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Abstrakt

Predkladana bakalarska prace je zaméfena na meéteni vlastnosti polymernich materialt
pomoci dynamické mechanické analyzy. V teoretické Casti jsou rozepsany termické analyzy,
nasledné je podrobnéji popsana dynamicka mechanickd analyza. Experimentalni ¢ast se
vénuje zpisobu méfeni na tiech vzorcich polymernich materialt a zjist'ovani teploty skelneho
pifechodu a modult pruznosti z vyslednych grafti. Posledni Cast je zaméiena na vyrobce

dynamickych mechanickych méficich pfistroji a na jejich rozdilné vlastnosti.

Klicova slova

Termické analyzy, dynamicka mechanickd analyza, mechanické vlastnosti, teplota

skleného ptechodu
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Abstract

Here presented bachelor thesis is focused on measurements of the properties of polymer
materials using dynamic mechanical analysis. In the theoretical part thermal analyses are
described and subsequently the dynamic mechanical analysis is described in more details. The
experimental part describes the way of measuring three samples of polymer materials and
finding out the glass transition temperature and the storage and loss modulus from the
resulting graphs. The last part is focused on dynamic mechanical analyzers manufacturers and

different qualities of the instruments.

Key words

Thermal analyses, dynamic mechanical analysis, mechanical properties, glass transition

temperature
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Uvod

V primyslu stdle vice stoupa zajem o poznani materidlu ze strukturadlniho hlediska.
Fenomenologicky pfistup jiz v mnoha oborech neni dostacujici. Zavadénim strukturdlnich
analyz v pramyslu je spojeno s draz$i aparaturou a nutnosti $koleni pracovniku, piesto si stale
vice odvétvi prumyslu uvédomuje nutnost téchto testli. Strukturdlni analyzy se jevi jako
perspektivni i v oblasti elektroizola¢ni techniky. Dulezitost v tomto oboru stale roste, nebot’ u
vyvoje elektroizolacnich materidli se jiz nemlzeme spolehnout pouze na elektrické
vlastnosti, pro dilezitost zachovani izola¢nich schopnosti je podstatné ziskat tidaje o jejich
vlastnostech v rdmci struktury, vhodné pro jejich spravny vybér, ¢i pro vyzkum novych
materiald. Toto téma jsem si vybral pravé z divodu jeho dulezitosti a mozného vyuziti

v budoucnu, pokud bych dostal moznost se déle touto problematikou zabyvat.

Tato prace je zaméfena na jednu ze strukturalnich analyz a to konkrétné na dynamickou
mechanickou analyzu, jeji princip, moznost vyuziti, praktické pouziti pfi méfeni a nasledné
zhodnoceni piednich vyrobcli méficich aparatur. Tato metoda se fadi mezi termické analyzy,
které jsou specifické v méfeni vlastnosti a zmén ve struktufe zkoumaného vzorku pii
tepelném zatizeni. Mozné je 1 métit vzorky pii jinych vlivech napt. pfi reaktivni atmosféte

nebo pii ponofeni v kapalinach.

Pro objektivni zhodnoceni pouzitych zplsobli méfeni jsem cerpal z elektronickych

informacnich zdrojt, pfevazné IEEE, Scopus a SpringerLink.
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1 Termické analyzy

Dynamicka mechanicka analyza se fadi mezi metody termické analyzy. Termin termicka
analyza zahrnuje obecné experimentalni metody, pii nichz jsou analyzovany zmény slozeni
a Vvlastnosti studovaného materialu pfi tepelném zatizeni. Kromé toho mize byt vzorek pii
teplotnim meéfeni vystaven 1 jinym vliviim, napi. reaktivni atmosféfe nebo statické c¢i
dynamické mechanické zatézi. V prabéhu tepelného zatizeni vzorku dochazi k vratnym
i nevratnym zménam rozméru, které zavisi na vlastnostech materialu, po¢ateénich rozmérech
a pouzité teplotni zaté€zi. Rovnéz analyza plynnych produkti, chemickych reakci a sledovani
dalsich fyzikaln¢ chemickych parametrd, jako je elektrickda a tepelnd vodivost, optickée
vlastnosti, dielektrické konstanty, termoelektrické napéti, magnetické vlastnosti atd., je

podkladem metod, které Ize fadit k metodam termické analyzy. [1- 4]

Obecné lze z téchto zavislosti, které jsou charakteristické pro chovani kazdého materialu
vysledovat[5]:

e strukturni zménu - teplotu skelného ptechodu, tani/krystalizaci, sitovani,
vypatrovani, sublimaci, fdzovy pfechod v pevném stavu

e mechanické vlastnosti - elastické chovani, tlumeni

e teplotni vlastnosti - roztaznost/smrstivost, specifickou tepelnou kapacitu, teplotu
tani/krystalizace, koeficient roztaznosti

e chemické reakce - rozklad a teplotni stabilitu v riznych plynnych prostredich,

chemické reakce v roztocich nebo plynné fazi, reakce s plyny, dehydrataci

Zikladnim jevem dilezitym pro metody termické analyzy je zména entalpie! (AH).
Kazdou fyzikalni ¢i chemickou zménu v latce lze charakterizovat zménou Gibbsovy volné
energie (AG), ktera je dana vzorcem:

AG = AH —TAS, (1.2)

kde T je absolutni teplota a AS je zména entropie?.

! Entalpie je energie ulozena v termodynamickém systému udavana v joulech

2Entropie popisuje degradaci tepla, ke které dochazi u nevratnych zmén. Pii vSech pfemé&nach energie dochazi ke
ztratam a k postupné degeneraci energie a nartistu entropie. Degeneraci lze chapat jako ubyvani schopnosti konat
préci.

11
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Kazdy systém ma za dané teploty snahu dosahnout takového stavu, ktery odpovida nizsi
energetické narocnosti. Piikladem muze byt prechod latky z jedné krystalické formy do druhé,
kterd je za dané teploty energeticky vyhodné&jsi a je tedy stalejsi. K tomuto pfechodu mize
dojit i postupné pies jednotlivé mezistupné. Takovou pfeménou miiZe byt tani, var, sublimace,
krystalicka pfeména, chemickd reakce apod. Pieména je pak charakterizovana teplotou
a zménou entalpie. Zména entalpie mize byt provazena i zménou hmotnosti sledované latky,

jako tomu je napf. pii chemickém rozkladu, dehydrataci, sublimaci nebo oxidaci. [3, 6, 7]

Tepelné zatizeni vzorku u téchto analyz mize byt[2]:

1) dynamické - Nejcastéji jde o konstantni rychlost ohievu, ale soucasna uroven
regulacni a vypocetni techniky umoziuje i1 jiné typy ohifevu, jako periodické zvySovani
a snizovani teploty ve zvoleném teplotnim intervalu, pfiCemz vzrist teploty muize byt
konstantni rychlosti a pokles teploty samovolny, nebo je konstantni rychlost ohievu
1 chlazeni. Dal8i mozZnost je, Ze rychlost ohfevu se periodicky méni a zmény rychlosti maji
tvar sinusoidy nebo jiny periodicky pribéh.

2) statické - Testovani probiha pti konstantni teploté v zavislosti na ¢ase.

Protoze chemicka reakce nebo zména faze byva provdzena zménami nckolika fyzikalné
chemickych parametri soucasné, je v nékterych ptipadech vhodné pouziti n€kolika tepelné
analytickych metod, ¢imz se ziska nejen vétsi mnozstvi vzajemné se dopliujicich vysledka,
ale obvykle se zajisti i lepsi shoda pokusnych podminek. Na druhou stranu kvili tomuto
spojeni dvou metod musime upravit konstrukéni feSeni méficich pfistrojii a tim padem se
i snizuje jejich citlivost. Jde o tzv. simultanni termické analyzy (STA), které se popisuji
zkratkou pouzitych metod, napt. TGA/DTA, TGA/DSC, TGA/EGA-IR (IR - infracervena
spektroskopie, EGA - analyza uvolnénych plyni). [8]

Vysledkem termické analyzy jsou tzv. termoanalytické kiivky[2, 3], kde je sledovana
vlastnost znazornéna jako funkce teploty nebo ¢asu. Pfi termoanalytickych méfenich
z charakteristik vyhodnocujeme[3]:

1) polohu tepelného procesu (tedy teplotu, pii které dany proces probiha). Obecné
muzeme na termoanalytické kiivce vyhodnocovat:

e polohu vrcholu piku
e polohu pocatku piku
e polohu inflexniho bodu na ohybu kiivky

12
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2) plochu grafu (ktera je u TGA tmérna zméné hmotnosti, u DSC nebo DTA entalpii
procesu). Obecné se stanovi integraci plochy pod definované stanovenou zakladnou této

plochy.

Ptesné stanoveni teploty pii méteni je velice dilezité a vzhledem k tomu, Ze pfistroje maji
riznou konstrukci a riizny systém snimani teploty, je dilezité, aby pro kalibraci teploty byly
ur¢eny mezinarodné uznavané standardy. Tyto standardy se uréuji v Mezindrodnim komitétu
pro termickou analyzu a kalorimetrie (ICTAC). Nutné je standardizovat nejenom kalibraci
teploty, ale i entalpie a vah, vlastnosti srovnavaciho vzorku, atmosféru pii méieni a rychlost
ohievu. Vyznamna je i Uprava vzorku k analyze. Hmotnost a rozméry vzorku jsou dtlezité pro
vysledek méfeni, nebot’ ovliviuji tepelny tok mezi okolim a métenym vzorkem. Obecné se da
fici, Zze k dosazeni vhodnych vysledkti méfeni je tfeba pouzivat pokud mozno stale stejné
velkeé vzorky srovnatelné hmotnosti. Pro polymerni materialy je dulezity i zpisob pfipravy
materialu k méfeni. Kazdym mechanickym namé&hanim vzorku ménime jiz jeho podstatu,
nebot’ muze pii fezani, stfihani ¢i oddélovani drobnych ¢asti ze vzorku dojit jak k tepelnému
namahani, tak k deformaci polymerniho materialu. Pak jiz nezjistujeme vlastnosti piivodniho
materialu, ale materialu po strukturni strance zasadn¢ zménéného. U termometrickych metod
zalezi i na paralelnosti uspotfddani vlaken a meéfeni ovlivituje i zpisob upnuti a predpéti

vlaken. [1, 3]

Mezi hlavni predstavitele termickych analyz patii [2, 4]:
e TGA - Termogravimetricka analyza.
e DTA - Diferen¢ni termické analyza.
e DSC - Diferencni skenovaci kalorimetrie.
e TMA - Termomechanicka analyza.
e DMA - Dynamicka mechanickéa analyza.

e DEA - Dielektricka termicka analyza.

1.1 Termogravimetricka analyza

Termogravimetrickd analyza (TGA) neboli také zkracené termogravimetrie (TG) je
méfeni, pii kterém se sleduji zmény v hmotnosti vzorku (pfirtstek ¢i ubytek). Tyto zmény
muZeme pozorovat ve dvou rezimech a to v zavislosti na programovatelném rtstu teploty, kde

rust teploty je vétSinou linedrni funkci ¢asu (dynamicky zptisob), nebo v izotermickém rezimu

13
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¢ili pti konstantni teploté (staticky zpiisob). Tyto teploty se u nékterych méficich ptistroji
mohou pohybovat az kolem 1500 °C. TGA se pouziva pro kvalitativni (identifikace dé&je)
1 kvantitativni hodnoceni (odecteni velikosti pfislusnych zmén), napt. ke sledovani suSent,
tepelného rozkladu, tepelné oxidace, reakce v pevné fazi, reakce pevné a plynné faze
(oxidace, redukce, koroze), katalyzy, ke studiu reak¢ni kinetiky a reakénich mechanismi,
identifikaci sloucenin popf. ke studiu novych sloucenin a stanoveni ¢istoty chemickych
sloucenin. Avsak touto metodou neni mozné urcit déje, pii kterych nedojde ke zméné
hmotnosti napi. tani. TGA se také Casto kombinuje s IR, kvuli pozorovani jaké latky se
v prib¢hu ohfivani uvoliuji.Piistroje pro TGA, tzv. termovahy, jsou velmi pfesné vahy,
v soucasné dob¢ nejcastéji zaloZzené na kompenzacnim principu. Tento princip spoc¢iva v tom,
ze vzorek je po celou dobu métfeni umistén na stejném misté a piipadna zména hmotnosti je
kompenzovéana pohybem na opac¢nou stranu a vzorek se hned vrati do pivodni polohy pted
zménou. Tato poloha je snimana nejéastéji optickym senzorem. Konstrukéni usporadani
termovah muize byt v principu dvojiho typu, horizontdlni nebo vertikalni (Castéjsi).
Konstrukce piistroje musi umoziovat praci pod urcitou atmosférou. Muze to byt jen pecni
atmosféra pii pouziti vika termovahy. Bez pouziti vika je mozné méfit pod atmosférou
z inertnich plynu, jako jsou napt. dusik, argon, helium, nebo atmosférou oxidaéni, jako je
napiiklad vzduch nebo kyslik. Dale je také dulezité zajistit rovnomérné rozlozeni
zkoumaného materialu z dtivodu rovnomérného ohievu vzorku. Vysledkem méfeni jsou tzv.
termogravimetrické kiivky. Je to zavislost hmotnosti ¢i hmotnostni zmény na teploté nebo
Zasu. Tvar téchto kfivek je ovlivnén rychlosti ohiivani. Cim vyssi je rychlost ohfevu, tim uzsi
je teplotni interval, ve kterém probihd zména hmotnosti. Nékteré pristroje zaznamenavaji
vedle termogravimetrické kiivky také jeji prvni derivaci (DTG), kde je vysledna kiivka
rychlost hmotnostni zmény zavisla na teploté. To umozni lepsi rozliseni jednotlivych procesu.

[1- 3, 9]

1.2 Diferenéni termicka analyza

Vznik této metody je spojen s objevem termoelektrického ¢lanku, ktery je nezbytny pro
pfesné méfteni teploty. P¥i DTA se sleduji teplotni efekty zkoumaného vzorku spojené s jeho
fyzikalnimi nebo chemickymi zménami pfi jeho plynulém linearnim ohievu ¢i ochlazovani.
ME¢ti se zde rozdil teplot studovaného vzorku a teplotné inertniho standardu, ktery slouzi jako
referen¢ni vzorek (napf. pro méfeni anorganickych sloucenin se pouziva oxid hlinity a karbid

kfemiku a pro méfeni organickych sloucenin, ptedev§im pro polymery, se pouziva oktyl ftalat
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nebo silikonovy olej). Zakladni pozadavky kladené na referen¢ni vzorek jsou inertnost
a stabilita (nesmi prod€lavat fazovou pfeménu) v méfeném intervalu teplot, pfiCemz
zZkoumany vzorek musi mit co nejpodobnéjsi tepelnou kapacitu a tepelnou vodivost, ptipadné
stejnou velikost ¢astic, jsou-li vzorky praskové. Oba vzorky musi byt testovany za stejnych
podminek, a proto jsou umistény v peci vedle sebe a méfeny spolehlivymi zptsoby urceni
teploty. U DTA vyhodnocujeme nejenom teplotu, ale i entalpii, a proto je nutné provadét
i kalibraci této veli¢iny. Ta spoCiva v tom, ze mame k dispozici nizkomolekularni standard
0 pfesné vaze a s presnym udajem o jeho mérném teple tani. Stanovime plochu piku tani
a z této hodnoty uréime relaci mezi velikosti plochy tani standardu a o¢ekavanou hodnotou
tepla tani. Pozadavek konvek¢niho pienosu tepla je prakticky feSen pouzivanim nosice vzorku
ve tvaru kompaktniho bloku se dvéma nebo vice otvory, v nichZ je umistén vzorek a standard.
Nezbytnou podminkou pro méfeny efekt u této metody je vznik teplotniho rozdilu mezi
zkoumanym a referen¢nim vzorkem. Teplotni rozdil mezi vzorky se zaznamenava graficky
jako teplotni, resp. ¢asova zavislost a nazyva se kiivkou pfimého ohfevu. Na kiivce pak
zaznamenavame bud’ ostra sniZzeni (endotermicky efekt), nebo zvyseni (exotermicky efekt),
Kterd zaviseji na tom, zda se pii probihajici pfeméné spotiebovava, nebo uvoliiuje teplo.
Tvar kiivky DTA je dan pfedev§im méfenym vzorkem, ale je také ovlivnén parametry
zpusobenymi obsluhou, tj. navazkou, upravou vzorkl, velikosti ¢astic, rezimem nebo
pouzitou atmosférou. Diky katalogiim termoanalytickych kiivek I1ze metodami DTA a TG
identifikovat fadu minerald, rud, hornin a jejich piipadné ptimési. Moderni modifikaci této
metody predstavuje derivaéni DTA (DDTA). Jeji princip je shodny, pouze se zaznamenava

¢asova derivace ktivky DTA, diky ¢emuz je vysledek citlivéj$i na mensi teplotni zmény.[2, 3]

1.3 Diferenéni skenovaci kalorimetrie

Princip metody je v udrZeni stejné teploty studovaného a referen¢niho vzorku, které jsou
zahtivany soucasné vedle sebe. Metoda vychazi z DTA, ale ptesnost méfeni je oproti DTA
vyssi. Je to dano malou tepelnou kapacitou celého systému, kterd dovoluje pouzit velké
rychlosti ohfevu (desitky K/min) a zajistuje velkou rozliSovaci schopnost. Teplota vzorku je
udrzovana izotermni se vzorkem srovnavacim, dodavanim tepla do vzorku srovnévaciho.
Toto mnozstvi tepla, potiebné k udrzeni izotermnich podminek, je zapisovano v zavislosti na
Case nebo teploté. Neméti se tedy diferencni teplota jako u klasické DTA, nybrz elektricky
ptikon potifebny k udrZeni izotermnich podminek. Na vysledné kiivce jsou jako u DTA

exotermni a endotermni piky. Zélezi to na tom, zda pfi méfeni vznikne ve vzorku exotermni
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reakce (uvolnéni energie ve form¢ tepla), tim padem tento stav zaznamename jako nartst
tepla a topny ¢len v tento moment piestane dodéavat teplo do vzorku, aby rozdil teplot zlstal
nulovy. Naopak pokud zde vznikne endotermicka reakce (reakce, pfi které se spotiebovava
teplo), zaznamename tento stav a topny ¢len znovu vyrovna teploty tim, Ze doda potiebné
teplo. Jedna se tedy o kalorimetrickou metodu, jelikoz mnozstvi uvolnéného tepla je tmérné
mnozstvi elektrické energie spotiebované na zahtati vzorku (standardu). Pomoci DSC jsou
studovany tepelné vlastnosti latek a materidld. Pouzivd se pifi vyrobé skla, keramiky,
farmaceutik, plasti nebo polymeri. Nejéastéji se vyuziva k studovani vlastnosti jako je tani,
krystalizace, teplota skelného ptfechodu ¢i oxida¢ni stabilita. Kvuli rozdilnosti kompenzace

tepla na studovaném a referencnim vzorku rozliSujeme dvé metody:

1)Vykonové kompenzovana DSC - Métenou veli¢inou je elektricky piikon, ktery je
potiebny k udrZzeni konstantni teploty obou vzorki. Energie je dodavana ze dvou nezavislych
topnych ¢lentl. Tento typ DSC zafizeni umoziuje zaznamenat velmi citlivé zmény teploty a je

vhodny ke sledovani izotermnich dé&ja.

2) DSC s tepelnym tokem tzv. heat flux DSC - M¢fteni rozdilu piikonu je nahrazeno
méfenim rozdilu teplot analyzovaného a referenéniho vzorku, které jsou spojeny tepelnym
mostem. Vyhodami heat flux DSC jsou vysoka citlivost, zna¢ny teplotni rozsah a oproti
vykonové kompenzované DSC také moznost prace s vétsim mnozstvim vzorku. Nevyhodou

mize byt pomalejsi rychlost ohfevu kvuli velikosti pece. [1- 3, 10]

1.4 Termomechanicka analyza

V této metodé¢ se sleduje deformace vzorku pti konstantnim zatizeni v zavislosti na teploté
¢i Case pii vystaveném fizeném teplotnim rezimu. Je zde potieba velice pfesné a citlivé
zatizeni pro méfeni zmén rozméru vzorku. Nejcastéji se pouziva zafizeni zaloZené na
induk¢énim principu sledovani polohy. TMA je velice progresivni a je sni mozné ziskat
spoustu dulezitych vlastnosti materiald. Nejdulezitéjsi z nich jsou: koeficient tepelné
roztaznosti v daném teplotnim intervalu, pribéh koeficientu tepelné roztaznosti v zavislosti na
teploté, bod meknuti a tani materidlu, teplota skelného piechodu, viskozita tuhych latek,
objemova relaxace nekrystalickych materialti (smrs$téni) a moduly pruznosti. U této metody

Ize pouzit vice moznych sond pro meéteni, které se lisi ve tvaru konce sondy a ulozenim

vzorku. Jde napf. o sondy expanzni, makroexpanzni, penetracni, pro tfibodovy ohyb,
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hemisférické a tahové. Jejich vyuziti se lisi podle hledané vlastnosti a povahy zkoumaného
vzorku. Nevyhody této metody spocivaji pfevazné v ruseni okoli pfi méfeni. Jde o okolni
vibrace a tento negativni jev vzrusta se zmensujici se velikosti vzorku a se zmenSujici se
pritlaénou silou, ktera na vzorek pusobi. Tento jev se projevi na vysledné termomechanicke
kiivce, kde budou patrné zlomy. Ztéto metody vychazi i DMA, které se vénuje tato

bakalatska prace a vice o ni v kapitole 2. [1- 3, 10- 12]

17



Dynamicka mechanicka analyza polymernich materialii Martin Muzik 2015

2 Dynamicka mechanicka analyza

Dynamickd mechanicka analyza je nezbytnym prostfedkem pfi studiu materiald. Vzorek
materidlu je vystaven mechanickému naméhani, nejCastéji ve formé vibraci o volitelné
frekvenci a volitelné amplitudé zptsobujicich deformaci zkoumaného materidlu. Takové
namahani vytvori v materialu ¢asové proménné napéti, dokonale pruznou deformaci, plastické
zmény tvaru nebo také kiehky nebo plasticky lom. VSe souvisi s fazovou a molekularni
strukturou zkoumaného materidlu. Je-li vné&j$i namahani malé, muze zobecnény Hooklv
zakon slouzit k vypoctu zmén délky a ptiéného zkraceni v dostatecné linedrnim ptiblizeni.
U polymernich materialti je klasicka teorie pruznosti pouzitelna jen pro mald, velmi
kratkodobé piisobici napéti. U orientovanych polymert se také uplatiuji Gi€inky anizotropie.
Zaznam mezi napétim a protazenim nazyvame tahovou kiivkou. Obvykle se tato kiivka
ziskava na trhacim stroji, ktery umoziuje vyvozeni konstantni rychlosti deformace. Podobné
muzeme zaznamenat i kiivku pii klesajici deformaci. LiSi-li se zatéZovaci kiivka od kiivky
odtézovaci, hovotfime o hysterezi. DMA tedy testuje viskoelastické vlastnosti materiali pii
fizeném teplotnim rezimu. Zakladem pfistroje jsou dvé vyvazena rovnobézna ramena uloZena
na specidlnich &epech umisténych blizko stfedu ramen. Cepy jsou vysoce piesné torzni
pruziny. Mezi ramena se do specialnich celisti (blize viz kapitola 2.2) upind vzorek, ktery
vytvaii rezonan¢ni systém. Rezonan¢nim systémem je mySlena rezonanc¢ni frekvence zavisla
na modulu a geometrii vzorku. Celé zafizeni je umisténo v termostatovaném prostiedi, coz
umoznuje jak izotermni méfeni, tak méfeni pii zméné teploty. Deformace vzorku je
zpusobena dvéma protichiidnymi momenty stejné velikosti, které ptisobi na protilehlé konce

vzorku upnutého do svorek. [3, 13- 15]

Pomoci DMA muzZeme charakterizovat polymerni material zavislosti modult a ztrdtového
uhlu na teploté, popifipadé na case. Tim poskytuje zadkladni Udaje o mechanickych
vlastnostech, které maji pfimy vztah ke zpracovani a predevSim ke zpracovatelnosti
a pouzitelnosti vyrobku. Metoda DMA je povazovana za jednu z nejpiesnéjSich metod

v uréovani skelného piechodu i dalsich sekundarnich ptechodu v polymerech. [3]
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DMA lze pouzit k uréeni [1]:
o teploty skelného pirechodu, bodu méknuti a tani
« mechanickych ztrat v materialu (charakterizuje jeho tlumici schopnost)
e teCeni metodou kripu (postupna zména rozmérti materialu pii konstantnim
zatizenti)
o stupen krystalizace, mira orientace, bod zesiténi

« dlouhodobou teplotni stabilitu (starnuti materiélu)

2.1 Princip dynamické mechanické analyzy

DMA lze jednoduse popsat jako aplikovani kmitavé sily na vzorku a analyzovani odezvy
materialu vaci této sile (Obr. 1). Fp je dynamicka-oscilaéni sila, zatimco Fs je staticka-upinaci
sila. Z toho lze vyvodit vlastnosti jako jsou tendence k toku (nazyvame viskozita), fazové
zpozdéni a tuhost (modul pruznosti). Tyto vlastnosti jsou ¢asto popisovany jako schopnost

ztraty energie v podobé¢ tepla (tlumeni) a schopnost zotavit se z deformace (pruznost). [16]

aplikovana sila

v

materialova odezva

!

yd

Fo

Fs

Obr. 1 Pasobici sila v zavislosti s materidlovou odezvou [16]

Z pruznosti (D) a tuhosti (K) se vypocita elasticky a ztratovy modul. Jak se material stava
pruznéjsi, fazovy uhel & se zmensuje a E* se piiblizuje E'. Diky fazovému uhlu a zaroven
ztratovému faktoru (tand), ktery lze vypocitat podle rovnice 2.2, lze urcit, 0 jaky material se
jedna. Elastické materialy maji ztratovy faktor 0, zatimco zcela visk6zni materialy maji

ztratovy faktor nekonecné velky (6= 90°).
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E*=E +iE’ (2.1)

tand = E JE (2.2)

Pro konkrétni popis dynamickych vlastnosti se obvykle pouzivd komplexniho

dynamického modulu pruznosti, pro ktery plati vztah:

E(iw) = E'(w) + iE”" (w). (2.3)

Realna slozka komplexniho modulu E” se nazyva elasticky (soufazovy) dynamicky modul

pruznosti, ktery je ve fazi s deformaci a lze jej vyjadiit vztahem:

E(w) =2+ cos§ = E, cos8, (2.4)
Yo

tato realna slozka komplexniho dynamického modulu je mirou zdanlivé tuhosti zakladnich
jednotek. To znamena, ze piedstavuje miru idealné¢ elastického odporu materialu proti
pruznému dynamickému napéti za danych frekvenénich a teplotnich podminek.

Urcuje hodnotu energie akumulované a uvolnéné v jednotce objemu. [17, 18]

Imaginarni slozka komplexniho modulu E~ je oznacovana jako ztratovy dynamicky
modul, je zpozdén o thel 8 a plati pro n&j vztah:

E'=2.5ins = E, sind. (2.5)

Yo

Ztratovy modul vyjadfuje miru pfenosu energie mezi molekulami. Je imérny mnozZstvi
energie mezi molekulami. Charakterizuje mechanické ztraty a urcuje mnozstvi energie, které
se preméni v teplo v pritbéhu jedné periody deformace. Pro vysoké frekvence a velmi nizké

teploty se jeho hodnota blizi k nule. [17, 18]

Pomér napéti a jim vyvolané deformace je modul pruznosti (E), coZ je méfeni tuhosti
materidlu nebo jeho odolnosti proti deformaci. Youngiv modul (modul pruznosti v tahu),
sklon pocatecni linearni Casti kiivky napéti-deformace viz Obr. 2, se pouziva jako indikator
chovani materiall v mnoha primyslovych odvétvich. A i ptesto, Ze méteni Youngovo modulu
je jednim z nejjednodussich testl tuhosti, poskytuje uzite¢né hodnoceni chovani materiall.
[16]
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0]

€

Obr. 2 Graf zavislosti napéti a deformace [16]

Plsobici silu nazyvame napétim a je oznaCovana feckym pismenem delta 6. Kdyz

material podrobime namahani, za¢ne vykazovat deformace € viz Obr. 2. Tyto Udaje byly
ziskané z bézné mechanické zkousky v tahu pfti konstantni teploté. Sklon piimky udava vztah
namahani k napéti a je vysledkem méteni tuhosti materialu (modul pruznosti). Ziskdme s nim
prehled jak se materidl bude chovat v riznych aplikacich v zavislosti na teploté a na
aplikovaném namahani. Napfiiklad zahiejeme-li polymer k blizkosti teploty skelného
piechodu®, bude ¢asto modul pruznosti klesat nékolik fadt. Tento pokles mize vést k vaznym
problémtim, pokud nastane pfi teplot¢ odliSné od ocekavané. Jednou z vyhod DMA je,
7ze muzeme dosahnout modulu kazdého pouzitého sinusového prib&hu, coz nam umoziuje
prekrocit pies teplotu nebo frekvenéni rozsah. TakZe pokud budeme méfit s frekvenci 1 Hz,
neboli 1 cyklus za sekundu, budeme moci zaznamenat hodnotu modulu kazdou sekundu.
To miize byt provedeno pfi teplot¢ ménici se do maximalni odchylky naptiklad 10°C/min,
potom tato zmeéna teploty béhem cyklu neni diileZitd. Diky tomu miZeme s DMA zaznamenat

modul materidlu v rozmezi teploty pies 200 °C za ptiblizné 20 minut. [16]

Stejné tak muizeme skenovat Siroky frekvencni rozsah (0,01 az 200 Hz) za mén¢ nez
2 hodiny. Béznym zptisobem bychom museli méfit kazdou teplotu a rychlost deformace
zvlast, abychom dosahli stejnych vysledkd. Pro ziskani modulu nebo viskozity v zavislosti na

teploté by to vyzadovalo zahtati vzorku na zrovna métenou teplotu. Po odméfeni bychom

3Hranice mezi stavem sklovitym (tuhym) a kauc¢ukovitym je nejdtleZit&jsi veli¢inou ve vztahu k chovani
polymert. Skelny ptechod se také vyjadiuje pomoci viskozity (hodnota Ts odpovida hodnotg viskozity 10133
dPa/s?). [16]
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museli zavést novy vzorek materialu a opakovat pro dal$i zjistovanou teplotu. Sbirat data pro

stejny rozsah (200 °C) by timto zptisobem vyzadovalo n€kolik dni prace. [16]

2.2 Formy deformace

Pro rozdilnost materialu a ur€itych pozadavku na vysledky, které chceme méfenim ziskat,
je mozné vybrat z riznych druhti deformace ptsobicich na testovany vzorek. Tyto geometrie
1ze jednoduse externé meénit a po kazdé vymeéné je nutna jejich kalibrace. Naptiklad u TA
Instruments DMA Q800, pouzivaného pro méfeni v této bakalaiské praci, je mozné pouzit
Celisti pro tlak, tah a tfibodovy ohyb Vv tzv. ponorném rezimu (méfeni probihd na vzorku
ponofeném v kapalin€). Rozméry testovanych vzorku jsou pro rtizné formy deformace pevné

dané vyrobcem. [1, 19]

HiimY]

1) 2) 3) 4) 5)

Obr. 3 Ukazka celisti pro rizné deformacni rezimy(prevzato z [20])

1. Jednoduchy/dvojity vetknuty nosnik (Single/Dual Cantilever). V tomto uspofadani je
vzorek uchycen na obou koncich a ohyb probih4 bud’ uprostfed (dvojity vetknuty nosnik),
nebo na jednom z koncti (jednoduchy vetknuty nosnik). Toto je zakladni uspofadani pro

zjisténi pomérné tuhosti u termoplastd a elastomert.

2. Tribodovy ohyb (3-Point Bend). Zde je zkoumany vzorek podepien po obou koncich, neni
vs§ak pevné uchycen, a sila se aplikuje uprostied. Idealni pro materialy s vysokym modulem

pruznosti.

3. Smyk v sendvi¢ovém usporadani (Shear Sandwich). V této metodé uchyceni umistujeme
dva stejné velké vzorky materidlu do horizontdlni nebo vertikalni polohy, které jsou
nasledovné smykové naméhany mezi dvéma pohyblivymi platy. PouZiva se pro méteni geld,

adhezivnich a vysoce viskéznich material.
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4. Méreni vtlaku (Compression). Uspofadani pro méfeni vzorki v tlaku se sklada
Z horizontalnich desti¢ek, mezi které umistujeme zkoumany materidl, pficemz horni

destickou aplikujeme malé periodické napéti. Toto nastaveni je vhodné pro mékké materidly.

5. Méfeni v tahu (Tension). Pii méfeni v tahu je vzorek napnuty mezi pevnou a pohyblivou
svorku. Pii kmitavém namahdni musi byt aplikovano piedpéti kvili zabranéni krouceni

materialu. Svorky je mozné ptipnout pasky ¢i vlakna. [1, 19]

2.2.1 Praktické ukazky vyuziti €elisti pro riizné deformace

Na zéklad€ provedené reserSe méteni ziskanych z elektronickych informacnich zdrojt je
mozné podle Cetnosti pouziti a dulezitosti jednotlivych cCelisti dynamickych mechanickych
analyzatort sefadit od nejpouzivanéjsich: tfibodovy ohyb, jednoduchy/dvojity nosnik, méteni
v tahu, méfeni v tlaku a méfeni smyku v sendviCovém uspoiadani. Moznosti vyuZziti pro

meéteni je velké mnozstvi, zde jsou nekteré ukazky postupti a vysledkt jiz zpracovanych praci:

1) Pevnost epoxidii pouzivanych v izolacich ve statorech generatori. U zkoumanych
vzorkd bylo dulezité zjistit teplotu skelného prechodu, ktera je dilezitd pro vybér materidlu
pro generatory pracujici v riznych teplotnich rozsazich. K tomuto méfeni se pouzily Celisti
pro tiibodovy ohyb. Nespravné zvoleni izolace médénych tyci ve statoru by zpusobilo jeji
poskozeni a nasledny zkrat. Pevnost a bod méknuti by $ly méfit i tzv. cyklickym ohtivanim,

ale na rozdil od DMA by toto testovani bylo velice zdlouhavé. [21]

2) Mechanické chovani polymernich optickych vldken. Stale castéji se pouzivaji
opticka vladkna vyrobena z polymert a je dulezité zjistit jejich viskoelastické vlastnosti, které
jsou proménlivé spolu s namahéanim a rostouci frekvenci. Pro toto méfeni je vhodné pouzit
Celisti pro méfeni v tahu a tim padem zjistovat modul pruznosti v tahu (tzv. Youngiv modul)

v zavislosti na frekvenci. [22]

3) Dynamicka mechanicka analyza nano-SiOz. Tento specialni materiél je pouzivany
jako plnivo pro polymerni kompozity diky jeho vynikajicim tepelnym vlastnostem.
DMA analyzatorem probéhlo méfeni nejdiive na kompozitnim materialu C/BMI (Karbon

s ptidanym Bismaleinimidem) a nasledné C/BMI s pfidanym plnivem nano-SiO2 Vv urcitych
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pomérech obsahu a vysledky jednotlivych méfeni se porovnavaly. Méfeni probihalo na Gelisti
dvojitého vetknutého nosniku. Provadélo se zjistovani elastického a ztratového modulu

pruznosti pii konstantni frekvenci a rostouci teploté. [23]

4) Polyamidové vlakno ve vodé. Mechanické vlastnosti materiali se mohou zmenit pfi
kontaktu s kapalinami. Polymery v né&kterych kapalindch tvrdnou a kiehnou, zatimco jiné
kapaliny pusobi jako zmékéovadla. DMA analyzatory ¢asto umoznuji meéteni mechanického
chovani vzorka pti plném ponoieni v kapaliné. Po méteni polyamidového vlakna ve vodé pfi
teplotach 20 °C a 40 °C je mozné vyvodit zavér, ze teplota skelného piechodu klesa diky

absorpci vody. [20]

5) Silikonova pryz. Vulkanizacni proces preménuje viskdzni kapalinu na kaucukovitou
pevnou latku s nizkym modulem. Tuto zménu v materialovych vlastnostech lze ziskat
méfenim modulu a tand silikonové pryze méiené ve smyku v sendvicovém uspoiadani pii
dvou rozdilnych konstantnich frekvencich. Z vyslednych kiivek je mozné urcit, ze modul
pruznosti béhem vulkanizace stoupa, zatimco tand vykazuje zna¢ny pokles, to znamena,

ze materidl je daleko vice elasticky po vulkanizaci, nez pted ni. [20]
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3 Reserse vysledki DMA zastupcu polymernich materialt

Mg¢feni probihalo na pfistroji Q800 DMA od TA Instruments. Méteni bylo provedeno na
ttech vzorcich. Jednalo se o akrylatova skla, tzv. plexiskla. Dva ze vzorkl byly
polymethylmethakrylaty (PMMA) a $lo o ¢iré a modré plexisklo a u téetiho vzorku se jednalo
o polyvinylchlorid (PVC) a bylo to tzv. lehéené plexisklo. Vice informaci viz materialové
listy v priloze.

3.1 P¥iprava vzorku

Precizni ptiprava vzorka je velice dulezita. Hrany vzorka musi byt Cisté a bez otfep.
Dané celist umoziiuje méfit vzorky riznych velikosti s ur€itym rozmezim. Pro spravnou
funkci a vyhodnocenti je dillezité dodrzet vyrobcem dané limity.

Vzorky musely byt ruéné vyfiznuty ze ziskané desky plexiskla a poté zabrouSeny.
Tloustka jednotlivych vzorkti nebyla totoznd a ztoho duvodu bylo nutné upravit
pozadovanou §iiku tak, aby bylo mozné vzorek spravné odméfit. Zvolend délka vzorku byly
4 cm, aby bylo zajisténo jeho bezproblémové uchyceni mezi Celisti jednoduchého vetknutého

nosniku.

Tabulka 1 Rozméry mérenych vzorku

Vzorek ¢. 1 |vzorek ¢.2 |vzoreké. 3
Sitka 9,82 mm 10,21 mm | 10,27 mm
tloustka 3,86 mm 2,93 mm 5,11 mm

3.2 Postup méreni

Byl pouzit jednoduchy vetknuty nosnik, ktery byl pfed méfenim kalibrovan. Poté byl
upevnén meéfeny vzorek. Kutazeni pfitlanych Sroubkll bylo nutné pouzit momentovy
Sroubovak pro zachovani totozné pritlacné sily. Pfed uzavienim pece se kolem celisti nasazuje
klec, ktera umoznuje lepsi rozlozeni teplotniho pole Vv okoli testovaného vzorku.
Mg¢feni probihalo pfi rychlosti ohfevu 5 °C/min za vzduchové atmosféry v teplotnim rozmezi

30 °C az 140 °C. Stala amplituda byla 30 pm a frekvence 1 Hz.
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3.3 Vyhodnoceni

Na Obr. 4 je vidét typicky vysledek méfeni DMA obsahujici zavislost elastického modulu,

ztratového modulu a tan 6 na teploté pro vzorek lehéeného PVC plexiskla.
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Obr. 4 Graf zavislosti modulti a tan 6 na teploté PVC leh¢eného plexiskla

Metoda DMA byva povazovana jako jedna z nejcitlivéj$ich na méfeni teploty skelného
ptechodu Tg [24]. Teplota skelného piechodu uréuje moment, kdy se tuhy material dostava do
stavu kau¢ukovitého. Cim vyssi je tato teplota, tim je dany material teplotné stalejsi.

Jak vidime na vysledném grafu viz Obr. 4, jsou zde tfi teploty skelného pfechodu. Tyto
hodnoty jsou spravné a jsou rozdilné, jelikoz kazda ma svoji fyzikalni podstatu. U elastického
modulu E” jde o teplotu, kdy material zacina ztracet svoji pevnost, tzn. Ze material jiz neni
schopen vydrzZet zatizeni, aniZ by se neprojevila jeho deformace. Tato hodnota se urcuje
z inflexniho bodu vysledné kiivky a zde ma hodnotu 58,67 °C. Z maximalni hodnoty
ztratového modulu E”” je mozné vyvodit teplotu, kdy polymerni material podstupuje
maximalni zménu v pohyblivosti polymernich fetézci. Teplota skelného piechodu urcend ze
ztratového Cinitele tand je 81,89 °C. Tato teplota nam urcuje tlumici vlastnosti materialu
a v mnoha méfenich je nejcastéjsi  kvali svému historickému vyznamu,

jelikoz byla prvni méfenou veli¢inou u metod DMA. Tg ostatnich vzorka uréené ze vSech
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méfenych kiivek jsou znazornény v tabulce €. 2. [25- 27]
Tabulka 2 Hodnoty T vS§ech mérenych vzorkt
vzorek ¢.1 |vzorek ¢.2 |vzorek¢.3
Tz E' 99,86 °C 94,13 °C 58,67 °C
Tz E" 111,21 °C 108,99 °C 71,93 °C
Tcztan & 125,44 °C 125 °C 81,89 °C

Pro porovnani materiala z hlediska mechanické pevnosti je hodnocen elasticky modul

v zavislosti na teploté (viz Obr. 5). Tento parametr byl hodnocen pii 35°C, coz v letnich

mésicich mize odpovidat provozni teploté plexiskel, ktera jsou aplikovana pro venkovni

pouziti.
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Obr. 5 Zavislost elastického modulu E* na teploté u vSech méfenych vzorkd

Na Obr. 5 je zndzornéné Tg V inflexnim bod¢ kiivek a absolutni hodnota E” pfi teploté

35°C. Lze z toho vyvodit, ze 3. vzorek je opravdu lehéené plexisklo, jelikoz predpokladana

pevnost tohoto materialu byla vyrazné nizsi, nez u ostatnich materiala (viz materidlove listy

v ptiloze). Prvni a druhy vzorek byla plexiskla z PMMA a vyrazné¢ se Vv tuhosti i T od sebe

nelisi (viz tabulka ¢. 2). Hlavni rozdil u téchto dvou vzorkd byl v barvé, kterd by mohla

zpusobit pravé jeho vétsi tuhost. [25, 26, 28]
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4 Zhodnoceni konstrukénich reseni aparatur pro DMA

Na trhu je nékolik vyrobctu ptistroji pro DMA. VétSina z téchto vyrobcil se zaméfuje na
vyrobu aparatur nejen pro DMA, ale i pro ostatni strukturdlni analyzy. To je vyhodou pro
pracovisté s vice strukturalnimi analyzami, protoze po vybéru piistroji od jednoho vyrobce
odpada problém sucenim se v jiném softwaru, jelikoz jednotlivé metody maji stejny ¢i
kompatibilni program a pro vSechny pfistroje je mozné mit napi. jednoho servisniho technika
atd. Vsechny tyto DMA pfistroje lze rozlisit podle jejich specifikaci, jako jsou Siroké
moznosti pouzitych sil, frekvence ¢i teplotni rozmezi a samoziejmée riznych moznych celisti
pro deformacni rezimy. V nasledujicich kapitolach ptiblizim jejich pfedni vlastnosti, které by

mohly ovlivnit pfipadny vybér.

4.1 TA Instruments Q800 DMA

Obr. 6 Mérici pfistroj TA Instruments Q800

Tento pristroj pracuje s teplotnim rozsahem od -150 °C do 600 °C a ve vsech jiz vySe
zminénych rezimech deformace. Piistroj obsahuje specialné vyvinutou technologii optickych
snimac¢l pro zajisténi vysoké citlivosti (1 nanometr) a méteni i nepatrnych amplitud pro
nalezeni zakladnich vlastnosti materiald. Pro zajisténi teplot do -150 °C se pouziva chlazeni
pomoci kapalného dusiku. Mechanické namahani dodava tzv. direkt drive motor,
bezkontaktni s pfimym pohonem, ktery zajistuje stabilni rozsah aplikované sily. Pfistroj
rovnéZ pracuje V rezimu tlakové relaxace a kripu. Pfistroj je také schopen provadét méteni
vzorkd, které jsou ponoteny v kapalné 1azni, a to na ¢elistech tftibodového ohybu, tlaku a tahu.
Rozsah modulu pruznosti (viz tabulka ¢. 3) je velky a proto lze mé&fit i velice tvrdé materialy.
[1, 19]
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Tabulka 3 Parametry pristroje TA Instruments Q800

teplotni rozsah -150az 600 °C
rozsah aplikované sily 0,0001 az 18 N
frekvenéni rozsah 0,01 az 200 Hz
rychlost ohfevu 0,1 az 20°C/min
rychlost chlazeni 0.1 az 10°C/min
rozsah modulu pruznosti (E) 10° a7 3x10*? Pa
pfesnost modulu pruznosti (E) 1%
rozsah tan & 0,0001 az 10

4.2 Mettler Toledo DMA/SDTA861

Obr. 7 Méfici pfistroj Mettler Toledo DMA/SDTA861 (pfevzato z [20])

Ptistroj je dodavan v riznych verzich srozdilnymi maximalnimi silami (12, 18,
nebo 40 N), dvéma maximalnimi moznymi frekvencemi (200 Hz a 1000 Hz) a s rozsahem
zafizeni pro méfeni DMA lze méfit vzorky odliSnou deformaci a to na zkuSebnich
geometriich. Nastavitelné je zde i volitelné ponofeni pii pouziti méfeni v ponorném rezimu,
¢i regulace vlhkosti a plynu. Dokaze zchladit vzorek z pokojové teploty az na -190 °C za
dobu mensi nez 10 minut pti mimoradné nizké spotiebé kapalného dusiku (méné nez 1 litr pro
3 chladici cykly na -100 °C). Piistroj pracuje jako TA Instruments Q800 v rezimu tlakové

relaxace a méfeni efektd kripu. [1, 20]
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Tabulka 4 Parametry pfistroje Mettler Toledo DMA/SDTA861

teplotni rozsah -190 az 600 °C
rozsah aplikované sily 0,001az40N
frekvenéni rozsah 0,001 az 1000 Hz

rychlost ohfevu -

rychlost chlazeni -

rozsah modulu pruznosti (E) -

pfesnost modulu pruznosti (E) -
rozsah tan & 0,0001 az 5000

4.3 PerkinElmer DMA 8000
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Obr. 8 Mérici pristroj PerkinElmer DMA 8000 (pfevzato z [29])

Tento dynamicky mechanicky analyzator je uréen jak pro vyzkum, tak pro bézné testovani
polymert a kompoziti. Méfici hlavou Ize otacet o 180° pro rizné typy zkuSebnich vzorki
a geometrii. Krom¢ dynamického mechanického rezimu testovani miuze DMA 8000 pracovat
pti konstantni sile v zavislosti na ¢ase nebo teploté. Toho lze vyuzit pro sledovani tepelné
roztaznosti, zmékcovani a penetrace, roztahovani nebo smr§tovani v tahovém uspotradani.
Chladici systém pracuje tak, ze pro teplotu -190 °C v intervalu 15 min vyuzije okolo jednoho
litru kapalného dusiku. Pfistroj také umoziuje testovani dynamickych mechanickych
vlastnosti ponornymi zkouskami ve vybranych kapalinach. Pfi méfeni vzorku lze 1 nastavovat
a ovladat vlhkost prostiedi v métici komoie pomoci kontroléru a generatoru vihkosti, ktery do
komory mize vhanét bud’ suchy, nebo vlihky vzduch. Pro vizualni kontrolu stavu méfenych
vzorkll a umisténi geometrii bez pieruSeni testu, zmény teploty a dalSich experimentalnich

podminek je komora opatiena okénkem. [1, 29]
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Tabulka 5 Parametry pfistroje PerkinEImer DMA 8000

teplotni rozsah -190az 600 °C
rozsah aplikované sily 0,002az10N
frekvencni rozsah 0 az 600 Hz

rychlost ohfevu

az 20 °C/min

rychlost chlazeni

az 40 °C/min

rozsah modulu pruznosti (E)

10° a7 10%6 Pa

pfesnost modulu pruznosti (E)

rozsah tan &

4.4 Netzsch DMA 242 E Artemis

Obr. 9 Mé&fici pfistroj Netzsch 242 E Artemis (pfevzato z [30])

Netzsch 242 E Artemis je urCeny pro méfeni viskoelastickych vlastnosti materiald

s sirokym modulovym rozsahem, vyuziva geometrie pro bézné formy deformace, jako

ptedchozi DMA analyzatory, viz Kapitola 2.2, avSak navic nabizi specialni drzaky pro

extrémné tuhé kompozitni materialy a kovy. Nerezova komora je uzpusobena Kk méfeni

vzorktl v riznych mediich, napiiklad v kapalindch. Maximalni rozsah sily pro méteni velice

tuhych vzorkl je 24 N (12 N staticky a 12 N dynamicky). Pro méfeni v reZimu vysokého

rozliSeni vysledkid je tento rozsah 8 N. Chladici systém se skladd z dvou rezimi: chlazeni

pomoci stlaéeného vzduchu ve virove trubici (vortex tube) a chlazeni tekutym dusikem.

Prvnim zptisobem lze komoru ochladit do -50 °C. Pro ochlazeni na minimalni teplotu pfi

meéfeni se pouziva kapalny dusik. [1, 30]
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Tabulka 6 Parametry pfistroje Netzsch DMA 242 E Artemis

teplotni rozsah -170az 600 °C
rozsah aplikované sily az 24 N
frekvenéni rozsah 0,01 az 100 Hz

rychlost ohfevu -

rychlost chlazeni 10 minz 20 °Cna -150 °C

rozsah modulu pruznosti (E) 1073a7 105 MPa

presnost modulu pruznosti (E) -

rozsah tan & 0,005 az 10

4.5 RT Instruments DMA7100

Obr. 10 Mérici pristroj RT Instruments DMA 7100 (pfevzato z [31])

RT Instrument se zabyva vyrobou méficich pfistrojii pro témét vSechny termické analyzy.
Rada DMA7100 je jiz n&kolikata, a proto lze Fici, Ze i pfes mensi zndmost vyrobce oproti
pfedchozim, jde o kvalitni analyzator. Jako u vSech ptfedchozich aparatur je moZné méfit na
zékladnich celistech. Diky chladicimu systému zaloZenému na kapalném dusiku lze
dosahnout teplot od -150 °C do 600 °C. Vyrobce uvadi, ze od minulé série méficiho ptistroje
(DMAT7000) zlepsil vyuzitelnost kapalného dusiku o 30% pfi stejnych podminkach chlazeni
¢1 ohfevu. Pristroj ma odliSnou piesnost méfeni modulu pruZnosti pro riiznd méfeni, jeji

rozsah je uveden v nasledujici tabulce. [31, 32]
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Tabulka 7 Parametry pfistroje RT Instruments DMA7100

teplotni rozsah -150 az 600 °C
rozsah aplikované sily -
frekvenéni rozsah 0,01 az 200 Hz
rychlost ohfevu az 20 °C/min

rychlost chlazeni -

rozsah modulu pruznosti (E) 10% az 10%3 Pa

presnost modulu pruznosti (E) -

rozsah tan 6 -
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Zaver
Cilem bakalatrské prace bylo seznameni se s principem dynamické mechanické analyzy

véetné zakladniho méteni a pruzkumu trhu v oblasti aparatur DMA.

Me¢éieni probéhlo na tfech vzorcich polymerd, pfesnéji na PMMA a PVC akrylovych
sklech, tzv. plexisklech. VSechny vzorky se povedlo spravné zméiit a z vyslednych graft bylo
mozné v programu TA Universal Analysis urCit hledané hodnoty a to teplotu skelné¢ho
pfechodu a absolutni hodnotu elastického modulu pruznosti. Prace s programem,
ktery vyrobce nabizi zdarma ke stazeni, byla pomérn¢ jednoducha, prevazné diky jeho

piehlednosti.

Vysledky teploty skelného prechodu jsou tfi, jelikoz je 1ze vyvodit ze ztratového modulu,
elastického modulu i ztratového Cinitele. Je to dano tim, Ze kazdy z téchto vysledkii ma svoji
fyzikalni podstatu. V materidlovych listech se pfimo neuvadi teplota skelného piechodu,
av8ak mohli bychom brat maximalni tepelnou odolnost jako hodnotu Tg z elastického modulu
E’, kterd nam urcuje, kdy material za¢ina ztracet svoji pevnost. Zatimco teplotu nutnou pro
tepelné tvareni je teoreticky mozné brat jako hodnotu Tg a vyssi ze ztratového Cinitele tand.
Absolutni hodnota elastického modulu pfi 35 °C se u vSech vzorkli oproti materidlovym
listim odlisuje. Mize to byt zplisobeno vyssi teplotou pii méfeni oproti testu provedenym
vyrobcem, jinou moznou metodou méfeni této hodnoty, nebo diivéjSim nespravnym
zachazeni s métenymi vzorky a jejich strukturalnimu naruseni. Pokud vSak pozorujeme tyto
vysledky, mlizeme jednoznacné fict, Ze tieti vzorek (lehéené PVC plexisklo) je opravdu

nejméné mechanicky odolny a to az 10x méné nez predchozi dva vzorky PMMA plexiskla.

Termické analyzy, v€etné DMA, jsou velice perspektivni a vétSina vyrobcl se zabyva
nejenom jednou z nich a nabizi mnohdy celou fadu strukturalnich analyz. Rozdily vlastnosti
pristroju, jako jsou rozsahy teplot, aplikovanych sil ¢i frekvenci, jsou pfi porovnani
jednotlivych aparatur velmi obdobné a mohou ovliviiovat ptipadny vybér jen podle toho,
zda mame jednozna¢né deklarovano, na jaké materidly se budeme soustfedit. Pfi vybéru
vhodné aparatury je pravdépodobné, ze vybér bude ovliviiovat vyrobce, ktery uz je v dané
laboratofi zastoupen. Dal§im nezbytnym parametrem je cena, kterd je v souCasnosti také do
znacné miry urcujici. Nicméné dle uvedené reserse je v dnesni dobé na trhu nékolik vyrobcti

a je tedy urc¢ita moznost vybéru.
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Prilohy

Ptiloha A - Materidlovy list PMMA bilého plexiskla (oznaceno jako XT).

Tepelné tvareni: tvareci teplota pro Fexiglas XT 150-160 °C, pro Ple-
xiglas GS 160-175 °C. Jako tepelny zdroj pro bodovy ohiev slouzi
fopnd spirdla, pro celkovy ohfev desky tepelna picka, trouba. Cas
ohfevu je zavisly na sile materialu. Tvarecinastroje chranit jemnou 1ai-
kou, aby nedoslo k otisku nastroje do materialu. U komplikovanych
tvarovych zmén je zapotfebi pouzit formu s pozitivnii negativni Easti.

ZAKLADNI TECHNICKE UDAJE

GS | XT
Propustnost svétla 92 92 %
Modul pruznosti 3200 | 3200 MPa
Mez pevnosti v tahu 80 72 MPa
Rézovd houzevnatost 15 15 KJ/m?
Pomér prodl. pri pretrh. 5,5 4,5 %
Koef. tepelné roztaznosti 0,07 0,07 | mm/m°C
Méma hmotnost 1,19 1,19 g/cm®
Tepelna odolnost 80 70 G
Elektricka odolnost 30 30 KV/mm
1 mm 5,8
R : 3 mm 5,6 5
Tepelné izolaéni viastnosti 5 mm 53 W/mK
10 mm 4,4
ITmm - 23dB
4Amm - 27dB
Index vzduchové 6mm - 29dB dB
neprizvuénosti 10mm - 31dB
15mm - 34dB
20 mm - 36dB
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Ptiloha B - Materialovy list leh¢ené¢ho PVC plexiskla.

Technical data sheet for FOREX®classic

FOREX®classic is a white, slightly expanded closed-cell rigid PVC sheet material with a particu-
larly fine and homogeneous cell structure and silky matt surfaces.

Product characteristics

1-3mm [4-19mm
Apparent density (nominal) DIN EN ISO 1183-1 kg/m® 700 500
Tensile strength DIN EN ISO 527-1/2 MPa 16 8
E-Modulus (in tension) DIN EN ISO 527-1/2 MPa 800 500
Flexural strength EN ISO 178 MPa 22 18
E-Modulus (in flexure) EN ISO 178 MPa 1100 650
Compressive strength ISO 844 MPa —_ 4
Surface hardness DIN 53 505 Shore D 44 40
Max. service temperature G 55
Coefficient of linear expansion DIN EN ISO 75-2 mm/(m-K) 0.07
Water absorption (23T — 24 h) EN ISO 62 % <1
Behaviour in fire (Great Britain) BS 476, Part 7 3-19 mm Class 1
Behaviour in fire (Europe) EN 13501-1 1—19 mm C-s3-d0

1.1 Svareni teplym vzduchem

K svaieni FOREX®u teplym vzduchem musi byt dodrZzovdna stejna kritéria jako
pfi svafovani jinych termoplastickych materiald, totiz pfiprava svarové plochy
a spravna volba svareci teploty.

Dulezité je, aby byl materidl rovhomérné prohfaty a nebyl lokaln& piehfivan.
Mohou byt pouzity bézné kvality svareciho dratu jako pro tvrdy PVC. Aby bylo
zabranéno prehtati desek FOREX®', doporucujeme predehfati svarecich dratd
na teplotu 70 - 80 °C.
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