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ABSTRAKT

Tato diplomova prace se zabyva studiem zavislogichanickych vlastnosti rozhrani
vlakno-matrice v kompozitu na povrchovych Upravatdknové vyztuze. Jako vyztuz byla
pouzita skletna vlakna a matrici byla polyesterova prysgg. Vzorek kompozitu pro
mechanické testy tw¥ibo valcové polymernidisko umiséné na svazku sklénych viaken.
Tvar a rozndry vzorku kompozitu byly navrzeny s ohledem na ggikly modelovani metodou
kone&nych prviki (FEA).

Pro posouzeni adheze na rozhranni vlakno-matrida byuzita tahova zkouska na
univerzalnim zkusebnim #aeni (Zwick). Pro vyrobu vzorku kompozitu byla @ia viakna
bez povrchové upravy, vlakna s korr@rpovrchovou Upravou a vlakna povrchaypravena
depozici plazmového polymeru metodou plazmochemiteggbzice z plynné faze (PECVD)
za ffiznych depozinich podminek. Pouzita vldkna a vzorky kompoadyly analyzovany
metodou rastrovaci elektronové mikroskopie (SEM)ka@nfokalni laserové rastrovaci
mikroskopie (CLSM).

ABSTRACT

The diploma thesis is aimed at an influence of aaaf modifications of fibrous
reinforcements on mechanical properties at ther-ib&trix interface in fiber reinforced
composites. Glass fibers were used as reinforcenaamt polyester resin was the matrix. The
sample of composite consisted of polymer matrixaiform of cylindrical body placed on
bundle of glass fibers. The design of the sample eanstructed with respect to results of
Finite Element Analysis (FEA).

The tensile test using a materials testing mackiveick) was employed to evaluate
adhesion at the fiber-matrix interface. Untreattasg fibers, fibers with commercial sizing,
and fibers modified by deposition of plasma polyriken using Plasma-Enhanced Chemical
Vapor Deposition (PECVD) at different depositiomnddions were used for fabrication of
composite samples. The fibers and composite samy@es analyzed by Scanning Electron
Microscopy (SEM) and Confocal Laser Scanning Micams/ (CLSM).

KLi COVA SLOVA

kompozit, skletné vlakno, polyesterova pryskge, adheze, tahova zkouska
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composite, glass fiber, polyester resin, adhesensile test
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1 UvoD

VIdknové kompozity s polymerni matrici patdiky svym uzitnym vlastnostem k velmi
perspektivnim materiain. Jejich rozvoj je vysoce progresivni v celiisvem ngfitku a
jejich vyuziti smé¢fuje do mnoha gimyslovych oblasti, ndp stavebnictvi, letecky, lodni a
automobilovy pimysl atd.

Obecré se kompozitni materidl sklada zé tazi: matrice (spojitd faze - polyesterova
pryskyice), vyztuz (nespojita faze - sklard vliakna), a mezifaze (rozhrani mezi matrici a
vyztuzi). Mezifaze ma zasadni vliv na mechaniclastiosti kompozitu, protoZze uninie
pienos vijSiho nagti z povrchu materialu na ski&ma vlakna, ktera maji mnohem vyssi
pevnost neZ polymerni matrice.

Pro posouzeni adheze na rozhrani vlakno-matricenofné pouzit experimenty s jednim
vlaknem zabudovanym do matrice. Problémenrichtb metod jsou velké naroky n&epnost
piipravy vzorku a Spatna reprodukovatelnost vysiedkym cilem bylo navrhnout metodu,
kterd& bude vhodn4d kd&reni adheze na rozhrani vldkno-matrice, za pouZiti
makrokompozitniho vzorku, ktery obsahuje cely skazs&lerenych viaken zabudovany
v polyesterové matrici. Pro vyrobu vzorku kompozityla vyuzita vlakna bez povrchové
apravy, vlakna s komeni povrchovou uUpravou a vladkna povrcBoupravena depozici
plazmového polymeru metodou plazmochemické depozipgynné faze (PECVD) za
raznych depozinich podminek.

Adheze mezi sklemymi vlakny a matrici kompozitniho vzorku byla tsina na
univerzalnim testovacim #aeni (Zwick), kde svazek vlaken je tahovym zatien
vytahovan z polymernihglfska valcového tvaru.

Depozice plazmového polymeru na skied viakna metodou PECVD je jednou
z moznosti, jak do budoucna zlepSit adhezi vyztkibeatrici a tim zkvalitnit mechanické
vlastnosti kompozitnich materialDalSim cilem diplomové prace bylo tedy srovnattiexze

~

k matrici takto upravenych vlaken s vlakny upravenfznym zpisobem.



2 TEORETICKA CAST

2.1 Kompozitni materialy

Pod pojmem kompozitni materialy rozumime heterogematerialy slozené ze dvou nebo
vice fazi, které se vzajemfisi svymi mechanickymi, fyzikalnimi a chemickywiastnostmi.
Jedna faze kompozitu je obvykle spojita a nazyvénatrice. DalSi faze, ktera je nespojita, se
nazyva vyztuz. V porovnani s matrici ma vyztuz dbdewyrazre vyssSi mechanickeé vlastnosti
(pevnost, tvrdost, modul pruznosti atd.). Hlavniffero vyztuzeni je tedy zlepSenichto
mechanickych vlastnosti. DalstildZitou sloZkou kompozitu je tzv. mezifaze, ktevéit
rozhranni mezi matrici a vyztuzi a zptestkovava penos vijsiho nagti z matrice do pevné
vyztuze. Jeji kvalita a soudrznost s matrici a w¥izttedy vyraz#é ovliviiuje mechanické

vlastnosti kompozitniho materialu.

2.1.1 Typy kompoziti

Rozdéleni kompoziti podle geometrického tvaru vyztuze:

Casticové kompozity- vyztuz lze povazovat z&stici, pokud v3echny jeji rozmy jsou
piiblizné stejné. Ve ¥tSine pripadh castice neslouzi jako vyztuz, ale pouze jako pinivo.
Témto materidlm setik4 plréné plasty.

Vlaknové kompozity jeden rozrér vyztuze je vyrazévétSi nez ostatni. Plati, Ze péndélky

a piméru vlakna L/D je L/D> 100 pro dlouha vliakna a LA 100 pro kratka vlakna.
Vrstevnaté kompozity kompozity jsou sloZzeny ze dvou nebo vice vrsfgemz kazda
vrstva m& dva rozamy vyrazre veétSi nez rozndr tieti.

e T =/

e

X K ok - L )

\.

\/

Vrstvy Castice Vlakna

Obr. 1: Schematické znazoni vrstevnatéhaiasticového a viaknoveho kompozitu. [1]



Rozdéleni kompoziti podle povahy matrice:

/////

tvorena polymerem, vyztuzenym vgvazneé wtSingé sklerenymi vlidkny, v mensim mnozstvi
se pouzivaji vlakna uhlikowa aramidova.

Kovové kompozity Matrici zde tvéi kov — negasgji hlinik, ale také h#gik nebo titan. Jako
vyztuz se pouziva karbidiémicity nebo oxid hlinity ve forma vidken. Kovové kompozity
nasly hojné uplaini v automobilovém gimyslu.

Keramické kompozity Matrice je keramickd, n&pz nitridu Kemiku nebo korundova. Jako
vyztuz se pouzivaji vlakna z karbiddekniku nebo nitridu béru. Keramické kompozity se
pouzivaji pro vysokoteplotni aplikace.

2.1.2 Vlastnosti polymernich vlidknovych kompoziti

Polymerni kompozity kombinuji vysokou pevnost tumycvyztuzi s vysokou
houzevnatosti pruzné polymerni matrice (Obr. 2neBgicky efekt dchto dvou fazi ma za
dusledek vysSi mechanické vlastnosti, nez jakych yilg mozné dosahnout u jednotlivych
fazi, a to diky fitomnosti mezifaze mezi vyztuzi a matrici.

‘ Fibre

FRP Composite

Tensile Stress

Resin

_

Strain

Obr.2: Zavislost tahového n&p na deformaci pro vlakno, polymerni matrici a kmomit [2]

Na celkové vlastnosti kompozitu maji vliv:

a) Vlastnosti vyztuzujicich vlaken
b) Vlastnosti matrice
c) Vlastnosti mezivrstev
d) Objemovy zlomek vlaken v matrici
e) Geometrie a orientace vlaken v matrici
Body a, b, ¢ budou jednotbwiskutovany v kapitolach 2.2, 2.3 a 2.4.



Objemovy zlomek vldken v matrici vyplyv&enevsim z vyrobniho procesu pouzitého pro
kombinaci vlaken a polymeru. Je ale také owivrtypem pouzitého polymeru a formou
uspdéadani vlaken (svazky, roving atd.).

Objemovy zlomek je vzhledem k odliSnym hustotam rioatn vlaken vhodgSim
vyjadienim struktury nez zlomek hmotnosti. Je definovako jpongr objemu vildken
k celkovému objemu kompozitu. Plati, Ze

Vf Vf
V, =— = ,
Vc Vf +Vm

kde Vs je objem vlakeny, je objem matrice & je objem kompozitu. Protoze mechanické
vlastnosti vldken jsou mnohem lepSi nez mechanidkétnosti matrice, &Si objemovy
zlomek vlaken teoretickyimese lepSi mechanické vlastnosti vysledného kormypoZ praxi

je to ale komplikovano tim, Ze pro spravnou efatdivnusi byt vldkna optimaénrozlozena

v prostoru a dokonale pokryta polymerni matricividgxi vyrobnich procesech dochazi ke
vzniku nizného mnoZzstvi defekta vzduchovych bublin, coZz vede k vyznamnému siizen
mechanickych vlastnosti kompozitu.

Geometrické usgddani vlaken v kompozitu je velmiil@zité, protoze vldkna maji
nejlepSi mechanické vlastnosti v podélnémérsmTo ma za dsledek zn&né anizotropicke
vlastnosti kompozitu, které jsou na rozdil od hoerogch materidl (nag. kovy) silng
zavislé na skru namahani. [2]

Namahani kompozitniho materialu

Existuji 4 hlavni sr&ry namahani materialu: namahani v tahu, v tlaku,segku a
v ohybu [2].
a) Namahani v tahu

Obr. 3 (a) znazawje tahové za&fovani kompozitu. Odezva materidlu na tahové
zatgzovani je velmi zavisla na tahové tuhosti a pevnogttuzujicich vlaken, protoze tyto
vlastnosti jsou u nich mnohem lepSi nez u polymeratrice.

b) Namahani v tlaku

Na obr. 3 (b) je znadzoén kompozitni material pod tlakovym namahanim. Zde |
rozhodujici adheze mezi vldkny a matrici a tlakg@ednost matrice, protoze jeji ukol je
udrZovat vlakna vitmém sméru a zabranit jejich ohybani.

c) Namahani ve smyku

Obr. 3 (c) ukazuje kompozitni material podléhagiciykovému namahani. Toto zatiZzeni
zpasobuje klouzani sousednich vrstev vyztuze p@.déi smykovém namahani hraje hlavni
roli matrice gendSejici nafti nagi¢ kompozitem. Rozhodujici je zde tedy krom
mechanickych vlastnosti matrice také mezivrstvasugici kvalitni adhezi mezi matrici a
vyztuzujicimi vlakny.

d) Naméhéni v ohybu
Ohybové zatzovani (Obr. 3 (d)) je kombinaci tahového, tlakavéh smykoveho

zakzovani. Hornicast materialu je vystavovana namahani v tlaku, spé&akt je namahana
v tahu a gednicasti kompozitu podléhaji namahani ve smyku.

10
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Obr. 3.: Namahani kompozitniho materialu: (a) v tahu, (faku, (c) ve smyku, (d) v ohybu
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2.1.3 Vyroba polymernich kompozifi

Zakladni vyrobni technologie polymernich kompoziti:
1. Otewené (jednostranné) formovani
- Rueni kladeni
- Stiikani
2. Uzawvené (oboustranné) lisovani
- Objemové lisovani (BMC, bulk moulding compounds)
- Kontinualni lisovani tlustoghnych dilé (TMC, thick moulding compounds)
- Lisovani tenkosinnych dilé& (SMC, sheet moulding compounds)
- Lisovani s penosem pryskyce (RTM, resin transfer moulding)
- Vsttikovaci lisovani
Navijeni
Odstedive liti
Tazeni (pultruze)
. Vyroba prepreg
Kromé dvou zakladnich slozek (vyztuz a polymerni majreeei vyrob¢ kompoziti
pouzivaji dalSi fisady (barevné pigmenty, retardérydmi, UV stabilizatory atd.)

A
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2.1.3 Vyuziti polymernich kompozita

Mezi hlavni gednosti polymernich kompo#itpati vysoka pevnost ip nizké n&rné
hmotnosti, cehoZz se vyuzivd zejména v automobilovém a leteck@imyslu ke sniZeni
spoteby pohonnych hmot. Velka vyhoda je také odolnosti xorozi a minimalni pozadavky
na udrzbu, coz se uplatni pro dlouhodobé aplikaeg;. ve stavebnictvi. DalSi vyznamné
vlastnosti polymernich kompo#ijsou: velmi nizka tepelna vodivost, vynikajici ldigrické
vlastnosti, prakticky nulovy utlum elektromagnefick vin, flexibilita tvaif, vysok&
rozmeérova stalost, snadna montaz.

Zde je rekolik priklada vyuziti polymernich kompo4it
Letectvi — Kidla, trup, kola letadel, vrtule helikoptér
Automobily —c¢asti karoserie, kryty stel, narazniky, hnacitfdele, skingé sedadel, ...

Lod¢ — trupy, stozary, paluby,...

Chemicky pamysl — potrubi, tlakové nadoby, nadrze, cisterny,...

Elektrotechnika — panely, rozv&t, spinae, izolatory,...

Sport — lyZe, tenisové rakety, golfové hole, helmybaské pruty, plavecké bazény,...
Stavebnictvi — nosné konstrukce, podlahy, molaradh. ..

2.2 VIdknova vyztuz

Materialy, jako je nap sklo nebo aramid, maji velmi vysoké teoretick@érmty pevnosti
vtahu a tlaku. Kompaktni vyrobky &chto materidl vSak tyto vlastnosti nemaji. Je to
zpisobeno tim, Ze najejich povrchu a v objemu a skytyji ndhodné defekty, kteréip
vyrobou material ve forne vlidken sdruzovanych do svaizk/lIakna, kterd budou obsahovat
defekty, se  namahani porusi, ale vlakna bez deiegit uchovaji mechanické vlastnosti
blizké teoretickym hodnotam, a cely svazek budeoptimalni mechanické vlastnosti vhodné
pro technické vyuziti. Z takovychto svazkSak nelze vyrobit kompaktni material, proto se
vkladaji do polymerni matrice, ktera udava vyrobkar. [2]

Vlaknova vyztuz je nejpewsi slozka kompozitniho materialu a ma tedy za uiést co
nejwtsi podil mechanického néf které na material vyviji okolni pragstli. O tom, jak velka
cast napti bude do vyztuzeipnesena, rozhoduje soudrznost vyztuze s matraria kty n¢la
byt co nejlepSi. Zadelem zlepSeni adheze mezi vyztuzi a matrici seipajizizné metody
apravy vlaken (kapitola 2.4.2).

2.2.1 Typy vlaknové vyztuze

NejrozstergjSim typem vlaknovych vyztuzi (vic jak 90% celkopéodukce kompoazii)
jsou vladkna sklegna. Vyhodou tohoto typu viaken je zejména jejichkai cena. Déale se
pouzivaji vlakna uhlikovd, aramidova a polyethydendPokud seipvyrobé kombinuje vice
typt vldken, jde o tzv. hybridni kompozit.

Sklerna vlakna— Jsou cefna hlavig pro svoje vyborné technické vlastnosti, jako jsoka
pevnost, vysoka hodnota Youngova modulu v tahu,lnodd Vi¢i vysokym teplotam,
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nehdlavost, dobrd chemicka odolnost a dobré elektridistnosti. Vynikajicich tepetna
zvukow izolatnich vlastnosti vyuziva v Siroké faistavebni gimysl. Sklegna viakna budou
detailre popsana déle.

Uhlikova vlakna— Maiji krystalickou strukturu, krystaly jsou ortemany paralelé k dlouhé
ose vlakna. Zakladni vlastnosti uhlikovych vldkesoy vysoka pevnost, nizkaéma
hmotnost, nehidgavost, dobra elektricka vodivost, nizka tepelndivost. Vyrabi sd&izenou
oxidaci, karbonizaci a grafitizaci organickych Bk s vysokym obsahem uhliku.
NejpouzivagjSim prekurzorem pro vyrobu je polyakrylonitrii @), dale se pouZiva
celuléza nebo bitumen (Zivice). Modifikaci grafaéniho procesu Ize ovlilovat pevnost a
modul pruznosti vlaken. Vlakna jsou okandzgovrcho¥ upravovana pro zlepSeni adheze
k polymerni matrici. Provadi se oxitd Uprava nebo elektrolytické pokryti vodivymi
materialy.

Aramidova vlakna- Aramid (zkraceny nazev pro aromaticky polyami@ pevny,
Zaruvzdorny synteticky material. Vyrabi se zwlakanim z kapalného roztoku, coz je
umoZréno iontovou slozkou re&hki snesi (chlorid vapenaty), ktera se vaze na vodikové
mustky amidové skupiny, a volbou organického rozpallat(N-methylpyrrolidon). Zakladni
vlastnosti aramidovych vldken jsou vysok& pevnostysoky Youngv modul pruznosti,
nizka nérna hmotnost, Zaruvzdornost, citlivost na UMezd a na vlhkost. Krotvyroby
kompozitnich materiél se aramidova vldkna pouZivaji pro ochranné &le a helmy,
nahrazky azbestu, provazy a kabely atd.

Polyethylenova vliakna UHMWPE (ultra-high molecular weight polyethygnVyrabi se
zvladkinovanim z roztoku, ktery obsahuje 5 az 10% polynaerazpoustdlo, diky kterému se
makromolekuly separuji aigoku tryskou se paraledruspgdadavaji ve siru vldkna. Vznika
tak vldkno svysokou tahovou pevnosti. Polyethw@nos/ldkna maji dobré chemické
vlastnosti, odolavaji kyselinam i alkaliim. Krémyztuze do kompodzitse pouzivaji hlavh
na technické vyrobky, filtry, ryliaké si¢, lana, elektricke izolace.

Tabulka 1: Prehled vlastnostidgkterych typ vidken [1]

Modul Deformace

hustota pruznosti v Pevnost v do lomu

(g/cnt) tahu (GPa) tahu (MPa) %)
Sklergna vldkna (E sklo) 2,56 76 2,0 2,6
Uhlikova vlakna - vysokomodulova 1,95 380 2,4 0,6
Uhlikova vlakna - vysokopevnostni 1,75 230 3,4 1,1
Aramidova vlakna (Kevlar™ 49) 1,45 130 3,0 2,3
Polyethylenova vldkna (PE Spectra™) 0,97 172 3,0 7 1,
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2.2.2 Struktura a vlastnosti sklenénych viaken

Z&kladni sloZzka vSech sklgmych viaken je Si@ Dale jsou zde obsazeny oxidy Ca, B,
Al, Fe a Mg. Podle jejich obsahu se skiea vidkna dli na rekolik typi: E, S, D, C — skla.
Pro vyrobu vldken se ngjstji pouziva E — sklo.

Pevnost a modul pruznosti viaken jsotey@azre uréeny atomarni strukturou, ktera je
obvykle amorfni, tvéena kovalenti vdzanymi tetraedry s centralnim atomepenkiku a
atomy Kkysliku v rozich. Atomy kysliku jsou tetragdisdileny, a vznika tak tuha
tiidimenzionalni g7 (Obr. 4).

Pritomnost prvk s nizSi valenci (Ca, Na, K) vede k poruSeni tétotgoirenim iontovych
vazeb s atomy kysliku, které pak nemohou vazahddty dohromady. iRlavek takovych
prvki tedy vede ke sniZzeni tuhosti a pevnosti, ale kakdepSeni formovatelnosti.

Ke vzniku krystalické struktury ip vyrobé nedochézi, a to diky nizké krystalina
rychlosti snési oxidi pii ochlazovani taveniny. Nezadouci nasledna krysieé ma za
nasledek snizeni hodnot mechanickych viastnostijze k ni dojit pi dlouhém oltevu nebo
pusobeni vysokych teplot.

Sklergna vlakna (jako jeden z méla vlakennych mat&yialkazuji izotropni vlastnosti —
nag. modul pruznosti ve séru osy vlakna ma stejnou hodnotu jako ve&snkolmém k ose
vlakna. [1]

Pevnost sklemych viaken zavisi na jejich iméru. Cim je pimér mensi, tim je vlakno
pevrejsi, protoze ma mensi povrch a obsahuje mensi gef€k primérech 3 — 4um
ziskdme kompozity s vySSi pevnosti v tahu, nez kdybm pouzili viakna &nych rozngra.
Pri pouziti vidken velkych giméra (60 a viceum) maji zase kompozityétsi pevnost v tlaku
pusobicim ve siru vidken. Z technologickychigodi se vSak &2n¢ pouzivaji pameéry 10 —
25 um, protoZe roving z vlaken malychgonéra se hire prosycuje pryskici [3].

Na pevnost vlaken ma vliv také odliSna strukturdrgaa povrchovych vrstev. Jadro
obsahuje nahodile orientovanout’ skovalentg vazanych atoin zatimco povrch méa
pravdEpodobré semi-orientovanou strukturu. Na povrchu tak vzniygoké tlakové nagpi
v podélném swiru, které zabrguje Sfeni trhlin @i tahovém zatizeni vladkna. Jakékoliv
narusSeni povrchoveé vrstvy tim padem vede k vyrazngoklesu tahové pevnosti vidkna.

Teplota ngknuti sklegnych vldken se pohybuje kolem 850°C, ale pevnosbdul
pruznosti rapidé klesa jiz od teploty 250°C. To neni problém préypeerni kompozity, ale
vylucuje to pouZiti sklegnych vidken
v mnoha anorganickych kompozitech. :

Nevyhodou sklegnych viaken je

jejich  hydrofilni  povrch. Mktere Wf@p {Hbfi o @ kiemik

pritomné oxidy (SiQ, FeOs, Al.O;,... O kyslik

. 7 J
tvofi v pritomnosti  vody vazby # _ o
k hydroxylovym skupindm a povrct @bif"o @) sodik. draslik, vapnik
velice snadno  adsorbuje  vodi @D

— chemicka vazba
Adsorbovana voda prudce  sni ‘b@“}ﬂa

povrchovou energii skla, coz vede k
Spatnému sné@ni polymerni matrici O"UgOﬁ
(kapitola 2.4.1.1)

Obr. 4: Chemicka struktura skla [4]
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Tabulka 2: SloZeni a vlastnostikterych tym skleréenych vliaken [4]

Slozeni (%) E-sklo | S-sklo| D-sklo| C-sklg
SiO, 52-56| 64-66] 72-7% 64-68
Al,O3 12-16| 24-25 O0-1 3-5
B,0O3 5-10 - 21-24, 4-6
CaOo 16-25/ 0-0,1 0-1 11-15
MgO 0-5 | 95-10 - 2-4
K.0,N&O 0-2 0-0,2 0-4 7 - 10
Ostatni oxidy 0-1 0-1 0-1 0-1
Vlastnosti E-sklo | S-sklo| D-sklo| C-sklo
Hustota (g-cm) 2,58 2,46 2,11 2,52
Pevnost v tahu (MPa 3445 489 241 3310
Modul pruznosti
(GPa) 72,3 86,9 51,7 68,9
Taznost (%) 4,8 5,7 4,6 4,8

2.2.3 Vyroba sklenénych viaken

Sklerend vlakna se vyrabi tavenim tzv. gkkého kmene (Obr. 5), coz je
smes kkemenného pisku (cca 70%), vapence, potaSe a katem@@aBsO,:.5H,0).
Chemické slozeni skiskeho kmene se liSi podle typu skla. Pro polym&orpozity se
pouziva pevazr typ E, tzv. bezalkalické sklo Il. hydrolytickédy. Skl&sky kmen se tavi
priblizné pri 1400 °C.

Furnace

Forehearth

\ AN AN\
1371°C
DN

Refiner

R R

A Y\?ll ENNRR

&

Winders

Obr. 5: Taveni skléského kmene [5]
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Z taveniny, ktera prochazi platinovou pickou, gesgemné mikrosito vytahuji skkama
vlakna rychlosti #kolika tisic meté za minutu.

Dale se vlakna potahuji tenkou vrstvou lubrikar@br( 6), ktery chrani povrch vidkna
pied mechanickym poSkozenim, spojuje viakna dohrom#oo usnadéni dalSiho
zpracovani), poskytuje antistatické vlastnosti aftaje chemické provazani povrchu skla s
polymerni matrici v kompozitu. Lubrikace s&h¢ sklada zeif komponent: polymer tudci
ochranny film (polyvinylacetat), lubrikant a vazélsmidlo (organosilan).

Forming Bushing

T>1000°C

T>100°C

«¢———— Glass Fibers

> -« Gathering Shoe

To Secondary processing at > 1000 m/min (200 ms)
Obr. 6: Povrchova Uprava viaken [4]

Kontrola péméru vidken je zaji$na rychlosti odtahovani, velikostiérdmikrosita a
viskozitou skla, ktera zavisi na tepgi@ sloZzeni. Rimér viaken je ¥tSinou v rozmezi 8 — 15
pum.

Takto vyrobena vlakna jsou formovana do prainestieré se dale zpracovavajiznymi
zpasoby, nap na rouna, tkaniny, pleteniny, rohoze [1]
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2.3 Polymerni matrice

Pryskyice v kompozitech maji funkci pojivové matrice fige ukolem je chranit vyztuz
pied mechanickym a chemickym poSkozenim, udrZzovav gioZzadovaném s¥ru Vici
namahani a umoznitignos vejSich nagti do vyztuze. Dlezita je dobrd kompatibilita s
vyztuzi. Vliv na to ma struktura a vlastnosti hearich fazi mezi matrici a vyztuzi.

V technologii vidknovych kompozitnich matefide v sotiasné dob pouziva jako matric
prevazre termosei. Termoplastické matrice jsou pouzivany v maléemjejich nevyhodou je
zejména velka viskozita taveniny, ktera je o 2 #ady vysSi neZz udinych termosét To
vede ke vzniku defektpii sma&eni vyztuze (bubliny, nesmené pramence vlaken atd.) a
tedy ke vzniku materialu s nizkymi uzitnymi vlassiri.

Jako matrice se ngjstji pouZivaji nenasycené polyestery (UP), vinylest€VE),
epoxidy (EP) a fenolické pryskige (PR) pro kompozity s vyraZsnizenou hidavosti. [6]

2.3.1 Nenasycené polyesterove pryskice (UP)[5,6]
Polyestery jsou makromolekuly, které sgpavuji kondenzéni polymeraci

dvojfunkénich organickych kyselin nebo anhydrisl dvojfunknimi alkoholy. Zakladnimi
reagenty @i pripraw UP jsou maleinanhydrid

CH-CO\O
cH-co”
a kyselina maleinova, které&lem esterifikace izome¥ae prechazi na kyselinu fumarovou:
CHCOOH THCOOH
CHCOOH HOOCHC

Tato izomerace je Zzadouci, protdg&zce kyseliny fumarové jsouimé, coz zlepSuje
mechanické vlastnosti vytvrzenych matric.
DalSimi reagentyip vyrob¢ UP jsou dioly, n&jasgji propylenglykol
CHy - CH - CHg

OH OH

CHp - C
b b

a ethylenglykol
Hp - CHp

H OH

Pro zlepSeni mechanickych vlastnosti se dodr@adtsi pridava tzv. modifikujici
kyselina. Nejastji se pouziva kyselina isoftalova, paraftalova néhatanfydrid.

Esterifikace se provadi zpravidla v tavenpii 180 — 220 °C v inertni atmos&CGQ
nebo N. Za vhodnych podminek Ize vést esterifikaci mndisami za vzniku oligomeru
vySe uvedenych komponent. Vznika tekzec nenasyceného polyesteru [7]:
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CH3 CH3 ‘C‘) @) THB @)

OCHCH2O-CCH=CHC-OCHCHO-CCH=CHC-OCHCHO-C

Ok

4.
O
UP se pro sniZzeni viskozitgdi reaktivnim rozpou&dlem. Timto rozpoustiem je
negastji styren, ktery je schopen stejného typu polymieraadikalove reakce jako
nenasyceny polyester.

Vytvrzovani nenasycenych polyestdr

Kratké oligomerntettzce UP jsou v fiibéhu procesu vytvrzovani spojovany styrenovymi
mustky. Sfovaci radikalova reakce je iniciovana pomoci volyseroxidovych radikél
vzniklych  termickym  Sipenim organickych diperoxid Aby reakce probihala
s technologicky fjatelnou rychlosti, je nutno vytvrzovani proéédza zvySené teploty.
Teplota vytvrzovani je dana typem pouzitého inanat které se od sebe [iSi péaeplotou,
pii které je jejich rozpad maximalni.

2.3.2 Epoxidoveé pryskyrice (EP)

Pod pojmem epoxidové prystge rozumime slateniny, které obsahuji v molekule
epoxidovou (oxiranovou) skupinu. Tato skupina jeydénergeticky bohatému epoxidovému
kruhu velmi reaktivni. B vytvrzovani se neod&uji vedlejSi produkty a dochazi jen
k malému polymeramimu smrdini (kolem 2%), coz je vyhodné pro vyrobu kompbzit
vétSich rozngrd, kde je diky této vlastnosti minimalizovano wnitpnuti.

Diky velmi dobrym mechanickym a elektroizéfém vlastnostem a vysoké reaktévit
nasly EP uplatni v lepidlech, lisovacich a zalévacich hmotachjvpoh pro laminaty a
v laka'skych pryskyicich. EP maji také dobrou odolnost proti ¥pdoztokim alkalii a
kyselin a gkterym rozpoustdlam.

NejbeZzrejSim typ epoxidovych pryskic jsou produkty alkalické kondenzace
epichlorhydrinu s 2,2-bis(4-hydroxyfenyl) propaneemamym pod trivialnim nazvem dian
nebo bisfenol A. Nejprve dochézi k alkalicky katalyané adici epoxidové skupiny
epichlorhydrinu na fenolicky hydroxyl, potom pg#ime od&tpeni chlorovodiku ze vzniklych
chlorhydrinethek za sodasného vzniku epoxidovych skupin:
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CHsg
‘ o)
/ \
HO (‘3 OH + CHp—— CH——CHCI _—>
CHg

dian epichlorhydrin
Cl OH CHg OH TI
‘ ‘ ‘ ‘ NaOH
CHy—CH— CHZ—O@C‘:@O— CHy—CH——CHy=—"
CH3
diandichlorhydrinether
CHs

O
CHo CH CHo O (‘: O CHo CH CHp +
CH3

diandiglycidylether neboli 2,2-bis[para-(2,3-epaxypoxy)fenyl]propan

+ 2NaCl + 2 HO

Obr. 7: Alkalickad kondenzace epichlorhydrinu s dianem

Molekuly diandiglycidyletheru dale reaguji s dianeanvzniku vySemolekularnich

oligomef:

19



CH=

& @

P ‘ P
n CH, CH CH> O C“ O CHo CH CHs+
ZHz

+ 1 HO@C@OH -
CHz
CHz OH
> | |
T T
CHo CH CHo O C‘! O CH,—CH— THE
CHz O

CHz —C—CH;3

CHy—— CH— CHE{— 5
R

1
Obr. 8: Vznik vySemolekularniho epoxidoveého oligomeru

Pro gipravu technickych nizkomolekularnich oligornese pouZziva velky nadbytek
epichlorhydrinu, aby se potida reakce vedouci ke vzniku vysokomolekularnicbdokii.
Bézre se gipravuji EP s molekulovou hmotnosti v intervalu 348000 g/mol.

Pro sniZzeni viskozity EP z&&lem kvalitni impregnace vyztuZze se EP misi s rog&padly
(dibutylftalat, dioltylftalat, fenylglycidylethertd.)

Vytvrzovani epoxidovych prysky¥ic
Vytvrzovani EP Ize provad nékolika zpisoby. Negastji pouzivané postupy jsou:

polyadiceprobihajici na epoxidovych skupinach (polynteien cinidlem jsou slogeniny
s volnymi vodikovymi atomy)

polykondenzacea gFitomnych hydroxylovych skupinach

polymeraceepoxidovych skupin (iniciace pomoci Friedel-Craftgch katalyzatar, silnych
anorganickych kyselin, aryl- a alkylkd)
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2.3.3 Fenolické pryskyice (PR)

Fenolické pryskiice jsou termosety s vysokou tvrdosti, vysokym nlectiupruznosti a
malou houZevnatosti. Vznikaji @eptji reakci fenolu s formaldehydem. Pro specialni
aplikace se pouziva i substituovanych féremlysSich aldehyd

Zhruba 90% fenolickych pryskg jsou tzv. dvoustufové pryskyice (novolaky). Jsou to
pryskyice s molarnim posrem formaldehyd/fenol menSim nez 1 a ¥somnosti kyselého
katalyzatoru. Dvoustumva pryskyice je termoplasticka, protoze nema dost spojovacic
methylenovych vazeb pro tevani. MiZze byt vSak vytvrzena pouZzitim
hexamethylentetraminu, ktery se teplem rozpad&mn&kw methylenovych -CH spojovacich
vazeb, které pryskici vytvrdi. i vytvrzovani dochazi k uvabvani amoniaku, proto se této
pryskyrici tika dvoustupova.

Jednostufiova pryskyice (resol) je vyrakna reakci formaldehydu s fenolentigemz
molarni pondr formaldehyd/fenol je &Si nez 1 a reakce je katalyzovana alkalickym
katalyzatorem. R této reakci se jako produkt polykondenzace tiv@ voda.

Fenolické pryskiice se Bzrn¢ pouzivaji jako zaklad lepidel pro laminovatiéda a velka
¢ast produkce je pouzivanaé pyrob¢ preklizky a laminovanych papirovych paftieDéale se
vyuZziva i vyrobé brzdovych destek a brusnych kotau, kde slouzi jako pojivo brusnych
¢astic. Typickou aplikaci jsou profily pro vyrobu gtizkovych rost, které jsou pouzivany
v oborech chemického {gmyslu, kde je poZadovana velmi dobra pozarni bamst (vrtné
plosiny).

2.3.3 Vinylesterové pryskyrice (VE)

Vinylesterové pryskice (rekdy také epoxidové vinylestery) jsou steminy vzniklé
reakci dianovych epoxida kyseliny akrylove.

Zakladnimi surovinami pro vyrobu vinylestepisfenol A neboli dian a epichlorhydrin,
stejre jako u epoxidovych pryskic. DalSi sloZka, ktera dava VE charakter polyestgr
kyselina akrylova
@)

7
AN

OH

CHy=—7—CH—C

Pti syntéze VE nejprve dochazi k alkalické kondenzgmchlorhydrinu s dianem stéjn
jako u EP (Obr. 7). Epoxidové skupiny vzniklych migglycidyletheti dale reaguji
s fenolickym hydroxylem dalSiho dianu za vznikuesy®lekularnich epoxidovych oligonier
(obr 8). V dalSim kroku ifpravy VE dochazi k esterifikaci epoxidovych skupiyselinou
akrylovou a vznik&etézec zakoteny reaktivnimi vinylovymi —CH=Ckvazbami schopnymi
rychlé radikalové polyadni reakce
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Vytvrzovani vinylesterovych prysky¥ic

VE pryskyrice se vytvrzuji radikalovou polymeraci C=C vazedjrg jako UP. Nejast;ji
pouzivanym iniciatorem je dibenzoylperoxid. Pro aleni optimalnich vlastnosti Ize VE
dotvrzovat pi zvySenych teplotach. Je to z tohtivddu, Ze pi sitovani se zvySuje teplota
skelného pechodu T, a v okamziku, kdy 4 prekrcei teplotu vytvrzovani, dojde k vyraznému
sniZeni pohyblivosti reagujicich radiké monomet, a tedy ke sniZzeni praggbdobnosti
jejich srazek. K uplnému dotvrzeni (100% konvergaktivnich vazeb) se tedy vytvrzovaci
teplota zvySuje nadgl

Tabulka 3: Prehled mechanickych vlastnostikterych tyg matric [6

. Modul pruznostiyy Pevnostv | Deformace do
Pryskyfice hustota (g/er tahS (Gpa) tahu (Mpa) lomu (%)
Epoxydova 1,1-14 2,1-6,0 35-90 1-10
Polyesterova 1,1-15 1,3-45 45 - 85 1-5
Fenolicka 1,3 4.4 50 - 60 1-3
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2.4 Mezifaze

Jednou z velmiwezitych oblasti, které rozhoduji o vyslednych tastech viaknovych
kompozifi, je oblast rozhrani mezi vyztuzujicim viaknem dypeerni matrici. Tuto oblast
nazyvdme mezifazi. Vlastnosti mezifaz€ujr velikost grenosu nagti z nepevné matrice do
vlaken a tim ovliviuji odolnost celé kompozitni struktury. VWipact dokonalé adheze je
napéti koncentrovano ve vlaknech, a deformovatelna iocetje prakticky bez nai.

S nafistem objemového podilu vliaken ugtd vyznam mezifaze.riPobvyklém objemovém
podilu 50-70% a mméru vldken 5-25um je vliv mezifaze na mechanické vlastnosti
kompozitu dominantni. Spatna adheze vede ke&zingttuzujiciho efektu vliaken a tedy ke
snizeni vlastnosti kompozitniho materialu. [6,7]

2.4.1 Vlastnosti mezifazi

Pro pochopeni situace v kompozitni mezifazijée#té rozlisit pojmy ,interphase”, coz
je ftrirozmeérna oblast a ,interface”, coz je dvourosmé rozhrani. Koncepce mezifaze je
schématicky znazoéna na Obr. 9. V oblasti mezifaze (interphase) soptime dv¥
dvourozngérnd rozhrani (interface): jednak je to rozhrani m@movrchu vldkna
(vlakno/mezifaze), které je relatigrostré, a jednak rozhrani v matrici (mezifaze/ncay
které je difuzniV pripac, Ze je vlakno povrchavupraveno, nachazi se uvnibezifaze jest
tieti, vnitni rozhrani mezivrstva/modifikovana matrice.

Matrice Objemové gast matrice  Modifikovani

matrice

Mezifaze

4

Mezivrstva

Vlakna Objemova Cast vlakna

Obr. 9: Schématické znazo¥ni kompozitni mezifaze [9]

Mezifazi Ize rozdlit na nd&izenou aifizenou. N&zend mezifaze vznika, kdyz jsou
v kompozitu pouZita povrchév neupravena vlidknaCast matrice rize byt ovlivréna
piitomnosti viaken a vznikla mezifaze o tlécs rekolika nanomeit az rékolika mikrometfi
ma stejné chemické sloZeni jako polymer, ale jifymikalni mikrostrukturu [8]. Je velmi
obtiznéftidit tlou¥ku a strukturu &chto mezifazi, proto se pouzivaji jen v nejjednéicts
aplikacich.Rizenou mezifazi Ize ziskatiippouziti mezivrstvy, kterd vznikla definovanym
zpisobem P specialnich povrchovych Gpravach viaken (apretpiievyrobé, oxidace,
plazmova polymerace atd.). Tyto mezivrstvy majirtmfané vlastnosti a strukturu.
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2.4.1.1Smé&%ni

Kapneme-li kapalinu na povrch tuhéheélesa, dojde po dité dok¥ k ustanoveni
rovnovahy koheznimi silami v kapadira adheznimi silami mezi tuhyrdlésem a kapalinou.
Vysledny kontaktni uhe) charakterizuje snt&ni povrchu tuhéhcaliesa kapalinou (Obr. 10).
Pro sméeni plati Youngova rovnice

Ysv=7Ysl T YIv COSO,

kdeysy je povrchova energie tuhéhdigsa,ys je povrchova energie rozhrani tuhébileda a
kapaliny ay, je povrchova energie kapaliny. Z této rovnice plyrZe ¢im WwtSi bude
povrchova energie tuhéheldsa acim mensi bude povrchova energie rozhrani, tim mensi
bude kontaktni Uhel a tedy dojde k lepSimu &mnéa

................................................

................................................
.....................................................
...............................................

................................................

..........................................

.....................................

ariitsdahrve liquid (I Ealo 05 L Su 0 06

DB A

Obr. 10: Sm&eni tuhéhodesa kapalinou [6]

Dobré sméeni je prvnim pedpokladem adheze mezi polymerem a vyztuzZujiciknen.
V systémech, kde povrchova energie vldken je mnokgsi, nez povrchova energie matrice,
dochazi k dobrému srsni vidken matrici. Nap skleréna vidkna { = 560 mJ.rif) jsou
dohie smé&ena UP matriciy(= 35 mJ.rif) [8]

2.4.1.2Vazebni typy

DalSim faktorem, ktery ovlivni kvalitu adheze, jeuld vazby mezi dsma stykovymi
plochami (Obr. 11). #tésném kontaktu se vzdy uplatni slab&d vazba pdsictvim van der
Walsovych sil. Jestlize povrchy nesou elektrickpajfopané polarity (Obr. 11 (a)), je vazba
zpevréna elektrostatickouifiazlivou silou. V gipac jisté drsnosti povrah (Obr. 11 (b)) je
adhezni vazba zprdstikovana mechanicky. Pokud dojde ke vzajemn&idifolnych koné
fettzcl Obr. 11 (c)), vazba se vyznatmzpevni. Tohoto typu se vyuzivA u kompozit
s termoplastickou matrici. Pokud dojde k chemickakci mezi obma povrchy, vznikne
chemicka vazba (Obr. 11 (d)). Tento vazebni tymeé@evrjsSi a pouzivad se pro vyrobu
kompoziti z povrcho¥ upravenych sklemych viaken a termosetovych prysiy [8]
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Obr. 11: Typy adhezni vazby: (a) elektrostatické&ahovani, (b) mechanicka vazba vlivem
drsnosti povrch, (c) molekularni spletence — interdifuze, (d) ciea vazba [8]

2.4.1.3Pnuti pA rozhrani

Adhezi podstat# ovliviwuji pnuti @ rozhrani materidl. Tato pnuti Ize rozdit na tepelna
pnuti vznikajici pi zménach teploty nasledkem rozdilnych koeficteriépelné roztaznosti
materiat, kdy griprava mezivrstev nebo vlastni vyroba kompozitizenprobihat f vysSich
teplotach a material je nasleédechlazen. DalSi kategorii jsou vlastni pnuti, ktesaisi narad
faktoni, nag. podminky nanaseni mezivrstev, objemoveé émyn zpisobené fazovou
transformaci nebo vytvrzovanim termosetovych priisky/nitini pnuti se obvykle sniZuje
temperovanim. [8]

2.4.2 Priprava mezifazi

Smyslem Uprav vlaken je zagsi lepSiho smé&eni a zpevéni vazby mezi vlaknem a
matrici. Tenké vrstvy, které jsou na vliakna dep@myy se oznauji jako vazebnginidla. Pro
povrchové Upravy sklénych viaken se jako vazebnéinidla nefasgji pouzivaji
organokemkiité sloweniny (organosilany). DalSi moznou variantou jencto&é roubovani, a
v posledni dobse zkouma moznost vyuZiti tenkych vrstev plazmbyyalymet.

25



2.4.2.1Silanova vazebnéinidla

Vv s

vicefunkéni molekula, jejiz jeden konec reaguje s povrchdiensného viakna a druhy
s polymerni fazi.Casti X pedstavuji hydrolyzovatelné skupiny, jako ethoxy,tmoay,
piipadré Cl. Silan je hydrolyzovan na odpovidajici silag@br. 12 (a)) a do tohoto vodného
roztoku jsou poniena vlakna. Molekuly silanolu vytiiavodikové vazby s hydroxylovymi
skupinami vazanymi na povrch vliakna (Obr. 12 (Bj)nasledném suSeni je voda odséran

a dochazi ke kondengam reakcim jak mezi molekulou silanolu a povrchdékna, tak i
mezi sousednimi molekulami silafio(Obr. 12 (c)). Vysledkem je polysiloxanova vrstva
chemicky vazana k povrchu vlakna s R— skupinamitgjitimi do vlakna. (Obr. 12 (d)).
V piipact, Ze matrici je termosetova prysloe, l1ze skupinu R— vybrat tak, aby reagovala
s pryskyici béhem polymerace.

(/) R—SiX; + H,0 ——= R—=S§i(OH), + 3HX

R
| l
HO—Si—OH HO—Si—0M Ho—gi—o
(b) 0 b ,(I)

- e Ja
A w4 g N
o} o o
! |

M

|
7777777

R R

R

| | 4

0—Si—0—Si—0—Si—0

(¢) | I l
Q (¢} (i)

| |
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network
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Obr. 12: Silanova vazebniinidla: (a) hydrolyza, (b) chemisorpce, (c) kondare,
(d) chemicka vazba k matrici [1]

Vznikla polysiloxanova vrstva je vSak hydrolytickgstabilni [11] a rovhovaha mezi
jejim vznikem a rozpadem je dana koncentraci vodystému. R zvySeni koncentrace vody
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je siloxanova vazba hydrolyzovana (Obr. 13) a sgojtakno—matrice jeifgruseno. Po
odstrarni vody dochéazi kKast&né obno¥ siloxanovych vazeb. [8]

| |

j \

|
| O——li——O O——Fi—O
T /O\ o

H,0+ 0—Si—0 H H = u

| e T
? ? ?
M M M

Obr. 13: Nestabilni siloxanova vazba [1]

2.4.2.2Chemické roubovani

Chemické roubovani je snaha wyitiwdnydrolyticky stabilni vazbu mezi vlaknem a metri
naroubovanim PC oligomeru nebo bisfenolu A na sklénvlakno. Kovalenth vazané
oligomery nahradi hydroxylové skupiny na povrchieséného vlakna a ochrani tak vliakno
pied degradaci vlivem vlhkosti. Nasledkem interdifiap 2.4.1.2 ) dojde k pevnému
propojeni s matrici.

Nejprve nechame reagovat povrch sklgrch vidken s SiGlpii teplo€ 60°C po dobu
alesp@ 4 hodin (Obr. 14 (a)), nezreagovanodast SiC} odpd&ime. Roztok (0,5%) PC
oligomeru nebo bisfenolu A v chlorbenzentidame k viakidim a reakce povrchu poknge
pii 130°C po dobu 12-ti hodin (Obr. 14 (b)). Poté ledsje odstraéni zbytku roztoku a
susSeni. Nevyhodou je tohoto procesu je produkce HQEho negativni gsobeni na
technologicka zazeni. [8]

OH O-Si-Cl,
. L . 60 *C, 4 hodiny | )
(a) —S:—O-Six-o—Su—- +siq, ———» —Si—O—SIi—O—Sa— +HC

(’}Si—Q: 130 °C, 12 hod. QSi'O"NV\‘OH
(b) ~Si—0—8i~ —Si— +HO-MW\-oH —>» —Si—0—8i—0—Si~

kde (I:H’
HO-M\_oH = 0—@-?@—0—%‘ n=3a%3
CH, o)
n

Obr. 14: Chemické roubovani PC oligomeru [8]
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2.4.2.3Plazmova polymerace

Plazmova polymerace [13] je procesi pterém aktivace organickych par a plyn
v nizkoteplotnim plazmatu(nag. doutnavy vyboj) vede k formovani polymernich
materiai. Molekuly monomel a plymi jsou v plazmatu fragmentovany a ionizovany a
vznikaji tak excitované skupiny, volné radikalyamty. Adsorbované aktivované fragmenty
vzajemrg rekombinuji a vytvéeji plazmovy polymer ve fortntenké vrstvy. Tento typ
syntézy ma atomovy charakter na rozdil od kotménh radikalovych a konden&zch
polymeraci.

Vlastnosti plazmovych polym&rsou velmi variabilni. Vybrem vhodného monomeru a
volbou depozinich podminek (tlak, vykon) @teme konstruovat polymerni materidly o
raizném slozeni, chemické strukay morfologii povrchu, a tim ovlilovat jejich mechanické
vlastnosti a reaktivnost kiznym typim vlaken a matrici. Lze vytvét jak hydrofobni, tak
hydrofilni plazmové polymery s povrchovou energdii ) mJ.rif a upravovat tak sni@ni
vlaken. Nanéseni tenkych vrstev probilianizkém tlaku (0,1 — 100 Pa) v t&la bezvodém
prostedi, coz se projevi v hydrolytické stakiiltazby vlakno—polymer.

Plazmové polymery jsou tak potenci@iyuzitelné pro povrchové Upravy vidken a navic
umoziuji studovat vztah mezi sloZzenim, strukturou, miodo a mechanickymi vlastnostmi
mezifaze. [8]

Power supply
I

Matching unit

Gas supply

Flow controller

Seals Seals

Plasma | &

(ONN= N =0

Fiber Fiber

supply l fake-up

Vacuumpump

Obr. 15: Schéma nizkoteplotniho plazmatického reaktorukprdinualni Gpravu viaken [6]
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2.4.3 Méieni pevnosti mezifazi

Pevnost vazby mezi matrici a povrchaypravenymi vidkny wuje elastické a lomové
vlastnosti kompozitu. Na pevnosti této vazby seilegdkohezni sily v mezivrsty ale také
adhezni sily jak na rozhrani vlakno-mezivrstva, itaka rozhrani mezivrstva-matrice. Pro
stanoveni kvantitativni informace o pevnosti vazig pouZivaji experimenty s jednim
vlaknem zabudovanym do matrice. Bylo vypracovarikolhk metod (Obr. 16), které
vyuZivaji namahani mezivrstvy ve smyku, a umggstanovit tzvstedni pevnost mezivrstvy
ve smykuin za fedpokladu dokonalé adheze. Tyto metody stanovugirpetrri: bud’ piimo
nebo nefimo a jsou zaloZzeny narg@pokladech, Ze vlakna jsou orientovana veiram
namahani, povrchova Uprava a $e1d je podél vlakna stejné. To znamena, Ze nedo&ieadz
koncentraci lokalniho n&g, a Ze nagti podél vidken je konstantni.

@) (b) © (©)

Obr. 16: Metody pro éteni pevnosti mezivrstvy ve smyku: (a) pull-out t€ls} microdroplet
test, (c) fragmentani test, (d) mikroindentai test [10]

Ptimymi metodami pro @feni 7 je tzv. pull-out test (Obr. 16 (a)) a microdroplet test
(Obr. 16 (b)). Prvni z nich vyuziva vlakno zabudu®as tenkém disku polymeru (matrice).
V druhém pipackt je na vlakno fipravena mala kapka polymeru. Pevnost ve smykuaje p
dana silour, potebnou na vytaZzeni vlidkna z matridgppdajici na plochu rozhrani

Tint = F '
D, L

Neptimou metodou je fragmerttai test (single-fibre fragmentation test), kteryodpa
v tahovém zaovani modelového kompozitu s jednim viaknem (Ob8. (c)). Napgti
Z matrice se fenasi na vlakno prdsidnictvim mezivrstvy. Se zvySovanim & dochazi
k fragmentaci vldkna az do stavu saturace, kdynieagy jsou jiz natolik kratké, Ze n&pna
vlakné je nedostat:é pro dalSi fragmentaci. i8tni pevnost je pak danarextni délkou
fragmentu a pevnosti vlakna; pii této délce

af Df

Tint = 2I )

C
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Aby bylo moZné stanovit délku fragméntje teba pouZit transparentni matrici nebo
vyuzit z&eni X, gipadré matrici spalit a anorganicka vlakna pré&ith Trhlinky v kiehké
matrici ovlivni fragmenténi test diky koncentraci lokalniho riip

Problémem u f@dchozich metod je, Ze testovanad mezivrstvaisiugna rozhrani se
mohou liSit od mezivrstvy a rozhrani v redlnych lmnitech v dsledku jiné technologie
vyroby. Také pitb¢h nagti bude jiny v pitomnosti vice vyztuzujicich viaken. Tytdgwbdy
spolu s pouzitim jednoduchych analytickych médeddou k rozdilnym hodnotam parametru
Tint Pii pouZiti rozdilnych metod. Jednotlivé metody js@ak vhodné pro srovnavacirani
vlaken s iznymi povrchovymi Upravami.

DalSi nepimou metodou je mikroindentai test (fibre microindentation test) (Obr. 16
(d)), ktery mize byt proveden na tenkém platku kompozitazem kolmo na sén vliaken. Ve
smeéru vlakna fisobi sonda, ktera vliakno vylge ven z matrice. Pigbna sila je ugrna

stredni smykové pevnosti
1/2
_ aF | G,,
Ty = 2 || = ’
IDf Ef

kde prvni¢len v zavorkach je jmenovité ngpvlakna v tlakuGn, je modul pruznosti matrice
ve smyku E; je modul pruznosti vidkna v tahu a konstaifa stanovena metodou kamech
prvki a je funkci vzdalenosti k nejblizSimu sousedninidkvu. ObtiZze této metody jsou
spojeny s komplikacemi stanoveni odpovidajici $ily kterd byva ovliveina porusSenim
vlakna nebo matricefptestu, a nejistotou hodnoty konstarty{8]

Kromé metod, které jsou zaloZeny na adhezi jednotlividlken, se mechanické
vlastnosti kompozit testuji také na makrokompozitnich vzorcich, ktévéri trameky
z vyztuzujicich vldken impregnovanych matrici. Megio metody pdf losipecu shear test,
definovany normou ASTM D 5379, Two-rail and thred-rshear test (ASTM D 4255),
Double notch shear test (ASTM D 3846), Short beaeas(ASTM D 2344).
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3. EXPERIMENTALNI CAST
3.1 Pouzité materialy

3.1.1 Vyztuzujici vidkna

Jako vyztuz byla pouzita skl&ma viakna vyrobena z E-skla ve fafmovingu (1200 tex,
pramér vliaken 19um, vyrobce Saint Gobain Vertex, a.s., LitomydR).

Pro gipravu vzork byla pouzita vidkna:

- bez povrchové Upravy (vyroba leden 2008)

- komegni Uprava P707 provedena vyrobcem (vyroba ledeB)200

- komegkni Uprava P707 provedena vyrobcem (vyroba dubeBb)200

- laboratorni Uprava depozici plazmového polymerudps leden 2008)

3.1.2 Polymerni matrice

Jako polymerni matrice byla pouZita nenasycenagstdyova pryskyce (PES) Viapal
VUP 4649 E(M), sedre viskdzni, na bazi kyseliny isoftalové séesini reaktivitou (vyrobce
Solutia Austria GmBH, Rakousko).

Zakladni parametry VIAPALu v expetti formg:
- Hustota pi 20 °C: 1,13 g/crh
- Objemové smrghi pii vytvrzeni: 8,3 0bj.%
- Bod vzplanuti: 34 °C

Charakteristické vlastnosti VIAPALuU ve vytvrzenéta\ai:
- Hustota pi 20 °C: 1,23 g/crh
- Pevnost v tahu: 76 MPa
- Protazeni: 4,2 %
- Ohybové nagti pii zZlomu: 3700 MPa
- R&zova houZevnatost: 19 k¥/m
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Aditiva prysky Fice VIAPAL

Styren
- sitovacicinidlo; transparentni kapalina

M, = 104,152 g/mol

H —— CH,
p20 = 0,906 g/cm3
025 = 0,9012 g/cm3
T, =-30,628 °C T
Ty =145,14 °C
Tuskiadreni = 4 °C S

Tvzplanuti =31°C

- toxicky, mutagen, podéely karcinogen
- snadno se adsorbujé, drazdidlo
- citlivy na swtlo (uskladiovat v temnu)

Peroxid 62 -dibenzoylperoxid;
iniciator vytvrzeni nenasycené polyesterové priiskeypi nizkych a stednich teplotach; bila
pasta

O O o
I T 40-100 °C
C—00—C D 2 CcooO’

Mr = 242,23 g/mol
Tvzplanuti: 31°C

T; =100 - 106 °C (rozklad)
Tuskladreni = 2 - 8 °C

- pri zahtivani mize explodovat
- silné oxidovadlo
- senzibilizator

Perkadox 16- di(4-terc-butylcyklohexyl)peroxydikarbonat;
vysokoteplotni iniciator; bily prasek

H_;C—C|' O0—C—0—0—C—0O C|‘—CH3_
CH, CH,

-uchovavat § teplot pod 20 °C
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UVSORB MET (UV stabilizator) - 2-hydroxy-4-methoxybenzofenon
fotostabilizator: absorbuje & a UV z&eni, ¢imz brani jejich piniku do polymeru a
fotoiniciaci koroznich reakci; Zluty prasek

« HO

i
I
v

CO OCH,

stabilizace pres H nmste

M, = 228,25 g/mol
Ty, = 150-160 °C
T:=63,0-64,5°C

- drazdidlo

Separator AXEL IMT-PUL 24 - smes primarnich a sekundéarnich arhis kopolymery
mastnych kyselin a esteorganickych fosfdt;

lubrikant ugeny pro pultruzi vyr&né kompozity, zlepSuje si@igost vlaken a plniva, snizuje
viskozitu,¢imz usnaduje tok pryskyice; viskdzni kapalina

- Tuzplanuti = 152 °C
- p25 = 0,960 g/crhpii 25 °C

SloZeni polymerni matrice v hm.%:

96,1 % VIAPAL VUP 4649

0,5 % Separator Axel INPUL 24
1,0 % Iniciator Peroxid 62

0,2 % Iniciator Percadox 16

0,2 % Stabilizator UVsorb MET
2,0 % Styren
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3.2 Fiprava vzorku

Pro gipravu vzorku modelového kompozitu (Obr. 17) byupid svazek vliaken (roving),
na kterém bylo fipraveno polymerniétisko valcového tvaru. Tato metodé&gravy vzorku
byla navrZzena proto, Ze metody zaloZené rgieni adheze mezi jednotlivym vidknem a
matrici, popsané v kap. 2.4.3, maji Sgaeprodukovatelné vysledky.
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Obr. 17: Vzorek modelového kompozitu: (a) fotografie, (bhéma
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3.2.1 Technologie pipravy vzorku

Modelovy vzorek kompozitu bylipraven nasledujicim #gobem. V polypropylenové
nadolg byla gipravena sriss PES pryskiice s gislusSnymi aditivy (slozeni viz kap. 3.1.2).
Smes byla dikladreé promichana a ponechana 20 minut odstat. Mezititg bgstihany
svazky vlaken o délce 20 cm. Svazky byly pomocierskié tyinky naimpregnovany
v polymerni lazni a fgbyte&na pryskyice byla jem& setfena pomoci pinzety potazené
buzirkou.

Pro dalSi postup byla pouzita lukoprenova formazek byl protazen otvorem ogonéru
1 mm v jejim stedu, aby vznikl kruhovy fifez svazku. Lukoprenova forma byla vioZzena do
sklerené Petriho misky s otvorem ve @rkterym byl protazen impregnovany svazek vlaken.
Dale byl svazek i s lukoprenovou formou v Petrihisaa umisin do susarny a v doldasti
zatizen, aby nedoslo k jeho ohybu. Otvor v lukopuenforme byl pomoci injekni stikacky
naplren pryskyici, ¢imz bylo kolem svazku vidken zhotoveno polymettisko valcového
tvaru o rozndrech d = 14 mm, h =5 mm (Obr. 18). Taki@ppaveny vzorek byl ponechan
v suSars k vytvrzeni podle programu popsaného v kap. 3.2.2.

V dalSim kroku pipravy byl na svazek umist ocelovy pipravek (Obr. 19), kteryip
tahové zkouSce slouZi jako opora pro vélcové poigineglisko.

Na za¢r bylo pomoci jiné lukoprenové formy v hortésti vzorku zhotoveno ploché
polymerni ¢lisko, které slouzi k bezpeému uchyceni vzorku do horgélisti tahového
zarizeni tak, aby nedoslo k poSkozeni skterch viaken viivem tlakgelisti.

Obr. 18: Priprava polymerniho Obr. 19: Roznery ocelového fipravku
téliska na svazku sklénych viaken
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3.2.2 Vytvrzeni pryskyfice [6]

PES pryskiice se vytvrzuji radikalovou kopolymeraci se stgmn Do kopolymerace
vstupuji vinylenové skupiny -CH=CH- maleinanhydrigoh MJ (monomerni jednotka),
které diky navazanym karboriyh snadno aduji radikaly.

Schematicky lze kopolymetai reakci oligoesteru se styrenem znazornit
nasledovs:

——X—— CH=——CH——X——CH——CH— CH==CH

— X— CH—CH——X—CH=—=CH— +N @

X CH CH CH X

CH X
CHo CHo
—>
CH CH
@ n @ n

X—CH—CH— CH—X—— CH—CH——X

X = ——COOCHCH00C—

Radikalova kopolymerace j@tézova reakce. Jako takova nta élementarni ge:
iniciaci, propagaci a terminaci.

Iniciace
Pro iniciaci vytvrzovani byl pouzit dibenzoylperaixi

@ZOOE@

Prvnim krokem iniciace je rozpad dibenzoylperoxituprimarni radikaly, ktery je
iniciovan termicky a probiha podle nasledujicihbé&matu:

R-O0-O-R= 2R-0O

Druhym krokem procesu iniciace je atak nestabilnbjdé vazby v molekule
oligoesteru nebo styrenu primarnim volnym radikalem
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Re + M1 —> RM1qe+
Re + Mo —> RMoe

kde R je iniciujici radikal vznikly rozpadem peroxidu,;M, jsou molekuly éznych
monometfi (nenasyceny polyester, styren). Vysledkem iniciage tedy vznik
sekundéarniho radikalu RM*, ktery v nasledujici fagstu (propagace) atakuje dalSi
molekuly oligoesteri styrenu za vzniku stale rostouci 3Désit

Propagace

Na vznikly sekundarni radikdl RM* se adujada dalSich molekul monomeru za
vzniku bu’ dlouhéhotetézce (linearni polymerace za vzniku termoplastu) nela
vzniku 3D stové makromolekuly (termosety).fiPreakci dvou @iznych monomar
rozliSujeme celkendtyti elementarni adni reakce:

RM1e + M1 —> RM1M1+«
RM1s + Mp —> RM1Mo+

RM2s + M1 —> RMoM1+

k22
RM2s + M2 ——> RMoMoe«

kde ki jsou rychlostni konstanty jednotlivych reakci. Rina ¢tvrta rovnice je adici
monomeru 1¢i 2 k radikalu vzniklému iniciaci stejného monomgmatimco rovnice
druha a teti jsou kopolymerégnimi adicemi, tzn., Ze se k iniciovanému monomeru
jednoho typu aduje monomer druhého typu.

Pomery rychlosti adice radikadlu na molekulu téhoz moresm k rychlosti adice
radikalu na molekulu druhého monomeru

_ku _ ka2

1=— f[2=—
K12 k21

se nazyvaji kopolymetai parametry a charakterizuji danou kopolymeraala@eni
kopolymeru.

Terminace

K terminaci fistu dochazi, pokud jec¢pakym zpisoben deaktivovan radikal na
rostouci makromolekule. Jednim zeigphi terminace je srazka dvou monof@nlch
radikaki. Muze dojit ke spojeni srazivSich se raditkpbdle schématu:

RM)x+ + R(M)ys ——> RM)xnyR
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Jinou moznosti terminace je disproporcionace, ktdxe zapsat nasledujici rovnici:

R— CHp—— CHX+ + ¢+CHY—CHy—R ——>
—> R—— CHy;——CHpoX + CHY=—=CHy R

Kromé téchto dvou zakladnich termitaich reakci je nutno jeStpocitat s
terminaci mechanismemignosuietézci. P tomto c&ji se rostouci radikal nasytitip
srdZzce s molekulou rozpodta, monomeru, nebo polymeruiiemz zarove vznika
novy radikal schopny dalSihdstu:

Re + XY — RX + Yo

Teplotni pribéh vytvrzovani:

. Nafist na teplotu 45 °C za 5 min

. Vydrz na 45 °C po 30 min

. Nartist na 100 °C za 30 min

. Vydrz na 100 °C po 30 min

. Nartist na 140 °C za 30 min

. Vydrz na 140 °C po 60 min

. Samovolny pokles na laboratorni teplotu

~NOo o, WDN PR
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3.3 Pouzité metody

3.3.1 Depozice plazmového polymeru na svazek ski&mych vliaken

Pro upravu povrchu sklénych vlaken byla pouzita metoda plasmochemické ziepo
z plynné faze (Plasma Enhanced Chemical Vapor Dépos PECVD).

Zakladem plazmové polymerace je srazka urychleaétice (elektronu, iontu) s
monomerem za vzniku excitovannych fragnéentolnych radikal a ionti. Adsorbované
aktivované fragmenty vzajerdrrekombinuji a vytvieji plazmovy polymer ve forintenké
vrstvy na povrchu skleémého vidkna. [14]

Jako monomer byl pouZiétravinylsilan, vyrobce Sigma Aldrich [15]

H,C=\_ /=CH;

H,C=" I“\:CHQ

Obr. 20: Strukturni vzorec tetravinylsilanu
Vlastnosti monomeru:

Cistota: 97 %

Bod varu: 130 - 131 °C

Index lomu: 1,461
Hustota: 0,8 g/cth

Postup depozice tenkych polymernich vrstev

Svazek sklegnych vlaken byl ped depozici navazan na skieg piipravek (Obr. 21) a
umistn do komory manipulatoru.

Obr. 21: Sklergny pripravek pro uchyceni svazku skéegch viaken p depozici

39



Depozici plazmového polymeru bylo upraveno celkes€bi svazi sklerénych vlidken
vzdy po tech kusech. Pro kazdou sérii byly nastaveny odlifap®zéni podminky. NizZe jsou
uvedeny i zakladni depozhni postupy [17], které byly pro jednotlivé sériezpgnény.
Konkrétni podminky pro jednotlivé depozice jsoudmey v tabulce.

Tabulka 4: Podminky jednotlivych depozic [16]

L Depozeéni | F (TVS) [sccm]| F (TVS) [sccm
Serie Postup dobz [min.] (nast?elv[ené ! (skut)eELé ! F(O) [scem)

1 A 4,5 2 0,16 0,6

2 A 30 2 0,16 0,6

3 B 30 2 0,16 0,6

4 C 10 7 0,56 5

5 B* 30 2 0,16 0,6
F(TVS)........ pratok tetravinylsilanu
F(O)......... pratok kysliku

* Po depozici byl jest15 minut zapnutifivod monomeru a kysliku. Az potom byl vperst
argon.

Depoziéni postup A:

« Aparatura se Werpa systémem v¥v (difizni a rotani olejova) na mezni tlak 2.fPa

o Svazek sklegtnych vldken se umisti do komory manipulatoru agavgerpa na mezni
tlak.

e Zprovozni se vymrazovaci idaeni dolitim kapalného dusiku a zkontroluje se méak
(pod 2[10™ Pa).

* Vpusti se 5 sccm kysliku aftok se upravi kulovym ventilem na tlak 4 Pa.

 Pomoci manipulatoru se do reaktoru vsune vzorezeline se pulzni vyboj (25 W) po
dobu 10 minut.

* Vypne se vyboj, uzde se tok kysliku a vzorek se vysune z reaktoru atodey
manipulatoru.

* Vpusti se 10 sccm argonu aifwku 10 Pa, ktery se nastavi kulovym ventilem.

e ZaZehne se pulzni vyboj (25 WY¥i p0 sccm argonu po dobu 10 minut.

* Vypne se vyboj a doladi serpaci rychlost argonu kulovym ventilem na tlakP

» Uzaue se pitok argonu a vpusti se poZzadované mnozstvi monoifie¥S nebo TVS
s kyslikem).

» Po ustaleni podminek se zapne pulzni vyboj, ktengipadré doladi.

e Vzorek se vsune pomoci manipulatoru do reaktorecha se fisluSnou dobu deponovat.

* Po dokoweni depozice se vypne vyboj, utrase pivod monomeru a kysliku.

» Oteve se kulovy ventil a vpusti se 10 sccm argonu gmud® minut.
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e Vzorek se vysune z reaktoru do komory manipulatétary se zavzdusni a vzorek se
vyjme.
» Cely systém se Werpa na mezni tlak.

Depozini postup B:

« Aparatura se Werpa systémem v¥v (difizni a rotani olejova) na mezni tlak 2.fPa

» Svazek skletnych vldken se umisti do komory manipulatoru agtavgerpa na mezni
tlak.

» Zprovozni se vymrazovaci aeni dolitim kapalného dusiku a zkontroluje se mhéak
(pod 210™ Pa).

* Vpusti se 10 sccm argonu aifwku 10 Pa, ktery se nastavi kulovym ventilem.

* Vypne se tok argonu a vpusti se 5 sccm kysliku.

* Pomoci manipulatoru se do reaktoru vsune vzorezeline se pulzni vyboj (25 W) po
dobu 10 minut.

* Vypne se vyboj a uzae se tok kysliku.

* Vpusti se pozadované mnozstvi monomeru s kyslikem.

» Po ustaleni podminek se zapne pulzni vyboj, ktengipadré doladi.

» Vzorek se vsune pomoci manipulatoru do reaktorecha se fislusSnou dobu deponovat.

* Po dokoweni depozice se vypne vyboj, utase pivod monomeru a kysliku.

» Oteve se kulovy ventil a vpusti se 10 sccm argonu puds® minut.

e Vzorek se vysune z reaktoru do komory manipulatétary se zavzdusni a vzorek se
vyjme.

» Cely systém se Werpa na mezni tlak.

Depozini postup C:

« Aparatura se Werpa systémem v¥v (difizni a rotani olejovd) na mezni tlak 2.fPa

o Svazek sklegtnych vldken se umisti do komory manipulatoru agavgerpa na mezni
tlak.

e Zprovozni se vymrazovaci idaeni dolitim kapalného dusiku a zkontroluje se mélak
(pod 2[10™ Pa).

* Vpusti se 10 sccm argonu aifwku 10 Pa, ktery se nastavi kulovym ventilem.

» Vypne se tok argonu a vpusti se 5 sccm kysliku.

* Pomoci manipulatoru se do reaktoru vsune vzorezeline se pulzni vyboj (25 W) po
dobu 10 minut.

K5 sccm kysliku seifpusti poZzadované mnozstvi monomeru, aniz by sewypulzni
vyboj.

* Po ustaleni podminek se zapne pulzni vyboj, ktengipadré doladi.

e Vzorek se vsune pomoci manipulatoru do reaktorecha se fislusSnou dobu deponovat.

* Po dokoweni depozice se vypne vyboj, utrase pivod monomeru a kysliku.

» Oteve se kulovy ventil a vpusti se 10 sccm argonu fmud® minut.
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e Vzorek se vysune z reaktoru do komory manipulatétary se zavzdusni a vzorek se
vyjme.
» Cely systém se Werpa na mezni tlak.

Po depozici plazmového polymeru byl svazek vlakdstizen ze skleéného pipravku,
vloZen do exsikatoru a pomoci vodni ¥yy byl odsan vzduch. Svazek byl takto ponechan po
dobu 24 hodin zitlodu zlepSeni sntdosti sklergnych viaken pryskiyci [17]. Po této dob
bylo na svazku vidken vyrobeno polymerfisko (kap. 3.2.1).

3.3.2 Vypoétové modelovani kompozitniho &liska metodou kon€nych prvki

Metoda koneénych prviki (MKP, anglicky FEM = Finite Element Method) je naritk&
metoda slouzici k simulaci{ds¢ht nageti, deformaci, vlastnich frekvenci, praud tepla atd.
na vytvadeném fyzikalnim modelu. Jeji princip sjed v diskretizaci spojitého kontinua do
urciteho (koneéného) pdétu prvki, piicemz zji¥ované parametry jsou daovany v
jednotlivych uzlovych bodech. MKP je uzivandegevsim pro kontrolu jiz navrZzenych
zaizeni, nebo pro stanoveni kritického (nejnaméjiiimo) mista konstrukce.

Pro modelovani byl pouzit software Ansys 11.0.

Materialové vlastnosti pouzité pro vypdet (E, v, o, 6y)
Vlakno:

E =70 GPa

v=0,22

c=oy=2,7GPa

6 =oy = 1,2 GPa (vlakno bez povrchové Upravy)

Matrice:

E=32GPa
v=0,38
c = oy = 80 MPa

Popis vypatového modelu

Vypoctoveé simulace byly nejprve provedeny pro v§tyovztahujici se k vySce afjméru
valetku

Pri vypoctech vztahujicich se k vySce véte byl kompozit zatZzovan deforméng, a to
posuvem 0,4 mm. Sledovanou ¥valou byla sila ve vldkh a smykové nafii v
merididnovéniezu v zavislosti naiznych vyskach vatdu.
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Pii vypoctech vztahujicich se k jméru vale&ku byl kompozit zatZovan roviz
deform&né posuvem 0,4 mm. Sledovanou ¥elou byla sila ve vlaknech kompozitu v
zavislosti naiiznych ptimérech valéku.

Na zaklad vysledki predchozich vypét (kap. 4.1) byly pro dalSi vygty pouZity
rozmery:
Vyska valeéku = 4 mm.
Pramér valetku = 10 mm

Pt dalSich vypdétech byly sledovany nasledujici vy pri urcitém typu zatiZeni:
ZatiZzeni silové — velikost sily 110 N, viftit pramér biitu 1.5 mm
Sledovana vetina:
- redukované nagi dle podminky MOS [18]

- kontaktni tlak
- smykové na§ti v meridianovéntezu

Zatizeni silové — velikost sily 1620 N, vmit pramér promenny od 1.3 mm az do 1.8 mm

Sledovana vetina:
- smykové nagti v merididanovéntezu

Zatizeni deformé&ni — posuv 0.4 mm, vriti pramér promgnny od 1.3 mm az do 1.8 mm

Sledovana vefina:
- sila ve vlakg

3.3.3 Tahova zkouska vzorku na univerzalnim zkusSebm zarizeni Zwick

Tahova zkouska modelového vzorku kompozitu hodkdlitu adheze mezi sklénymi
vlakny a polyesterovou pryskigi. Po ukogeni tahové zkouSky byla vyhodnocena sila
pottebna k vytrzeni svazku skkamych vlaken z polyesterové matrice. Pro zamezemiskni
vysledku vlivem #@zné vysky polymerniho disku byla maximélni sila #gené u
jednotlivych vzork vztazena k vysSce disku. Dale byla vypfma hodnota maximalniho
smykového nafti na rozhrani vlakno/polymer dle vztahu

kde F je sila patebna k vytrzeni svazku skikemych vlaken z polyesterové matrice,je
pramér svazku sklegnych vlaken d je vySka polymerniho disku.
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Takto vypd@tend hodnota je ale pouze origmia nebd nelze pesré zmetit plochu
rozhrani vlakno/polymer. Orientai hodnota piméru svazku vlaken pouzitd pro vyt
smykového nafti bylad = 0,9 mm.

Pro tahovou zkouSku modelového vzorku kompozitw tpoduzito Univerzalni zkuSebni
zarizeni Zwick (Materials testing machine Zwick) ZOIBR2A od firmy Zwick-Roell (Obr.
22)

—

Obr 22: Univerzalni zkuSebni #zeni Zwick

Postup tahové zkousky

Modelovy vzorek kompozitu s ocelovyntipravkem byl vioZzen do ocelovérqullohy,
kterd byla upnuta do spodrielisti univerzalniho zkuSebniho izzeni Zwick. Ploché
polymerni &lisko na opané strag vzorku bylo upnuto do horrklisti (Obr. 23). Po kontrole
spravného nastavenfigtroje a testovacich podminek byla spo&ttahova zkouska.
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Obr. 23: Upnuti vzorku daelisti univerzalniho zkuSebnihoizzeni Zwick

Nastaveni fistroje pro tahovou zkousku:

Pozice horni pohyblivé zarazky: 1380 mm

Pozice dolni pohyblivé zarazky: 530 mm
Aktudlni rozte celisti: 52 mm
Horni hranice sily: 9000 N

Nastaveni testu:

Typ zatZovani: Deformeéni
Rychlost zatzovani: 1 mm/min
Ukon¢eni testu fi poklesu sily pod 50% maximalni sily

Hodnota pedpsti: 5N
Rychlost pedpeti: 1 mm/min
Vynulovani sily po pedpsti

Zaznamenavani dat: ¢asovy interval 0,5 s
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3.3.3 Rastrovaci elektronova mikroskopie

Rastrovaci elektronova mikroskopie (Scanning EtectMicroscopy — SEM) umdizije
pozorovani kovovych nebo pokovenych suchych vitarkyraznou morfologii povrchu nebo
¢astic. K dosazeni obrazu v SEM musi byt vzorek ebawganickych ngéstot a umisin ve
vakuové komee, aby dopadajici elektronovy svazek i odraZzenéo nglvazené elektrony
nebyly rozptylovany srézkami s molekulami vzduchu.

Informace o struktte a sloZzeni latek z povrchu vzérkze ziskat detekci elektran
raznych druli a pro jejich zachyceni jsou mikroskopy vybavovaignymi typy detektatr,
negastjSi pro odrazené a vyrazené elektrony.

Funkce SEM je znazo¥na na Obr. . Elektronova tryska emituje paprsektedni, které
jsou urychlovany anodou. Paprsek je fokusovan agost elektromagnetickyctoéek do co
nejmensi stopy, kterd dopadd na pozorovany prepddamoci vychylovacich civek
elektronovy paprsek ipjizdi po povrchu pozorovaného preparatiadcich. Dopadem
primarniho paprsku jsou z preparatu vyrazeny sekumidelektrony. Ty jsou iftahovany
k detektoru a dopadaji na scintilator s fotonasai Elektricky signal z fotonasaia je
zesilen a uuje intenzitu elektronového paprsku na obrazovce.

Pro pozorovani byl pouzit rastrovaci elektronovkmoskop Philips XL 30.

Elektronova tryska

Anoda

Elektromagneticke
cocky
-

Vvchylovaci civky

%

Detektor odrazenych
elektront

Obrazovka

Deteltor
selkundarnich
eleltromi

Podstavec

Obr. 24: Schéma rastrovaciho elektronového mikroskopu
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3.3.5 Konfokalni laserova rastrovaci mikroskopie

Konfokalni laserova rastrovaci mikroskopie (Confotaser scanning microscopy -
CLSM) je optick& zobrazovaci technika zaloZendastrovani laserového paprsku po vzorku.
Princip metody je znazo&n na Obr.

Zdrojem s¥tla je laserovy paprsek, &lo prochazi Uzkou &tbinou a je zaogtno do
jednoho bodu vzorku. $tlo emitované z tohoto bodu je pak snimano detektorAby
dopadlo na detektor, musi &pprojit Uzkou Sfrbinou, kterd lezi v mi&t kam objektiv
zantiuje swtlo ze zaoseného bodu objektu. 8o emitované z osdlenych, ale
nezaogsenych bod je fokusovano mimo &tbinu a do detektoru nedopada. Signal z detektoru
je odeslan do potace, ktery zarove dostava informaci o seéadnicich snimaného bodu.
Timto zpisobem je bod po bodu proskenovan cely objekiznych optickych rovinach. Toto
skenovani je automatizovano a ovlad&iicim paitacem. Z nashromazdych informaci
pocitat sestavi celkovy obraz. [19]

Informace ﬂ
mtenzite svetla

Detelctor
avetla

Konfolkalni
= Dbodova
#2 clonk
S 5 aff clonka
souradmcich bodu (X-Y) {4} -
j
I = Delic
[ B e paprskii a
Taier I : = rastrovaci

Zrcadlova zalizeni

bodova
clonlka

Objekt

Zaostiena
rovina -

Obr. 25: Schéma konfokalni mikroskopie¢afkovarg jsou vyzng&eny paprsky pochazejici
z mimoohniskovych rovin, které jsou zadrZzeny kowdok bodovou clonkou, a proto
nedopadaji na detektor&la) [19]
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Pro pozorovani vzoikbyl pouzit konfokalni mikroskop LEXT OLS 3000 (\blice

Olympus, Japonsko)

Specifikace konfokélniho mikroskopu LEXT OLS 30Q0T:

Oswtlenti:

Objektiv:
Optické zeétSeni:
Celkové z¢tSeni:
Zorné pole:
RozliSeni:

Rozsah pohybu v ose Z:

RozliSeni v ose Z

Maximalni vySka vzorku:

Plocha podstavce:
Nosnost podstavce:

Semikonduktorovy laser
Halogenova lampa (s dichroickym zrcadlem)
5x, 10x, 20x, 50x, 100x
1x az 6x
120x az 14400x

2560 x 2560m az 21 x 21um
0,12um

10 mm

0,0dm

100 mm

100 x 100 mm

10 kg
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4. VYSLEDKY A DISKUSE

4.1 Vypotové modelovani kompozitniho &liska metodou kon€nych prvki
o0 T T

4 ! . ! F3 i X
. S S A R N

900 freceeebeneen e

e ._—_CL

2 25 &) 35 4 4.5 5] [eta) f 6.5 7
Vyska vale€ku [mm]

Obr. 26: Vliv vysky valetku na velikost sily ve vlidknech

Z vysledki vypceta je vidét, Ze giblizné od vysky valéku 4 mm nedochazi jiz k
vyraznym zmdndm, resp. vyska valku 4 mm by ndla byt chapana jako hranice. Pod touto
hranici se velikost sily émi vyrazré, nad touto hranici seémi jiZ nepodstath

=
—

1 S SO S = e IR N
a0 o] s S N —

40 (0GR S S — S ]

Smykové napéti v meridianovém fezu [MPa]

-50 E R A poermeeed R bbbt Rty RVVE: TRV T TR
] ] ] ] ] 2mm | 1
Ty )| A S S e e e R[S
: : : : : —4mm ||

S RO N W L
10 B & mm |
: : : : . Tmm |

i ] ) I I L I L I L I Ly I MR R
0 1 2 3 4 5 B 7

Vzdalenost od horni plochy valeéku [mm]
Obr. 27: Vliv vysky valetku na smykové nagi v merid.iezu

4 mm hranice vySky vyplyva i z fiochu smykového nagpi v meridianovéntezu.
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Obr. 28: Vliv praméru valeku na velikost sily ve vlidknech
Z grafu je patrné, Ze pmer valelku neovliviiuje velikost sily ve vlidknech.
Predchozi vysledky, vztahujici séeplevSim k vySce valku, ukdzaly, Ze optimélni vyska
valetku se pohybuje mezi hodnotami 4 az 5 mm. Pod hadnoysky valéku 4 mm se
vyrazre meéni sila ve vldknech kompozitu a tomu odpovidajiohylsové napti v

meridianovémiezu. Nad hodnotou vySky 5 mm jsou jiz & sily, ¢i smykoveho nagti
nepodstatné.
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Obr. 29: Redukované napi dle podminky MOSHodnoty v MPa)

Max. redukované na&fi je v mist prechodu z vak&ku na pryskyici obalena vlakna. Pod
biitem tedy nehrozi nebezfievzniku trhlin, které by mohly ovlivnit porusendkpozitu.

™.,

2 x  S\.m ————_—

0

| 6.89 13.781 20.671 27.361
53.445 10.335 17.226 24,116 31.004

Obr. 30: Kontaktni tlak(Hodnoty v MPa)

Max. hodnota kontaktniho tlaku 31 MPa odpovidagicloneru zaobleni vnini hrany
biitu R1,5 mm je nejniZsi ve srovnani s mensimi pélyraaobleni vnini hrany Hitu.
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Obr. 31: Smykové nagti v meridianovéntezu atiZzeni silou 110 N)

Porovnanim pibéhi smykového nagii v tomto grafu je vidt, Ze @i poloméru zaobleni
vnitini hrany bitu R 1,5 mm jiz nedochézi ke Zn¢ praibéhu smykového nagi. Nedochazi k
ovlivnéni smykového nafti britem.

Vyska bFitu 2 mm
Polomér zaobleni vnitini hrany bfitu R 1.5 mm

] ) O O AU S SO S SO S
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00 [ e :

ol A L S ——— Vnitfnf primér biitu 1.3 mm | ]
ol ' ' — Vnitfni priiméar bfitu 1.5 mm | 1

Smykové napéti v meridianovém fezu [MPa]

— \/nitfni primer bfitu 1.8 mm |
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il 0.5 1 15 2 25 3 35 4

Vzdalenost od horni plochy valeéku [mm]
Obr. 32: Smykové nagti v meridianovéntezu(ZatiZzeni silou 1620 N)

Z grafu je patrné, Ze smykové réips meridianovéntezu je nezavislé na vihiim
praméru britu.
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Obr. 33: Sila ve viakg

Pt poloméru zaobleni vnihi hrany bitu R 1,5 mm a vySceiltu 2 mm je sila ve viakn
témef nezavisla na vnibim piiméru biitu. Rozdil ¢ini pouze cca 5 N mezi nejmenSim a
nejvetsSim vnitnim primérem Kitu, a to @i sile ve vlakg okolo 670 N.

Vypoctove simulace prokazaly, zéi péto konkrétni upravbritu (piipravku):
- Max. redukované n&g neni pod kitem
- Smyk. napti v merid.fezu nezavisi na polafru zaobleni vnit hrany Hitu
- Smyk. napti v merid.fezu nezavisi na viitim piméru britu
- Sila ve vlaks je ténei nezavisla na vnibim priméru biitu
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4.2 Tahova zkouska vzorku na univerzalnim zkusebnimatizeni Zwick

4.2.1 Komegné upravena vlakna
600 . I . I . I

—1
—2
3
500 |- 114
5
400 |- §
£ 300 4
o
(n - 4
200 -
100 -
0 1 | 1 | 1 | 1
0,0 05 1,0 15 20

Deformace (mm)

Obr. 34: Tahové kivky vzorki pripravenych z komeéné upravenych vliaken (Uprava P 707,
vyrobeno r. 2005); z&fovano rychlosti 1 mm/min

Tabulka 5: Vyhodnoceni tahovychikek (P 707, r. 2005)

¢. vzorku| h (mm) F (N) F/h (N/mm) o (MPa)
1 4,90 523 107 37,8

2 5,00 571 114 40,4

3 4,82 512 106 37,6

4 4,81 516 107 37,9

5 4,88 546 112 39,6

Primér = 534 Péimér = 109 Pémer = 38,7
Relativni Relativni Relativni
odchylka = 4,6 %| odchylka = 3,3 % odchylka = 3,3 %

h...... vySka polymerniho disku

F...... sila potebné k vytrzeni svazku vldken z polymerniho disku

F/h....sila vztazena k vySce polymerniho disku

O.u.... orienta&ni hodnota smykového né&pna rozhrani viakno/polymer (hodnota je
vypoctena pro pkmeér svazkud = 0,9 mm)

Obr. 34 ukazuje tahoverikky vzorkd, pro jejichz vyrobu byla pouzita konde

upravena vlakna vyrobena roku 2005fe8hi hodnota maximalni sily vztazené k vySce
polymerniho disku je zde 109 N/mm.
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Kiivky maji téngt linearni pfibéh, mirné odchylky od linearniho trendu jsou
pravdEpodobré zpisobené postupnym napinanim jednotlivych viaketmen tahového
zatizeni.

700 ' T ' T ' T ' T
—1
— 2
600 |- . 3
—4
500 . S
400 -
z
I 300
N
200 —
100 + —
0 S . I , I . I . I .
0,0 0,5 1,0 1,5 2,0 2,5

Deformace (mm)

Obr. 35: Tahové kivky vzorki pripravenych z komeéné upravenych vliaken (Gprava P 707,
vyrobeno r. 2005); z&fovano rychlosti 10 mm/min

Tabulka 6: Vyhodnoceni tahovychikek (P 707, r. 2005; deformace 10 mm/min)

¢. vzorku| h (mm) F (N) F/h (N/mm) c (MPa)
1 4,98 626 126 44,5

2 4,86 564 116 41,1

3 5,12 608 119 42,0

4 4,85 647 133 47,2

5 5,18 615 119 42,0

Primér = 612 Pémer = 123 Péimer = 43,3
Relativni Relativni Relativni
odchylka = 5,0 %| odchylka = 5,7 %| odchylka = 5,7 %

Na Obr. 35 jsou uvedeny tahovéivky vzorka pripravenych ze stejnych vlaken jako
v predeslém fipact, rychlost tahového z&tovani zde vSak byla zvolena desetinasobna, tj. 10
mm/min. Stedni hodnota maximalni sily vztazené k vySce poipihe disku je zde 123
N/mm, coz je 0 11 % vice ne#igatzovani rychlosti 1 mm/min. Tento idt sily je
zpisoben tim Ze materidl ma n¥ékasu reagovat nauapobici napti, coz se projevuje
zvysSenim meze pevnosti.

Z relativni odchylky vysledk méieni vyplyva, Ze r¥eni (i této rychlosti je méapiesné
nez v edchozim fipadt. Pro vSechna nasledujici¢fani byla tedy zachovana rychlost
tahové deformace 1 mm/min.
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Obr. 36: Tahové kivky vzorki pripravenych z komeéné upravenych vliaken (Gprava P 707,
vyrobeno r. 2008)

Tabulka 7: Vyhodnoceni tahovychikek (P 707, r. 2008)

¢. vzorku| h (mm) F (N) F/h (N/mm) ¢ (MPa)
1 5,02 598 118 41,8

2 4,91 634 123 43,5

3 4,98 625 125 44,2

4 511 588 119 42,4

5 4389 595 117 41,6

Praimer = 608 Pameér = 121 Pamer = 42,7
Relativni Relativni Relativni
odchylka = 3,3 % odchylka = 2,6 % odchylka = 2,6 %

Obr. 36 ukazuje tahoverikky vzorkd, pro jejichz vyrobu byla pouzita kondeg
upravena vlakna vyrobena roku 2008iefihi hodnota maximalni sily vztazené k vySce
polymerniho disku je zde 121 N/mm, coZ je o 10 ¥ewvieZ i pouziti vlaken vyrobenych
v roce 2005. Tento rozdil vypovida o tom, Ze kegtibvrchoveé vrstvy, a tedy i adheze vlaken
k matrici, se v pibéhu ¢asu snizuje. Proto jefeba pro vyrobu kompozitnich matetial
pouzivat no¥ vyrobena vyztuzujici vidkna.
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4.2.2 Vlakna bez povrchové Upravy
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Obr. 37: Tahové kivky vzorki pripravenych z vliaken bez povrchové Upravy (vyrobeno

2008)

Tabulka 8: Vyhodnoceni tahovychikek (Vlakna bez povrchové Gpravy, r. 2008)

¢. vzorku| h (mm) F (N) F/h (N/mm) c (MPa)
1 5,02 257 51 18,1
2 4,91 269 59 19,4
3 4,98 259 52 18,4
4 5,11 269 53 18,6
5 4,89 257 53 18,6
Primeér = 262 Pamer = 53 Ptiimér = 18,6
Relativni Relativni Relativni
odchylka = 2,4 % odchylka = 2,5 % odchylka = 2,5 %

Obr. 37 ukazuje tahovérikky vzorka, pro jejichZz vyrobu byla pouZitéistd vliakna
vyrobena roku 2008, povrchévupravena pouzeistou vodou bez ifdavku funknich
organosilanovyckinidel. U €chto vldken by negto dojit k chemickému provazani povrchu
vlaken s matrici, adheze by¢ha byt zpisobena pouze vzajemnymenim mezi obma

materialy.

Stredni hodnota maximalni sily vztazené k vySce poipihe disku je v tomtoifpads 53
N/mm, coZ je sice mé&nneZ polovina hodnoty naffenéu povrcho¥ upravenych viaken,
ovSem poad je to relativeh vysokeé ¢islo. Tento vysledek vypovida o tom, Ze ki@
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chemické reakci mezi povrchem vlaken a polymerniriciadoSlo i v tomto fipac. Je to
zpisobeno né&stotou vody pouzité pro Upravu vidken, kterAd obsala zbytky
organosilanovyckinidel. Tatoc¢inidla vytvarila na rekterych mistech vlaken tenkou vrstvu,
ktera zvySila adhezi k polymerni matrici. Tento jéxe pozorovat i na fotografiich
z mikroskopické analyzy (Obr. 52-54).

Céasteénému provazani s polymerni matrici n&diwje i pribéh tahovych kivek vzorki.
Nahly pokles sily z maximalni hodnoty odpovida @eni chemickych vazeb mezi vidkny a
matrici. V dalSim pibéhu se jiz uplatuje pouze ieci sila mezi materialy, kterd pozvolna
kles& pi postupném vytahovani svazku vlaken z disku. Keati v moment poklesu sily na
hodnotu poloviny maximalni sily (dle nastaveniue&ap. 3.3.3).

4.2.3 Vlakna upravena depozici tenkeé vrstvy plazma@ho polymeru

350 . , . , . , . , . ,
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Obr. 38: Tahové kivky vzorki vyrobenych z vlaken upravenych depozici plazmového
polymeru; série 1

Tabulka 9: Vyhodnoceni tahovychiikvek (Depozice plazmového polymeru; série 1)

¢. vzorku h (mm) F (N) F/h (N/mm)| & (MPa)
1 5,20 306 59 20,8
2 5,06 221 44 15,4

Na Obr. 38 jsou zndzatny tahové kivky vzorka, pro jejichz vyrobu byla pouzita prvni
série vlaken povrch@wupravenych depozici plazmového polymeru.

Hodnota sily vztaZzené k vySce polymerniho diskuneai pevnosti je 59 N/mm u vzorku
¢. 1 a 44 N/mm u vzorkd. 2.
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U vzorku¢. 1 doSlo pi sile 175 N k prasknuti plochého polymernibigska v hornicelisti
zkuSebniho Zézeni, coZz se na tahovéikce projevilo mirnym poklesem sily. Test potom
pokraioval v gredchozim trendu.

Tahova kivka vzorku¢. 2 ma viditel@ mensi srérnici ve srovnani se s¥mici vzorkug.

1 i snErnicemi vzorki v ostatnich depoanich sériich. Hodnota sily na mezi pevnosti je u
tohoto vzorku také velice nizka. Mohlo by to bytigpbeno neopatrnou manipulaci se
svazkem v dob po depozici plazmového polymeru, nebti pamotné fipraw vzorku
kompozitu. U vzork. 3 doslo pi tahové zkousSce k prasknuti svazku viaken, prd rzeni
jeho tahova kvka uvedena.

0 ——m————————F—F—7
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150 -
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0 A 1 A 1 A 1 A 1 A 1 A 1 A
0,0 0,2 0,4 0,6 0,8 1,0 1,2 14

Deformace (mm)

Obr. 39: Tahové kivky vzorki vyrobenych z vlaken upravenych depozici plazmového
polymeru; série 2

Tabulka 10: Vyhodnoceni tahovychikwek (Depozice plazmového polymeru; série 2)
¢. vzorku h (mm) F (N) F/h (N/mm)| & (MPa)
1 5,23 325 62 22,0
2 5,45 391 72 25,4

Na Obr. 39 jsou znazotny tahové kivky vzorkd, pro jejichz vyrobu byla pouzita druha
série vlaken povrch@wpravenych depozici plazmového polymeru.

Hodnota sily vztazené k vySce polymerniho diskuneai pevnosti je 62 N/mm u vzorku
¢.1a 72 N/mm u vzorkd. 2. U vzorku¢. 3 ot doslo i tahové zkouSce k prasknuti svazku
vlaken, proto zde neni jeho tahow#/ka uvedena.
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Obr. 40: Tahove kivky vzorka vyrobenych z vlaken upravenych depozici plazmového
polymeru; série 3

polymeru; série 3)

Tabulka 11: Vyhodnoceni tahovychikek (Depozice plazmového
¢. vzorku h (mm) F (N) F/h (NJmm)| ¢ (MPa)
1 5,10 362 71 25,1
2 5,04 369 73 25,9

Na Obr. 40 jsou znaza¥ny tahové kivky vzorka, pro jejichz vyrobu byla pouZitaeti
série vlaken povrch@wpravenych depozici plazmového polymeru.

Hodnota sily vztazené k vySce polymerniho diskumeai pevnosti je 71 N/mm u vzorku
¢. 1 a 73 N/mm u vzorkd. 2. U vzorku¢. 3 ot doslo i tahové zkouSce k prasknuti svazku
vlaken, proto zde neni jeho tahow#ka uvedena.
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Obr. 41: Tahové kivky vzorki vyrobenych z vlaken upravenych depozici plazmového
polymeru; série 4

Tabulka 12: Vyhodnoceni tahovychikek (Depozice plazmového
¢. vzorku h (mm) F (N) F/h (NJ/mm)| ¢ (MPa)
1 5,03 232 46 16,3
2 5,09 255 50 17,7

polymeru; série 4)

Na Obr. 41 jsou znazo¥ny tahové kivky vzorka, pro jejichz vyrobu byla pouzitétvrta
série vlaken povrch@wpravenych depozici plazmového polymeru.

Pribéh tahovych kivek vzorki této série je velice podobny tahovyrmivkam vzorki
vyrobenych z vlaken bez povrchové Upravy (Obr. Bokonce zde doSlo k mirnému poklesu
maximalni sily ve srovnani s neupravenymi vlaknyodhbta sily vztazené Kk vysce
polymerniho disku na mezi pevnosti je 46 N/mm urkaa:. 1 a 50 N/mm u vzorkd. 2.
Vzorek ¢. 3 se nepoddo vyrobit, protoZze p vytvrzovani pryskyice doSlo k vysunuti
zatizeného svazku z lukoprenové formy. Polymeiiigko tak na svazku nebyldipraveno.
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Obr. 42: Tahové kivky vzorki vyrobenych z vlaken upravenych depozici plazmového

polymeru; série 5

Tabulka 13: Vyhodnoceni tahovychikek (Depozice plazmového polymeru; série 5)

¢. vzorku| h (mm) F (N) F/h (N/mm) ¢ (MPa)
1 512 320 62 22,1
2 5,14 310 60 21,3
3 5,30 392 74 26,2
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Na Obr. 42 jsou znazo¥ny tahové kivky vzorki, pro jejichz vyrobu byla pouzita pata
série vlaken povrch@wpravenych depozici plazmovéeho polymeru.

Hodnota sily vztaZzené k vySce polymerniho diskuneai pevnosti je 62 N/mm u vzorku
¢. 1, 60 N/mm u vzorkd. 2 a 74 N/mm u vzorkd. 3.

4.2.4 Srovnani tahovych kivek vzorki s raizné upravenymi vliakny

450 r " r " r " r " r " r " —
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Obr. 43: Srovnéani tahovychikek vzorki vyrobenych z vlaken upravenych depozici
plazmového polymeruipriaznych depozinich podminkéach

Tabulka 14: Vyhodnoceni tahovychikek (Depozice plazmového polymeru; série 1 az 5)

Série h (mm) F (N) F/h (N/mm) o (MPa)
1 5,20 306 59 20,8
2 5,45 391 72 25,4
3 5,04 369 73 25,9
4 5,09 255 50 17,7
5 5,30 392 74 26,2

Ze srovnani tahovych fiwek vzorki, kde byla pouzita vlakna upravena depozici
plazového polymeru ip riznych depozinich podminkach vyplyva, Ze nejlepsSi adhezi
k matrici vykazuji vlidkna z druhéjeti a paté deposi série. Naopak nejslabSi adheze
k matrici se projevila u vlaken 2#vrté depozini série.
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Obr. 44: Srovnani tahovychitvek vzorki vyrobenych z neupravenych viaken, kosmer

Deformace (mm)

upravenych vidken a vldken upravenych depozicigpi@zo polymeru

Tabulka 15: Vyhodnoceni tahovychikek (Bez Upravy, P707, depozice plazmového

polymeru)
Povrchova Uprava | h (mm) F (N) F/h (N/mm)| ¢ (MPa)
Bez Upravy 5,11 269 53 18,6
P 707 4,91 634 123 43,5
Plazmovy polymer 5,30 392 74 26,2

Pro srovnani byly vifpa® neupravenych a komaw upravenych vlaken vybrany
tahové kivky, jejichz hodnota maximalni sily se blizilaresini hodnat v ramci dané série.
Tahova kivka vlaken upravenych plazmovou polymeraci odpavigtimu vzorku z paté
depozéni série, kde byla adheze k prysikynejsilngjsi.

Z grafu vyplyva, Ze nejsijSi adhezi k matrici vykazuji kom@ae upravena vliakna (123
N/mm). Nejslabsi adheze se projevila u neupravenm@ken (53 N/mm). Nejlepsi dosazeny
vysledek adheze vlaken upravenych plazmovou polsoige sila 74 N/mm, tedy asi 60 % ve
srovnani s komeéné upravenymi viakny.
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4.3  Mikroskopicka analyza

4.4.1 Komegkné upravena vlakna

AccY SpotMagn Det WD Exp 1 60pm
200 kV 4.1 500x SE 106 50665 syazek P707

Obr. 45: SEM — Morfologie povrchu vidken

AccY SpotMagn Det WD BExp ] 20pm
200KV 44 1000x SE 106 50668 svazek PT07

Obr. 46: SEM — Morfologie povrchu vidken

[
2um

Obr. 47: CLSM — Morfologie povrchu viaken
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AccV SpotMagn Det WD Exp F—— 500 m
200KV 4.4 30x SE 9.0 50669 P707-vzorek

iAccY  Spot Magn  Det W
200KV 4.4 100c SE 112 50673 P07 -vzorek
= B &, "
; o

AccY  Spot Magn  Det WD Exp T—| 50 um

YL 200KV 4.4 500x SE 11.0 50675 P707 - vzorek

PR Y

Obr. 50: SEM — Detail na svazek vlaken vytrieny z polymieondisku
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Or.l: LS — Vnitni castpoyml"o diskuo vytrzeni svazku vladken

4.4.2 Vlakna bez povrchove Gpravy

AccY SpotMagn Det WD Exp H———— 50um
500x SE 94 50664 svazek CV

Obr. 52 SEM Morfologle povrchu vlaken

AccV SpotMagn Det WD Exp FH— 5um
200kv 3.2 3000x SE 125 50662 syazek CV

Obr. 53: SEM — Morfologie povrchu viadken
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Obr. 54: CLSM — Morfologie povrchu viaken

AccV  Spot Magn  Det WD Exp —— 500 um
200KV 4.4 30x  SE 11.8 50676 CV - vzorek

Exp
200kv 44 100k SE 116 50678 CV -vzorek

Obr. 56: SEM — Svazek vlaken vytrzeny z polymerniho disku
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WAccy Spot Magn Det WD Exp ———————— E0um
200 kv 44 b00x SE 119 b0679 CV -vzorek

Obr. 58: CLSM — Vnitni ¢&st polymerniho disku po vytrZzeni svazku vlaken

4.4.3. Vlakna upravena depozici tenké vrstvy plazm@ho polymeru

AccV Spot Magn Det WD Exp F—— 500 m
20.0kvV 4.4 30x SE 11.4 50681 plazma - vzorek

Obr. 59: SEM — Svazek vldken vytrzeny z polymerniho disku
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¢V Spot Ma “Det WD Exp — 200um
O0kv 44 100x SE 11 3 50682 plazma vzorek

——

. £ b aatins

U W= L

_AccV SpotMagn Det WD Exp 1 50um
i 200kV39 500x SE 114 50684 plazma vzorek

ACCY Spot Magn "Det WD Exp A 1o0um
|20.0 kV 3.5 2000x SE ll .2 50689 plazma yEOorek

Obr' 62: SEM ' Deta|l na svazek vldken vytrzeny z polymieordisku
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Obr. 45 - 47 ukazuji morfologii sklénych vlaken povrchay upravenych komeni
apravou P 707. VlIadkna jsou pokryta souvislou vrafudera ale nema vSude stejnou thkus
jsou na ni patrné nehomogenity.

Svazek vlaken vytrzeny s polymerniho disku (Obr) d& zda byt poginé kompaktni,
tzn. je dobe spojen matrici. Dobrd adheze k matrici je¢vidna Obr. 49. Povrchovéast
svazku je prosycena matrici, hola vlakna bez physkyse vyskytuji pouze ojedile
v nejokrajojSich mistech svazku, kde mohlo dojit kiset pryskyice vlivem teni pi
vytrzeni svazku. Na obr. 50 |ze ¥tddetail poruseni matriceipgestu. Obr. 51 ukazuje viiti
¢ast polymerniho disku po vytrzeni svazku viadkerdidku Zistalo utité mnozstvi vliaken,
které byly i testu odtrzeny od svazku.

Na Obr. 52 - 54 je znazama morfologie vlaken bez povrchové Gpravy. Na n&th Ize
pozorovat né&istoty, které pravébodobré pochéazi z vody pouzité pro Upravu vidken. Tato
voda byla kontaminovana latkami ze&inpro komegni Upravu P 707.

Obr. 55 a 56 ukazuje svazek vlaken vytrzeny z pelyriho disku. V porovnéni se
svazkem komené upravenych viaken (Obr. 49) je mnohem ghdmosycen matrici, coz
vypovida o Spatné adhezi. Je zde takétyitbfada vlaken sefpnamahani fetrhla a Astala
v polymernim disku, coZ Ize pozorovat i na Obr. B Obr. 57 je detaithvidét Spatna
adheze k matrici, ktera se od vlakna @iia bez vyrazného rozpraskani, jaké Ize pozorovat
komegné upravenych vliaken (Obr. 50).

Svazek plazmay upravenych viaken vytrzeny z polymerniho disku C&9 - 60) je
pomérné kompaktni. Jeho prosyceni matrici je lepSi v poéw s neupravenymi viakny (Obr.
56) a horsi v porovnani s konie¢ upravenymi vliakny (Obr. 49). PoruSeni matricep&s
podobné neupravenym, nez kogmer upravenym viakam. Na Obr. 62 lze pozorovat i
odloupnutou vrsteiku plazmového polymeru
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5. ZAVER

V ramci diplomové prace bylyijpravovany vzorky kompozitniho materialu, pro jbjc
piipravu byla pouzita skléna vldkna siznou povrchovou Upravou a polyesterova
pryskyice. Vzorek kompozitu pro mechanické testy filo valcové polymerni disko
umisené na svazku sklénych vidken.

Pro nalezeni vhodného tvaru a razinvzorku bylo vyuzZito vypétové modelovani
metodou konénych prvii (FEA). Z modelovani vyplynulo, Ze optimalni vyssalymerniho
disku se pohybuje mezi hodnotami 4 az 5 mm. Poadiod vySky valeku 4 mm se vyrazh
meéni sila ve vldknech kompozitu a tomu odpovidajfaiisové napti v meridianovéniezu.
Nad hodnotou vysky 5 mm jsou jiz 2ny sily, ¢i smykového nafti nepodstatné. Zarowe
bylo prokazano, Ze idealni hodnota zaoblenitmhibrany litu ocelového fpravku je 1,5
mm. Ri této hodnat je max. redukované né&gp v mist prechodu z vakku na pryskyici
obalena vldkna. Podiilem tedy nehrozi nebezfievzniku trhlin, které by mohly ovlivnit
poruseni kompozitu. Dale bylo dokazano, Ze smykavégti v merid. fezu nezavisi na
polonmgru zaobleni vnit hrany Bitu ani na vnitnim piiméru biitu, a Ze sila ve vidknje
témef nezavisla na vnibim piméru britu.

Pro vyrobu vzorlk kompozitu byla pouzita vidkna bez povrchové Upravidkna
s kometni povrchovou Upravou a vlakna povrcBowpravena depozici plazmového
polymeru metodou plazmochemické depozice z plynidge f (PECVD) za tznych
depozénich podminek. Pro posouzeni adheze na rozhramkinedmatrice byla vyuZzita
tahova zkouSka na univerzalnim zkuSebnintizeai (Zwick), kde byl svazek vldken
vytrhavan z polymerniho disku.

Z vysledki tahovych zkouSek vyplynulo, Ze nejsisi adhezi k matrici vykazuji
komegkné upravena vlakna, fgemz kvalita adheze se sniZzuje s prodlouZzenim dobyi m
vyrobou vldken a pouZzitim pro kompozitni materiy3Si rychlost tahového zatiZzeni se
projevila mirnym zvySenim sily p@&bné k poruSeni kompozitu, ale reprodukovatelnost
vysledki zde byla horSi. NejslabSi adheze se projevil&wpravenych vliaken. | zde vSak
byla patrna jistd vazba k matrici avbdu kontaminace vlakna adhezivnigmidly. Vlakna
upravena depozici plazmového polymeru vykazovata &pSi adhezi k matrici nedsta
vlakna, ale ve srovnani s komie¢ upravenymi viakny znan¢ zaostavala.

Pouzita vlakna a vzorky kompotityly analyzovany metodou rastrovaci elektronové
mikroskopie (SEM) a konfokalni laserové rastrovamikroskopie (CLSM). Vysledky
mikroskopické analyzy jsou v souladu s vysledkyotahzkousky. Tzn., Ze n&jgi adheze
k matrici je patrna na snimcich korte¥ upravenych vlaken, nizSi je adheze vlaken
upravenych depozici plazmového polymeru a u ne@omgh vliaken je adheze k matrici
minimalni. Snimky také odhalily kontaminaci povrcheupravenych vlaken a nehomogenni
morfologii povrchu komemné upravenych viaken.

Zawrem lzeftici, Ze pouzita metoda je vhodna k posouzeni adhaz@zhranni viakno-
matrice kompozitnich material Je Skoda, Ze secasovych dvodi nepodélo realizovat
dostatek depozic plazmovéeho polymeru, aby bylo ZEsa lepSich vysledk s pati¢nou
statistickou hodnotou. Prace na této problematsed bude nadale pokiavat.
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