 23]

Obr. 11. Redlny obraz vtisku — dle Berkovice [19]
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Mikrotvrdost pro Berkovi¢uv indentor s uhlem 65,03° je vyjadiena jako pomér velikosti

zatizeni a plochy:

w

kde: Hcn — hodnota mikrotvrdosti dle Berkovice
w — zkusebni zatizeni (Kg)
| — vyska trojahelniku zméfena na vtisku (mm) [2, s. 31]
Pro modifikovany indentor s tthlem 65,27° se mikrotvrdost ur¢i nasledovné:

F

H=orsne

(11)

kde: H —hodnota mikrotvrdosti dle Berkovi¢e pro modifikovany indentor
F — zkusebni zatizeni (N)

h — hloubka vtisku (mm) [16, s. 27]

2.4 Zarizeni pro méreni mikrotvrdosti

Pro méteni mikrotvrdosti rozliSujeme nekolik typii zafizeni, a to:

mikrotvrdomér + metalograficky mikroskop,

samostatné mikrotvrdoméry napt. Durimet nebo PMT — 3,

digitalni automatické zatizeni,

zafizeni pro instrumentovanou vnikaci zkousku — DSI.

Metalografické mikroskopy se pro méteni mikrotvrdosti pouzivaji ve spojeni s manudlni
zkouskou dle Hanemanna. Metalograficky mikroskop se doplni o mikrotvrdomér a speci-

alni méfici okular. [1, s. 17]
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Obr. 12. Metalograficky mikroskop Neophot 2 [20]

Hanemanntiv mikrotvrdomér je slozen z hlavniho a pomocného objektivu, tvofenymi sou-
stavou Cocek, talifovymi pruzinami a diamantovym vnikajicim télesem ve tvaru ctyiboké-
ho jehlanu o vrcholovém thlu 136 ° (Vickersuv indentor). Métici okular je vybaven pev-
nou a pohyblivou destickou, na kterych je naznacen preruSovanymi ryskami pravy thel.
V nulové poloze vytvofi rysky nitkovy kiiz a v métici poloze vytvoii odpovidajici ctverec,
viz obrazek (Obr. 13). Dalsim takovymto tvrdomérem muze byt napi. Bergsmaniv. [1,
s. 17, 18]

a - nulova poloha b - mé&fici poloha

Obr. 13. MéFici okular obrazce [1, s. 22]



UTB ve Zliné, Fakulta technologicka 28

Digitalizace métici techniky se nevyhnula ani oblasti méteni mikrotvrdosti. Digitalni au-
tomatické zafizeni se vyznacuji vynikajici pfesnosti méteni, Sirokou Skédlou objektivi
umoznujici velké zvétSeni (umistény na revolverové hlave), automatizaci méfici procesu
a snadnou obsluhou. Poskytuji Siroky rozsah zkusSebnich zafizeni (makro i mikro oblast).
Obraz vtisku je pfenasen prostfednictvim CCD kamer s vysokym rozliSenim do pocitace.
Proces méteni je fizen mikroprocesorem a muize byt zcela automaticky tj. véetné vybéru
zkuSebniho zatiZeni, ostfeni a vyhodnoceni tvrdosti. Tento typ zafizeni nabizi celd fada
vyrobct, piikladem mohou byt napt. zatizeni ZHVp od firmy Zwick Roell nebo DuraScan
od firmy Struers.

Obr. 14. Digitalni merici zarizeni firem Zwick Roell a Struers [21], [22]

Zatizeni pro instrumentovanou vnikaci zkousku — DSI (Depth Sensing Indentation) jsou
vyvojové nejmladsimi zafizenimi pro méteni mikrotvrdosti. Tyto pfistroje vznikly piede-
v§im pro zjiStovani mechanickych vlastnosti tenkych vrstev, kde jiz klasické optické mik-
roskopy narazily na své hranice. Nutnosti je propojeni méticiho zafizeni s pocitacem. Zafi-
zeni méfi hloubku priniku indentoru (Vickers, Knoop, Berkovi¢) do zkouseného materialu
S vyuzitim kapacitniho nebo indukéniho senzoru. Vystupem z tohoto zafizeni je charakte-
risticka indenta¢ni kiivka zatizeni - hloubka vtisku. Méteni je vhodné jak pro oblast mikro-
tvrdosti, tak i nanotvrdosti a vyhodnocuje nejen tvrdost, ale také dalsi veli¢iny jako je na-
ptiklad modul pruznosti, velikost potfebné prace a mnoho dalSich. Vyhodnocovani meto-
dou DSI se natolik 1i8i od klasického optického prométeni vtisku, Ze mu bude vénovana

samostatna kapitola 2.5. [2, s. 35]

2.5 Instrumentovana vnikaci zkouSka tvrdosti — DSI

Metoda DSI (Depth Sensing Indentation) nekdy také oznacovéna jako IIT (Instrumented

Indentation Testing) se zacala vyrazné uplatiovat v zavéru 20. stoleti. Postupem casu se
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dockala své normalizace. Aktualnd je pro metodu platna norma CSN EN ISO 14577-1:
Kovove materidly - Instrumentovana vnikaci zkouska stanoveni tvrdosti a materialovych
parametrii - Cast 1: Zkusebni metoda. Jak je jiz z nazvu normy patrné, jednou z prednosti
metody DSI je to, Ze krom¢ hodnot tvrdosti vyhodnocuje také dalsi materialové parametry,

napt. vtiskovy modul, velikost potiebné prace nebo pruzné-plastickou tvrdost. [23]

2.5.1 Podstata zkousky

To ¢im se metoda DSI odlisuje od tradi¢nich zkousek jak tvrdosti, tak i mikrotvrdosti je
zpusob vyhodnoceni vnikani zkuSebniho télesa. U tradi¢nich zkousek se opticky vyhodno-
cuje velikost zanechaného vtisku po odstranéni zkuSebniho zatizeni, coz znamena, ze za-
nedbavame pruznou (elastickou) ¢ast deformace. Naproti tomu metoda DSI monitoruje
cely prubéh zkousky (plastické 1 pruzné deformace). Zaznamenava se posun vnikaciho
télesa (okamzita hloubka priniku) v zavislosti na plynulém nartistu / poklesu zatizeni
v prub¢hu celého zatézovaciho a odleh¢ovaciho procesu. Vystupem je tedy charakteristic-
ka indenta¢ni kiivka, zavislost aplikovaného zatiZeni na hloubce vtisku. Z té je pak mozné
urcit dal$i materidlové parametry. Hodnota tvrdosti jiZ neni urcena na zéklad¢ prométeni
velikosti plochy vtisku, ale plocha vtisku se uréi pravé ze znamé hloubky vtisku a znalosti

piesné geometrie vnikaciho télesa. [2, s. 35], [23]

Zatizeni

Aplikované zatizeni F

Odlehéeni

Hloubka vtisku h

Obr. 15. Indentacni kiivka

Metody méfeni mikrotvrdosti dle Vickerse, Knoopa i Berkovice pouZivaji vnikaci téleso
(indentor) pyramidového tvaru, ten se vSak pii komplexnim popisu prib¢hu indentace na-

hrazuje osové symetrickym kuzelovym indentorem. [2, S. 51]
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Povrch zkusebniho vzorku v prubéhu zkousky schematicky zobrazuje obrazek (Obr. 16 -
¢ast A) a zavislost zkusebniho zatizeni na hloubce vtisku, jez je tvofena zatézujici a odleh-

¢ovaci kiivkou obrazek (Obr. 16 - ¢ast B).

A) B)
a F Elastické
h odleh¢eni E t
Odlehé&eno . T :
- ._____\_‘____ Elasticko- /&
h plastické |
5 h zatizeni dF
h, [ /
h % p dh
e '\\ /o

/
" /
Zatizeno i h
<«— h, 4>l<— h, —»
h, h,
<
h,
« >

Obr. 16. Povrch v pritbehu zkousky a indentacni kiivka [2, s. 51]

kde: F — zkuSebni zatizeni
h — hloubka vtisku
hr — hloubka zbytkového vtisku
h; — hloubka vtisku pii maximalnim zatizeni F;
he — hloubka vtisku odpovidajici elastickému zotaveni
ha — hloubka vtisku od kraje kontaktu k povrchu vzorku pii plném zatizeni
hp — kontaktni hloubka vtisku (dana te¢nou k odleh¢ovaci kiivee v Fy)

a — polomér predpokladané sty¢né plochy [2, s. 35], [16, s. 30], [24]

2.5.2 Zpracovani namérenych dat

Na zaklad¢ znalosti téchto hodnot z obrazku (Obr. 16) mizeme pro Vickerstiv indentor

urcit nasledujici veli¢iny:
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Martensova tvrdost HM
Déna pomérem okamzitého zkuSebniho zatizeni a okamzité hloubky vtisku, tedy
HM =f (h).

F F

HM = =
A(h) ~ 2643 - h?

(12)

kde: HM — hodnota Martensovy tvrdosti

F — zkusebni zatizeni (N)

As — plocha vtisku (mm?)

h — hloubka vtisku (mm) [2, s. 36], [4, s. 196]
Univerzalni tvrdost HU

Tvrdost ddna pomérem maximalniho zatizeni a maximalni hloubky vtisku, zahrnujici elas-

tickou i plastickou deformaci materialu. [2, S. 36]

- (13)
As 26,43 -h;
kde: HU — hodnota univerzalni tvrdosti
Fi — maximalni zkuSebni zatizeni (N)
As — plocha vtisku (mm?)
h; — hloubka vtisku pfi maximalnim zatizeni F; (mm) [2, s. 36]
Plasticka tvrdost Hp,
Charakterizuje plastickou deformaci materialu jako nasledujici pomér:
Hy=tt= L (14)

WA T 264312
kde:  Hp — hodnota plastické tvrdosti
Fi — maximalni zkusebni zatizeni (N)
As — plocha vtisku (mm?)

hp — kontaktni hl. vtisku - te¢na k odleh¢. kiivee v Fe (mm) [2, s. 36], [4, s. 196]
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Vtiskova tvrdost H,t

Jedna se o nejcastéji pouzivané vyjadieni tvrdosti ve spojeni s metodou DSI.

F F

A, 245 hZ

Hy = (15)

kde:  Hr—hodnota vtiskové tvrdosti
F: — maximalni zkusebni zatizeni (N)
A, — primét kontaktni plochy indentoru - projekéni pl. ve vzdal. h, od hrotu (mm?)
hp — kontaktni hl. vtisku - tecna k odleh¢. kiivee v Fy (mm) [2, s. 37], [4, s. 196]
Vtiskovy (indenta¢ni) modul pruznosti E,r

V idealnim ptipad¢ je jeho vyznam stejny jako u Youngova modulu, avsak v urcité hloub-
ce proniknuti indentoru sty¢na plocha zavisi nejen na tvaru hrotu, ale i na pruzné deforma-

ci materialu. [2, s. 38]

U materialti s omezenou pruznou deformaci dochazi k hromadéni materialu kolem Spicky
indentoru (pile-up), coz sty¢nou plochu zvétsuje. Naopak u pruznych materiald dochazi
K opaénému jevu, tj. k poklesu materidlu v okoli $picky (sink-in), jenz sty¢nou plochu
zmensSuje. Popsané jevy velmi dobie ilustruje obrazek (Obr. 17), kde v horni Casti je zobra-
zena situace Vv fezu a dolni ¢ast zobrazuje situaci pfi pohledu shora, pferusovanou ¢arou je

naznaéena predpokladana sty¢na plocha a plnou ¢arou plocha skute¢na. [18, s. 27 - 29]

Vtiskovy modul pruznosti Ejr se uréi z tuhosti S, coz je teéna k odleh¢ovaci kiivce:

B dF
S=7n (16)
S-\m
E, = (17)
2-/A,
Pro diamantovy indentor, kde je Ej = 1140~ 10° MPa a vi = 0,07, dostaneme:
E
Er=1—"73 (18)

Vztah pro vypocet vtiskového modulu pruZnosti vyhovujici obecné definici je:
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Eir = 1— 2 (19)

1
Er Ei

kde: S — vtiskova tuhost (N - mm™)
F — zkusebni zatizeni (N)
h — hloubka vtisku (mm)
A, — primét kontaktni plochy indentoru - projekéni pl. ve vzdal. h, od hrotu (mm?)
E; — redukovany modul (MPa)
Eir — vtiskovy modul pruznosti (MPa)
E — Youngv modul zkouseného materialu (MPa)
v — Poissontiv pomér zkouseného materialu
vi — Poissoniitv pomér indentoru

Ei — Youngiv modul indentoru (MPa) [2, s. 38, 39], [4, s. 197], [18, s. 18]

Sink-in Pile-up

W

Rez

Pohled shora

Skute¢na styéna
plocha

Predpokladana
styéna plocha

Obr. 17. Schematické znazornéni sink-in a pile-up [18, s. 28]
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Elasticka a plasticka ¢ast prace vtisku

Velikost celkové mechanické prace se rovna souctu elastické ¢asti (plocha pod odlehéujici
kiivkou charakterizujici praci elastického zotaveni) a plastické ¢asti (plocha pod zatézujici
kiivkou), viz obrazek (Obr. 18).

W = Weiase + Wpiase (20)

kde: W — celkova mechanicka prace (J)
Welast — elasticka ¢ast prace (J)
Wiiast — plasticka ¢ast prace (J) [4, s. 195]

I\

Aplikované zatizeni F

Hloubka vtisku h

Obr. 18. Elasticka a plasticka cast prdce vtisku
Koeficient zpétné relaxace

Podil elastické ¢asti prace a celkové mechanické prace, jenz nam umoziuje snadno charak-

terizovat deformac¢ni chovani.

Welast

= -100 (21)
7 chlk

kde: # — koeficient zpétné relaxace (%)
Welast — elasticka ¢ast prace (J)

Weelk — celkova mechanicka prace (J) [4, s. 197]
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Vtiskovy (indentaéni) creep

Je definovan jako relativni zména hloubky vtisku pfi konstantnim zatizeni. Urcuje se podle

nasledujiciho vzorce:

h, — hy

hy

100 (22)

Crr =

kde: Cir— vtiskovy creep (%)
h; — hloubka na poc¢atku méfeni creepu (mm)

h, — hloubka po uplynuti ur¢itého ¢asového intervalu (mm) [2, s. 81]

Hloubka h/
h:

hi

—
—

& t, Cas't

Obr. 19. Odecteni hloubek pro creep [2, s. 81]

2.5.3 Indentacni krivky

Hlavnim ¢initelem, ktery ovliviiuje tvar kiivky je odezva zkouSeného materialu na piisobici

zatizeni. Podle této odezvy mizeme materialy rozd¢lit na 3 typy:

- elasticky,
- plasticky,
- elasticko-plasticky. [25, s. 130, 131]

Pokud je odezva materialu Cisté elastickd (dle Youngova modulu), nenastane zadné plas-
tickd deformace, v materidlu po odleh¢eni nevznikne zietelny vtisk. ZatéZovaci a odleh¢o-
vaci kiivky spolu splyvaji. U materialu s dokonale plastickou odezvou nedochazi
k zadnému elastickému zotaveni. Vznika trvaly vtisk, jehoz hloubka a tvar zcela odpovida-
ji indentoru. Vé&tSina strojirenskych materialii se vSak chova elasticko-plasticky. Zanechany

vtisk je dobie zfetelny a je na ném patrné jisté elastické zotaveni. Indentacni kiivka tako-
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véhoto materialu je pak tvarem mezi piedchozimi ptipady. [2, s. 39 - 44], [18, s. 15], [25,
s. 130, 131]

Popsané chovani je nazorné zobrazeno na obrazku (Obr. 20), jenz se sklada z:

a) Zavislost napéti na deformaci.

b) Indentacni kiivky.

c) Obraz vtisku v fezu.

d) Obraz vtisku pii pohledu shora (Berkovictv indentor).

Elasticko, idealné plasticky

Realny
o o - o
Y
() 3 £ £
F F F
\ 4
(b) h h h

(©)

(d) Elasticky Plasticky Elasticko - plasticky

Obr. 20. Schematické zndzornéni chovani materialii [25, s. 131]

Kromé hodnot tvrdosti a modulu pruznosti 1ze z indentacnich kiivek ziskat dal§i informa-

ce, ty se projevuji nahodnym nespojitym prubéhem (tzv. pop — in a pop — out oblasti)
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a patfi sem napt.: fazova transformace, trhliny, creep a delaminace vrstvy. Indenta¢ni kiiv-

ky se jesté nékdy dale doplnuji zavislostmi zatizeni / ¢as a hloubka vtisku / ¢as. [2, s. 40]

\

Hloubka vtisku A

Pocatek creepu

Aplikované zatizeni F
Aplikované zatizeni F

>

Hloubka vtisku h Cast Cast

Obr. 21. Indentacni kiiivka, zavislost zatizeni na case a hloubky vtisku na case pro ocel

Armco [2, s. 41, 42]

2.5.4 Vliv potencionalnich zdroji ruseni na presnost méreni

Rozhodujici dopad na piesnost naméfenych hodnot ma kontaktni plocha. Jiz piiprava
vzorku mé zna¢ny vliv na jeho povrchové vlastnosti. Struktura povrchu, ktera je do jisté
miry u makro zkousek zanedbatelna, ma u mikro a nano zkouSek podstatny vliv. Dale je
zde problém urceni nulové hloubky pii zatézovani, od které se pak dale odecitd samotna
hloubka vtisku. Pasobi zde také jiz zjednoduSené popsané efekty sink-in / pile-up (kapitola
2.5.2) a ISE (kapitola 2.1.1), vliv zbytkovych napéti nebo ptilnavost mez zkouSenym vzor-
kem a indentorem. A nelze zapomenout ani na faktory ovlivitujici méfici zafizeni, jako
jsou kolisani teplot a s tim spojend tepelna roztaznost nebo samotna tuhost méticiho zari-

zeni. Podrobny popis vSech téchto faktort je velmi naro¢ny a mimo rozsah této prace. [2,

s. 55], [18, s. 26]
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3 RADIACNI SiITOVANI

U mnohych polymernich materidli dochazi pfi ptisobeni zafeni ke spusténi procesu sit'o-
vani. Jiz v 60. letech 20. stoleti se vyuzitim tohoto procesu v prumyslové oblasti zacal za-
byvat profesor Dr. Arthur Charlesby. Pti radia¢nim sitovani je pozadovany material vysta-
ven pusobeni beta nebo gama zafeni. Plisobeni radia¢niho zafeni vyvolava nejen proces
sitovani ale i degradaci, zalezi na konkrétnim materialu, ktery proces pievladne, viz tabul-
ky (Tab. 6), (Tab. 7) a (Tab. 8). Degradace nemusi byt jen nezadouci, napt. u PP nebo
PTFE se zdmérn¢ vyuziva ke zméndm vlastnosti. Priimyslové se radia¢niho sitovani vyu-

ziva u termoplastt, elastomer (dodate¢né sitovani) a termoplastickych elastomerd. [26,

s. 4, 5], [27, s. 16]

Proces radia¢niho sitovani probiha na jiz hotovych vyrobcich za pokojové teploty a nedo-
chazi k dodate¢nému namahani vyrobkt. Timto procesem muzeme masovym nebo levnéj-
$im konstrukénim materialim dodat vlastnosti srovnatelné s materialy z vyssich cenovych
kategorii (,,High performance materialy). Otviraji se ndm tak zcela nové oblasti pouziti
tradi¢nich polymernich materidlii. Radiacni technologie se osvédcila u vyrobkl z polyety-
lenti, polyamidi, PBT a specialnich termoplastickych elastomert, uplatiiuje se v automobi-
lovém, elektrotechnickém, stavebnim a zdravotnickém pramyslu. Mezi nejcastéjsi vyrob-
ky, u kterych se radia¢ni sitovani vyuziva, patii: trubky, hadice, lisované dily, smr§tovaci
vyrobky a folie, strojirenské komponenty, vlakny vyztuzené kompozity, konstrukéni dily
vystavené chemickym vlivim a vysokym teplotam, pojistkové systémy, izolace kabell
a dratd. Dalsi uplatnéni ozafeni miizeme najit ve sterilizaci v oblasti 1ékaiskych, farmaceu-
tickych, kosmetickych a obalovych produktd. [26, s. 4, 5], [28], [29], [30, s. 24]

Princip radiacniho sit’ovani

Piisobeni ionizujicitho zéafeni na organické latky vyvolavd zmény spojené s rozstépenim
kovalentnich vazeb. Pokud energie piisobiciho zafeni pfevysuje ionizacni potencial mole-
kul, dochazi k tvorbé ionizovanych molekul. To se zpocatku projevuje zvySenim elektrické
vodivosti, které je umérné poctu vznikajicich elektront a iontt. KdyZ je energie absorbo-
vaného zareni menS§i neZ ionizacni potencidl ozafované molekuly, mlZe nastat tvorba
vzbuzenych molekul. Rozpadem ionizovanych nebo vzbuzenych molekul vznikaji volné

radikaly. Rekombinace téchto radikalti vede ke vzniku pfi€nych vazeb mezi polymernimi

fetézci, k rozvétveni nebo ke vzniku dlouhych linearnich molekul. [31, s. 356, 357]
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Pti ozafovani polymert probiha soucasné nékolik reakci, z nichz nejdulezitéjsi jsou sit'o-
vani, degradace a pii ozafovani polymeru na vzduchu také oxida¢ni reakce. Rychlost téch-
to reakci se odviji od sloZzeni daného polymeru a od podminek ozatovani. Sitovani linear-
nich polymert provazi nartst relativni molekulové hmotnosti a pfi dostatecné hustoté piic-
nych vazeb se vytvaii nerozpustny gel. Degradace polymeru se projevuje $tépenim hlav-
nich vazeb v makromolekule, ¢imz dochazi k postupnému snizovani relativni molekulové
hmotnosti. Mnozstvi rozstépenych hlavnich vazeb je umérné energii pohlcen¢ho zateni
a nezavisi na relativni molekulové hmotnosti polymeru. Stépeni hlavnich vazeb je dopro-
vazeno odstépovanim plynnych produktd. V ptipadé situjicich polymert, je hlavnim plyn-
nym produktem vodik. U polymert, jez podléhaji destrukei, se odStépuje zejména metan,
CO a CO0s,. [31, s. 357 - 360]

Priklad radiac¢niho sitovani PE elektronovym zarenim

Energie ze zareni je materidlem absorbovéana a dochézi k iniciaci chemickych reakci, roz-
padem C — H vazeb vznikaji primarni (volné) radikaly, ty spolu reaguji a vytvareji vazbu
C — C, tento proces je znazornén na obrazku (Obr. 22). Spojenim sousednich fetézct do-

chazi ke vzniku nekoneéné trojrozmérné struktury, prostorové sité. [26], [27, s. 16]

Obr. 22. Princip radiacni sitovani PE elektronovym
zarenim [26, s. 1]
Sitovaci reakce zplisobené beta zafenim se projevuji u semikrystalickych termoplastt

v makromolekularni roviné hlavné v oblasti amorfni (az 90 %), ptipadné v oblasti mén¢e
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krystalické, pfitom se snizuje pohyblivost molekul zavisla na teploté a s rostoucim stup-

ném zesit'éni dochazi ke zvyseni teploty skelného prechodu Ty. [30, s. 24]

Krystalicka
oblast

Obr. 23. Semikrystalicky polymer[32]

Nevyhodou tohoto zptsobu sitovani je to, ze ozafeni jsou vystaveny vSechny slozky smési,
tedy i ty, u kterych je reakce na zareni negativni (napt. zmé¢kcovadla a barviva). Dojde sice
k zuSlechténi zakladniho polymeru, ale dal$i slozky mohou byt degradovany, coz ma
V konecném dusledku vliv na délku zivotnosti. Tento problém tedy odpada u nepIlnénych

a nemodifikovanych polymeru. [27, s. 16]

3.1 Sitovani pomoci beta zareni

Zakladem sitovani pomoci beta (elektronového) zéateni je pronikéani elektronii do materia-
lu, ¢imZz dochazi k aktivaci a ionizaci molekul v ozafeném materialu. Fyzikalni podstata
beta zafeni je popsana v kapitole 4.3. Zdrojem zafeni beta je urychlova¢ elementarnich
Castic, jehoz zakladni princip je srovnatelny s Braunovou elektronkou nebo rentgenkou.
Zhavici katoda emituje elektrony, které jsou pies svislou urychlovaci trubici vazany elek-
tromagnetickym polem do svazku a urychlovany. Rychlost, resp. energie elektrong, je za-
visla na stiidavém napéti mezi zhavici katodou a anodou (potencionalni spad). Uginkem
magnetického stfidavého pole se proud elektronii odchyluje tak, aby na usti snimaciho

trychtyie vystupoval jako véjifovity proud elektronti. [26, s. 26, 30]
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Obr. 24. Sitovini pomoci zareni beta 1 — hloubka vniknuti
elektronu, 2 — primarni elektrony, 3 — sekunddrni elektrony,
4 — ozadreny material [33,S. 7]
Na obrazku (Obr. 25) mizeme vidét, ze davka energie ozafeni neni v dosahu elektront

konstantni. [26, S. 32]

e
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/ \ Min. davka ozareni

>
toot = 2/3 se Penetraéni hloubka (mm)
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Relativni davka (kGy)

Se

Obr. 25. Rozdéleni davky energie pri jednostranném ozdreni

[33,s. 11]
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Uzitnou hloubku vniknuti 1ze fidit volbou mnozstvi energie elektront. Pro vypocet opti-

malni tloustky materidlu pfi jednostranném ozafeni se vyuziva nasledujici zjednoduseny

postup:
2
lopt = §Se (23)
51-E,—2,6
Se = + (24)

kde:  topt — optimalni tloustka materialu pfi jednostranném ozafeni (mm)
Se — dosah elektront (mm)
Ee — energie elektront (MeV)
p — hustota ozafovaného materialu (g/cm®) [26, s. 32]

Tab. 5. Ozdareni vyrobku o hustoté 0,15 g/em® z obou stran [26, s. 32]

Energie elektronu (MeV) Dosah (mm) | Vyuzitelny dosah (mm)

2,0 51 81
3,0 85 135
4,5 135 217

Pro vétsi soucasti se pouziva ozaieni z obou stran, kterym se dosahuje vétSich hloubek

vniknuti a zlepSuje tak hospodarnost procesu. [26, s. 33]

3.2 Sitovani pomoci gama zareni

Sitovani gama zafenim je umoznéno pronikanim gama - kvant do materialu, ty v disledku
ruznych interaktivnich procest produkuji sekundarni (excitované) elektrony, které jsou
schopné opétovné aktivace a ionizace dal§ich molekul ozafeného materidlu. Zdrojem gama
zéteni u pramyslovych zafizeni je radionuklid kobaltu (*°Co). Ten je schopny emitovat
zateni gama se stiedni energii cca 1,3 MeV a vysokou penetraci. Fyzikalni podstata gama

zateni je popsana v kapitole 4.4. [26, s. 27, 35]
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Obr. 26. Sitovani pomoci zdreni gama 1 — zdroj gama zareni,
2 — gama kvanta, 3 — sekundarni elektrony, 4 — ozdreny mate-
rial [33,s. 7]

3.3 Srovnani sitovani pomoci beta a gama zareni

Mezi obéma druhy zareni je nejvétsi rozdil ve schopnosti pronikani materidlem a intenzité
davky ozareni. Urychlovace elektronli jsou schopny pfipravit davku elektronového beta

zéafeni s vysokou intenzitou, ale to ma pouze omezenou hloubku vniknuti (zavisi na jeho

energii).
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Obr. 27. Schopnost pronikani elektronii a gama
kvant zdreni [26, s. 29]
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Kdezto zafeni gama ma vysokou schopnost vniknuti do materidlu pfi relativné nizké inten-
zit¢ davky. To znamend, Ze elektronovym beta zafenim je v pribéhu n¢kolika sekund do-
déna davka, kterd by pomoci gama zareni trvala n¢kolik hodin. Pro polymerni materialy se
tedy pouziva predevsim beta zateni, jelikoz pro sitovani je nutnd vyssi davka zareni. Gama

zateni se vyuziva pouze u objemnych dilct a predevsim v oblasti sterilizace. [26, s. 28, 29]

3.4 Polymery vhodné pro radia¢ni sitovani

Primyslové se radiacniho sitovani vyuziva u vyrobkt z termoplastti, elastomerti a termo-

plastickych elastomert. Podrobny pichled udavaji nasledujici tabulky (Tab. 6) a (Tab. 7).

Tab. 6. Termoplasty pro radiacni sitovani [26, s. 15]

Zkratka Nazev
PE |polyetylen (LDPE, HDPE, LLDPE,..)
CM  |chlorovany polyetylen
2 PP |polypropylen (*)
L; EEA |kopolymer etylenu s akrylatem
s EPDM |etylenpropylendienovy kaucuk
EPM |etylenpropylenovy kaucuk
E EVA |kopolymer etylenu s vinylacetatem
é Zc,n; PBT(P) | polybutylentereftalat ()
@) S UP  |nenasycend polyesterova pryskyftice
5 CSM | chlorsulfonovany polyetylen
I|'|—J _8_ ETEE kopolymer etylenu s tetrafluoretyle-
C nem
°g’> FPM | fluor kauduk
£ PVC |polivinylchlorid(*)
PVDF |polyvinylidenfluorid
:g PA  |polyamid 6, 6.6, 11, 12 (*)
3 PVAL |polyvinylalkohol
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Tab. 7. Elastomery a termoplast. elast. pro radiacni sitovani [26, s. 15]

Zkratka Nazev

ACM | polyakrylatovy kaucuk

BR | polybutadienovy kaucuk

CR  [polychloroprenovy kaucuk

CSM | chlorsulfonovany polyetylen
FPM | fluor kaucuk

IR polyizoprenovy kaucuk

NBR |butadien akrylonitrilovy kaucuk

ELASTOMERY

NR | pfirodni kaucuk

SBR |butadien styrenovy kaucuk

SBS [styren-butadien-styrenovy kopolyrner (*)
Sl silikon

TPE-E |polyesterovy termoplasticky elastomer (*)

TPE-O |polyolefinicky termoplasticky elastomer

TPE-S [polystyrenovy termoplasticky elastomer

TPE-U [polyuretanovy termoplasticky elastomer (*)

zesitovany polyolefinicky termoplasticky elasto-
mer

TERMOPLAST
ELASTOMERY

TPE-V

U polymeru (n€kterych receptur) oznacenych (*) je potiebny ptidavek pomocného sitova-

ciho &inidla. [26, s. 15]

Tab. 8. Mat., kt. piisobenim ionizujiciho zdreni prevaizné degraduji [34, s. 252]

Zkratka Nazev
- celuloza a jeji derivaty

PTFE polytetrafluoretylen

ETFE kopolymer tetrafluoretylen/etylen
PCTFE polytrifluorchloretylen

PVDC polyvinylidenchlorid
PMMA polymetylmetakrylat

POM polyoxymetylen

PIB polyizobutylen

PVF, PVFM, PVB | polyvinylfluorid, polyvinylformal, polyvinylbutyral
IR butylkaucuk
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3.5 Zména vlastnosti radia¢né sitovanych polymeru

Vlivem radia¢niho sitovani dochdzi u polymernich materialii ke zlepSeni celé fady vlast-
nosti, predevs§im v oblasti mechanickych, tepelnych a chemickych. Zména vlastnosti je
zavisla na velikosti davky ozafeni a na konkrétnim materidlu. Technologie radia¢niho si-
tovani také umoziuje vytvaret oblasti s riznymi vlastnostmi, napt. plynulé spojeni tvrdo-

mekké oblasti. [26, s. 11]
ZlepSeni mechanickych vlastnosti:

- pevnost,

- narust Youngova modulu,

- creepové chovani,

- pevnost v ohybu pii cykl. naméhani,
- pevnost studenych spoji,

- sniZeni taznosti,

- narust tvrdosti. [26, s. 11, 17]

ZlepSeni tepelnych vlastnosti:

- tvarova stalost za tepla,
- tlakové formovani zbytk,
- odolnost vici hoteni,

- odolnost proti pusobeni Zhavym dratem. [26, s. 11]
ZlepSeni chemickych vlastnosti:

- odolnost proti botnani,
- odolnost proti hydrolyze,
- odolnost proti olejim a maziviim,

- odolnost proti trhlinam zpusobenych pnutim a redukce $ifeni trhlin. [26, s. 11]
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4 ZARENI A POLYMERNI MATERIALY

Se zéatfenim jako formou energie se v zivoté setkdvame v celé fad¢ aplikaci. Nejsou to jen
pramyslové aplikace, kde se riizné typy zareni vyuzivaji napt. pro ohfev nebo jako nastroj
diagnostiky, ale zafeni se vyskytuje i v domécich spotfebic¢ich (napt. mikrovinna trouba).
Casto se také setkavame s aplikaci v medicing, at’ uZ je to tradiéni rentgenové zateni

(X zafeni) nebo UV zafeni (diagnostika, stomatologie).

4.1 Zareni — zakladni pojmy a rozdéleni

Zateni chapeme jako proces, pii némz dochazi k pfenosu energie prostorem. Pienos probi-
ha jak ve vakuu, tak i v latkovém prostfedi. Mize probihat formou vIinéni nebo pohybem
Castic. Zareni vykazuje ¢asticovy i1 vinovy charakter, studujeme jej vSak z hlediska prave
pievazujiciho charakteru. V ptipad¢€ ze pievazuje vinovy charakter, oznaCuje se zateni jako
vinéni. Rozdélit zafeni je mozné neékolika zplisoby, a to na ionizujici a neionizujici nebo
téz na zareni korpuskularni (tvofeno proudem ¢astic jako jsou elektrony, protony nebo ja-
dra atomi) a elektromagnetické (definované vinovou délkou a vyskou viny — intenzitou).

[35, s. 1], [36], [37]

Ionizujici zareni

Ionizujici zafeni je charakteristické tim, Ze jeho kvanta maji tak vysokou energii, ze jsou
schopna vyrazet elektrony z atomového obalu a tim latku ionizovat (vznikaji elektricky
nabité Castice, ionty).

Typy ionizujiciho zéafeni:

- zafeni o,

- zafeni elektronové (p3-),
- zéfeni fotonové (y a X),
- zafreni neutronoveé,

- zéfeni protonove,

- adasi[35,s. 1], [36], [38, s. 4]

U zéfeni a, B, y a X se za energetickou hranici ionizujiciho zafeni povazuje energie 5 keV.
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Neionizujici zafeni
Do kategorie neionizujiciho zafeni fadime elektromagneticka zareni o vyssi vinové délce,

jako jsou:

- UV zafeni — oblast A a B (oblast C tj. pod 280 nm, povazujeme za slab¢ ionizujici),
- viditelné svétlo,
- infraCervené zareni,

- zafeni o vysSich vinovych délkach (radiové viny, mikrovlny). [35, s. 1],

4.2 Alfa zareni

o zafeni je tvofeno rychle leticimi jadry helia, to obsahuje dva protony a dva neutrony.
Jedna se o silné ionizujici zafeni (velmi U€¢inné vytrhava elektrony z obalu atomi), které
ovSem na malé vzdalenosti rychle ztraci svou energii (2 az 8 MeV). Z toho plyne, Ze
schopnost pronikani tohoto typu zéafeni do latek s mérnou hmotnosti vody (coz odpovida

i polymernim materialim) je velmi nizka, vétSinou se uvadi 0,1 mm. V ptipad¢é vzduchu

v Vv

226 239 241
zéfiCe patii napi. Ra, Pua Am. Tohoto typu zéafeni se v technické praxi vyuziva jen

velmi zfidka, jednou z mala oblasti je vyuziti v detek¢énich pftistrojich (pozarni hlasice,

detektory plynti). [37, s. 76], [38, s. 9], [39], [40]

) Vysokoenergeticky
Jadro atomu elektron
2 protony a 2 neutrony A ) /
1 —_T 5 - . Beta zareni
-
Alfa zafeni ~ . > " "
— wE Mkt b
[ R I N A S e
-~ - Vysokoenergeticky
» - . - . elemag. foton
et et .
‘At L et o
» e AR Re l
' - "
» .' »
Gama zareni

Obr. 28. Zdreni alfa, beta a gama [41]
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4.3 Beta zareni

Jedna se o tok elektrond (neboli castic -), resp. pozitroni (neboli ¢astic f+) o energii az
16,6 MeV emitovanych pii samovolné pteméné jaderného neutronu na proton, elektron a an-
tineutrino. Zafeni 3 obsahuje Castice s energiemi od nuly az po urCitou maximalni energii, to

znamena, ze ma spojité energeticke spektrum. Vyzarena energie dosahuje u bézné pouzivanych

vvvvv

troni, jehoz zdrojem je urychlovaé elementarnich ¢astic. Pfi porovnani se zafenim o je
zéateni B daleko mén¢ ionizujici, avSak jeho Céstice se pii stejné energii pohybuji mnohem
rychleji a jsou leh¢i. Z toho je jasné, Ze zareni 3 ma vétsi schopnost pronikani do materia-
4. Dosah tohoto zateni je ve vzduchu az né€kolik metrt, u latek s mérnou hmotnosti vody

(coz odpovida 1 polymernim materialim) dosahujeme hodnot desitek milimetrt.

. .. . 3% 63 8 90 9 204
K nejcastéji pouzivanym beta zaficim patii napt.: S, Ni, Kr, Sr+, Ya TI[37,

s. 76], [38, s. 9,10], [42, s. 76],
RozliSujeme dva typy pfemén:

Pf¥eména beta minus

je typ radioaktivni pfemény charakterizovany emisi zaifeni B— Jde o jadernou pifeménu

probihajici podle obecného schématu

AX > 4.Y +e” +1, (25)

pii které vznika elektron_%e a elektronové antineutrino v,. [42, s. 32], [43]
Pireména beta plus

je typ radioaktivni pfemény charakterizovany emisi zafeni $+. Jde o jadernou pfeménu

probihajici podle obecného schématu

X -5 Y+et +u, (26)

pii které vznika pozitron e a elektronové neutrino v,. [42, s. 32], [43]

Ptiklady vyuziti B zafeni v praxi: méfeni tloustky, nedestruktivni analyza materialt, modi-

fikace polymeru, atd. [38, s. 30 - 33], [44]

Vliv  zafeni na polymerni materialy je popsan v samostatné kapitole 3.1.
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4.4 (Gama zareni

Zateni gama je nepiimo ionizujici elektromagnetické zafeni (fotony) s velmi kratkou vIno-
vou délkou (10" az 102 m). Jedna se o velmi pronikavé zafeni (pronika 1épe neZ zafeni o
nebo zafeni 3), avsak je méné ionizujici. Vznika pti jadernych reakcich nebo radioaktivnim
rozpadu fady radionuklidl, vétSinou spolu se zaifenim a a f. Vyzafena energie dosahuje

U bézné pouzivanych zdroji y zafeni hodnot desitek keV az jednotek MeV. Mezi nejcastéji

60 137
pouzivané zdroje zateniy patii Coa Cs. [37,s. 76], [38, s. 10], [42, s. 30], [45]

Pti priichodu prostfedim uvolni zatfeni y elektricky nabité Castice. Preda jim takové mnoz-
stvi energie, aby dokézaly ionizovat dané prostiedi. Schopnost pronikdni tohoto typu zare-
ni ve vzduchu je obrovska, uvadi se stovky metrti az kilometry (samoziejmé zalezi na
energii tohoto zafeni), velmi ucinné toto zafeni pohlcuji materialy s velkou mérnou hmot-
nosti a protonovym cislem, tj. s vysokou elektronovou hustotou — ptedevsim olovo
a wolfram. [36], [37, s. 76]

Interakce zatfeni y s latkou, kterou prochazi, mize probéhnout tfemi hlavnimi zplsoby:

- fotoefektem = foton se srazi s elektronem na orbitu atomu, pfeda mu veskerou svou

energii a zanikne, elektron opusti atom,

- Comptonovym jevem = foton se srazi s volnym nebo slabé vazanym elektronem,
dojde k predani ¢asti energie, foton se pruzné odrazi a pokracuje v pohybu s nizsi

energii,

- tvorbou elektron — pozitronovych parti = pokud foton s dostateéné vysokou energii
(alesponi 1,022 MeV) proleti kolem atomového jadra v dosahu coulombické sily ja-
dra, mize dojit k jeho pfeméné na dvojici ¢astic elektron + pozitron. [36], [38,

s. 11, 12]

Ptiklady vyuziti y zafeni v praxi: métfeni tloustky, hustoty, vysky hladiny, modifikace po-
lymeru, sterilizace zdravotnickych potieb nebo potravin, diagnostika v medicing a jiné.

[38, s. 30 - 33], [44]

Vliv y zafeni na polymerni materialy je popsan v samostatné kapitole 3.2.
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45 UV zareni

V oblasti polymernich materialti se s UV zédfenim setkdvame predevsim ve dvou oblastech.
Prvni oblasti je vyuziti UV zafeni k vytvrzovani pryskyfic a to druhou, kterou nastinim, je
vliv UV zafeni na jiz hotové vyrobky, kdy pfedevsim u polyolefinti dochazi piisobenim
tohoto zareni k degradaci. Pfirozenym zdrojem ultrafialového zafeni (UV) je Slunce. Jedna
se o elektromagnetické zateni S vinovou délkou 40 az 400 nm. Z celkového objemu slu-
nec¢niho zafeni dopadajiciho na povrch Zemé tvoti UV zéfeni cca 5%. Pti puisobeni svétel-
n¢ho zafeni mize v makromolekuldrnich latkdch dochazet ke Stépeni vazeb a k iniciaci

reakei s jinymi latkami jako je napft. kyslik. [35, s. 1], [46, s. 5], [47, s. 22]
Rozdéleni UV zafeni:

- UV -A:320-400 nm,
- UV -B:280-320 nm,
- UV -C: 200 - 280 nm,
- VUV (vakuové UV): 40 — 200 nm. [35, s. 1], [46, s. 5]

Cca 99 % UV zéfeni, které dopadd na zemsky povrch je z oblasti UV - A. Pievazna Cast
UV — B zafeni je zachycena stratosférou a zafeni UV — C je zcela pohlceno. Mezi um¢lé
zdroje UV zafeni patii predméty zahtaté na vysokou teplotu, poskytujici spojité spektrum
(napt. elektricky oblouk nebo mikrovinné zatizeni), riizné typy vybojek, vydavajicich ¢a-

rové spektrum nebo excimerové a dusikové lasery. [35, s. 1],

4.5.1 Vliv UV zafeni na polymerni materialy

Pisobeni UV zafeni se na vétsin€é polymert projevuje pievazné v povrchovych vrstvach.
Vlivem ptisobeni tohoto zareni miize dochazet:
-k nahodilému $tépeni Fetézcti, které je charakterizovano prudkym poklesem jejich
délky,
- K zesiténi, jez se projevuje zvySovanim stiedni molekulové hmotnosti a polymer se
stava nerozpustnym,

-k tvorbé monomeru nebo dalsich nizkomolekularnich latek. [47, s. 32 - 35]
Fotolyza

Dopadajici zafeni na makromolekuly polymernich materiali mizZe byt z €asti odrazeno,

rozptyleno nebo absorbovano. Absorbuje-li makromolekula davku zateni, dojde k naristu
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jeji energie a uvede se do silné aktivovaného stavu. Takto ziskand energie mize byt preda-
na narazem jiné molekule, nebo byt uvolnéna fluorescenci, fosforescenci ¢i tepelnou zmg-
nou. Vétsinou vsak dochazi k iniciaci fotochemické reakce, tj. k fotolyze (St€peni chemic-
kych vazeb v polymeru) nebo pii sou¢asném pusobeni kysliku k fotooxidaci. Pokud je ab-
sorbovana energie dostatecnd, dochézi ke Stépeni vazeb na radikaly, které pak iniciuji feté-
zové reakce. Pokud jsou radikaly nachyInéjsi k disproporcionaci nebo k terminaci kysli-
kem prevlada Stépeni a naopak sitovani prevladd pti nachylnosti k pienosu a terminaci

rekombinaci. [34, s. 250, 251], [48, s. 7, 8]

Mira absorpce zafeni polymernim materiadlem je zavisla na vlnové délce zafeni a chemickeé
struktufe polymeru. Piblizné hodnoty vinovych délek svételného zéateni vyvolavajici ma-
ximalni degradaci polymert, jez jsou ovlivnény celou fadou faktord (napft. Cistota polyme-
ru, piiprava a zpracovani smési), jsou uvedeny v tabulce (Tab. 9). [34, s. 250, 251], [47,
s. 23], [48,s. 7, 8]

Tab. 9. Priblizné hodnoty vinovych délek svételného zdreni vyvola-
vajici maximalni degradaci polymerii [34, s. 251], [47, s. 24]

Polymer VInova délka (nm)
PE 300
PP 280, 310, 370
PVC 310, 370
PVAC <280
PS 318, 340
PMMA 290 az 315
Polyestery 315, 325
Polykarbonaty 280 az 305, 330 az 360
POM 300 az 320
Polyamidy 250 az 310

Fotooxidace

Plsobeni UV zéfeni probihad nejcastéji v pfirozené atmosféfe, tj. za pfitomnosti kysliku.
Spole¢né pisobeni obou ¢initeltl urychluje korozi polymert. Zateni podporuje vznik radi-
kalt, které pak podléhaji oxida¢nim reakcim. Intenzita zatfeni urcuje rychlost fotooxidace,
pokud se intenzita zvySuje, roste i rychlost fotooxidace, to plati do ur¢itého bodu, po jehoz

prekroceni jiz dale nestoupa. [47, s. 54], [48, s. 11, 12]
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4.5.2 Ochrana pred UV ziarenim

Abychom zabranili degradaci polymernich materialti, pfiddvdme do polymernich smési
tzv. antidegradanty. Ptisady, které jsou schopny pohlcovat UV zafeni, se nazyvaji svételné
stabilizatory, nékdy také oznaCované jako absorbéry UV zafeni. V ptipadech kdy se nevy-
zaduje pruhlednost materiald, je mozné jako ochranu pifed UV zafenim pouzit saze nebo
pigmenty (napt. oxid titani¢ity a zine¢naty). Pokud ma material ztstat prihledny, pouzije-
me rozpustné UV absorbéry. Mezi tyto latky patii derivaty benzofenonu, benzotriazolu,
kyseliny salicylové nebo sféricky stinéné¢ aminy. UV absorbéry musi piijaté zafeni preme-
nit na tepelnou energii (tj. na zatfeni s vyssi vlnovou délkou), tato energie vSak nesmi zpt-

sobovat degradaci polymerniho materialu. [34, s. 132 - 134], [49]

4.6 Rentgenové zareni (X zareni)

Jedna se o ionizujici elektromagnetické zafeni o energii desitek az stovek keV, jeho vlnové
deélky se pohybuji cca od 10”° nm az do 10™ nm, kdy se ¢astecné prekryvaji z oblasti zare-
ni y. Se zafenim y ma stejnou fyzikdlni povahu, jedna se tedy v obou piipadech o fotonové
zateni a piestoze se tyto zafeni liSi zplisobem vzniku, maji podobné vlastnosti. [37, s. 76],

[39], [50], [51]
Vznik rentgenové zareni je mozny 3 zpusoby:

- dopadem urychleného elektronu na pevnou podlozku,
- zménou drahy relativistického elektronu - synchrotronové zateni,

- jako vybuzené fluorescenéni zaieni. [50]
Kdy zéteni vzniklé prvnim zptisobem délime na:

- zéafeni brzdné - vznika zménou rychlosti (zpomalenim) elektronu dopadajiciho na
povrch kovu,
- zéafeni charakteristické - urcené energetickymi hladinami elektronii chemického

prvku hmoty. [50], [51]

Pfirozenym zdrojem rentgenového zatfeni jsou piedevsim hvézdy. Mezi umélé zdroje fa-

dime rentgenky, urychlovace nebo radionuklidy. [37, s. 76]

Rentgenové zafeni se vyuziva predevS§im v mediciné, defektoskopii a pti difrakci.
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4.6.1 VIiv rentgenového zaieni na polymerni materialy

Jak jiz bylo uvedeno v kapitole 4.6 ma rentgenové zareni podobné vlastnosti jako zateni vy.
Tato podobnost se projevuje i v piipadé pruchodu polymernimi materialy. Stejné jako za-
feni y je rentgenové zaieni schopno pronikat do velkych hloubek, takze mizeme ozatfovat
mnohem rozmérnéj$i predméty. Rentgenové zareni se pripravuje obdobné jako zafeni 3
v urychlovacich, kde je jeho zdrojem elektricky proud. Nicméné pii konverzi na rentgeno-
veé zareni nedosahujeme takové rychlosti vyroby ani intenzity zafeni (velikosti davky) jako
u zéreni B, ackoli intenzita takto pfipraveného zafeni mize byt vyssi nez v ptipad¢ zafeni v.
Ptehled vlastnosti, tim padem 1 obraz o vyhodach a nevyhodach pouziti zafeni f3, y a rent-

genového uvadi tabulka (Tab. 10). [52, s. 12, 15]

Tab. 10. Prehled viastnosti B, y a rentgenového zareni [52, s. 14]

B Y Rentgenové
Schopnost pronikani Nizka Vysoka Vysoka
Velikost davky zareni Velka Mala Mala
Zdroj Elektricky proud | Radioaktivni izotop | Elektricky proud
Provozni naklady Nizkeé Vysoké Vysoké
ZaFizeni Komplikovana Snadna obsluhaa | Komplikovana ob-
obsluha a tdrzba udrzba sluha a udrzba
Méné€ naro¢né na | Pusobi kontinualn€, | Mén€ naro¢né na
Odstinéni stinéni, lze za- vyzaduje vétsi sti- | stinéni, lze zapnout
pnout a vypnout néni a vypnout
Kontinualni tlum,
Utlum zdroje Bez utlumu nutnost pravidelné Bez utlumu
obnovy zdroje
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II. PRAKTICKA CAST
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5 EXPERIMENTALNI CAST

5.1 Cil prace

Experimentalni ¢ast této diplomové prace se zabyva studiem vlivu velikosti davky ozatreni
elektronovym beta zafenim na vlastnosti vybrané¢ho polymerniho materidlu. Hlavnim sle-
dovanym parametrem je mikrotvrdost, v tomto piipadé reprezentovana vtiskovou tvrdosti
Hit a tvrdosti dle Vickerse HV. Méteni je rovnéz doplnéno vyhodnocenim dalSich materid-

lovych parametr.

5.2 ZkuSebni vzorky a zvolena metoda

Pro experiment byl vybran material polyamid 11, konkrétné V-PTS-CREAMID-
11T*M600/13 transparent. Strucna obecna charakteristika polyamidu 11 je uvedena
v kapitole 5.4. Vzorky byly vyrobeny vstiikovanim. Méfeni bylo provedeno na nemodifi-
kovaném vzorku polyamidu 11 a Sesti modifikovanych vzorcich elektronovym beta zate-
nim tak, aby se urcil ptfinos modifikace. Tyto vzorky byly vystaveny ddvce beta zafeni
o velikosti 33, 66, 99, 132, 165 a 198 kGy. Ozafeni zajistila firma BGS Beta-Gamma-
Service GmbH & Co. KG. Obrazek (Obr. 29) uvadi tvar a rozméry zkusebnich vzorku.

. 85 =

10

m\l | Py

Obr. 29. Tvar a rozmeéry zkusebnich vzorkii

Méfeni probihalo metodou DSI a pouzita byla zkouska dle Vickerse, ktera je podrobné

popsana v kapitole 2.1. Pro méteni byla zvolena zatizeni 0,5 N, 1 N a 5 N.

5.3 Postup méreni

Na kazdém vzorku bylo provedeno 9 méfeni (matice 3 x 3), pro jednotliva zatizeni. Expe-
riment probihal v laboratofich Ustavu vyrobniho inzenyrstvi Fakulty technologické ve Zli-

né na zatizeni Micro-Combi Tester od firmy CSM Instruments. Vyhodnocovaly se nésle-
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dujici veliC¢iny: vtiskova tvrdost Hyr, vtiskovy modul pruznosti Er, tvrdost dle Vickerse
HV, creep Cyr, elasticka ¢ast prace vtisku Weyast, plasticka ¢ast prace vtisku Wyjast, celkova

mechanicka prace vtisku W a koeficient zpétné relaxace 7.
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1500 /
/
/

e=——0,5N

Zkusebni zatizeni (mN)

1000

500 \
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0 20 40 60 80 100 120 140 160 180
Cas (s)

Obr. 30. Schéma pritbehu zatéZovani

5.4 Polyamid 11

Polyamidy jsou polymery charakterizované hlavnim polymernim fetézcem, v némz se pra-
videln¢ stiidaji skupiny —CONH- s vétsim pocétem skupin metylenovych, tedy —CH,—.
Podle struktury molekul se déli na alifatické a aromatické. [34, s. 93]

Polyamid 11 patti do skupiny alifatickych polyamidd, je to tedy linearni semikrystalicky
(30 — 50%) polymer. Vyrabi se polykondenzaci z Kkyseliny aminoundekanové
H2N(CH3)10COOH, jejimz zdrojem je ricinovy olej. [53, 54]

nHzN(CHz)l()COOH d [_HN(CHz)l()CO _]Tl + TLHZO (27)

Standardné se jedna 0 neprihledny polymer, jehoz barva je bila a povrch leskly, lze jej
také snadno barvit. Pomér amidovych skupin -CONH- a —CH,— €ini 1:10, coZ polyamidu
11 zaruc€uje niz8i nasakavost, neZ maji napiiklad polyamidy 6 a 66, kde je tento pomer 1:5.
Dale se polyamid 11 vyznacuje velmi dobrou chemickou odolnosti viici piisobeni olejt,
ropnych paliv a ziedénych kyselin. Dlouhodobé pouzitelny je v rozmezi teplot od — 40 °C

az do + 120 °C. Lze jej zpracovavat vstiikovanim, vytlatovanim, vyfukovanim nebo rotac-
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nim odlévanim. Vybrané vlastnosti a aplikace uvadéji nasledujici tabulky (Tab. 11) a (Tab.

12). [53, 54]

Tab. 11. Vybrané vlastnosti polyamidu 11 [53, 54]

Vlastnost Hodnota Jednotky
Hustota 1040 kgm?
Modul pruznosti v tahu 1100 - 1400 MPa
Modul pruznosti ve smyku 450 - 500 MPa
Pevnost v tahu 47 MPa
Nasakavost 0,8*/1,8** %
Teplota tani 190 °C
Teplota skelného prechodu 46 °C
Tepelnd vodivost 0,28 wmtk?

* pt1 23 °C, ** po ulozeni ve vodé

Tab. 12. Aplikace polyamidu 11 [53, 54]

Aplikace

Antikorozni povlaky

Pneumatické hadice

Hydraulické hadice

Oplasténi vodictu

Trubky

Technické dily (ozubeni, kladky)

Sportovni potfeby

Lékatské potieby
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5.5 Zpracovani namérenych dat

V nésledujicich kapitolach jsou uvedena naméiend data ve formé tabulek a grafi. Tabulky

obsahuji primérné hodnoty ze souboru méteni, ty jsou vyneseny do grafii spolecné s chy-

bovymi tseckami, které reprezentuji kladnou a zaporou smérodatnou odchylku.

Aritmeticky pramer:
n
1
%= —Z X, (28)
n
i=1
Smérodatna odchylka:
LN 29
s = —Z(xi—f)z (29)
n 3}
i=1
Sttedni kvadraticka chyba aritmetického priméru:
5 S
e (30)
5.5.1 ZKkuSebni zatiZeni 0,5 N
Tab. 13. Namérené hodnoty pro zatizeni 0,5 N
I'IIT EIT HV CIT Welast Wplast W
(MPa) | (GPa) (%) nd) | I | () N
0 kGy 123,55 1,834 11,66 7,35 1206,06 | 1917,12 | 3123,19 0,386
33 kGy 127,93 1,863 12,08 6,99 1234,44 | 1851,08 | 3085,52 0,400
66 kGy 127,17 1,838 12,00 6,78 1209,53 | 1876,97 | 3086,51 0,392
99 kGy 125,86 1,836 11,88 6,73 1223,25 | 1875,67 | 3098,92 0,395
132 kGy | 131,83 1,909 12,44 6,86 1204,27 | 1813,30 | 3017,57 0,399
165 kGy | 128,18 1,910 12,10 6,45 1170,72 | 1839,69 | 3010,41 0,389
198 kGy | 125,54 1,847 11,85 6,93 1216,53 | 1899,95 | 3116,47 0,390
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Obr. 31. Vtiskova tvrdost Hyr pri zkusebnim zatizeni 0,5 N

cvwvr

ny vzorek, a to 123,55 MPa. Nejvyssi hodnotu 131,83 MPa vykazuje vzorek s davkou oza-

feni 132 kGy.

2,00
1,95
1,90
1,85
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1,65
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Vtiskovy modul pruinosti E; (GPa)

T

0kGy  33kGy 66kGy  99kGy 132kGy 165kGy 198 kGy
Davka ozareni (kGy)

Obr. 32. Vtiskovy modul pruznosti Er pri zkusebnim zatizeni 0,5 N

Vtiskovy modul pruznosti E;r dosahuje nejvyssi hodnoty 1,910 GPa u vzorku s davkou

vwr

krétné 1,834 GPa.
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Obr. 33. Tvrdost dle Vickerse HV pri zkuSebnim zatizeni 0,5 N

Nejvyssi hodnota tvrdosti dle Vickerse 12,44 HV byla naméfena u vzorku, ktery byl vysta-
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Obr. 34. Creep Cir pri zkusebnim zatizeni 0,5 N

R4

kou ozateni 165 kGy. Naopak nejvyssi hodnoty této veli¢iny dosahuje neozareny vzorek,
ato 7,35 %.
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Obr. 35. Elasticka cast prace vtisku Weiast pri zkusebnim zatizeni 0,5 N

Z namétenych hodnot pro elastickou ¢ast prace vtisku Weyast je patrné, ze nejnizsi hodnotu
1170,72 nJ ma vzorek s davkou ozafeni 165 kGy a nejvyssi hodnotu 1234,44 nJ vzorek

s davkou ozafeni 33 kGy.
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Obr. 36. Plasticka cast prace vtisku Wast pri zkuSebnim zatizeni 0,5 N

Nejvyssi hodnotu plastické Casti prace vtisku Wpjast vykazuje neozareny vzorek, konkrétné

1917,12 nJ. Nejniz§i hodnota 1813,30 nJ v tomto piipadé odpovida vzorku s davkou oza-

feni 132 kGy.
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Obr. 37. Celkova mechanicka prace vtisku W pri zkusebnim zatizeni 0,5 N

Na obrazku (Obr. 37) vidime, Ze nejniz§i hodnota celkové mechanické prace vtisku W
3010,41 nJ patti vzorku s davkou ozafeni 165 kGy. Nejvyssi hodnotu 3123,19 nJ vykazuje

neozatreny vzorek.
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Koeficent zpétné relaxace n

Obr. 38. Koeficient zpétné relaxace n pri zkusebnim zatizeni 0,5 N

v v

Koeficient zpétné relaxace n dosahuje nejnizsi hodnoty 0,386 u neozareného vzorku. Nao-

pak nejvyssi hodnoté této veli¢iny 0,400 odpovida vzorek s davkou ozaieni 33 kKGy.
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5.5.2 ZkuS$ebni zatizeni 1 N

Tab. 14. Namérené hodnoty pro zatizeni 1 N

H E C Welast Woast w
MPa) [Py | YVl @) | ) | ) | ) | "

0 kGy 123,34 1,759 11,64 7,25 3351,37 | 5373,80 | 8725,17 0,384

33 kGy 130,73 1,827 12,34 6,84 3371,38 | 5154,27 | 8525,65 0,395

66 kGy 128,57 1,797 12,14 6,50 3372,25 | 5125,89 | 8498,15 0,397

99 kGy 126,51 1,768 11,94 6,93 3408,38 | 5384,20 | 8792,58 0,388

132 kGy | 134,45 1,829 12,69 6,91 3430,78 | 5043,24 | 8474,02 0,405

165 kGy | 124,69 1,795 11,77 6,91 3294,55 | 5313,53 | 8608,07 0,383

198 kGy | 128,15 1,798 12,10 6,98 3373,11 | 5228,44 | 8601,55 0,392

140

T T
- I I I

0 kGy 33kGy  66kGy  99kGy  132kGy 165kGy 198 kGy
Davka ozareni (kGy)

[any
w
o

[y

N

o
I

Vtiskova tvrdost H,; (MPa)
=
=
o

O
o

[0]
o

Obr. 39. Vtiskova tvrdost Ht pri zkuSebnim zatizeni 1 N

Vv

123,34 MPa. VVzorek s davkou ozateni 132 kGy dosahuje 134,45 kGy, coz je hodnota nej-

VySSi.
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Obr. 40. Vtiskovy modul pruznosti E\r pri zkusebnim zatizeni 1 N

Cwwvr

V piipadé méteni vtiskového modulu pruznosti E;r nejnizsi hodnota 1,759 GPa patii neo-
zatenému vzorku. Nejvyssi témetf shodné hodnoty dosahuji vzorky s davkou ozéteni 33

kGy a 132 kGy, konkrétn¢ 1,827 GPa resp. 1,829 GPa.
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Obr. 41. Tvrdost dle Vickerse HV pri zkusebnim zatizeni 1 N

cvwvr

huje neozateny vzorek. Naproti tomu nejvyssi hodnota 12,69 HV patii vzorku s davkou
ozateni 132 kGy.
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Obr. 42. Creep Cr pri zkusebnim zatizeni 1 N

v v

vystaven davce ozatreni 66 kGy, a to 6,50 %. Nejvyssi hodnotu, tedy 7,25 %, vykazuje ne-

ozafeny vzorek.
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Obr. 43. Elasticka cdast prace vtiskU Weiast pri zkuSebnim zatizeni 1 N

Elasticka ¢ast prace vtisku Wejast dosahuje nejvyssi hodnoty 3430,78 nJ u vzorku s davkou

ozafeni 132 kGy. Nejnizs§i hodnotu Weast 3294,55 nJ vykazuje v tomto piipadé vzorek
s davkou ozafeni 165 kGy.
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Obr. 44. Plasticka cast prace vtisku Woiast pri zkuSebnim zatizeni 1 N

Cwwr

hodnota 5043,24 nJ] patii vzorku s davkou ozafeni 132 kGy a nejvyssi hodnota, tedy
5384,20 nJ, vzorku s davkou ozafeni 99 kGy.
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Obr. 45. Celkova mechanicka prace vtisku W pri zkuSebnim zatizeni 1 N

Nejvyssi hodnota celkové mechanické prace vtisku W 8792,58 nJ byla naméfena u vzorku

ozareni 132 kGy.

v
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Obr. 46. Koeficient zpétné relaxace n pri zkusebnim zatizeni 1 N

Cwwvr

vzorek s davkou ozafeni 165 kGy, a to 0,383. Nejvyssi hodnotu 0,405 vykazuje vzorek
s davkou ozareni 132 kGy.

5.5.3 ZkuSebni zatizeni 5 N

Tab. 15. Namérené hodnoty pro zatizeni 5 N

Hir Eir HV Cir Welast | Wolast W n
(MPa) | (GPa) (%) (nJ) (nJ) (nJ)

0 kGy 124,31 1,722 11,73 7,01 3711491 | 58548,95 | 95663,87 0,388
33 kGy 128,89 1,769 12,17 6,92 37100,52 | 57018,80 | 94119,31 0,394
66 kGy 130,95 1,754 12,36 6,59 37515,53 | 55800,74 | 93316,27 0,402
99 kGy 127,91 1,744 12,07 6,61 37255,39 | 56850,70 | 94106,09 0,396
132 kGy 132,99 1,770 12,55 6,62 37664,38 | 55227,74 | 92892,11 0,405
165 kGy 125,79 1,772 11,87 6,59 36297,58 | 57661,57 | 93959,15 0,386

198 kGy | 127,94 1,760 12,08 6,84 37025,71 | 57257,64 | 94283,35 0,393
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Obr. 47. Vtiskova tvrdost Hyr pri zkusebnim zatizeni 5 N

Z naméfenych hodnot je patrné, ze nejvyssi hodnotu vtiskové tvrdosti Hir 132,99 MPa ma

v v

byla zjisténa u neozatfeného vzorku.
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Obr. 48. Vtiskovy modul pruznosti E\r pri zkusebnim zatizeni 5 N

Na obrazku (Obr. 48) je znazornéna velikost vtiskového modulu pruznosti Ejr. Nejnizsi

hodnotu vykazuje neozafeny vzorek, konkrétné 1,722 GPa. Nejvyssi hodnota 1,772 GPa

byla zjisténa u vzorku s davkou ozateni 165 kGy.



UTB ve Zliné, Fakulta technologicka 70

13,0
12,5

12,0 » 1g

11,5 -

11,0 -

10,5 -

10,0 -

9,5 -

9,0 -

8,5 -

8,0 - . . ; ; ; ;

0 kGy 33kGy  66kGy  99kGy 132kGy 165kGy 198 kGy
Davka ozareni (kGy)

Tvrdost HV

Obr. 49. Tvrdost dle Vickerse HV pri zkuSebnim zatizeni 5 N

V ptipadé naméienych hodnot tvrdosti dle Vickerse ma nejnizsi hodnotu 11,73 HV neoza-

feny vzorek. Naproti tomu nejvyssi hodnota 12,55 HV patii vzorku s davkou ozafeni
132 kGy.

7,5

I

S

E
O
Q
[}
(4
S
O

5,0 n T T T T T T

0 kGy 33kGy  66kGy  99kGy 132kGy 165kGy 198 kGy
Davka ozareni (kGy)

o
(6]
|

o
o
I

w
ul
|

Obr. 50. Creep Cyt pri zkusebnim zatizeni 5 N

Namgétené hodnoty creepu Cit zobrazuje obrazek (Obr. 50). Nejvyssi hodnoty Cr dosahuje
neozaieny vzorek, a to 7,01 %. Nejnizs§i hodnota 6,59 % Vv tomto pitipadé odpovida vzor-
ktim s davkou ozaieni 66 kGy a 165 kGy.



UTB ve Zliné, Fakulta technologicka 71

38500

37500

36500

35500

7 v

Elasticka cast prace vtisku W, (nJ)

34500

33500

“ T I
; I ; I ; I ; ; i ;

0 kGy

33kGy 66kGy  99kGy 132kGy 165kGy 198 kGy
Davka ozareni (kGy)

Obr. 51. Elasticka cast prace vtisku Weiast pri zkusebnim zatizeni 5 N

Elasticka ¢ast prace vtisku Wejast dosahuje nejvyssi hodnoty 37664,38 nJ u vzorku s davkou

s davkou ozafeni 165 kGy.
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Obr. 52. Plasticka cast prace vtisku Wpiast pri zkusebnim zatizeni 5 N

v wr

ozafeni 132 kGy. Nejvyssi hodnota Wpast 58548,95 nJ byla zjisténa u vzorku bez ozafeni

(0 kGy).
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Obr. 53. Celkova mechanicka prace vtisku W pri zkusebnim zatizeni 5 N

Obrazek (Obr. 53) znazornuje naméfené hodnoty celkové mechanické prace vtisku W.

v

92892,11 nJ patti vzorku s davkou ozatfeni 132 kGy.
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Obr. 54. Koeficient zpétné relaxace n pri zkusebnim zatizeni 5 N

Nejvyssi hodnotu koeficientu zpétné relaxace 7 vykazuje vzorek s davkou ozafeni
132 kGy, konkrétné 0,405. Nejnizsi hodnota koeficientu 0,386 odpovida vzorku s davkou
ozatfeni 165 kGy.
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6 DISKUZE VYSLEDKU

Prakticka Cast této prace byla zaméfena na méteni mikrotvrdosti modifikovaného polyami-
du 11. M¢tilo se za pomoci metody DSI pii tfech zkuSebnich zatizenich, a to 0,5 N, 1 N
a 5 N. Zkusebni vzorky byly modifikovany elektronovym beta zafenim o davce ozaieni 33,
66, 99, 132, 165 a 198 kGy. Pro vyhodnoceni mikrotvrdosti, jakozto hlavniho sledovaného
parametru poslouzi vtiskova tvrdost Hr a tvrdost dle Vickerse HV. Vysledky téchto veli¢in
jsou prehledné graficky zobrazeny na obrazcich (Obr. 55) a (Obr. 56).
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Obr. 56. Shrnuti vysledki tvrdosti dle Vickerse HV
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Pfi porovnani obrazka (Obr. 55) a (Obr. 56) vidime, ze prabéh kiivek je naprosto totozny
mikrotvrdosti dosahuje u vSech pouzitych zkuSebnich zatizeni neozafeny vzorek (0 kGy).
Vlivem ozéfeni tedy doslo k nartistu hodnot mikrotvrdosti. Vyrazné nejvyssi hodnoty mik-
rotvrdosti vykazuje pfi vSech zkusebnich zatizenich vzorek s davkou 132 kGy. Maximalni
hodnota byla naméfena pii zkuSebnim zatizeni 1 N a piedstavuje to nariist mikrotvrdosti
0 9 % oproti neozafenému vzorku. Dale z vysledki plyne, ze pouzitim vyssich davek tedy
165 kGy a 198 kGy jiz nedochazi k dalsimu nardstu mikrotvrdosti a vzorky dosahuji ve
vétsing pripadi dokonce nizsich hodnot nez vzorek s davkou pouze 33 kGy. Ten se tak jevi
jako vzorek s nejlepsim pomérem naristu mikrotvrdosti k velikosti davky ozafeni, kdy pii

zkuSebnim zatizeni 1 N vykazuje zlepSeni o 6 %.

Metoda DSI umoziiuje doplnit namétena data tvrdosti jesté o zavislost zkuSebniho zatizeni
na hloubce vtisku (indenta¢ni kiivka) i zavislosti hloubky vtisku na ¢ase. Pribéh indentac-
nich kiivek pro vSechna tfi zatizeni je zachycen na obrazku (Obr. 57) nize. Pro ptehlednost
byly vybrany kiivky jen pro vzorky 0 kGy a 132 kGy. Zatézujici i odleh¢ujici kiivky jsou
spojité bez pritomnosti tzv. pop — in a pop — out oblasti, pfi ptisobeni konstantniho maxi-
malniho zatiZzeni se projevila vyrazna creepova deformace. Je vidét, Ze pfi zatéZovani se

materidl chova plasticky a béhem odleh¢ovani dochazi k elastickému zotaveni.
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Obr. 57. Indentacni krivky pro vzorky 0 kGy a 132 kGy
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Zvysena mikrotvrdost se projevuje tim, ze dochdzi k posunu kiivek smérem k menSim
hloubkam vtisku. Déle se také zmensSuje plocha pod ktivkou, jez ptedstavuje celkovou me-

chanickou praci vtisku, coz potvrdily grafy v predeslych kapitolach.

Nasledujici obrazek (Obr. 58) je zavislost hloubky vtisku na ¢ase. Z pocatku je zde patrny
mirny nartst hloubky vtisku, to je zplisobeno velmi pozvolnym nabéhem zatizeni. Opét se
zde projevuje vyssi hodnota mikrotvrdosti u ozafeného vzorku posunem kiivky k men$im
hodnotam hloubky vtisku. Je zde velmi nazorné vidét pocatek creepu, kdy v rozmezi 40 az
50 s zatiZzeni dosahne své maximalni hodnoty a ztstava uréitou dobu konstantni, viz obra-

zek (Obr. 30), pticemz se méni hloubka vtisku.
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Obr. 58. Zavislost hloubky vtisku na case pro vzorky 0 KGy a 132 kGy

Dalsi vyhodnocovanou veli¢inou je vtiskovy modul pruznosti Ejr. Z grafického vyjadieni
namétenych hodnot (Obr. 59) je zfejmé, ze ozarenim dochazi ke zvySeni hodnot Er.
S rostoucim zkuSebnim zatizenim hodnoty E;t klesaji. Nejvyssi absolutni hodnoty vykazuji
vzorky s davkou ozafeni 132 kGy a 165 kGy pii zkuSebnim zatizeni 0,5 N. Avsak i ten
nejlepsi vysledek odpovida zlepSeni jen o 4%. ZvySovani davky ozafeni na hodnotu
198 kGy nema opodstatnéni, protoze naméfené hodnoty jsou v porovnani se vzorkem
s davkou 132 kGy vzdy niz$i. Stejné tak i davku 165 kGy nelze doporucit, piestoze pfinasi

ve dvou piipadech nejvyssi hodnoty, tak rozdil oproti vzorku s davkou 132 kGy je zane-
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dbatelny. Z nizSich davek je stejné jako u mikrotvrdosti zajimava ta s hodnotou 33 kGy,

ktera ve dvou piipadech poskytuje velmi podobné vysledky jako davka 132 kGy.
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Obr. 59. Shrnuti vysledkii vtiskového modulu pruznosti Er

Creepové chovani, viz obrazek (Obr. 60), je nejvyraznéjsi u neozaiené¢ho vzorku (0 kGy),

kdy u jednotlivych zkuSebnich zatizeni vzdy nejvys$si hodnoty pfipadaji pravé na tyto

vzorky.
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Obr. 60. Shrnuti vysledkii creepu Cit
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Do davky ozafeni 66 kGy dochazi vzdy ke zlepseni vlastnosti, tedy k poklesu creepu. Vys-
$i davky nezarucuji dal$i pokles, vyjimku tvofi pouze vzorek s davkou 165 kGy, ktery pti
optimalni se tedy jevi davka 66 kGy, kdy je vzdy zaruceno snizeni hodnot creepu, v piipa-

dé zkuSebniho zatizeni 1 N ptiblizn€ o 10 %.

Koeficient zpétné relaxace 7, ktery udava podil elastické ¢asti prace vtisku k celkové me-
chanické praci vtisku, dosahuje nejvyssich hodnot u vzorku s davkou ozafeni 132 kGy (na-
rast o cca 5% pfi zatizeni 1 a5 N). Vlivem ozafeni dochazi k mirnému zvySovani elastické
¢asti prace vtisku na tkor plastické, avSak s vyjimkou vzorku s davkou 165 kGy. U néhoz
byl pfi zatizeni 1 a 5 N zaznamenam pokles elasticke ¢asti prace vtisku. Na zdklad€ znalos-
ti tohoto koeficientu lze také posoudit vliv ISE, kdy by s klesajicim zkusebnim zatizenim
mélo dochazet k naristu jak elastické casti deformace, tak 1 hodnot mikrotvrdosti.
K pfesnému zhodnoceni tohoto vlivu by vSak bylo zapotiebi, provést méieni s vétSim po-
¢tem zkuSebnich zatizeni o nizSich hodnotach, coz nebylo cilem této prace. A tak ani
s ptihlédnutim ke grafiim tvrdosti (Obr. 55) a (Obr. 56) nelze vyvodit z namétenych hodnot

né¢jaké zavéry o vlivu ISE.
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ZAVER
Cilem mé¢ diplomové prace bylo méfeni mikrotvrdosti vybraného modifikovano polymer-
niho materialu, kterym byl polyamid 11. Méfeni probéhlo na nemodifikovaném vzorku

a Sesti modifikovanych vzorcich, které byly vystaveny davce beta zaieni o velikosti 33, 66,
99, 132, 165 a 198 kGy.

Experiment byl pfedev§im zaméfen na zkoumani vlivu ozatreni na hodnoty mikrotvrdosti
zkuSebnich vzorki. Ty byly ziskany pomoci metody DSI, kde mikrotvrdost reprezentovaly
veli¢iny vtiskova tvrdost Hr a tvrdost dle Vickerse HV. Zkusebni zatizeni byla zvolena
o velikosti 0,5 N, 1 N a 5 N. Naméfena data byla statisticky vyhodnocena a vynesena do
grafi. Krom& hodnot mikrotvrdosti byly dale sledovany veli¢iny vtiskovy modul pruznosti
Eir, creep Cyr, elastickd ¢ast prace vtisku Weiast, plasticka ¢ast prace vtisku Wpjast, celkova

mechanicka prace vtisku W a koeficient zpétné relaxace #.

Ze ziskanych hodnot plyne to, ze ozafenim pomoci elektronového beta zafeni se zlepsuji
sledované mechanické vlastnosti, ackoli narist hodnot ¢ini v nejlepsich pripadech pfiblizné
10 %. V piipadé mikrotvrdosti dosahuji vS§echny ozatené vzorky lepsich hodnot nez vzorek
neozateny a nejvyssi hodnoty byly naméfeny u vzorku s davkou ozafeni 132 kGy. Pfi stu-
diu ziskanych indentac¢nich kiivek se potvrdilo elasticko - plastické chovani zkouSeného
materidlu a také creepova deformace, jinak zatézujici a odlehcujici kiivky vykazuji spojity
prubéh. Vtiskovy modul pruznosti E;r ozafenim taktéz nartstd, avSak zlepSeni je pouze
viadu n€kolika setin GPa. Nejvyssi hodnoty opét vykazuje vzorek s davkou ozareni
132 kGy. Jako optimalni se z pouzitych davek ozafeni pro snizeni creepové deformace
ukazuje davka 66 kGy. Kromé vzorku s davkou ozafeni 165 kGy dochazi u ozafenych
vzorkt K mirnému zvySovani elastické ¢asti prace vtisku na tkor té plastické. Tento pomér

se také méni pouze velmi mirn¢.

Na zéklad¢ vysledkt lze tedy ozéfeni elektronovym beta zafenim u polyamidu 11 doporu-
¢it pouze v piipadé, pokud chceme zleps$it hodnoty mikrotvrdosti, avsak musime poditat
S tim, Ze i toto zlepseni bude Cinit maximalné 10 %. A to bud’ davkou ozafeni 132 kGy,
nebo 33 kGy, kterda je zajimava z hlediska nejlepStho poméru nartistu mikrotvrdosti

k velikosti davky ozafeni. U ostatnich veli¢in neni pfinos radiaéniho sitovani vyznamny.
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SEZNAM POUZITYCH SYMBOLU A ZKRATEK

a
AP
As

ASTM

CCD
Cir

%%

CSN

dg

DSl

Ee
Ei
Eir
EN

E,

Ft

hy

h,

ha

Polomér predpokladané sty¢né plochy.

Primét kontaktni plochy indentoru (projekéni pl.) ve vzdal. h, od hrotu.
Plocha vtisku.

Americka norma.

Konstanta vnikajiciho télesa.

Charge-Coupled Device (zafizeni s vazanymi naboji).
Vtiskovy creep.

Ceska statni norma.

Aritmeticky pramér dvou uhlopticek.

Délka delsi thlopti¢ky - Knoopova metoda.

Depth Sensing Indentation (instrumentovana vnikaci zkouska).
Youngtiv modul zkouSené¢ho materialu.

Energie elektrontl.

Younglv modul indentoru.

Vtiskovy modul pruznosti.

Evropska norma.

Redukovany modul.

ZkuSebni zatizeni.

Maximalni zkuSebni zatiZeni.

Hloubka vtisku.

Hodnota mikrotvrdosti dle Berkovice pro modifikovany indentor.
Hloubka na poc¢atku méteni creepu.

Hloubka po uplynuti ur¢itého ¢asového intervalu.

Hloubka vtisku od kraje kontaktu k povrchu vzorku pfi plném zatizeni.
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he
Hch
Hir
HK

HM

HU
HV
T
IRHD
ISE

ISO

Welast

Wp last

K|

Hloubka vtisku odpovidajici elastickému zotaveni.

Hodnota mikrotvrdosti dle Berkovice.

Hodnota vtiskové tvrdosti.

Hodnota tvrdosti dle Knoopa.

Hodnota Martensovy tvrdosti.

Kontaktni hloubka vtisku (dana te¢nou k odleh¢ovaci kiivce v Fy).
Hodnota plastické tvrdosti.

Hloubka zbytkového vtisku.

Hodnota univerzalni tvrdosti.

Hodnota tvrdosti dle Vickerse.

Instrumented Indentation Testing (instrumentovana vnikaci zkouska).
International Rubber Hardness Degree (mezinarodni stupen tvrdosti pryze).
Indetation Size Effect (vliv velikosti vtisku).

Mezinarodni norma.

Konstanta zavisla na vlastn. zkouSeného materidlu a geometrii vnikajiciho télesa.
Vyska trojuhelniku zmétena na vtisku.

Smérodatna odchylka.

Dosah elektront.

Vtiskova tuhost.

Teplota skelného piechodu.

Ultrafialové zateni.

Zkusebni zatizeni.

Celkové mechanicka prace.

Elasticka ¢ast prace.

Plasticka cast prace.

Aritmeticky primér.
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a Vrcholovy uhel 172,5°.

Yis Vrcholovy uhel 130°.

Stiedni kvadraticka chyba aritmetického primeru.

n Koeficient zpétné relaxace.

v Poissoniv pomér zkousené¢ho materidlu.
Vi Poissontiv pomér indentoru.

T Ludolfovo ¢islo.

Yo, Hustota ozafovaného materialu.
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