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ABSTRAKT

Diplomova prace se zaobira méfenim mikrotvrdosti modifikovaného polymeru. Teoretic-
ka cast je zaméiena na charakteristiku polymert a definovani zakladnich pojmit z oblasti
tvrdosti a mikrotvrdosti. Dale obsahuje ptehled pouzivanych metod pro méfeni mikrotvr-
dosti, popis vlivu ionizujiciho zafeni na polymerni materialy a instrumentovanou zkousku

tvrdosti DSI.

Prakticka ¢ast je zaméfena na ovéfeni pfinosu ioniza¢niho zafeni na hodnoty mikrotvr-
dosti a dal$i vybrané vlastnosti zvoleného materialu spojené s tvrdosti. Zavér se vénuje dis-

kusi ziskanych vysledki, jejich vyhodnoceni a porovnani s neozafenym materialem.

Klicova slova: mikrotvrdost, Vickers, zkouska tvrdosti DSI, ionizujici zafeni

ABSTRACT

The thesis deals with measuring of modified polymer microhardness. Theoretical part fo-
cuses on the characterization of polymers and defining the basic concepts of polymers®
hardness and microhardness. It includes overview of the methods used for measuring
microhardness, description of the effects of ionizing radiation on polymer materials and

instrumented DSI hardness test.

The practical part is focused on verifying the contribution of ionizing radiation on the va-
lues of microhardness and other selected properties associated with the selected material‘s
hardness. The conclusion concerns with discussion of the results obtained, their evaluation

and comparison with non-irradiated material.

Keywords: micro-hardness, Vickers, instrumented DSI hardness test, ionizing radiation



Deékuji vedoucimu mé diplomové prace panu Ing. Martinu Ovsikovi Ph.D. Velmi si cenim
jeho odborné pomoci, cennych rad, ochoty a vynalozeného ¢asu Vv pribéhu vedeni této pra-

ce. Déle chci podékovat lidem, kteti mé po celou dobu studia podporovali.

Prohlasuji, Ze odevzdana verze diplomové prace a verze elektronickd nahrana do IS/STAG

jsou totozné.



OBSAH

L A0 ) ) 2RSSR ORPPP 10
| TEORETICKA CAST ....oooviiiieoeeeeeeeee ettt sttt 11
1 POLYMERNI MATERIALY .......cccccoviiiiiiiiiiece ettt 12
1.1 HISTORIE POLYMERU ......cceiiiiiiiiiiiiiiiieeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeesesssssssessesssserseseeeees 13
1.2 ROZDELENI POLYMERU......ccciiiiiiiiiiiiiiieeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeesseesesaassssesssseeeees 15

2 POLYADMIDY .ottt ettt e e et e e e e e s s ab e e e e e e e e e en 18
2.1 CHARAKTERISTIKA POLYAMIDU ... .uuuuuuutiitsusssssssssssssssssssssnsssnsssssssssssnnsesnnnnnn.. 18
2.2 ROZDELENI A VLASTNOSTI POLYAMIDU.......cccviiiiiiiiiiieieeeieeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeseseeees 18
2.2.1  Alifatické polyamidy ........cooovieiiiieiiiie e 19

2.2.2  Aromaticke polyamidy .........ccccoiiiiiiiiiiiiiii e 22

3 TONIZACNI ZARENI........c.coooiiiiiieeeeeeeeeeeeee e, 24
3.1 MERNE JEDNOTKY CHARAKTERIZUJICI IONIZACNI ZARENI................oo. 26
3.2 DRUHY TONIZACNIHO ZARENT......cciviiiiiiiiiiiiiiiiieiieeeeeeeeeee et ea e veaaaaeeees 26
I R 3 (<) s VI 1§ < T o AP 26

32,2 ZATENTI DA Periiiiiiiiiiieiieie et 27

3.2.3  ZATENT AIMA Y ooiieeiiiiiiieiiet ettt 28
Vnitini KONVErze ZATENT ¥ .....ovvvviiiiiii e 30

4  MERENI TVRDOSTI A MIKROTVRDOSTI ..o, 32
4.1 ROZDELENT ZKOUSEK TVRDOSTI 1.vvvvieeeeiiiiiiiiiiereeeeesassisnsnneeeseeeesssssnssnnessseeessnans 32
4.1.1  Podle principu ZKOUSKY .....cciiiiiiiiiiiiiiiiiiie e 32

4.1.2  Podle piisobeni zat€Zujici SILY .....cuvvvviiiiiiiiiiiiiiiiee e 33

4.1.3  Podle velikosti plisobici sily a hloubky vtisku ..........cccccoviiiiiiiiiiiiiniiiinnne. 35

4.2 ZKOUSKA TVRDOSTI DLE BRINELLA ......uuuuuiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiinnnnnnnnnnnnnnnnnnnnnnnns 35
4.3 ZKOUSKA TVRDOSTI DLE ROCKWELLA ......uuuuiiiiiiiiiiiiiiiiiiiniinnnnnnnnnnnnnnnnnnnnnnnnnn 37
4.4 ZKOUSKA TVRDOSTI DLE VICKERSE .....uuuuuuuuuuiunssunnnsnnnnnnnnnnnnnnnnnsnnnnnnnnnnnnnnnnnnnnnns 39
4.5 ZKOUSKA TVRDOSTI DLE BERKOVICE.......uuuuuuuunuuunninninnnnnnnnnnnnnnnnnnnnnnnnnnnnnnnnnnnnnns 41
4.6 ZKOUSKA TVRDOSTI DLE KNOOPA ......uuiiiiiiiiiiiiiiiiiiiininnninnnnnnnnssnnnnnnnsnnnnnnnnnnnns 43

5 INSTRUMENTOVANA ZKOUSKA TVRDOSTIDSI.......coovovoveeeeeeeeeeen, 45
5.1 INDENTACNE KRIVKY ©..uuttitiiereeeeeeiiisssreesesseesssassssssssssesssssnssssssssssseessssnnsssssssees 47
5.2 FAKTORY OVLIVNUJICI PRESNOST INDENTACNIHO MERENT........ccccvvvvviiiiiiiiinnnn, 49

Il PRAKTICKA CAST ..ot 50
6  EXPERIMENTALNI CAST........ccccooviiiiteeeeeeceeeeeee e 51
6.1 (03190013 0).Y (0174 8 1 27X ) S R 51
6.2 POPIS MATERIALU ....ccviiiiiiiiiiiiieeeeeeeeeeeeeeeeeeaeeaeeeaeaaaeaaaaaaeaaaaessasassasseseaesesesseseeeees 52
L S (¢ )77 1 o | P PTPORR 52

6.3 PRIPRAVA ZKUSEBNICH TELES A POUZITA ZARIZENI.........cccvvvviiiiiiiiiiiiiiiiiiiieeee, 53
6.3.1  VStFKOVACT ZATIZENI ....cvvvviiiiiiiiiiiiiiiiieee e e e 53

6.3.2  Ozarfovani ZKUSEDNICH t81ES .....uuiieriiii et 54



6.4 INSTRUMENTOVANA ZKOUSKA TVRDOST] .. eeeee ettt eeeee e e eeee e e aeeeeeaeeeaeennns 55

6.5  ZKUSEBNI TELESO ....uviiiiiieiiiieasiiieaitiie ettt ettt ettt nnee e 56
6.6 VYPOCTOVE VZTAHY ..cottiiiiiiiiiiiie ettt ettt e siee et ettt e e 57

7 ZPRACOVANI NAMERENYCH DAT ..ot 60
7.1 ZKUSEBNI ZATIZENT 0,5 ..oviiiiieii it 61
7.1.1  Vyhodnoceni vtiskové tvrdosti Hyt pro zatizeni 0,5 N..........cccovvriiiirinnnene 62

7.1.2  Vyhodnoceni modulu pruznosti Er pro zatizeni 0,5 N ..........ccoceeviviirnnnene 62

7.1.3  Vyhodnoceni tvrdosti dle Vickerse HV pro zatizeni 0,5 N ...........ccceevnnen. 63

7.1.4  Porovnani slozek deformacni prace pro zatizeni 0,5 N ........ccovvvvviviirinnnnne 64

7.2 ZKUSEBNI ZATIZENT IN ..ooiiiiiiiiii e 65
7.2.1  Vyhodnoceni vtiskové tvrdosti Hit pro zatizeni 1 N...........cccoveeiiiiiinennnne. 65

7.2.2  Vyhodnoceni modulu pruznosti Eir pro zatizeni 1 N ........ccccooveiiiiinnnnn. 66

7.2.3  Vyhodnoceni tvrdosti dle Vickerse HV pro zatizeni 1 N ...........ccccveeinnenn 66

7.2.4  Porovnani slozek deformacni prace pro zatizeni I N ........ccccovvvviiiiiiiinnnnn. 67

7.3 ZKUSEBNI ZATIZENT SN ...ooiiiiiiiiiiii e 68
7.3.1  Vyhodnoceni vtiskové tvrdosti Hyt pro zatizeni 5 N.........cccoviveiviiieninnnn. 68

7.3.2  Vyhodnoceni modulu pruznosti Eir pro zatizeni 5 N .........occoveiiiiiinnnnnne. 69

7.3.3  Vyhodnoceni tvrdosti dle Vickerse HV pro zatizeni 5 N .........c.cccovvernnene 69

7.3.4  Porovnani slozek deformacni prace pro zatizeni 5 N ........ccccovvveeviiiiiinnnnn. 70

7.4 VTISKOVE TECENT CiT (CREEP) ...utiiiiiiiiiieeiee sttt sttt 71
7.5 SHRNUTI VYSLEDKU .....oiiiiiiiiiiiiiiii it 71
ZAVER ....oooiiitiiit e 78
SEZNAM POUZITE LITERATURY ....cooiiiiiiiiiiiiiiniieiissssesiesissiesse s 80
SEZNAM POUZITYCH SYMBOLU A ZKRATEK ......ccccouiiiriiinrinrinnesrisnenn 83
SEZNAM OBRAZKU ......ooooiiiiiiiiiiiinsinsisis i 85
SEZNAM TABULEK ... 87

SEZNAM PRILOH ......ooooooeoee oo oo et ea e e e e 88



UTB ve Zliné, Fakulta technologicka 10

UvVOoD

Jednou ze zékladnich mechanickych vlastnosti konstrukénich materiald je tvrdost, a proto
je velmi dulezita v technické praxi. V soucasné dob¢, kdy dochazi k neustalému zmenso-
vani soucastek, je stale Castéji pouzivana metoda méteni mikrotvrdosti. Jelikoz vyroba
plasti se vyuziva ve velké mife v mnoha prumyslovych odvétvich ¢im dal Castéji, je proto
kladen velky diraz na jejich mechanické vlastnosti. Se zmenSovanim soucéasti muselo po-
stupem casu dochazet 1 ke zdokonalovani metod hodnoceni tvrdosti. Nejvéts§i posun
v oblasti pfesnosti méfeni mikrotvrdosti nastal pfi nastupu digitalnich méticich zatizeni,

ktera jsou schopna méfit nejen tvrdost, ale také dalSi parametry s tvrdosti spojené.

NejvySsim vyvojovym stupném v oblasti méfeni mikrotvrdosti a nanotvrdosti je instru-
mentovana vnikaci zkouska tvrdosti DSI (Depth Sensing Indentation nebo take Instrumen-
ted Indentation Testing) jez se zacala pouzivat v 70. letech 20. stoleti. Dokaze vyhodnotit
cely pribéh méfeni véetné zatézovani, odlehCovani a také elastické chovani zkouSeného
materidlu. Teoretickd Cast diplomové prace se zabyva podrobnéjSim popisem metod pro
meétfeni mikrotvrdosti. Déle je zpracovan popis ioniza¢niho zafeni a jeho U¢inky na poly-
merni materialy. Jednim ze zptsobt jak dosdhnout u polymernich materialti pozadovanych
mechanickych vlastnosti a kvalit je pravé vyuziti ozafovani. Lze docilit vylepSeni téchto

vlastnosti a ptiblizit se k vlastnostem, které vykazuji vysoce odolné¢ konstruk¢ni plasty.

Cilem prace bylo zjistit, jaky vliv ma ozafovani na mikrotvrdost vybraného polymerniho
materidlu. ZkuSebni vzorky byly vystaveny riznym davkam elektronového beta zareni.
Poté nasledovalo vlastni méfeni modifikovaného PA6 metodou DSI, ktera dokaze vyhod-
notit jak mikrotvrdost, tak dalSi materialové parametry. Ziskana data byla statisticky vy-

hodnocena a zanesena do tabulek a grafi.
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1 POLYMERNI MATERIALY

Polymery jsou ptirodni nebo syntetické latky, v jejichz veliké molekule (makromole-
kule) se jako c¢lanek v fetézu mnohonasobné opakuje zakladni monomerni jednotka. Pied-
stavuji tedy chemickou stavebnici, kterd umoziiuje neobycejnou proménlivost struktur i
vlastnosti vyslednych latek. Syntetické polymery vyvinuté v prvni poloviné 20. stoleti
umoznily rozvoj plastikarského pramyslu, gumarenstvi, vyroby syntetickych vlaken, pri-
myslu folii a oballi, primyslu natérovych hmot a kompozitnich materialti, které ovlivnily
vyvoj od letectvi aZ po sportovni vyzbroj. Tyto materialy a primyslové oblasti jsou neod-
myslitelné spojeny se svétovym hospodarstvim konce 20. stoleti. Kdyby nahle néjakym
nafizenim nebo kouzlem polymery zmizely ze svéta, okamzité by se zhroutila i soucasna

technicka civilizace. [1]

Slovo polymer se sklada ze dvou ¢asti, poly znamena mnoho a mer jednotka. Poly-
merni materidly se tedy skladaji z velkych molekul, které obsahuji mnoho opakujicich se
stejnych jednotek. Tyto velké molekuly se nazyvaji makromolekuly nebo polymerni fetéz-
ce. Z chemického hlediska jsou polymery nejcastéji slouceniny uhliku a vodiku, ¢asto ob-

sahuji taky kyslik, dusik, siru, chlor a dalsi. [2]

Monomerni jednotka || Polymer

+ prisady (plniva, stabilizatory, pigmeny, nukleaéni cinidla, zmékcovadla, ...)

|

Plasty

Obr. 1 Vznik polymeru [1]
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1.1  Historie polymeri

Rada technologickych procestl, u nichZ bylo pracovano s ptirodnimi makromoleku-
larnimi latkami, byla vyvinuta empiricky v dobé€, kdy znalosti o probihajicich chemickych
reakcich byly velmi omezené (napt. kozeluzstvi nebo vulkanizace ptirodniho kaucuku). V
oblasti organickych polymert pfevladal tento empiricky charakter pouzivani technologii

do poloviny minulého stoleti, v oblasti vyvoje lze fici, Ze mize pievladat i dodnes. [2]

1. etapa — do 50. let — vyzkum chemickych latek a reakci
e 1907 - bakelit (na bazi fenolformaldehydové pryskytice)
— dobré mechanické a elektrické vlastnosti
— fadici paka Rolls-Royce 1917
1835 — PVC (primyslové az 1925)

1927 — acetat celulozy,
30. Iéta: PS, PA (PA 66 - Nylon), PE
50. 1éta: PE, PP, PET, PC a dalsi

2. etapa — 60.-70. Iéta — vyzkum vlastnosti plasti, aplikace
— ptesto vznikéd nova skupina
e PSU (polysulfon), PI, Kevlar

3. etapa — 80. Iéta doted’ — polymerni smési, kompozity
e PSU/ABS, PC/ABS a dalsi

4. etapa — 90. 1éta doted’ — blendy (plasty na miru)
e metalloceny — metallocenové katalyzatory — umoziuji citlivé fizeni distribuce délek
makromolekul a syntézu dosud netusenych polymert
Za zakladatele makromolekularni chemie, lze povazovat H. Staudingera, jez v letech 1920-
1929 tadou experimentii prokazal existenci dlouhych molekul tvofenych fetézci uhliku
nebo uhliku a kysliku. Nasledné po téchto objevech se zapojilo veétsi mnozstvi védct do

vyzkumu makromolekularnich latek. [2]

V roce 2000 byla priimérné svétova spotieba polymert asi 240 kg na osobu. Pfevazna ¢ast

polymera ze soucasné svétové produkce patii mezi syntetické polymery. [3]
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Obr. 2 Celosvetova spotreba vybranych plastii v roce 2003
a jeji prognoza v roce 2010 [3]

SVETOVA SPOTREBA PLASTU DLE APLIKACE

Elekto/Elektronika

7,5% Domaci potreby
4,5%

Ostatni
16%

Stavebnictvi
24,5%

Obaly

29,5% . o
Zemédélstvi  Nabytek O —
2% 7% s
9%

Obr. 3 Spotieba plastii ve vybranych priumyslovych odvétvich
na svete v roce 2003 [3].
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1.2 Rozdéleni polymeri

Polymery vykazuji diky svym obrovskym molekulam Sirokou Skélu vlastnosti. Plasty lze

pak klasifikovat dle mnoha riznych hledisek:

a) Dle konstrukéni sloZitosti vyrabénych dilii, miiZzeme plasty rozdélit do nasledu-

jicich skupin:

e plasty pro Siroké pouziti, tzv. komoditni, mezi které patii polyolefiny (PE, PP), po-
lystyrénové hmoty (PS), polyvinylchlorid (PVC), fenolformaldehydové (PF) a mo-
covinoformaldehydové hmoty (UF)

e konstrukéni polymery, coz jsou plasty pro inzenyrské aplikace, kam lze zatradit po-
lyamidy (PA), polykarbonaty (PC), polyoximetylén (POM), polymetylmetakrylat
(PMMA), akrylonitril (ABS), polyfenilénoxid (PPO), polyuretan (PU), epoxidové
(EP) a polyesterové (UP) pryskyfice,

e vysoce odolné plasty pro $pickové aplikace, do kterych lze zafadit polysulfon
(PSU), polyfenylénsulfid (PPS), tetrafluoretylén (PTFE), polyimidy (PI) a dalsi. [4]

HIGH-TECH POLYMERY
(VYSOCE ODOLNE PLASTY)

PA

PSU/ABS
PES

TPE

TPU

PPO
PC/ASA

PBT
PA6, PA66

KONSTRUKCNI PP/EPDM

POLYMERY

EBA

PC PC/ABS
PMMA

PMMA

STANDARDNI
POLYMERY

PE-HD

ABS

PE-LD

PE-LLD

B!
i ASA PE-UHMW

flexibilni
amorfni ’ polymery \ semikrystalické

Obr. 4 Rozdeleni polymerii dle aplikace [4]
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b) Na zikladé& teplotniho chovani, podle piisobeni teploty na:

termoplasty - jedna se o polymerni materialy, které pii zahtivani prechazeji do plas-
tického stavu, do stavu vysoce viskoznich nenewtonovskych kapalin, kde je lze
snadno tvaret a zpracovavat riznymi technologiemi. Do tuhého stavu piejdou
ochlazenim pod teplotu tani T, (semikrystalické plasty), resp. teplotu viskézniho
toku Tt (amorfni plasty). Protoze pfi zahtfivani nedochazi ke zménam chemické
struktury, lze proces meknuti a nasledného tuhnuti opakovat teoreticky bez omeze-
ni. Jedna se pouze o fyzikdlni proces. K termoplastiim patii vét§ina zpracovavanych
hmot, jako je polyethylen (PE), polypropylen (PP), polystyren (PS), polyvinylchlo-
rid (PVC), polyamid (PA), atd. [4]

reaktoplasty - jedna se o polymerni materialy, dfive nazyvané termosety, které rov-
néz v prvni fazi zahtivani méknou a Ize je tvaret, avSak jen omezenou dobu. Béhem
dalsiho zahiivani dochazi k chemické reakci, tzv.prostorovému zesitovani struktu-
ry, k tzv. vytvrzovani. Vyrobek je mozno povazovat za jednu velkou makromoleku-
lu. Ochlazovani reaktoplastti probiha mimo nastroj, nebot’ zajisténi rychlého ohfevu
formy pro vytvrzeni a nasledné rychlé ochlazeni materialu by bylo obtizné. Tento
d¢j je nevratny a vytvrzené plasty nelze roztavit ani rozpustit, dalSim zahtivanim
dojde k rozkladu hmoty (degradaci). Patii sem fenolformaldehydové hmoty, epoxi-

dové pryskyfice, polyesterové hmoty, apod. [4]

elastomery — (kaucuk, pryZ) - jedna se o polymerni materialy, které rovnéz v prvni
fazi zahtivani méknou a lze je tvaret, avSak jen omezenou dobu. Béhem dalsiho za-
hiivani dochazi k chemické reakci — prostorovému zesitovani struktury, probi-
ha tzv. vulkanizace. U elastomerti na bazi termoplastii nedochazi ke zménam che-
mické struktury, proces meknuti a nasledného tuhnuti Ize opakovat teoreticky bez

omezeni, probiha zde pouze fyzikalni dé;. [4]

. POLYMERY >

Kaucuky Termoplasty Reaktoplasty

*—ELASTOMERY— * PLASTY—*

Obr. 5 Rozdeleni polymerii
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C) Dle nadmolekularni struktury na:

amorfni - Tyto polymery jsou tvofeny makromolekulami, které jsou stoceny do
globuli. Plasty s touto strukturou jsou casto prihledné, odolavaji krypu, maji
dobrou vrubovou houzevnatost a malé¢ smrsténi. Makromolekuly zaujimaji zcela
nahodilou pozici. Patfi sem napt. PS, PMMA, PC, apod. Jsou charakteristické tvr-
dosti, kiehkosti, vysokou pevnosti, modulem pruznosti a jsou vzhledem k nizkému
indexu lomu (1,4 az 1,6) prihledné, resp. dle propustnosti svétla ¢iré (92 % pro-
pustnosti svétla), transparentni anebo prithledné (60 % propustnosti svétla). Souci-
nitel teplotni roztaznosti o je mensi, nez u semikrystalickych polymera. Pouzitel-

nost amorfhich polymeru je do teploty zeskelnéni Ty. [4]

krystalické - (semikrystalické) plasty, které vykazuji urcity stupen uspoiadanosti.
Ten se oznacuje jako stupeil krystalinity (pohybuje se od 40 do 90 %) a vyjadtuje
relativni podil uspotadanych oblasti, ulozenych mezi oblastmi amorfnimi. Nemtize
nikdy dosédhnout 100 %, proto se krystalické plasty oznacuji jako semikrystalické.
Patii sem PE, PP, PA, PTFE, POM, atd. Jsou mlé¢n¢ zakalené, index lomu je vétsi
a jsou charakterizovany houzevnatosti materialu, pevnost a modul pruznosti roste

se stupném krystalinity. Pouzitelnost semikrystalickych plastii je do teploty tani Tp,.

[4]

semikrystalicky termoplast
domény

”53’ (1 ' 7;! I tla polystyrénu
AP 4 3 etylen- '
[(:': P, by e ,,ﬁ; butylénova .

C L ’.515“ -‘x}_ sit 2

T I’TTﬁ’, o4 % . “';‘ ' .

7 n 2l

= iy,

e 3 o ©
reaktoplast elastomer termoplasticky elastomer

na prikladé SEBS

Nadmolekularni struktura polymer(

Obr. 6 Nadmolekularni struktura polymert
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2 POLYAMIDY

Polyamidy jsou linearni alifatické i aromatické polymery, které v hlavnim fetézci ob-
sahuji amidové skupiny —CONH-. Vyrabé¢ji se ¢tyfmi moznymi postupy: polykondenzaci
dikarboxylovych kyselin a diamint, polykondenzaci w-aminokarboxylovych kyselin, po-
lymeraci cyklickych laktami nebo polykondenzaci dichloridii aromatickych dikarboxylo-
vych kyselin s aromatickymi diaminy. [5]

2.1  Charakteristika polyamidi

Polyamidy patii mezi tzv. konstrukéni plasty, pouzivané velice Casto k vyrobé nama-
hanych technickych souc¢asti. Dnes je vyuzivana fada zakladnich druhd polyamidu, které se
1181 sice svym chemickym slozenim a zptisobem vyroby, ale podobaji se zakladnimi vlast-

nostmi. Oznacuji se Cisly, charakterizujici pocet atomu uhliku vychozich slou¢enin. [6]

Vlastnosti PA se méni podle vychozich monomert, vSechny jsou z 30 az 50 % krysta-
lické a neprithledné, fetézce jsou provazany vodikovymi mustky, mezi amidovymi skupi-
nami, jejichz mnozstvi ovliviiuje krystalickou strukturu, bod tani a teplotu skelného pie-
chodu aj. Typicka je vysoka houzevnatost, tvrdost, odolnost proti odéru a nasédkavost. Po-
larni charakter PA a nasdkavost omezuji vznik elektrostatického néboje. Polyamidy maji
velmi malou viskozitu taveniny a lze ji zpracovat v§emi technologiemi pro zpracovani ter-

moplastt.

2.2 Rozdéleni a vlastnosti polyamidu

Nejvyznamnéjsi a nejrozsitenéjsi jsou polyamidy s alifatickymi fetézci, na trhu jsou
vSak dostupné i typy aromatické.
Polyamidy se vyrabéji 4 hlavnimi zptisoby:
a) Polykondenzace dikarboxylovych kyselin a diamind
b) Polykondenzaci m-aminokarboxylovych kyselin

c) Polymeraci cyklickych laktamt

d) Polykondenzaci dichloridi aromatickych dikarboxylovych kyselin s aromatickymi dia-
miny. [5]
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2.2.1 Alifatické polyamidy

Linearni polymery obsahujici amidovou skupinu (CONH) v hlavnim fetézci.

—C—NH -

Obr. 7 Amidova skupina v hlavnim retezci

Rozdéleni alifatickych polyamidu:
- polyamid 6 (PAG6) Silon -se vyrabi z e-kaprolaktamu
- polyamid 66 (PA66) Nylon - se vyrabi z hexamethylendiaminu a kyseliny adipové
- polyamid 11 (PA 11) - vyroba z kyseliny aminoundekanové
- polyamid 12 (PA 12) - vyroba z lauryllaktamu

- polyamid 610 - vyroba z hexamethylendiaminu a kyseliny sebakové
a) Polyamid 6 (polykaprolaktam) [-NH-(CH2)5-CO-],

Polyamid 6 se vyrabi z kyseliny 6-aminokapronové. Tento polymer je houZevnaty,
odolny proti odéru a je navlhavy. Trvale pouzitelny od - 30°C do 100°C. Pouziva se v
textilnim primyslu a vyrabé¢ji se z n¢j technické dilce (ozubena kola a ovladaci elemen-
ty). Dobfte se zpracovava vSemi béznymi zplisoby (vstfikovani, vytlacovani, vyfukova-
ni). [5]

Existuji dva druhy mozné vyroby PAG6:

e Aniontova polymerace laktamii probiha dostate¢né rychle pii teplotich nad
150°C. Pro jeji iniciaci se pouziva alkalickych kovil (konkrétné jejich hydridd, alkoho-
latt a hydroxidi). Odtud je utvofen alternativni pojem alkalicka polymerace. Techno-
logie vyroby alkalického polyamidu se znacné€ zjednodusila kata-lyzou reakce kom-
plexnimi slou¢eninami, jejichz reakci s laktamem vznika iniciator bez vedlejsich zplo-

din (vodik, voda a alkohol), které inhibuji polymeraci. Technologie vyroby odlitkl z
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alkalického polyamidu je pomérné jednoducha. Pracuje se pfti teplotach od 150°C do
200°C. Pti téchto teplotach ma laktam nizkou viskozitu a Ize jej snadno zhomogenizo-

vat s katalyzatorem pro nésledné naliti do formy. Ve formé zpolymeruje v rozmezi od 2

do 30 minut. [7]

e Hydrolitycka polymerace kaprolaktamu je stupniovitou polymeraci - zvlastnim ty-
pem polyadice. Pfi tomto druhu polymerace vznikéa polykaprolaktam pies mezistupen
kyseliny 6-aminokapronové. V technologické praxi se jako aktivator pouziva vedle
vody vzdy ptipravki dalSich (kysele reagujicich latek, které podle své povahy plisobi
jako katalyzatory hydrolyzy anebo jako stabilizatory molekulové hmotnosti vznikaji-
ciho polymeru). Stejné jako voda mohou pisobit i alkoholy. Surovy hydrolyticky po-
lyamid obsahuje vzdy volny 6-kaprolaktam, ktery se musi odstranit vypiranim granuli
vodou nebo odpafenim z taveniny. Odpafeni z taveniny se vyuZziva Castéji kvili men-

Simu poctu vyrobnich operaci. [7]

Na obr. 8 je zndzornéna struktura uspotfadani atomu v meru PA6. Kyslik je zndzornén

¢erveng, uhlik Sed¢€, vodik bile a dusik modie.

Obr. 8 Strukturni model PA6
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b) Polyamid 66 (PA 66)

Polyamid 6.6 je v anglosaské literatuie také nazyvan jako nylon 66. Tento polymer
ma vysokou nasakavost, dobré kluzné vlastnosti, vysokou odolnost proti otéru a
vybornou tuhost a pevnost pii delSich vyssich provoznich teplotach (trvale pouzi-

telny do 90°C). Pouziva se hlavné v textilnim primyslu. [5]
PA 66 je dnes jednim z nejrozsifenéjSich typt polyamidu vyrabéného polykonden-
zaci (ziejmé piedevsim pro snadnou dostupnost potiebnych monomeri). Monome-

ry pro vyrobu PA 66 jsou kyselina adipova a hexametylendiamin. Polymerace pro-

biha ve dvou stupnich. [7]

HaN—CHy-CHy-CHp-CHyp-CHyp-CHo—NH,

— i
0 i
+ HO—C~-CH,-CH;-CH,-CH,-C—0H
kyselina adipova
i i
l\ll—CHz-CHZ-CHz-CHz-CHz-CHz—r;J— ~CH2-CH,-CH,-CH,-C
H H n
Polyamid 66

Obr. 9 Vyroba PAG6 [10]

c) Polyamid 11 (PA 11)

Polyamid 11 se vyrabi z kyseliny aminoundekanové. Tento polymer je mdalo na-
vlhavy, odolny vi¢i chemickym ¢inidlim. Trvale pouzitelny do 90°C. Pouziva se
hlavné na antikorozni povlaky na kovy a vyrabéji se z néj technické dilce. Dobie se

zpracovava vSemi béznymi zplsoby (vstfikovani, vytlaCovani, vyfukovani). [5]

PAL11 taje pfi teploté 185°C, je méné navlhavy oproti PA6 a PA66 a vice odolny
vii€i chemickym latkam a vyznacuje se dobrou stabilitou taveniny. Je vhodny jako
konstrukéni plast (vyuZiti v textilnim primyslu nemé vyznam prave pro nizkou tep-

lotu tani a mensi krystalinitu). Zpracovavat lze naptiklad vytlacovanim a vstiikova-
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d)

2.2.2

midy.

nim. Z PA11 lze vyrabét ozubena kola, kladky, zapadky, vrtulky a jiné. Vyznamné

se pouziva pro pripravu antikoroznich povlakt na kovy. [5]

Polyamid 12

Polyamid 12 se vyrabi polymeraci lauryllaktamu. Tento polymer je malo navlhavy,
velmi houzevnaty a trvale pouzitelny od -70 do 80°C. Pouziva se hlavné na tech-
nické soucastky s vyssi houzevnatosti, dobrymi kluznymi vlastnostmi, odolnostmi
proti opotiebeni a odolnosti vii¢i korozi pod napétim. Zpracovava se vstiikovanim a

vytlacovanim. [5]

Polyamid 6.10

Monomery pro vyrobu PA 6.10 jsou kyselina sebakova a hexametylendiamin. Pfi-
pravuje se v menSim méfitku obdobnou technologii jako PA66 z podobné soli. Po-
lykondenzace probiha ve dvou stupnich. Nejdiive dochazi k vzniku krystalické ny-
lonové soli a poté k vlastni polykondenzaci. Vysledna struktura ma linearni uspota-

dani fetézca

Obr. 10 Strukturni vzorec PA 6.10 [10]

Aromatické polyamidy

Linearni aromatické polyamidy jsou také Casto oznaCovany souhrnnym nazvem ara-

Aramidy jsou ziskavany polykondenzaci aromatickych dikarboxylovych kyselin a

aromatickych diaminti. Diky plné aromatické struktufe se tyto polyamidy vyznacuji prede-

v§im vyte¢nou tepelnou odolnosti, odolnosti vii¢i hoteni a chemikaliim a maji ultravyso-

kou pevnost. Mezi aromatické polyamidy patii naptiklad poly (m-fenylen isoftalamid) ob-

chodnim nazvem Nomex (vyrabén firmou Du Pont). Dal§im zastupcem aromatickych po-

lyamidt je poly (p-fenylen tereftalamid) pod obchodnim ozna¢enim firmy Du Pont jako

Kevla

r. [8]
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Kevlarova vldkna vynikaji tepelnou odolnosti a navic také vysokou pevnosti, za coz
vdéci velice dobré symetrii makromolekuly. Kevlar se pouziva jiz od 70. let (byl vytvoien
ale jiz v roce 1965) diky svym vybornym vlastnostem v Siroké oblasti. Uplatiluje se pii
vyrob€ neprustielnych vest, letadel, sportovniho nacini, v kosmické technice atd. Kevlar
existuje ve tfech tfidach Kevlar, Kevlar 29 (vyuziva se na balistické aplikace, lana a kabe-
ly, ochranné obleceni, ptilby a posileni pneumatik a hadic) a Kevlar 49 (M4 nejvétsi pev-
nost v tahu ze vSech aramidl a pouziva se jako plastické zpevnéni trupt lodi, letadel, v
kosmonautice, na ochranu optickych kabelii a na sportovni potfeby jako ramy kol, rakety,
rybarské pruty atd.). Nejvétsi nevyhodou Kevlaru je, ze se rozpadéd v zasaditych podmin-

kach nebo pokud je vystaven chloru ¢i UV zéifeni. [9]

NH .
= : = Cl
S o —
H:N « R - 2n HCI

Obr. 12 Struktura vidkna keviaru
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3 IONIZACNI ZARENI

Zateni (radiace) je proces, pii kterém dochazi k pienosu energie prostorem. Tento pie-

nos energie mize byt uskute¢iovan dvéma druhy mechanizmu:

o Casové proménné pole — §iii se prostorem ve formé vin, ty se odpoutavaji od zdro-
je a prenaseji do prostoru ¢ast energie z tohoto zdroje (napf. elektromagnetické vl-

ny). Rovnice téchto poli maji vinové §ifeni.

e Pohybujici se ¢astice — jsou eliminovany zdrojem, velkou rychlosti leti prostorem
a prenaseji kinetickou energii, hybnost a nékdy také elektricky naboj, ze zdroje do

okolniho prostoru.

hlinik
O
[ O o
Y -

papir

Obr. 13 Pusobeni zdreni [27]

lonizujicim zafenim nazyvame takové zafeni, jehoz kvanta maji natolik vysokou ener-
gii, Zze jsou schopna vyrdzet elektrony s atomového obalu a tim latku ionizovat. Toto zateni

je ve formé zateni korpuskularniho a elektromagnetického.

e Korpuskularni zareni — je druh ¢ésticového zafeni ptedstavujici proud castic o
uspofadaném pohybu s nenulovou klidovou hmotnosti, pohybujici se rychlosti
mensi nez rychlost svétla. Zachovava si svou existenci i po zastaveni pohybu. Mezi
toto zafeni se fadi zafeni a,B- elektrony, B+ (pozistory), protonové zareni p+, ne-

utronové zareni n°, atd.
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¢ VInové-Elektromagnetické zareni — je zafeni ve tvaru pficné viny charakterizo-
vané¢ dvéma na sebe navzdjem kolmymi vektory (intenzitou elektrického pole a
magnetickou indukci). Kvanta tohoto zafeni nemaji klidovou hmotnost, jsou to

kvanta vInéni, pohybujici se rychlosti svétla (fotony — zafeni y).

Ionizujici zateni je schopné pii prichodu prostfedim zpusobit jeho ionizaci, tj. vytvorit
z puvodné elektricky neutrdlnich atomti kladné a zaporné ionty (iontové pary). S ohledem
na charakter ionizacniho procesu lze ionizujici zafeni rozdélit na pfimo ionizujici a nepfi-

mo ionizujici. [26]

e Primo ionizujici — je tvofeno nabitymi c¢asticemi (elektrony, pozitrony, proto-
ny, Castice a a B apod.), které maji dostatecnou kinetickou energii k tomu, aby
mohly vyvolat ionizaci. [26]

e Nepiimo ionizujici — zahrnuje nenabité ¢astice (fotony — Castice y, neutrony
apod.), které samy prostiedi neionizuji, ale pti interakcich s prosttedim uvoliuji

sekundarni nabité ¢astice, které zptsobuji ionizaci prostiedi. [26]

iomizactd bradénd 4 oppalizace
B , E e
—"—E koner
drdhyr
L p
- — ditZety
iotdzace eleltron ’ [ 8
a-l—i-g R srafka _—
s jadrem odraZend
jadto
koner
ot ionizainibrzdini  Srdhy
| nizitionizace  stedetionizace  vysokd iomizans

o 0O 0.1 0.2 0,3 [tin]

Obr. 14 Prichod cdastic beta” a alfa latkou a mechanismus

ionizace. [28]
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3.1 Meérné jednotky charakterizujici ioniza¢ni zareni

e Kineticka energie elektronu

Kineticka energie elektronu vyjadiena v joulech je velmi malé ¢islo, pouziva se z prak-
tickych divodu jednotka elektrovolt (eV). Jeden elektrovolt odpovida kinetické energii,

kterou ziska elektron urychleny ve vakuu napétim jednoho voltu. [18]
leV =1,602-107*°J (1)

e Davkova intenzita

Je definovana jako ptirtstek davky za ¢asovy interval. Dfive se pouzival pojem davko-

va rychlost. Jednotkou je Gy.s™ nebo W.kg™ . [18]
1Gy- s =1W -kg™ )

e Davka

Je definovana jako pomér stiedni energie predané ionizujicim zafenim latce o dané
hmotnosti. Zakladni jednotkou absorbované davky je Gray (Gy). Je to energie jednoho

joulu absorbovana v kilogramu latky. Diive uzivana jednotka byla rad. [18]

1Gy=1J -kg™ =100rad 3)

3.2 Druhy ioniza¢niho zareni

3.2.1 Zareni alfa a

Zateni a je pohlcovano jiz listem papiru, ve vzduchu se pohlti na draze asi 40 cm.
Pted zatfenim a se lze snadno chréanit. Zari¢ o mize byt ovSem nebezpecny pii vdechnuti ¢i
poziti, kdy bude pasobit uvniti organismu. Zatfeni o se vychyluje jak v elektrickém poli,

tak v magnetickém poli. [29]

Castice o nese vzhledem k pFitomnosti dvou protonii dva kladné elementarni naboje.
Castice o se sklada ze dvou protonii a dvou neutroni, jde tedy o jadro helia (oznageni
He2+.). Proud a ¢astic se oznacuje jako zafeni alfa, z historickych duvodt, a to i piesto, Ze
vlastné nejde o elektromagnetické zareni. Nejde o fotony, ale ¢astice s nenulovou klidovou

hmotnosti, proto se nemohou pohybovat rychlosti svétla, ale pouze niz§imi rychlostmi.


http://fyzika.jreichl.com/main.article/view/117-plyny-vzduch
http://fyzika.jreichl.com/main.article/view/5-trajektorie-a-draha-hmotneho-bodu
http://fyzika.jreichl.com/main.article/view/26-sila-a-jeji-ucinky-na-teleso
http://fyzika.jreichl.com/main.article/view/291-zakladni-poznatky-o-magnetickem-poli

UTB ve Zliné, Fakulta technologicka 27

Vzhledem k tomu, Ze tyto 4 nukleony maji velkou vazebnou energii, chova se jejich sesku-
peni jako jedna &astice. Castice o nese vzhledem k pfitomnosti dvou protond dva kladné ele-

mentarni naboje. [30]

korpusk. zafeni

O (p nebo )

zareniy

deexcitace

Premeéna (rozpad) B
A » »
Dcefinné jadro
Matei'ské jadro Dcefinné jadro (zakladni stav)
excitované

Obr. 15 Obecné schéma premény zdreni o,
3.2.2 Zareni beta p

Zateni B pohlcuje tenky hlinikovy plech, v suchém vzduchu je nutna vzdalenost asi
2,5 m. Zatfeni B se vychyluje také v elektrickém poli a magnetickém poli - jedna se tedy

0 nabité ¢astice. [29]

Zateni B je tvofeno nabitymi ¢asticemi, a proto interaguje s atomovym obalem.
Atomy, s nimiz se ¢astice B srazi, jsou pfi této interakci excitovany nebo ionizovany (po-
dobn¢ jako u zafeni o). Zareni f ma ale mensi zpomalovaci schopnost nez zaieni a, a proto
je draha, na niz Castice B ztrati svoji energii, ve srovnani s o ¢asticemi, del$i. Pfi pozorova-
ni trajektorii Castic se zjistilo, Ze tyto trajektorie maji (ve srovnani s o ¢asticemi) vétsi roz-

ptyl a nejsou tudiz stejné dlouhé. [29]

Zaieni beta minus (f) je proud elektroni e, které vyletuji z jadra atomu. Malad hmotnost
Castic se projevuje vyraznym zakiivenim trajektorie ¢astic jak v magnetickém, tak v elek-
trickém poli, av§ak na opac¢nou stranu nez zafeni alfa. Energie elektroni zafeni dosahuje
10 MeV a jejich rychlost se bliZi rychlosti svétla. Elektrony v jadie vznikaji pfeménou z
neutronu, za vzniku protonu a antineutrina. Vzhledem k tomu, Ze elektrony v jadie nejsou,
piedchéazi f rozpadu preména neutronu (n°) v jadie na proton (p*), elektron (€7) a antineu-
trino (v). [30]
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Beta™ - rozpad neutronu: n® — p* + & + ¥

Neutron Slaba interakce FProton
Obr. 16 Obecné schéma premény 5 [30]

Zareni beta plus (B+) je proud pozitronii e* vyzafovanych nékterymi radionuklidy pfi

jadernych preménach. Toto zafeni je vSak v praxi velmi vzacné a v drtivé vétsing piipad
se setkame s prvnim typem zafeni. Jadro emituje pozitron, ktery vznika pfeménou protonu

(p*) v jadfe na neutron (n°), pozitron (e*) a neutrino (v ). [30]

Beta® - preména protonu: pt — n” + e" + v

Proton Slaba interakce Neuiron
Obr. 17 Obecné schéma premeény [+ [30]

3.2.3 Zareni gama vy

Zateni y je ze vSech druhu radioaktivniho zafeni nejpronikavéjsi. Jedna se o elektro-
magnetické zafeni S vinovymi délkami krat$imi nez 300 pm. ProtoZe fotony nemaji elek-
tricky naboj, zafeni y se neodchyluje od svého ptivodniho sméru ani v elektrickém poli ani
v magnetickém poli. Proto se latkou voln¢ §ifi a znacné€ se rozptyluje. Latku, s niz interagu-
je, silné ionizuje a uvoliiuje z ni nabité Castice. Pro zafeni y neexistuje Zadna bezpecna
vzdalenost, kde by jeho intenzita klesla na nulu. Je mozné ji sniZzit, ale neni mozné zateni y

zcela pohltit. [29]

Jadernou reakci kteréhokoliv typu zpravidla nevznika vysledné jadro ve svém za-
pfeméné ziistava ve stavu energeticky vzbuzeném. Nadbytené energie se pii pfimém nebo
postupném navratu do zékladniho stavu zbavuje kromé emise Castice také emisi jednoho

nebo nékolika fotond zéfeni y. Doba existence excitované¢ho jadra je obecné nesmirné
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kratka a pfimo neméfitelna, takze foton se vyzari prakticky soucasné s emisi hmotné ¢asti-
ce. lonizujici zafeni y je pfibuzné jak rentgenovym paprskim, tak i svétlu, ovSem s kratsi
vinovou délkou (kolem 10™** m). Vzhledem k velmi kratkym vinovym délkam ma zateni y
velkou energii a tudiz vysokou pronikavost. U pfirozené radioaktivnich prvka casto do-
provazi prechod excitovaného dcetiného jadra do stabilngj$iho stavu pii pfeméné a a .
Pfeménou y se protonové ani hmotnostni ¢islo prvku neméni. Jen za uréitych podminek
muze nabyt doba zivota vzbuzené formy atomu dostateéné veliké, méfitelné hodnoty. Ta-
kové jadro jevi svou vlastni radioaktivitu y o ur¢itém charakteristickém polocasu. Jde tu o
izomerii jadra a pfechod metastabilni formy v niz§i nebo zakladni stav se nazyva izome-

ricky piechod. [30]

korpuskularni
zareni (P nebo o)
e, e’

i B I

v deexcitace
A Premena
{rozpad) o’

Dcerinné jadro
Materské jadro Dcefinné jadro (zdkladni stav)
(excitovane)

Emitovana
tastice

Obr. 18 Obecné schéma premény y [31]

Cistych gama zafi¢t je mélo, zafeni gama obvykle doprovazi alfa nebo beta zafeni.

Energie fotonli gama zareni je dana vztahem:

C
h - Planckova konstanta, 6,64.10° J.s
C - rychlost elektromagnetického zdreni ve vakuu, 3.10° m.s™

A - vinova délka zareni

Zéfeni gama ma Carové spektrum, to znamenad, ze dany radionuklid emituje pouze

fotony s urcitymi energiemi, které jsou pro jeho pfeménu charakteristické. U prakticky
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pouzivanych zdroji zafeni gama ¢ini jeho energie desitky keV az jednotky MeV. K nejcas-

t&ji pouzivanym zdrojim gama zafeni patti kobalt ®°Co, cesium **'Cs a iridium *?Ir. [30]

Interakce gama zafeni s hmotnym prosttedim se vyrazné odliSuje od interakce elek-
tricky nabitych castic. Pfi pruchodu prostfedim uvolnuji fotony elektricky nabité Castice a
predavaji jim energii dodate¢nou k tomu, aby byly schopné prostiedi ionizovat a excitovat.
[30]

Vnitini konverze zdreni y

Pokud je jadro soucasti atomu (coz je témét vzdycky), nemusi se vSechny v jadie
vzniklé fotony zafeni y skute¢né vyzatit. Mize dojit k procesim zabrafiujicim emisi ¢asti
fotonti zafeni y pfi de-excitaci vzbuzenych jadernych hladin - k procesu tzv. vnitini elek-

tronové konverze zafeni gama (zkracené jen vnitini konverze gama). [31]

konsrerznd
eleltron

foton X

.-I T ._i
) LI
LYY

Augeriy
e eleddron

Obr. 19 Schéma vnitini konverze zareni y [31]

V levé ¢asti obrazku jsou schematicky zndzornény vSechny ptislusné procesy. Prede-
v§im, modrou $ipkou je znazornén zakladni ptipad "neruseného" vyzatreni fotonu y z exci-
tovaného jadra. Proces vnitini konverze si mizeme zjednodusené predstavit tak, ze foton
gama, emitovany pii de-excitaci vzbuzené jaderné hladiny, se mize "srazit" s obalovym
elektronem vlastniho atomu, ktery ptebere veSkerou jeho energii (dojde k fotoefektu), fo-
ton gama zanikne a misto néj vyleti elektron uvolnény diky pfijaté energii z vazby v atomu
(tlustsi Cervenad Sipka). Tento jev je skute¢né pozorovan, nazyva se vnitini konverze zafe-
ni gama (diive se nazyval téz "vnitini fotoefekt") a pfislusné elektrony se nazyvaji kon-

verzni elektrony. V disledku vnitini konverze se na vnitini slupce (nejcastéji K) atomo-
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vého obalu uvolni misto po konverznim elektronu, takze okamzité¢ dochdzi k preskoku
elektronu z vyssi hladiny (nejéastéji L) za vyzafeni kvanta charakteristického X-zaieni

(svétlejsi modra Sipka). [31]
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4 MERENI TVRDOSTI A MIKROTVRDOSTI

Tvrdost definujeme jako odpor, ktery klade material proti vnikéni ciziho télesa. Na té-
to definici je zalozena vétSina piistroji k méfeni tvrdosti. Hodnoty tvrdosti se uvadéji bud’
bez jednotek, nebo, jsou-li odvozeny ze vztahu mezi tlakovou silou a plochou vtisku, pfi-
suzujeme jim jednotku MPa. Protoze vSak tento zptisob mtize vést k omylim (k zdméné za
pevnost), je 1épe uvadet tvrdost jako ¢islo nepojmenované, pouze s udanim zptisobu mefeni

nebo stupnice. Pro tvrdost pouzivame znacku H.

Z tvrdosti €asto usuzujeme 1 nékteré dalSi vlastnosti materialu (pevnost v tahu, obro-
bitelnost, apod.) Zkousi se bud’ na zkuSebnich vzorcich, nebo pfimo na hotovych vyrob-

cich. [11]

Na vyslednou hodnotu tvrdosti piisobi cela fada faktort, ta je tak ur€ena komplexem

mechanickych a fyzikélnich vlastnosti.

4.1 Rozdéleni zkousek tvrdosti

Mgéfeni tvrdosti je mozné rozdélit dle nékolika riznych hledisek:

4.1.1 Podle principu zkousky
Vtiskové metody

Jedna se o nejvice rozsitené metody. Zakladem téchto metod je méteni velikosti vtis-
ku, ktery ve zkouSeném materidlu zanechd vnikaci téleso - indentor. Ten miize mit tvar
kulicky, jehlanu, kuzele nebo dal$ich pfesné definovanych geometrickych téles. Material

indentoru je vétSinou diamant nebo kalena ocel.

Patii sem metody dle: Brinella, Rockwella, Vickerse, Knoopa, Berkovi¢e, metoda vtlace-
nim kulicky (BIM), Shore A a D, IRHD. [12]

Vrypové metody

Tvrdost se uréi na zakladé Sitky vrypu, ktery ve zkouSeném materialu zanechal dia-
mantovy hrot. Podminkou pii méfeni je dokonale vylestény povrch zkouseného vzorku.

Ptikladem této metody je Martensova zkouska. [12]



UTB ve Zliné, Fakulta technologicka 33

Odrazové metody

Princip spoc¢iva v méteni vysky (Shoreho skleroskop) nebo uhlu odrazu (duroskop)
zkusebniho télesa, které dopada na zkouseny vzorek z urcité vysky. V pfipadé méfeni vys-

ky odrazu je timto télesem zavazi s kulovité vybrousenym diamantovym hrotem. [12]
Kyvadlové metody

ME¢ii se ubytek energie kyvadla s kulickou, které zvétSuje predem vytvotreny vtisk ve
zkusebnim vzorku. [12]
4.1.2 Podle pusobeni zatézujici sily
Staticko - plastické

Zatézujici sila ptisobi na zkouseny povrch staticky v kolmém sméru. Vyuziva se pro

laboratorni méfeni.
Patii sem metody dle: Brinella, Rockwella, Vickerse, Knoopa, atd. [12]
Dynamicko — elastické

Jedna se o jiz popsané odrazové metody, kdy se méti vyska nebo uhel odrazu dopa-
dajiciho télesa. V misté narazu dochazi k elastické deformaci, pfiCemz se spotfebuje ¢ast
kinetické energie dopadajiciho zkuSebniho télesa, to se tak jiz neodrazi do vychozi polohy.

[12]

m zkusebni
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Obr. 20 Shoreho skleroskop
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kladivko

vzorek

Obr. 21 Duroskop

Dynamicko — plastické

Zkusebni téleso (obvykle kulicka) vnika do zkouSeného materidlu ic¢inkem razového
zatizeni a vytvaii na povrchu trvaly vtisk. Patti zde Poldi kladivko a Baumanovo kladivko.
Vyhodou pfistroji pro dynamické zkouSky jsou jejich malé rozméry. Ptistroje jsou tak

snadno pienositelné a vhodné pro dilenskou kontrolu. [12]

]
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Obr. 22 Poldi kladivko
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P AT

wZiorek

Obr. 23 Baumannovo kladivko

4.1.3 Podle velikosti piisobici sily a hloubky vtisku
Dle tohoto hlediska zkousky tvrdosti délime na:

e ZkousSky makrotvrdosti, kdy velikost vtisku je v fadu mm (10'3 m). Jsou vhodné pro

méteni tvrdosti materialu jako celku.

e Zkousky mikrotvrdosti, kdy velikost vtisku je v fadu pum ( 10° m). Uplatiiuji se pti
meéteni tvrdosti jednotlivych strukturnich vrstev, tenkych povlaki, atd.

o Zkousky nanotvrdosti, kdy velikost vtisku je v ¥adu nm (10 m). Oblast pouziti je v

mnohém podobna jako u mikrotvrdosti, tedy méfeni velmi tenkych povlaki, filmt

a strukturnich fazi

4.2 Zkouska tvrdosti dle Brinella

V roce 1900 na svétové vystaveé v Patizi predvedl poprvé vetfejnosti Svédsky inZzenyr
Brinell zkousku tvrdosti materidlu ocelovou kulickou. Dnes je to nejb&znéjsi zkouska tvr-

dosti ptevazné pro kovové materialy [13]

Driive se k méteni tvrdosti polymert vyuzivalo zkousky podle Brinella stejné jako u

kovi. Pouzivaly se kulicky rizného pruméru, pro uréité skupiny materialii. Postupem casu
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byla metoda upravena do dnesni podoby, kdy se pouziva jiz jen jeden primér kulicky a
riizna zatizeni. Metoda je specifikovana v normé CSN EN ISO 2039-1 (640619): Plasty -
Stanoveni tvrdosti - Cast 1: Metoda vtladenim kuli¢ky. Podstatou zkousky je vtladeni ku-
licky pod specifikovanym zatizenim do povrchu zkusebniho vzorku. Hloubky vtlaceni je

méfena pod zatizenim a plocha je vypoctena z hloubky vtisku. [15]

DETAIL A

Di2-h

Y

Obr. 24 Zkouska dle Brinella [14]

Tvrdost podle Brinella je dana délenym pomérem ziskaného zkuSebniho zatizeni F a

plochou zaoblené¢ho povrchu vtisku S.

HB = — (5)

2.0102-F
HB = (6)

z-D-[D-/D?-d?)

Kde D je velky pramér kulic¢ky, d je stfedni primér vtisku a F zkuSebni zatizeni.

Vhodné vyziti Brinellovi zkousky je pro mékké a stfedné tvrdé materialy, které ma-

Ji heterogenni strukturu.
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Obr. 25 Tvrdomér Brinell [16]

4.3 Zkouska tvrdosti dle Rockwella

Princip této metody spoc¢iva v postupném (dvoustupiiovém zatizeni) vtlaovani vni-
kajiciho télesa do povrchu zkuSebniho télesa a zméfeni trvalé hloubky vtisku h. PoZadova-
ny vtisk vznikne aplikovanim konstantniho pifedbézného a néasledné pridavného zatizeni,
poté nasleduje navrat k témuz predb&éznému zatizeni. Celkové zkusebni zatizeni F se skla-

da z predbézného zatizeni Fy a piidavného zatizeni F;.

Vnikacim télesem je diamantovy kuZel o vrcholovém uhlu 120° nebo kulicka z tvr-
dokovu o priméru 1,5857 mm nebo 3,175 mm. Diamantovy kuzel nebo kulicku z tvrdoko-
vu, dotykajici se povrchu zkouSeného télesa (vychozi poloha pro méfeni hloubky vtisku),
zatizime predb&znou silu Fg. Potom zvolna silu zvétSujeme o ptidavné zatizeni Fq, az do-
sahneme celkového zatizeni F pifedepsané normou. Pak ptidavné zatizeni F; opét odlehcu-

jeme na predbézné zatizeni Fy a zjistime hloubku vtisku h. [11]
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U nas jsou normalizovany tii zkousky tvrdosti podle Rockwella. Tvrdost zjiSténou pfi
téchto zkouskach oznac¢ujeme HRA, HRB, HRC. Volba Rockwellovy stupnice (tj. druhu

vnikaciho téliska) zavisi hlavné na predpokladané tvrdosti zkouseného materialu.

e HRA -Tvrdost ur¢ena diamantovym kuzelem pii celkovém zatizeni 600 N. Pro sli-

nuté karbidy a tenké povrchové vrstvy.

e HRB - Tvrdost urcend ocelovou kulickou (B = ball) pti celkovém zatizeni 1000 N.

Pro mékéi kovy (25 - 100 HRB).

e HRC -Tvrdost uréena diamantovym kuzelem (C = cone) pii celkovém zatizeni

1500 N. Doporucuje se pouzivat pro rozsah HRC = 20 - 67. [17]

StupniceAaC Stupnice B

Obr. 26 Zkouska dle Rockwella [18]

Tvrdost podle Rockwella se oznaCujeme podle nasledujiciho piikladu: 65 HRC cte-
me jako 65 stupnua tvrdosti podle Rockwella na stupnici C. Podobn¢ 95 HRB je tvrdost
podle Rockwella métena na stupnici B. Jeden stupet Rockwellovi tvrdosti = jeden dilek na

stupnici s velikosti S = 0,002 mm.
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Tvrdost proto vyjadiime pro stupnice HRA a HRC:

HRA HRC =100 — —N__ )
0,002
Pro stupnici HRB:
h
HRB =130 — — _ (®)
0,002

Cim je zkouseny material tvrdsi, tym je mensi trvala hloubka vtisku h. Metoda méie-
ni tvrdosti podle Rockwella mé Siroké uplatnéni pi1 mefeni kovovych 1 nekovovych mate-
rialt. Nejveétsi vyhoda méfeni tvrdosti podle Rockwella je predevsim v jeji rychlosti, pro-
toze neni potfeba méfit parametry vtisku. Ptistroje uréené k méfeni tvrdosti dle Rockwella
udavaji ptimo hodnotu tvrdosti, je proto mozné tuto metodu relativné snadno zautomatizo-

vat. [18], [19]

4.4 Zkouska tvrdosti dle Vickerse

Zkouska spociva ve vtlacovani diamantového vnikaciho télesa do zkuSebniho télesa
pod zkuSebnim zatizenim F po stanovenou dobu a zmétfeni thlopti¢ek vtisku (zjisStuje se
aritmeticky primér délek obou zmétenych thlopticek U; a uy), ktery zlistane po odlehceni
zatizeni. Vnikacim télesem je diamantovy &tyfboky jehlan o vrcholovém thlu 136°. Doba
pusobeni plného zkusebniho zatizeni musi byt 10 az 15 s. Tuto metodu mizeme pouzit pro
vSechny tvrdosti. Je velmi pfesna a neni téméi zavislad na zatizeni. Ve velkych zdvodech
pouzivame zdokonalenych Vickersovych tvrdomérti. Obraz ¢tvercového vtisku je promitan

ve zvétSeném métitku na matnici. To umoziuje pohodIné a rychlé ¢teni délky uhlopficky.

Hodnoty tvrdosti podle HV nelze obecné prevést na jiné tvrdosti nebo pevnost v ta-
hu. Ta-kové piepocty lze pouzivat jen tehdy, pokud jsou k dispozici spolehlivé podklady.
[11]
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Tab. 1 Rozsah zkusebniho zatiZeni

F >49,03 HV 5 Zkouska tvrdosti podle Vickerse
1,961 < F < 49,03 HVO02azHVs | Zkouskatvrdostipodie Vickerse pri
nizkych zatizeni
0,09807 <F <1,961 HV 0,01 azHV 0,2 | Zkouska mikrotvrdosti podle Vickerse
. 136
0102-2-F -sm7
HV = = (©)

Kde F je zkusebni zatizeni a d je aritmeticky primér dvou délek uhlopticek d;, d,.

Obr. 27 Zkouska dle Vickerse [18]
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Tab. 2 Zkusebni zatizeni pro zkousku tvrdosti dle Vickerse

Zkouska tvrdosti pti nizkém
Zkouska tvrdosti Zkouska mikrotvrdosti
zatizeni
Symbol Nominalni Symbol Nomindlni Symbol Nomindlni
hodnota zku- hodnota zku- hodnota zku-
tvrdosti Sebniho zati- tvrdosti Sebniho zati- tvrdosti Sebniho zati-
zeni F [N] zeni F [N] 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 0,2942
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

Hodnoty mikrotvrdosti jsou ve srovnani s hodnotami makrotvrdosti vzdy vétsi. Ty-
picky rist hodnot mikrotvrdosti s klesajicim zatiZenim se ptisuzuje tzv. ISE (Indentation
Size Effect — vliv velikosti vtisku). Hlavni pfi¢inou ISE je narust elastické deformace ve
srovnani s deformaci plastickou, coz se projevi pti odlehceni indentoru a dasledkem je
mensi plocha priamétu vtisku. Pfednosti zkousky tvrdosti podle Vickerse je nezavislost
tvrdosti na velikosti zatézujici sily, tedy méfeni je mozné provadét i pii velice malych za-
tézujicich silach. Zkouska podle Vickerse se nehodi na méfeni materialii s velkou mirou

povrchové hrubosti a silnou heterogenni strukturou povrchu. [20]

4.5 Zkouska tvrdosti dle Berkovice

Zkouska tvrdosti podle Berkovice vyuziva pro méfeni nepravidelny trojboky jehlan s
diamantu s thlem 65,27° mezi bo¢nimi sténami a vyskou jehlanu, coz odpovidd podmince
stejného poméru projekéni plochy k hloubce vtisku, jako ma Vickersav jehlan. Hodnota
tvrdosti podle Berkovice (Hcn) je vyjadiena jako pomér velikosti zatézujici sily a plochy.
[19]

Hlavnim divodem uvedeni nového indentoru byly problémy s vyrobou ¢étyibokého
jehlanu a dodrZeni geometrické podminky sbihavosti hran Vickersova jehlanu, kterd v pfi-
pad¢ vyroby ttisténného jehlanu odpadd. RovnéZ diky svému tvaru je jehlan béhem svého

provozniho namahani méné citlivy na narazy a neopatrné zachazeni. V soucasné dob¢ je
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Berkovictv indentor zcela bézné pouzivan v nanoindentacnich zkouskach. Pavodni ,,stan-
dardni* Berkovi¢lv indentor byl navrzen tak, aby byl stejny pomér plochy stén jehlanu k
jeho vysce jako v pripadé Vickersova jehlanu. Tomu u tfisténného jehlanu odpovida uhel
65,03° mezi bo¢nimi sténami a vyskou jehlanu. Pozdéji, s rozSitenim koncepce tvrdosti
jako poméru sily a projekéni plochy vtisku, byl vyroben tzv. modifikovany Berkovic¢uv
indentor. [21]

Obr. 28 Schéma Berkovicova indentoru

Hodnota mikrotvrdosti se stanovuje ze vzorce:

1570-F
Hew = 2 (10)
kde F je velikost zatézujici sily jehlanu a 1 je vyska trojuhelniku zmétena na vtisku.

Vyhodu této metody je mozné vidét v tom, Ze vyroba tlaceného télesa uvedeného tvaru z

diamantu je jednodussi nez je tomu u Vickersova jehlanu a proto i pfesnost vypracovani je
tu vetsi. Stejné tak pii pravidelném namahani je tento tvar méné citlivy na narazy a

neopatrné zachazeni.

Obr. 29 Berkoviciiv indentor [22]
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4.6 Zkouska tvrdosti dle Knoopa

Zkouska tvrdosti dle Knoopa pro kovové materidly je predepsana mezinarodni nor-

mou CSN ISO 4545 a zahrnuje zkusebni zatizeni do 9,807 N vé&etng.

Diamantové vnikajici téleso ve tvaru jehlanu s kosoctvercovou zakladnou s prede-
psanymi thly protilehlych stran je vtlaCovano do povrchu zkuSebniho télesa. Nasledné je

méfena delsi thlopticka vtisku, ktera zlstane po odlehc¢eni zkusebniho zatizeni F. [24]

Obr. 30 Zkouska dle Knoopa [23]

Tvrdost dle Knoopa je nasledn¢ vyjadiena jako pomér zkusebniho zatizeni k plose
vtisku, jenz se uvazuje jako jehlan s kosoétvere¢nou zakladnou a s vrcholovymi thly rov-

najici se uhlim vnikajiciho télesa:
F
HK :1,45-d—2 (11)

kde je F zkuSebni zatizeni a d je délka delsi uhlopfticky.

Tab. 3 Zkusebni zatizeni dle Knoopa

Tvrdost dle Knoopa
.| Zkusebniho zatizeni
Symbol tvrdosti 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
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Zkusebni téleso musi byt uloZzeno na tuhé podlozce, tak aby se béhem zkousky ne-
pohnulo. Vnikajici téleso (indentor) se zatlacuje do zkusebniho télesa zkusebnim zatizenim
(tab. 1) sméfujici kolmo k jeho povrchu. Doba od zac¢atku zatézovani az do jeho plné hod-
noty nesmi ptekrocit 10 s. Rychlost pfiblizovéani vnikajiciho télesa musi byt v rozmezi od

15 pm/s do 70 um. Doba plného zkuSebniho zatizeni musi byt v rozmezi 10 az 15 s.

Jednotlivé vtisky musi byt umisténé tak aby byla splnéna podminka, ze vzdalenost
stiedli dvou sousednich vtiskti musi byt nejméne 3ndsobek kratsi thlopticky vtisku (ocel,
méd), slitiny médi) a nejméné 6nasobek v piipadé lehkych kovil, olova, cinu a jejich slitin.
Vzdalenosti stiedt kazdého vtisku od okraje zkuSebniho vzorku musi byt nejméné 2,5 na-
sobek kratsi thlopticky vtisku (pro ocel, méd’ a slitiny medi) a nejméné 3ndsobek v piipa-

dé lehkych kovu, olova, cinu a jejich slitin. [24]

Porovnanim vtiskii vytvofenych Knoopovym a Vickersovym indentorem pii stejném

zkusebnim zatizeni a stejném zkouSeném materialu bylo zjisténo, Ze:

Hloubka vtisku je u Vickerse téméi dvojndsobna a velikost delsi uhlopticky je u
Knoopa asi 3x vétsi nez thlopii¢ka u Vickerse. Knoop je tedy vhodné&jsi pro méfeni velmi
tenkych a kiehkych materiald, ale je citlivéjsi na kvalitu ptipraveného povrchu nez Vic-
kers. Dle tvaru indentoru je Knoop vhodné¢jsi pro malé protdhlejsi oblasti a Vickers zase
pro kruhové oblasti. Velikost vtisku pro jednotlivé metody pfi stejném zatizeni a stejném

zkouseném materialu ukazuje obrazek (Obr. 24).

s

3000 g
3000 g
_— Y,
1000 g 1000 g
o O
—_—l o
100 g 100 g
Knoop Vickers

Obr. 31 Porovndni zkousek Knoop a Vickers
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5 INSTRUMENTOVANA ZKOUSKA TVRDOSTI DSI

Metody méfeni tvrdosti, které jsme si predstavili v minulé kapitole, jsou pouzivany v
technické praxi i dnes, ale jiz nejsou dostacujici pro vSechny oblasti. Zvlasté pak pii méie-
ni mechanickych vlastnosti tenkych vrstev bylo nutné vypracovat novou metodu, ktera by
umoznila co nejvice odizolovat vliv substratu na métenou vrstvu. Tvrdost velmi tenkych
vrstev (tloustky v fadech stovek nanometri) bylo totiz obtizné zjistit klasickymi metoda-
mi, protoze pii malém zatiZzeni se plasticka deformace neprojevila, pii vétSim jiz doslo

Kk poruseni vrstvy a dale byly méteny jiz jen vlastnosti substratu.

Podstatou teto metody je, Ze piistroj je schopen detekovat okamzitou hloubku vtisku
a hodnotu zatizeni, coz umoziiuje podrobné sledovat pribéh méfeni a také 1épe zhodnotit
jeho vysledky. Po napojeni méticiho piistroje na pocita¢ je mozné sledovat okamzité hod-
noty a tyto vynaset do grafu zavislosti hloubky vtisku na paisobicim zatizeni, ¢imz vznikaji
specifické indentacni kiivky, které nam umoziuji s velkou piesnosti ur€ovat mechanické

vlastnosti tenkych vrstev o tloust’ce nékolika set nanometrti.

Instrumentovana vnikaci zkouska tvrdosti (Depth Sensing Indentation nebo take In-
strumented Indentation Testing) se zacala pouzivat v 70. letech 20. stoleti. Poprvé se o jeji
uvedeni do praxe pokusili rusti védci Bulychev a Alekin. A¢ byli schopni sledovat okamzi-
tou hloubku vtisku v zavislosti na zatizeni, nedokazali tyto hodnoty pouzit k vypoctu kon-
taktni plochy. Prvnim aspésnym modelem, ktery se o to pokusil, byla analyza Doernera a
Nixe, ktefi predpokladali, Zze budou-li zmény kontaktni plochy vzorku a indentoru pii od-
leh¢ovani dostate¢né malé, je mozné jimi pouzity indentor povazovat za ¢ast podstavy val-

ce. [21]

Ciselna hodnota tvrdosti se obecnd definuje jako podil ptisobici maximalni velikosti

sily Fmax a zbytkové kontaktni (styéné) plochy vtisku As:

H=—"%= (12)
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Obr. 32 Indentacni krivka (a), casovy diagram indentacni zkousky (b) [25]

Béhem zatézovani dochazi k elasticko-plastické deformaci a tvar vtisku odpovida

tvaru indentoru (obr. 26 a), nicméné béhem odleh¢ovani dochazi k elastickému zotaveni a

dochazi ke zméné tvaru vtisku, kde tvar vtisku neodpovida tvaru indentoru (obr. 26 b).

Béhem opétovného zatiZeni se kontaktni plocha postupné zvySuje aZ do plného zatizeni.

Pti procesu opé&tovného zatiZzeni a odlehCovani dochdzi u obou procesi k elastické defor-

maci (obr. 26 c). [25]

elastic
plastic

p

[
[
[
!
I elastic
!
[
!
!

- r

a)

b) c)

Obr. 33 Priibeh zatezovani a odlehovani indentoru: a) zatizeni,

b) odlehceni, c) opetovné zatizeni [25]
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5.1 Indentacni krivky

Geometrie indentoru a jeho hloubka priniku do materialu poskytuji nepfimou infor-
maci o velikosti kontaktni plochy pii plném zatizeni, ze které se vypocitd primérny kon-
taktni tlak a tak i tvrdost. Pfi odleh¢ovani dochazi k tzv. zotavovani vtisku tj. material se
,»snazi“ dostat do svého piivodniho tvaru uvoliovanim elastickych deformaci. Zejména u
kovi vSak k zotaveni nikdy nedojde v plné mite diky jiz vzniklé plastické deformaci. Ana-
lyza pocatecni Casti elastické relaxace v prub&hu odleh¢ovani tak umoziuje urcit elasticky
modul zkoumaného materidlu. Tvary indentacnich kiivek, respektive kiivek poddajnosti

jsou si bez ohledu na pouzity indentor velice podobné. [21]

Metoda DSI se v praxi pouziva na Sirokém rozmanitém mnozstvi materialti, mékky-
mi polymery pocinaje a tvrdymi uhlikovymi diamantu podobnymi vrstvami. Jinymi slovy
odezva méten¢ho materidlu na indentaci je hlavnim ¢initelem, ktery ovliviiuje tvar inden-
tacni kiivky. Tvar indenta¢ni kiivky neslouzi pouze k vypoctu tvrdosti a modulu pruznosti,
ale je zdrojem velmi dulezitych informaci, které se projevi nahodnym nespojitym priabé-
hem napf. fazova transformace, trhliny a delaminace vrstvy. [21]
Avsak, obecné je nutné si uvédomit, Ze materidly 1ze rozdélit do ¢tyt skupin podle reakce

na vn¢jsi silové ptisobent:
e elastické,
e elasticko-plastické,
e plastické,

e viskoplastické,
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Elasticka Plasticka Viskoelasticka
deformace deformace deformace
o oF—— o ~— ]
Zavislost #f
napéti - pomérné /
prodlouzeni / /
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Indentacni kiivka /
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Vtisk l /N /t
indentoru P [N /_\

Obr. 34 Charakteristické tvary indentacnich krivek pro

riizné materidly [25]

V ptipadé Cisté elastické odezvy na indentaci nenastadva zadna plasticka deformace tj.
zadny viditelny zbytkovy vtisk. Napéti, kterd indentor indukuje ve vzorku, se uloZi jako
elastickd deformacni energie, ktera se v prabehu odlehcovani zcela uvolni. Vysledkem je,

ze zatézovaci a odlehCovaci kiivky spolu vzajemné splyvaji.

U materialu Cisté plastického béhem indentace nedochazi k elastické deformaci.
Jestlize uvnitt vzorku nedoslo k rozvoji elastické deformace v pribéhu zatézovani, je vy-
sledkem celého indenta¢niho cyklu zatizeni/odlehCeni vtisk, jehoz hloubka odpovida

hloubce pfi maximalné zatizeném indentoru. [21]

VétSina materidlti, zejména strojirenskych, reaguje na vnéjsi zatizeni elasticko-
plasticky a jejich indenta¢ni kiivky tak tvofi stied mezi indenta¢nimi kiivkami, které vy-
tvari ptredchozi dvé skupiny materialt. Zatézujici kiivka, (resp. jeji tvar), elasto-plastického

materialu je dana jak elastickou, tak plastickou deformaci indentovaného materialu. [21]

povrch pii povrch
odlehceni

indentor

\ povrch pii

zatiZzeni

Obr. 35 Schéma zatézovani a odlehcovani [25]
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5.2 Faktory ovliviiujici presnost indenta¢niho méreni

Na rozdil od béznych zkousek tvrdosti je podstatou Instrumentované zkousky tvrdosti
nepiimé urceni hodnot tvrdosti z pfesného urceni hloubky priniku indentoru do méteného
vzorku. V praxi je vSak pfesné zméfeni hloubky indentace a zatézujici sily obtizné a vy-

sledky tak byvaji ovlivnény chybami.
Faktory ovliviiujici pfesnost méteni lze rozdélit do 2 skupin:
e Vliv vlastnosti méticiho ptistroje:
o kolisani teploty,
o urceni bodu prvniho dotyku indentoru,
o tuhost méticiho pfistroje,
o geometrie indentoru,
e Vlastnosti povrchu méfeného materialu:
o tvar vtisku (pile-up, sink-in),
o Vliv velikosti vtisku (ISE),
o jakost povrchu méfeného vzorku,
o zbytkové napéti,

o vliv substratu,
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II. PRAKTICKA CAST
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6 EXPERIMENTALNI CAST

6.1 Cil diplomové prace

- Cilem diplomové prace bylo studium vlivu velikosti davky radiacniho zéafeni na vlastnosti
vybrané¢ho polymerniho materialu, konkrétné PA6. Pomoci Instrumentované zkousky tvr-
dosti bylo provedeno méfeni vzorkl na piistroji Micro - Combi Tester od firmy CSM In-
struments dle normy CSN EN ISO 14577. Hlavnim sledovanym parametrem je tedy mik-
rotvrdost, ktera je reprezentovana veli¢inami vtiskové tvrdosti Hyr, tvrdosti dle Vickerse

HV a dalSimi materidlovymi parametry.

- ZkuSebni télesa byla ozafena zafenim beta v normalni atmosféfe za pokojové teploty v
zavod¢é BGS Beta-Gamma-Service GmbH & Co. KG v poboéce Saal an der Donau. Mikro-
tvrdost byla u polymeru PA6 stanovena pfi aplikovaném zatizeni 0,5 N, 1 N, 5N. Rozsah
davek zafeni byl stanoven v rozmezi 33kGy, 66kGy, 99kGy, 132kGy, 165kGy a 198kGy.

- Naméfena data byla statisticky vyhodnocena za icelem porovnani vlivu jednotlivych da-
vek ozafeni na vysledné hodnoty mikrotvrdosti materidlu a nasledné zanesena do grafti. Na
konci celé prace bylo provedeno porovnani ziskanych hodnot u ozafenych a neozatrenych

vzorku.
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6.2 Popis materialu

Pro experimentalni ¢ast byl vybran material polyamid 6, konkrétné PA 6 FRIANYL
B63 VN dodany vyrobcem Frisetta. Polyamid 6 je houzevnaty, odolny proti odéru a je na-
vlhavy, proto je tfeba granulat pied zpracovanim vysus$it. Vynika vysokou mechanickou
pevnosti pfi statickém a dynamickém namahani, nizkym tecenim i pti dlouhodobém zatizeni a
pouzitelnosti v Sirokém rozsahu teplot. Trvale pouzitelny od - 30°C do 100°C. Pouziva se v
textilnim priamyslu a vyrabéji se z né€j technické dilce (ozubena kola a ovladaci elementy).

Dobte se zpracovava vSemi béznymi zplsoby (vstiikovani, vytlaCovani, vyfukovani).

Tab. 4 Specifikace PA6

vlastnost hodnota
hustota 114 a.cm®
bod tani 215 -235°C
pevnost v tahu 65 MPa
mez Kluzu v tahu 68-73 MPa
taznost 30-50 %
E-modul pruznosti v tahu 2450 MPa
E-modul pruznosti v ohybu 2100 MPa
tvrdost (Shore D) 80 MPa

6.2.1 Sitovani

Aby bylo mozno tento typ materialu modifikovat pomoci radia¢niho sitovani, je nut-
né¢ dodat sitovaci ¢inidlo. V tomto ptipad€ bylo dodano 6 objem. % TAIC (triallyl iso-
kyanurat). Pfidanim TAIC pfi procesu sitovani polymert (také elastomert) lez vyrazné
zvysit efektivity zesitovani, teplotni odolnost a mechanické vlastnosti. Kvalita zesiténi se
zvySuje dodanim tii funk¢nich allylovych skupin, pomoci trizonového jadra je vylepSena

teplotni odolnost. Jiné typy polymert mohou byt vylepSeny jako kopolymery.

O
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c
CH,=CH-CH,N"  “N-CH,~CH=CH,
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CH,~CH=CH,

Obr. 36 Strukturni vzorec sitovaciho cinidla
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6.3 Priprava zkuSebnich téles a pouzita zarizeni

Piiprava zkuSebnich téles probchla vstfikovanim na vstfikovacich strojich firmy

ARBURG typu Allrounder 420C. Parametry stroje byly nastaveny dle doporuceni vyrobci.
Nasledn¢ pak byly zkusebni vzorky odeslany k ozareni do firmy BGS.

Tab. 5 Vstrikovaci parametry u PA6 neplnény

parametr hodnota
Vsttikovaci tlak 65 MPa
Draha davkovani 20 mm
Doba chlazeni 17s
Teplota formy 70 °C
T. pod nasypkou 40 °C
Teplotni pasmo 1 220 °C
Teplotni pasmo 2 250 °C
Teplotni pasmo 3 270 °C
Teplotni pasmo 4 280 °C
Teplota trysky 310 °C

6.3.1 Vstrikovaci zarizeni

Vstiikovaci stroj ALLROUNDER 420C od firmy ARBURG je vybaven fidicim
systétmem SELOGICA s multiprocesorem fidiciho systému, umoziujici piehledné, snadné
a rychlé programovani a tim i jednoduché a rychlé ovladani stroje. Na obrazovce vyklop-
ného terminalu jsou piehledné zobrazovany informace z klavesnice ve form¢ grafickych
symboll. Diky tomuto fidicimu systému mtize uzivatel jednoduse a rychle zvladnout Siro-

ké spektrum ukold v oblasti technologie vstiikovani. [32]

Obr. 37 Vstrikovaci zarizeni Allrounder 420C
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6.3.2  Ozarovani zkuSebnich téles

ZkusSebni télesa byla ozéafena zafenim beta v normalni atmosféie za pokojové teplo-
ty v zavod¢ BGS Beta-Gamma-Service GmbH & Co. KG v pobocéce Saal an der Donau.
Zdrojem zafeni byl toroidni elektronovy urychlova¢ Rhodotron — 10 MeV — 200 kW. Roz-
sah davek zareni byl stanoven na zaklad¢ zkuSenosti z praxe industridlniho ozafovani v
rozmezi 33 az 198 kGy. Kazdy prujezd pod scannerem urychlovace se rovnal davce zaieni
33 kGy. Absorbovana davka zafeni byla ovéfena dozimetrem a nésledn¢ stanovena foto-

metricky na zkuSebnim pfistroji Spectronic Genesys 5.

Obr. 38 Zdvod BGS v Saal am Donau [33]
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6.4 Instrumentovana zkouska tvrdosti

Me¢teni Instrumentované zkousky tvrdosti bylo provedeno na piistroji Micro - Combi

Tester od firmy CSM Instruments dle normy CSN EN ISO 14577.

Vyhodnocovaly se nasledujici veli¢iny: vtiskova tvrdost Hyr, vtiskovy modul pruz-
nosti Er, tvrdost dle Vickerse HV, creep Cr, elasticka ¢ast prace vtisku Weyast, plasticka

¢ast prace vtisku Wpiast, celkova mechanicka prace vtisku Wigrar a koeficient zpétné relaxace

mr.

Obr. 39 MéFici zarizeni Micro-Combi Tester

Zvolené parametry zkousky:

aplikované zatizeni — 0,5 N, 1 N a 5N

vydrz na maximalnim zatizeni - 90 s (mikrotvrdost),

zat&zujici a odt&zujici rychlost — IN.min™, 2 N.min™a 10N.min™
Poissonovo ¢islo - 0,3.

Jako vnikaci télisko byl pouzit ¢tyrboky diamantovy jehlan s vrcholovym thlem 136°
(Vickerstv indentor). Méfeni byla provedena metodou DSI a vyhodnoceni mechanickych

vlastnosti bylo provedeno metodou Oliver & Pharr.
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Obr. 40 Vnikaci téleso a tvar vtisku

6.5 ZkuSebni téleso

Tvar a rozméry zkuSebniho télesa jsou vyobrazeny na obr. 41. Rozméry vyrobeného

zkuSebniho télesa jsou 80 x 10 x 4 mm.

Obr. 41 Zkusebni téleso
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6.6 Vypoctové vztahy

Vtiskové tvrdost Ht

Vtiskova tvrdost je mirou rezistence k trvalé deformaci nebo poskozeni a je defino-

véana jako maximalni zatézujici sila podélena pramétem kontaktni plochy.

H.. = Fmax
IT =
Ap
Kde: Hr— vtiskova tvrdost [MPa]
Fmax — maximalni zatézujici sila [N]

A, — primét kontaktni plochy vnikaciho télesa [mmz]

Vtiskovy modul Er

(13)

Vtiskovy modul se mize vypocitat ze smérnice teCny slouzici k vypoc¢tu Hir je

srovnatelny s Youngovym modulem materidlu. Mezi E;r Youngovym modulem se mohou

vyskytovat vyznamné rozdily, pokud je vtiskova deformace provazena n€kolika jevy. Jde 0

nakupeni materialu pod hrotem vnikaciho télesa nebo naopak propad materialu pod hrotem

vnikaciho télesa.

Kde: Er — vtiskovy modul [MPa]
vs — Poissoniiv pomér zkuSebniho télesa
vj — Poissonilv pomér vnikaciho télesa
Ei — redukovany modul vtiskového kontaktu [MPa]

Er — modul vnikaciho télesa [MPa]

(14)



UTB ve Zliné, Fakulta technologicka 58

Vtiskovy teceni (creep) Cir

Pomoci Instrumentované zkousky tvrdosti byl studovéan vliv davky zareni na cree-
pové chovani testovaného polymeru. Vtiskové teCeni je urCeno ze zavislosti indentacni
hloubky na Case indentace. Pokud je pii konstantnim zatizenim zméfena zména hloubky

vtisku, lze vypocitat relativni zména hloubky vtisku.

hp—hy
hy

CIT - -1 O O (15)

Kde: C,r— vtiskové teceni [%]

h; — hloubka vtisku v mm v ¢ase t;, kdy je dosazeno zkuSebniho zatizeni

udrzované na konstantni Grovni) [mm]

h, — hloubka vtisku v mm v ¢ase t,, vydrZze na konstantni urovni zkusebniho

télesa [mm]

Cast A zobrazuje zkusebni zatizeni a ¢ast B zkuSebni zatiZeni na konstantni Girovni
kdy je h, hloubka vtisku v Case tp, pii vydrzi na dosazeném maximalnim zkuSebnim zatize-

ni. (obr. 42)

hloubka vtisku-h [mmj

h:
hs

éas ifs]

ts t:

Obr. 42 Vyjadreni vtiskového teceni (creep)
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Celkova mechanicka prace Wigtal

Celkova prace Wigia spotfebovand v prubehu indenta¢niho cyklu je rovna plose pod

zatézovaci kiivkou. Plocha mezi zatézovaci a odlehcovaci kiivkou udava nevratnou plas-

tickou praci Wyiast a plocha pod odleh¢ovaci kiivkou vratnou elastickou praci Weast.

Kde:

Wiotar = Wplast + Weiast (16)
We as
i = t(l)tatl +100 (17)

mt — koeficient zpétné relaxace [%]
Wiiast — deformacni prace plasticka [J]
Welast — pruzna zpétna deformacni prace vnikaciho procesu [J]

Wiotal — celkova deformaéni prace [J]

Welast

Indentacni sila, P [mN]

Indenta¢ni hloubka, h [um]

Obr. 43 Indentacni kiivka
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7 ZPRACOVANI NAMERENYCH DAT

Pti vlastnim méfeni bylo provedeno vzdy 10 méfeni pro neozarené vzorky a taktéz
10 méfeni pro ozatené vzorky Sesti riznymi velikostmi davek ozateni. Pro zjisténi zavis-
losti velikosti zatézujici sily na hloubce penetrace vnikaciho télesa byly zvoleny tfi rtizné
velikosti zatézujici sily 0,5N, 1N a 5N. Hlavnim divodem volby vétsiho poctu zatizeni

byla moznost porovnat vétsi mnozstvi ziskanych dat.

Tab. 6 Ukdzka namérenych dat

Méieni ¢. 1
PAG6, zatizeni 0,5N, ozareni 0 kGy
t (s)- ¢as Pd (nm) — hloubka penetrace Fn (N)- zatézujici sila

0,1538 23,0666 0,0088
0,3076 48,6197 0,2177
0,4614 64,3036 0,2062
0,6152 172,408 0,574
0,769 743,0962 3,2693
0,9228 1244,343 6,1578
1,0766 1610,549 8,8276
1,2304 1889,961 11,5104
1,3842 2143,924 13,9648
1,538 2384,598 16,6207
1,6918 2608,449 19,1441
1,8456 2828,475 21,7549
1,9994 3046,266 24,3645
2,1532 3242,899 26,8644
2,307 3451,993 29,5874
2,4608 3630,41 32,0208

Z meticiho zatizeni Micro-Combi Tester od CMS Instrument byla pomoci jeho vy-
hodnocovaciho programu ziskana data, ktera byla nasledné exportovana do programu MS
Excel. Ziskana data jsou vyjadiena v tab. 6. Dale program vyhodnocoval ndmi sledované

hodnoty jako vtiskovou tvrdost Hir, vtiskovy modul pruznosti E;r, tvrdost dle Vickerse HV,
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creep Cyr, elastickou ¢ast prace vtisku Weiast, plastickou ¢ast prace vtisku Wpiast, celkovou
mechanickou praci vtisku Wigtar a koeficient zpétné relaxace #1. Vysledky méfeni byly
zpracovany do tabulek a grafi. Tabulky obsahuji primérné hodnoty ze souboru méfeni, ty
jsou vyneseny do grafii spole¢né s chybovymi useckami, které reprezentuji kladnou a za-

porou smérodatnou odchylku.

Aritmeticky pramér:
¥ = 1yn .
X =" di=1Xi (18)
Smérodatna odchylka:
1
S = _Z?—l(xl —X)? (19)
7.1 ZkuSebni zatiZeni 0,5N
Tab. 7 Namérené hodnoty pro zatizeni 0,5N
Hir Eir ny. Cir Welast Woiast | Whotal mr
(MPa) | (GPa) (%) (mJ) (mJ) (mJ) (%)
OkGy | 98,0065 | 2,12573 | 9,25051 | 13,158 | 1,079608 | 2,403548 | 3,483156 | 31,06
33kGy | 103,6334 | 2,09892 | 9,78151 | 13,001 | 1,1411509 | 2,290281 | 3,431432 | 33,27
66kGy | 109,258 | 2,02175 | 10,31248 | 13,713 | 1,2418477 | 2,338013 | 3,579861 | 34,71
99kGy | 115,673 | 2,15676 | 10,91824 | 13,972 | 1,13464 | 2,355160 | 3,489801 | 32,56
132kGy | 119,533 | 2,2068 | 11,28222 | 13,781 | 1,135196 | 2,289568 | 3,424764 | 33,19
165kGy | 108,403 | 2,00011 | 10,23157 | 13,005 | 1,184499 | 2,318646 | 3,503145 | 33,85
198kGy | 108,367 | 2,03733 | 10,2284 | 13,313 | 1,175222 | 2,389521 | 3,564743 | 32,99
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7.1.1 Vyhodnoceni vtiskové tvrdosti H,t pro zatiZzeni 0,5 N

130

120

110

T
T
100

|

80 - T T T T T T

0kGy  33kGy 66kGy  99kGy 132kGy 165kGy 198kGy
Davka ozareni [kGy]

Vtiskova tvrdost H;; [MPa]

Obr. 44 Vtiskova tvrdost Hyt pri zatizeni 0,5N

wvr

Z obrazku 44 je ziejmé, Ze nejnizsi hodnotu vtiskové tvrdosti Hit vykazuje neoza-
reny vzorek, a to 98,007 MPa. Nejvyssi hodnotou 119,533 MPa disponuje vzorek s davkou
ozafeni 132 kGy. Vyssi davky zafeni miiZzou mit za nasledek degradaci materialu, coz je
zpusobeno poklesem tvrdosti. Podil nartstu tvrdosti u ozafené¢ho vzorku davkou zatreni 132

kGy a neozatreného vzorku ¢ini 22%.

7.1.2 Vyhodnoceni modulu pruznosti E,r pro zatiZeni 0,5 N

23
2,25
2,2
2,15
21 -
2,05 - T

5 |
1,95 -
1,9 -
1,85 -

1,8 i T T T T T
0kGy 33kGy  66kGy  99kGy 132kGy 165kGy 198kGy
Davka ozéareni [kGy]

Vtiskovy modul pruznosti E,;; [GPa]

Obr. 45 Vtiskovy modul pruznosti E\r pri zatizeni 0,5N
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Mezi velmi dilezité mechanické vlastnosti ur€ované u polymernich materiali je
modul pruznosti v tahu. Pomoci metody DSI je mozné ziskat vtiskovy modul, ktery odpo-

vid4d modulu pruznosti.

Vtiskovy modul pruznosti E;r dosahuje nejvyssi hodnoty 2,207 GPa u vzorku s dav-

LAAY4

kou ozatfeni 132 kGy. Nejnizsi hodnota odpovida vzorku s ozafenim 165 kGy, konkrétné
2,000 GPa.

7.1.3 Vyhodnoceni tvrdosti dle Vickerse HV pro zatiZeni 0,5 N

12
115 T
11 I
10,5 T
10
9,5
g -
8,5 -
8 -
7,5 -

7 T T T T T T
OkGy 33kGy  66kGy  99kGy 132kGy 165kGy 198kGy

Davka ozareni [kGy]

—

Tvrdost HV

Obr. 46 Tvrdost dle Vickerse HV pri zatizeni 0,5N

Pomoci Instrumentované zkousky tvrdosti je mozné urcit hodnotu Vickersovi tvr-

dosti, ktera je velmi ¢asto pouzivana pro fadu konstruk¢nich materiali.

Nejvyssi hodnota tvrdosti 11,282 HV dle Vickerse byla naméfena u vzorku s davkou

v v

krétn€ 9,251 HV. Stejné jako u vtiskové tvrdosti Hyr. Narust tvrdosti u vzorku s davkou

ozateni 132 kGy oproti neozatenému vzorku je 22 %.
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7.1.4 Porovnani sloZzek deformaéni prace pro zatizeni 0,5 N

- 36
3,5 o
3 e * E
_ - 32 €
= o
E25 & é
[ - 30
ts1 S
5 2 2
= - 28 3 == Welast [mJ]
QO
o c
€15 | ] == Wplast [mJ]
< 26 o
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3 J
B
@
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0kGy 33kGy 66kGy 99kGy 132kGy 165kGy 198kGy
Davka ozareni [kGy]

Obr. 47 Elasticka a plasticka cast deformacni prace pri zatizeni 0,5N

Nejvyssich hodnot slozek deformacni prace bylo dosazeno U neozatfenych vzorkd,
jak je vidét na obr. 47. Nejnizsich hodnot bylo dosazeno u vzorku ozafenych davkami 132
kGy. Dle ziskanych vysledku, lze usoudit, ze ozafeni vzorku zpisobuje sniZzeni hodnot
plastické casti, zatimco u elastické slozky dochdzi se zvyseni hodnot deformacni prace.
Dalsi parametr ke zkoumani slouzi koeficient zpétné deformace nr. Hlavni vypovidajici
hodnotou nt je moznost posoudit pfedev§im povrchovou strukturu ozafenych vzorkd PA6.

Nejvyssi hodnoty byly naméteny pro davky ozatreni 66 kGy, nejnizsi hodnoty pak pro neo-

zatené vzorky.
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7.2 ZkuSebni zatizeni 1N

Tab. 8 Namérené hodnoty pro zatizeni IN

97,6423 | 2,12452 | 9,21608 | 12,780 | 3,03997 | 6,451098 | 9,49106 32,06
102,3929 | 2,07844 | 9,66431 | 14,072 | 3,25661 | 6,79636 | 10,05297 | 32,39
110,222 | 2,09818 | 10,4034 | 12,668 | 3,36015 | 6,26574 | 9,625895 | 34,915
114,184 | 2,21342 | 10,7774 | 13,250 | 3,16191 | 6,31195 | 9,47387 | 33,394
114,558 | 2,21278 | 10,81264 | 13,657 | 3,09881 | 6,52837 | 9,62718 | 32,228
108,5459 | 2,05727 | 10,2451 | 13,427 | 3,26390 | 6,43442 | 9,69832 | 33,663
109,01 2,0865 | 10,28903 | 12,744 | 3,26994 | 6,54235 | 9,81228 | 33,333
7.2.1 Vyhodnoceni vtiskové tvrdosti H,t pro zatiZeni 1 N
130
T 120
2
T 110 T
o
2
2100 -
2
$
£ 90 - —
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Davka ozareni [kGy]

Obr. 48 Vtiskova tvrdost Hyr pri zatizeni IN

cwwvr

Z obrazku 48 je ziejmé, ze nejnizsi hodnotu vtiskové tvrdosti Hyt vykazuje neozare-
ny vzorek, a to 97,6423 MPa. Nejvyssi hodnotou 114,558 MPa disponuje vzorek s davkou
ozateni 132 kGy. Opét lze vidét, ze pti pouziti vy$si davky zafeni dochazi k degradaci ma-
teridlu a naslednému poklesu tvrdosti. Nartst vtiskové tvrdosti u vzorku s davkou ozareni

132 kGy oproti neozafenému vzorku je 17 %.
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7.2.2 Vyhodnoceni modulu pruznosti E,t pro zatiZzeni 1 N
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Obr. 49 Vtiskovy modul pruznosti E\r pri zatizeni IN

Vtiskovy modul pruznosti E;r dosahuje nejvyssi hodnoty 2,213 GPa u vzorku s

davkou ozafeni 99 KGy. Nejnizsi hodnota odpovida vzorku s ozaifenim 165 kGy, konkrétné
2,057 GPa.

7.2.3 Vyhodnoceni tvrdosti dle Vickerse HV pro zatizeni 1 N
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Tvrdost HV

Obr. 50 Tvrdost dle Vickerse HV pri zatizeni IN

Nejvyssi hodnota tvrdosti 10,813 HV dle Vickerse byla namétena u vzorku s davkou

v v
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krétn€ 9,216 HV. Opét stejné jako u vtiskové tvrdosti Hir. Tvrdost dle Vickerse tedy dosa-
huje nejvyssich hodnot u vzorku s ddvkou ozateni 132 kGy, coz je o 17% vice nez u neo-

zareného vzorku.

7.2.4 Porovnani slozek deforma¢ni prace pro zatizeni 1 N

8 36
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Obr. 51 Elasticka a plasticka cast deformacni prdce pri zatizeni IN

Nejvyssich hodnot slozek deformacni prace bylo dosazeno u vzorkl ozarenych dav-
fenych davkami 66 kGy. Dle ziskanych vysledku, 1ze usoudit, Ze v pfipadé ozareni davka-
mi 33 kGy, 132 kGy a 198 kGy jsou hodnoty plastické ¢asti deformacni prace vyssi nez u
neozafenych vzorkd. V piipad¢ elastické slozky dochdzi se zvySeni hodnot deformacni
prace ve vSech ptipadech davek ozafeni oproti neozafenym vzorkiim. Déle 1ze vypozoro-
vat, Ze jak Cast plasticka, tak ¢ast elasticka se vice nez zdvojnasobila v porovnani s apliko-
vanym zatizenim 0,5 N. Dal§im parametrem ke zkoumani je koeficient zpétné deformace
mit. Hlavni vypovidajici hodnotou nt je moznost posoudit predevs§im povrchovou struktu-

ru ozarenych vzorkli PA6. Nejvyssi hodnoty byly naméteny stejné jako u zatiZzeni 0,5 N

v v
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7.3 ZKkusSebni zatizeni SN

Tab. 9 Namérené hodnoty pro zatizeni SN

98,3114 | 2,07949 | 9,27917 | 12,486 | 34,4551 | 73,6878 | 108,1429 | 31,86
102,9276 | 2,12652 | 9,71476 | 13,402 | 34,8009 | 75,5653 | 110,3662 | 31,537
105,355 | 2,08224 | 9,94398 | 14,291 | 36,8669 | 74,6529 | 111,5197 | 33,059
108,341 | 2,23385 | 10,22583 | 13,573 | 34,8430 | 72,9336 | 107,7766 | 32,329
108,673 | 2,23248 | 10,25695 | 13,359 | 34,5993 | 72,6853 | 107,2846 | 32,253
103,613 | 2,12443 | 9,77962 | 13,235 | 35,9241 | 72,5371 | 108,4612 | 33,124
102,5346 | 2,13884 | 9,67774 | 12,599 | 34,8310 | 70,5119 | 105,3429 | 33,069

7.3.1 Vyhodnoceni vtiskové tvrdosti H,t pro zatiZzeni 5 N
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Vtiskova tvrdost H,; [MPa]
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Obr. 52 Vtiskova tvrdost Hyt pri zatizeni SN

v v

198kGy

neozatreny vzorek, a to 98,314 MPa. Nejvyssi hodnotou 108,673 MPa disponuje vzorek

s davkou ozatfeni 132 kGy. Pfi porovnani s neozafenym vzorkem je vtiskova tvrdost vyssi

0 10%.
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7.3.2 Vyhodnoceni modulu pruznosti E|t pro zatiZeni 5 N
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Obr. 53 Vtiskovy modul pruznosti E\r pri zatizeni SN

Vv

Vtiskovy modul pruznosti E;r dosahuje nejvyssi hodnoty 2,23385 GPa u vzorku s
davkou ozateni 99 kGy. Nejnizs§i hodnota odpovida neozafenému vzorku, konkrétné
2,07949 GPa. Jako nejvhodnéjsi davka ozareni pro modifikovany material PA6 se tedy jevi

davka ozafeni o velikosti 99 kGy.

7.3.3 Vyhodnoceni tvrdosti dle Vickerse HV pro zatiZeni 5 N
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Obr. 54 Tvrdost dle Vickerse HV pri zatizeni SN
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Nejvyssi hodnota tvrdosti 10,25695 HV dle Vickerse byla namétena u vzorku

A

vzorku, konkrétné 9,2792 HV. ZvySeni tvrdosti je zhruba o 11% ve srovnani

S neozafenym vzorkem.

7.3.4 Porovnani slozek deformaé¢ni prace pro zatizeni 5 N
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Obr. 55 Elasticka a plasticka cdst deformacni prace pri zatizeni SN

Nejvyssich hodnot slozek deformacni prace bylo dosazeno u vzorkl ozarenych dav-
fenych davkami 198 kGy. V piipadé elastické slozky Wejast dochazi se zvySeni hodnot de-
formacni prace ve vsSech ptipadech davek ozafeni oproti neozafenym vzorkim. Dale lze
vypozorovat, ze hodnota ¢asti plastické Wopiast se od davky ozareni 90 kGy snizuje. Dalsim
parametrem ke zkoumani je koeficient zpétné deformace nr. Hlavni vypovidajici hodnotou

mit je moznost posoudit povrchovou strukturu ozafenych vzorki PA6. Nejvyssi hodnoty

pak pro vzorky s ozaienim 33 kGy.
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7.4 Vtiskové teceni C 7 (creep)
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Obr. 56 Hodnoty creepu pro rizna zatizeni a davky ozareni

Me¢fteni mikrotvrdosti nAm umoznuje vyhodnotit i vtiskové teceni Cir (creep). Creep
(teeni materialu) je tendence polymeru k pomalému neustalému pohybu molekul a defor-
maci télesa pod vlivem zatizeni. Metoda DSI umoziiuje béhem par minut zmétit hodnoty
vtiskového teceni, které béznymi zptisoby trva v fadech desitek hodin. Creep se projevuje
postupnym propadanim indentoru pii dosazeném zkuSebnim zatiZeni. Rozdil hloubky po
dosazeni zkuSebniho zatiZzeni se po dob¢ vydrze na tomto zatizeni uddva hodnotou creepu.
N, kde Ize z (Obr. 56) usoudit, ze od davky ozafeni 66 kGy, ktera dosahuje nejvyssi hodno-
ty, dochazi ke sniZzovani se zvySovanim davky ozateni. Pro bliz$i zjiSténi creepového cho-

vani by bylo vhodné provést specializované zkousky (také pti riznych teplotach).

7.5 Shrnuti vysledkii

Prakticka cast této prace byla zaméfena na méfeni mikrotvrdosti modifikovaného po-
lyamidu 6. Méteni probihalo pomoci instrumentované zkousky tvrdosti DSI pfi tfech zku-
Sebnich zatizenich, a to 0,5 N, 1 N a 5 N. ZkuSebni vzorky byly modifikovany elektrono-
vym [ zafenim o davkach ozafeni 33 kGy, 66 kGy, 99 kGy, 132 kGy, 165 kGy a 198 kGy.

Pti vyhodnocovani se jevi pro zkuSebni télesa jako nejvhodngjsi zvolené ozafovani

s davkou 132 kGy.
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Zavislost tkuSebniho zatiZeni na hloubce vtisku

Metoda DSI umoziuje doplnit namétena data tvrdosti jesté o zavislost zkusebniho
zatizeni na hloubce vtisku (indenta¢ni kfivka) a zavislosti hloubky vtisku na case. Priib¢h

indentacnich ktivek pro pfipad zatizeni Fmax=1 N je zobrazen na (Obr. 57) a (Obr. 58) nize.
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Obr. 57 Vztah mezi zkusebnim zatizenim a hloubkou vtisku (0 kGy, 132 kGy)

Vztah mezi zkuSebnim zatiZenim a hloubkou vtisku je diikazem vlivu ozafovani na
zménu mechanickych vlastnosti (v povrchovych vrstvach materialu). Neozafené vzorky
vykazuji mensi hodnoty tvrdosti, zvétSuje se hloubka vtisku do povrchu zkouseného mate-
rialu. V porovnani se vzorky ozafenymi davkou 132 kGy, vykazuji vétsi hloubku vtisku, z
¢ehoz Ize usoudit vyssi hodnoty tvrdosti u ozafenych vzorka a také predpokladat i vyssi
odolnost povrchovych vrstev PA6 vici otéru. Pfi zatéZovani se material chova plasticky a

béhem odlehéovani dochazi k elastickému zotaveni.
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Obr. 58 Zavislost hloubky vtisku na case pro vzorky (0 kGy, 132 kGy)

Na obrazku (Obr. 58) je patrna zavislost hloubky vtisku na ¢ase. Z pocatku je vidét
mirny nartst hloubky vtisku, to je zptisobeno velmi pozvolnym nab&hem zatizeni. Projevu-
je se zde opét vyssi hodnota mikrotvrdosti u ozatfenych vzorkl posunem kiivky k mensim

hodnotam hloubky vtisku. Tyto indenta¢ni kiivky slouzi k ur¢eni creepového chovani.
Srovndani vtiskové tvrdosti Hyt pro ruznd zkuSebni zatiZeni

Pti porovnani hodnot vtiskové tvrdosti pro rliznd zatizeni a rtizné davky ozéreni
vzorkl je zfetelné, ze nejvyssich hodnot bylo shodné dosazeno ve vSech tiech piipadech
maximalniho zatizeni u vzorka PA6 ozafenych davkami 132 kGy. Pti aplikaci vyssich da-
vek zafeni dochazi ke snizeni hodnot vtiskové tvrdosti ve vSech ptfipadech zatizeni
s vyjimkou zatizeni Fynax=1N, kdy pii ozareni davkou 198 kGy dojde k mirnému zvyseni

hodnot vtiskové tvrdosti.
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Obr. 59 Srovnani vtiskové tvrdosti Hyt

Srovndni vtiskového modulu Er pro riiznd zkuSebni zatiZeni

Porovnanim hodnot vtiskového modulu je opét zfejmé, ze nejoptimalnéjSich hodnot
dosahuji vzorky s ozatrenim 132 kGy u vSech aplikovanych zatizeni. Po nasledné aplikaci
vy$8imi hodnotami znovu dochézi k vyraznému poklesu hodnost vtiskového modulu stejné

jako u vtiskové tvrdosti Hyr.

2,3

2,25

22 /[ AN\
/.~ \\
i N
/ N\—" .
\_—

Vtiskovy modul E; [GPa]

2,05
N

1’95 T T T T T T 1
OkGy  33kGy 66kGy  99kGy  132kGy 165kGy  198kGy

Davka ozareni [kGy]

Obr. 60 Srovndni vtiskového modulu E\t
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Srovnani tvrdosti dle Vickerse HV pro riizna zkuSebni zatiZeni

Z grafu je zfejmé, ze nejnizSich hodnot mikrotvrdosti dosahuje u vSech pouzitych
zkuSebnich zatiZzeni neozateny vzorek (0 kGy). Vlivem ozaieni tedy doslo ke zvySeni hod-
not mikrotvrdosti. Nejvyss$i hodnoty mikrotvrdosti vykazuje u vSech zkuSebnich zatizeni
vzorek s davkou ozareni 132 kGy. Maximalni hodnota tvrdosti HV byla namétena pii zku-
Sebnim zatizeni Frnax=0,5 N. Ze ziskanych vysledkt 1ze obecné fici, Ze vlivem ozafeni ma-
terialu elektronovym zaienim lze zvysit tvrdost HV o zhruba 22%, pti davce ozareni 132

kGy v porovnani s neozatenymi vzorky.
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Obr. 61 Srovnani tvrdosti dle Vickerse HV
Porovnani elastické a plastické Casti deformacni prace Weiast @ Wplast

Vysledky pro elastickou a plastickou c¢ast deformacni prace pro jednotliva zatiZzeni
prokazaly, Ze U ozafenych vzorkl s davkou ozafeni 66 kGy byly pfi zkouskach naméfeny
nejvyssi hodnoty deformacni prace. U vzorku, které nebyly vystaveny zafeni, byly zjistény
niZsi hodnoty slozek deformacni prace. Z Obr. 62 a Obr. 63 je ziejmé, Ze pii nizSich zati-

zenich (0,5N a 1N) nejsou tak viditelné zmény hodnot deformac¢ni prace jako u zatizeni 5
N.
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Obr. 62 Porovnani elastické casti def. prdace Wejast
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Obr. 63 Porovnani plastické casti def. prace Woiast
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Porovnani koeficientu zpétné relaxace n pro riznd tkuSebni zatiZeni

Koeficient zpétné relaxace 71, ktery udava podil elastické ¢asti prace vtisku k cel-
kové mechanické praci vtisku, dosahuje nejvyssich hodnot u vzorku s davkou ozafeni 66
kGy (narust o cca 4% oproti neozafenym vzorkiim). ZvySena davka ozafeni zpisobuje
zvySeni hodnot deformacni prace, v souladu s tim je zndzornén koeficient zpétné relaxace

pro rizna zatizeni.
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Obr. 64 Porovndni koeficientu relaxace nt
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ZAVER

Cilem mé diplomové prace bylo méteni mikrotvrdosti modifikovaného polymerniho
materialu. Vybranym materidlem byl PA 6 FRIANYL B63 VN vyrobeny firmou Frisetta.
Vzorky byly poté ozafeny elektronovym P zafenim v némeckém zadvodé BGS Beta-
Gamma-Service GmbH & Co. Vlastni méteni probéhlo na nemodifikovaném vzorku a Sesti

modifikovanych vzorcich s hodnotami ozareni 33 kGy, 66 kGy, 99 kGy, 132 kGy, 165
kGy a 198 kGy.

Experimentalni ¢ast byla zaméfena na zkoumani vlivu ozafeni na hodnoty mikrotvr-
dosti zkuSebnich vzorkll. Na zkuSebnich vzorcich byly provedeny zkousky mikrotvrdosti
dle CSN EN ISO 14577. Pro vétsi objem ziskanych dat byly zvoleny 3 zkusebni zatizeni 0
velikostech 0,5 N, 1 N a 5 N. Naméfena data byla statisticky vyhodnocena a vynesena do
grafi. Pro kazdy typ zkuSebniho zatizeni a davky ozafeni byly vyhodnoceny hodnoty jako
je vtiskova tvrdost Hr, vtiskovy modul pruznosti Er, tvrdost dle Vickerse HV, creep Cir,
elastickd ¢ast prace vtisku Wejast, plastickd cast prace vtisku Wpjast, celkovd mechanicka

prace vtisku Wigta) a koeficient zpétné relaxace #r.

Ze ziskanych dat vyplyva, ze pomoci elektronového B zareni bylo dosazeno zlepseni
u povrchovych vrstev zkuSebnich vzorkl oproti vzorkiim, které nebyly modifikovany.
Hodnoty vtiskového modulu Et nartistaji pouze v fadech setin GPa, a to do davky ozareni
132 kGy. Poté dochazi k poklesu hodnot vtiskového modulu. Jako optimalni se z pouzitych
davek ozareni pro sniZzeni creepové deformace jevi neozarené vzorky s davkou 0 kGy. Lze
fici, Ze ozafovani ma vliv na zvySovani creepového chovani zvoleného materialu PAG6.
Elasticka a plasticka ¢ast deformacni prace ndm vypovida o zménach chovani povrchovych
vrstev materialu. U ozéafenych vzorkli dochazi ke zvySovani hodnot elastické Casti defor-
macni prace na ukor plastické. V oblasti mikrotvrdosti se jevi jako nejvhodnéjsi vzorky s
davkou ozafeni 132 kGy. Hodnoty mikrotvrdosti zde vzrostly zhruba o 22%. Jako priklad
Ize uvést zvyseni hodnot mikrotvrdosti HV pf#i zatizeni 0,5N, kdy pti davce ozafeni 0 kGy
dosahuje HV=9,251+0,21MPa a nejvyssich hodnot dosahuje pti davce ozafeni 132 kGy,
kde ¢ini tvrdost dle Vickerse HV=11,28+0,37 MPa.

Na zékladé ziskanych vysledkii vykazuje tento experiment, Ze pii aplikaci vySSich
davek zéteni nez 132 kGy dochazi k poklesu hodnot mikromechanickych vlastnosti PA6.

V nejlep$im ptipad¢ dochéazi ke zvySeni hodnot mikrotvrdosti o 22% oproti neozafenym
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vzorkim. Lze tedy konstatovat, ze u ostatnich veli¢in neni pfinos ioniza¢niho zafeni vy-

znamny.
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SEZNAM POUZITYCH SYMBOLU A ZKRATEK

PAG6
P66
P11
P12
PVC
PS
PE
PET
PC
Pl
ABS
PU
Tm
Ty

HB

HV

HK

polyamid 6

polyamid 66

polyamid 11

polyamid 12

polyvinylchlorid

polystyren

polyetylen

polyethylentereftalat

polykarbonat

polyamid
akrylonitril-butadien-styren
polyuretan

teplota tani polymer [°C]

teplota viskdzniho toku polymeru [°C]
tvrdost vtlagenim kulicky [N.mm™]
zkuSebni zatizeni [N]

velky pramér kulicky [mm]

stiedni pramér vtisku [mm]
hloubka vtisku [mm]

tvrdost dle Vickerse [MPa]

tvrdost dle Knoopa [MPa]

energie fotond [eV]

Planckova konstatna [J.s™]
rychlost el. magnetického zéfeni ve vakuu [m.s™]

vilnova délka zateni [m]
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84

Hir
Frmax
Ap
Eir
Us

Vi

Er

Ei
Cir
hy

h,

mr
Wiotal
Woiast
Welast
Pd

Fn

vtiskova tvrdost [MPa]

maximalni zatézujici sila [N]

primét kontaktni plochy vnikaciho t&lesa [mm?]
vtiskovy modul [GPa]

poissoniv pomér zkusebniho télesa [-]

poissoniiv pomér vnikaciho télesa [-]

modul vnikaciho télesa [MPa]

redukovany modul vtiskového kontaktu [MPa]
vtiskové teceni (creep) [%]

hloubka vtisku v Case t1, dosazeno zkusebniho zatizeni [mm]
hloubka vtisku v Case t,, vydrz na konstantni urovni
koeficient zpétné relaxace [%]

celkova deformacni prace [mJ]

plasticka ¢ast deformacni prace [mJ]

elasticka ¢ast deformaéni prace [mJ]

hloubka penetrace [nm]

zatézujici sila [N]
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