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ABSTRAKT

Diplomova prace byla zaméfena na studium vlivu velikosti Castice zpeviiovadla a rychlosti
na procentualni zastoupeni slozek plastického maziva (zpeviiovadlo a zakladovy olej)
v kontaktu a jeho blizkém okoli. Kalibra¢ni snimky byly pofizovany na modulu sandwich
a experimenty probihaly v konfiguraci ball-on-disk. Zastoupeni jednotlivych slozek
v plastickém mazivu bylo zkoumano pomoci fluorescencni mikroskopie umoziujici
separatni pozorovani jednotlivych slozek. Vysledky ukazaly ze velikost Castice zpeviiovadla
zasadn& ovlivni jeho koncentraci v kontaktu a jeho blizkém okoli. Cim v&tsi Gastice
se v mazivu nachazi tim vétsi je jeho zastoupeni v kontaktu. Prace dale ukazuje vliv zmény
rychlosti na zménu koncentrace jednotlivych slozek a spojitost prechodové rychlosti s jejich
zastoupenim. Prace pfinasi novy pohled na chovani plastickych maziv a poskytuje cenné
poznatky pro vyvoj a optimalizaci plastickych maziv pro rizné aplikace.

KLICOVA SLOVA

Plastické mazivo, zpeviiovadlo, zakladovy olej, Castice, fluorescencni mikroskopie, EHD

ABSTRACT

The thesis focused on the study of the effect of thickener particle size and speed
on the concentration of grease particles (thickener and base oil) in the contact and its close
surroundings. The calibration images were taken on a sandwich module and the experiments
were carried out in a ball-on-disk configuration. The distribution of particles in the grease
was investigated by fluorescence microscopy, which allows separate observation
of the individual particles. The results showed that the particle size of the thickener
fundamentally affects its concentration in and around the contact. The larger particle size
is found in the lubricant, the higher is it concentration in the contact. The work also shows
the effect of changing the velocity on the change in concentration of the individual
components and the connection of the transition velocity with the distribution
of the components. The work gives a new perspective on the behavior of greases and provide
useful knowledge for the development and optimization of greases for different applications.
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1 UVOD

Plasticka maziva hraji kliCovou roli ve strojirenstvi, vyuziti nachéazi pfedevsim u valivych
lozisek. Skladaji se ze slozky zpeviiovadla a slozky zékladového oleje s moznosti pfidani
specialnich aditiv zlepSujicich jejich vlastnosti. Tyto maziva zajis§tuji nejenom mazani
a dostate¢né oddéleni dvou pohybujicich se povrchu, ale také chrani strojni soucasti
pred necistotami, opotfebenim a poSkozenim. Porozuméni chovani jednotlivych slozek
plastickych maziv je klicové pro optimalizaci vykonu stroju a prodlouzeni Zivotnosti jejich
dil. Zastoupeni jednotlivych slozek v kontaktu a jeho blizkém okoli je jednim z klicovych
faktorti ovliviyjicich G¢innost daného plastického maziva. Za nizké rychlosti k tvorbé
tloustky mazaciho filmu totiz oleji, ktery je extrahovan za pomoci smykovych
sil ze struktury zpeviovadla, napomahaji svoji velikosti samotné Castice zpeviiovadla.

Tato prace je zameéfena na studium procentualniho zastoupeni jednotlivych slozek
plastického maziva v kontaktu a jeho blizkém okoli pomoci fluorescenéni mikroskopie.
Navrzena metoda umoziuje detailni analyzu rozlozeni zakladového oleje a zpeviiovadla

v mazaci vrstvé a porozuméni jejich interakcim s povrchem kulicky a disku.
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2 PREHLED SOUCASNEHO STAVU POZNANI

2.1 Res8ersni metody

Pro vyzkum byla vybrana klicovd slova a knim volena pfislusnd synonyma.
Pouziti vSech reSerSnich pozadavkd vedlo k nalezeni mnoha shod. S ohledem na vysoky
poCet shod byla zvolena metoda osekavani. Primarné byla vyuzita databaze Scopus
a Web of Science (WOS), ostatni zdroje byly vyhledany pomoci Google scholar
a dalSich platforem. K nalezeni finalnich zdroji bylo pouzito dvou reSer$nich pozadavka,
ty spolu s postupem vyhodnocovani relevantnosti ¢lanki byly zobrazeny v Obr. 2-1.
Pti analyze ¢lankt byl téz zohlednén h-index hlavniho autora a IF publikujiciho Casopisu.

Prvni reSer$ni dotaz byl zameéten predev§im na slozeni plastickych maziv, konkrétné na jeho
Castice (olej a zpeviiovadlo) u maziv na bazi lithiového komplexu s pouzitim kli¢ovych slov:
Particles AND grease AND thickener AND (,,Based oil’”) AND (Li OR Lithium).

Druhy reSer$ni dotaz byl formulovan s cilem ziskat informace o vyuziti fluorescencni
mikroskopie v elasto-hydrodynamickém kontaktu. Dotaz znél: Grease AND (EHD OR EHL
OR elastohydrodynamic) AND (fluorescence OR (,,fluorescence microscopy’’)).
Celkové bylo po odstranéni duplicit a irelevantnich c¢lanka ziskano 13 publikaci,
ze kterych byla provedena kriticka reSerse.

Hledany vyraz Hledany vyraz

Particles AND grease AND thickener Grease AND (EHD OR. EHL OR clastohydrodynamic)
AND (,,Based o0il*“) AND (Li OR Lithium) AND (fluorescence OR (,,fluorescence microscopy’))

Identifikované zaznamy Identifikované zaznamy Identifikované zaznamy Identifikované zaznamy
z databazi z jinych zdroja z databazi z jinych zdroja

Scopus (n=4)
WOS (n=4)

Scopus (n=10)

WOS (n = 16) =1

@=1)

Identifikace

Celkovy pocet publikaci Duplicity

(n=39) n=8)

Screening

Preéteno abstrakta Zamitnuto dle abstrakin

m=31) (n=18)

Zahrnuto do studii

Zahrnute

n=13)

Obr. 2-1 PRISMA diagram
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2.2 Kriticka reSerse

2.2.1 Plasticka maziva

Plasticka maziva definoval Hutton et al. [1] jako ,,pevnou az polotekutou latku,
popt. disperzi pevné slozky zahustovadla a tekuté slozky zakladového oleje’’, s moznosti
pfidani riznych latek tzv. aditiv zlepSujicich jejich vlastnosti. Pfi vyrobé maziva dochazi
k pfisypani slozky zahustovadla do oleje za zvysené teploty, pficemz se za¢ne formovat
struktura zpeviovadla. Zakladovy olej se uvniti struktury zpeviiovadla udrzi pomoci
kapilarnich a Van der Waalsovych sil [2], kdy tuto strukturu tvoii velmi mnoho vlaken
zpravidla o délce 1-100 um, pficemz délkovy pomér k praméru nabyva hodnoty 10-100 [3].

Plasticka maziva jsou nejrozSifenéjSim mazivem v loziskovych aplikacich
(az 90 % vSech lozisek je mazano timto mazivem [3]), dokazi totiz vytvorit nékolikanasobné
veétsi mazaci vrstvu nez samotny zakladovy olej vnich obsazeny [3-7].
Presto vSechny prvotni testy a predikce byly stanoveny na zakladovych olejich [8-10],
pro jejich jednoduchost, nebot chovani plastickych maziv je velmi komplexni
a siln€ ovlivnéno reologickymi vlastnostmi. Mezi hlavni kol maziv patii od sebe oddélit
dva pohybujici se povrchy, tak aby bylo zamezeno vzijemnému tfeni a tim bylo snizeno
jejich opotrebeni.

Tato kapitola nejprve popisuje tvod k tvorbé mazaci vrstvy, ktera oddéluje jednotlivé
povrchy v rezimu EHD pii pln€ zaplavenych podminkach, popt. v hladovéni kontaktu.
Poté se zaméfuje na problematiku mazani plastickymi mazivy, vCetné€ jejich principt
a charakteristické tloustky, kterou dokazi vytvaret. A nakonec byla zminéna i fada parametra
ovliviiujicich reologické vlastnosti samotného plastického maziva a jeho struktury.

Elasto-hydrodynamické mazani (EHD/EHL)

Jedna se o optimalni rezim mazani, ktery oddé€luje dva rtzné povrchy mazivem.
Nejcasteji se tento rezim vyskytuje u valivych lozisek, prevodovek a vackovych
mechanisma. Hlavni podstatou tohoto mazani je elasticka deformace zptisobena vysokymi
kontaktnimi tlaky pfi styku téchto dvou téles. Takto vysoké tlaky obvykle zptisobuji zvySeni
teploty, coz ovliviiuje viskozitu mazaciho média, jez separuje kontaktni povrchy [8].

V procesu mazani mohou nastat dva piipady [8]:

* Pln€ zaplavené podminky — Jedna se o optimalni stav, ve kterém se do kontaktu
dostava dostateCné mnozstvi lubrikantu, aby se tfeci povrchy dostatecné oddélily.
Pfi téchto podminkach se tloustka mazaci vrstvy zvySuje spolu s rychlosti
pii zkoumani oleje [11]. Pii provadéni experimenti se vétSina studii zamétuje

prave na tyto plné zaplavené podminky [4-7, 12-22].
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Hladovéni — Jedna se o méné zadouci stav, kdy do kontaktu neni dodavano
dostate¢né mnozstvi maziva natolik, aby se povrchy od sebe dostatecné oddélily.
Pti téchto podminkach se pii zkoumani olejovych vzorka se zvysujici se rychlosti

snizuje tloustka mazaci vrstvy [11].

Studie Cann et al. [10] zjistila Ze na hladovéni kontaktu ma vliv fada parametrq,

ktera byla dale shrnuta a rozvedena ve studii Lugt et al. [3, 8]:

Provozni rychlost — Za nizké rychlosti lozisko vzdy operuje v plné zaplavenych
podminkach, nebot se v okoli drahy nachazi dostatecné velké mnozstvi maziva,
které muze vstoupit do kontaktu. Pfi zvySeni rychlosti dochazi k navySeni
odstredivych sil, které mohou mazivo vytlacit mimo drahu loziskovych kulicek,
tj. do okoli, a tim zptsobit hladovéni [3, 10]. PIn€ zaplavené podminky pro zakladovy
olej byly zobrazeny na Obr. 2-2 do rychlosti 65 mm/s, poté kontakt zacina hladovét
a tloustka mazaciho filmu postupné klesa, dokud nedojde do stavu plného hladovéni.
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Obr. 2-2 TlouStka mazaciho filmu jako funkce rychlosti pro vzorek oleje [10]

Provozni zatizeni — ZvySeni kontaktniho tlaku, ktery pusobi v kontaktu ovlivni
viskozitu média, studie Cann et al. [10] uvadi nepatrnou zménu v tloust'ce filmu
u plné zaplavenych podminek. Zasadni vliv ma zména provozniho zatizeni
v piipad¢ hladovéni, kdy toto zatizeni navic dokaze zvétsit kontaktni oblast.
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Obr. 2-3 Tloustka mazaciho filmu jako funkce rychlosti v zavislosti na zatizeni pro vzorek oleje [10]
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* Viskozita maziva — Ovliviiyje celkovy tok maziva v kontaktu a jeho okoli spolu
se schopnosti mazat (viz dalsi podkapitola).

* Objem pouzitého maziva — Prostor loziska se zpravidla vyplni z 30 % plastickym
mazivem. Po prvnim pruchodu loziska se ¢ast objemu usadi v jeho volné geometrii
(kapsy, klec, vnitini prostory mimo drahu loziskovych kuliek) a nadale se viibec

neucastni procesu mazani [3].

Mechanismus mazani

Proces mazani plastickymi mazivy v lozisku mize byt rozdélen do tfi fazi [3].

Severe film
breakdown

Churning phase Bleeding phase —

i Reservoir formation: rheology i Reservoir consumed

Film thickness: starved EHL, occasional
A St . : film breakdown and replenishment

Obr. 2-4 Faze procesu mazani v lozisku [3].

Pfi zapnuti stroje prvné nastavala churning faze. Tato faze, ktera obvykle trva az 24 h
(v zavislosti na objemu maziva, jeho reologii a provoznich otackach), zahrnuje tok maziva
v geometrii  loziska. Béhem  této faze se  zvySuje  teplota  soucasti.
S teplotou roste 1 moment tfeni, coz vede ke zménéné reologie maziva.

V této fazi nedochazi k vyraznému hladovéni kontaktu.

Nasleduje bleeding faze, béhem které lozisko jiz spotfebuje vesSkery olej ve struktufe
plastického maziva a vdraze se nachdzi pouze mazivo degradované.
Zalina se vyskytovat Casté hladovéni, coz vede k prechodu do treti faze, kdy dochazi
ke zniCeni celkové vrstvy filmu a k poskozeni jednotlivych povrcha [3].

Note: Diagram not drawn te acole.
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Obr. 2-5 Schéma formovani filmu plastickymi mazivy [12]
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Plasticka maziva vytvareji mazaci vrstvu nékolika moznymi zpusoby:

Primarné dochazi pii chodu stroje k vysokym tfecim silam, které zvysuji sily
smykové. Tyto sily dokazi zmaziva diky bleeding schopnostem,
jez udava jeho schopnost odolavat smykovému namahani, uvoliiovat zékladovy olej
a tim vytvaret mazaci vrstvu [3]. Studie Cann et al. [12] ukazuje detailni vliv téchto
sil (viz. Obr. 2-5). ZvySyjici se smykova rychlost vede ke zjemnéni Ccastic
zpeviiovadla v oblasti menisku az do zcela jemnych vlaken, které tvoti homogenni
vrstvu spolu se zakladovym olejem, extrahovanym ze zjemnénych Castic.
Pokud castice nebyly ve spravné orientaci se smérem pohybu (v oblasti vyssi
rychlosti), mély tendenci kontaktem neprojit a odsunout se do okoli.
Po prichodu Hertzovou kontaktni oblasti dochazelo k shromazdéni jednotlivych
mechanicky  degradovanych vldken wvokoli a draze =za kontaktem.
Rezasoltani et al. [23] zkoumal vliv degradace na jednotlivé vlastnosti maziva.
Prestoze mazivo po pruchodu ztrati svoji konzistenci a stane se jemnéjsi,
dokadze po wurCitou dobu dale vytvaret dostatecné velkou mazaci vrstvu,
diky zvySeni jeho bleeding hodnoté. Takto poni¢ené mazivo vSak jiz nedokaze
ve své struktufe nadale udrzovat olej a zacne postupné vysychat a tvrdnout.

Pomoci plsobeni vysokého tlaku je mozné totalné rozbit mikrostrukturu
zpeviiovadla a tim extrahovat olej do kontaktu [3].

ZvySovani tloustky filmu pomoci ¢astic zpeviiovadla. Sakai et al. [13, 20]
a Cyriac et al. [7] zkoumali vliv velikosti ¢astic na tloustku vytvofené mazaci
vrstvy. Pokud mazivo obsahuje malé Castice zpeviiovadla Obr. 2-6 (Grease — A)
muiZe tvotit vétsi mazaci vrstvu diky schopnosti jednotlivych vlaken snaze projit skrz
kontakt a tim zvySit jeho tloustku. Naopak u maziva s velkymi Casticemi
zpeviiovadla (Grease — B) dochazi (pfi stejnych provoznich podminkach)
k mensi tloust’ce mazaci vrstvy. Velké ¢astice maji tendenci spise kontakt obtékat,
coz neprispiva k zvySovani tloustky filmu. Dale bylo zjisténo, ze kontaktem
v prubéhu meéfeni prochazi 1 — 70 % zpeviiovadla obsazeného v mazivu [7].

2 — q._~

B Bal A= X Ball

Race Grease - A} Race Grease - B}

Obr. 2-6 Mechanismus mazani pomoci ¢astic zpevnovadla [13] — pfevzato a upraveno
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Plasticka maziva jsou schopna vytvaret mazaci vrstvy s tloustkou nekolikanasobné vétsi
nez zékladovy olej v nich obsazeny, v oblastech s velmi nizkou rychlosti [3-7, 13, 14, 21].

Ve studii Kanazawa et al. [6] Obr. 2-7 byla zkoumana dvé plastickd maziva,
obsahujici zakladovy olej s ozna¢enim L (Cervend). Mazivo na bazi lithiového komplexu
bylo oznateno LL (modrd) a mazivo na bazi mocoviny UL (zelend).
Oba typy maziv LL a UL dokazaly pfi nizké rychlosti vytvofit mazaci film s vétsi tloustkou
nez jejich zakladovy olej L. Se zvySovanim rychlosti se vSak tloustka mazaciho filmu
tvorena plastickym mazivem vyvijela se zdpornym gradientem az k bodu rychlosti prechodu
(transition  speed), téz bodu zlomu ,,V’’, od kterého =zacala tloustka
stoupat a  piiblizovat se  hodnotdam  samotného  zakladového oleje L.
Tato rychlost pfechodu ,,V’’ je ovlivnéna provozni teplotou (kolecka 25 °C
trojuhelnik 70 °C) a druhem pouzitého zpeviiovadla (LL, UL) [4, 6].
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Obr. 2-7 Graf tloustky mazaci vrstvy v zavislosti na rychlosti [6]

Dal§i vyvoj tloustky mazaci vrstvy pii vysokych rychlostech okolo 3 000 mm/s
byl zkouméan v praci Zhang et al. [4]. Ukazalo se , ze tloustka filmu se za vyssi rychlosti
vyviji obdobné jako u zakladového oleje. Nicméné po dosazeni 3 000 mm/s doslo k ustaleni
tloustky mazaci vrstvy na stabilni hodnoté. Toto ustaleni mize byt zpusobeno naplnénim
kapacity prostoru kontaktu, ktery by mohl byt zcela zaplnén zpeviiovadlem.
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Reologie maziva

Plasticka maziva prokazuji velmi specifické a slozité¢ chovani pii tvorb€ mazaci vrstvy.
Mezi hlavni parametry ovlivilyjici toto chovani patfi druh a mnozstvi pouzitého
zpeviiovadla, jakoz to i druh a viskozita zdkladového oleje [4-6, 13, 16, 21].

Druh a koncentraci zpeviiovadla zkoumaly studie Hodapp et al. [16] a Delgado et al. [21].
Hlavnim parametrem ovliviiyjicim celé mazivo je koncentrace dané slozky zpeviiovadla.
S rostouci koncentraci zpeviiovadla se zvySuje viskozita a linearni visko-elasticita.
Tim se téz zvySuje mechanickd stabilita maziva a jeho schopnost uvolfiovat
zakladovy olej ze struktury. Pfi pfidani zpeviiovadla do oleje o stejné viskozité dochazi
ke zméné wvelikosti a struktury castic spolu s jeho rostoucim obsahem.
Pro koncentraci 8§ hm.% Obr. 2-8 (A) mazivo vytvori velké platy zpeviiovadla.
Pfi navySeni koncentrace slozky zpeviiovadla dochazi ke zjemnéni struktury a navySeni
viskozity maziva. Od koncentrace 11 hm.% se jiz struktura (velikost a délka vlaken) neméni

a dochazi pouze ke zméné komplexni viskozity maziva.

Obr. 2-8 Mikrostruktura plastického maziva pro olej o kinematické viskozité 334 ¢St pii riizné koncentraci
zpevnovadla: A) 8 hm.%, B) 14 hm.%, C) 20 hm.% [21]

Dal§im parametrem, ktery ovliviluyje tvar a délku jednotlivych castic zpeviiovadla,
je viskozita zakladového oleje. Ta navic ovliviiuje vzdalenost mezi jednotlivymi
vytvorenymi vlakny [21]. Obr. 2-9 znazoriuje rozdil ve vzniklych mikrostrukturach oleji
o raznych viskozitach pfi stejné koncentraci zpeviiovadla (14 hm.%). Olej s nejnizsi
viskozitou vytvari hrubsi strukturu (A), ve které jsou vlakna husté uspotradana tésné vedle
sebe. Naopak u maziva s olejem vys§i viskozity se tvofi velmi tenka vlakna, mezi nimiz
je dostate¢né velky prostor (C).

Obr. 2-9 Mikrostruktura plastického maziva pro zpeviiovadlo o koncentraci 14 hm.% pfi rizné kinematické
viskozité zakladového oleje: A) 11cSt, B) 334 cSt, C) 657 cSt [21]
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Viskozita zakladového oleje téz ovlivni vyvoj mazaciho filmu za vysSsi rychlosti.
Ve studii Kanazawa et al. [6] bylo ziSténo, ze viskozita oleje pfi pouziti stejného
zpeviiovadla na bazi lithiového komplexu (Obr. 2-10) za nizké rychlosti nemé zcela
vyznamny efekt na tlouStku mazaci vrstvy, ktera v této oblasti spiSe zavisi na druhu
pouzitého zpeviiovadla. Nicméné, po prekroCeni rychlosti pfechodu zacdina viskozita oleje
ovliviiovat vytvorenou tloustku mazaci vrstvy. Naptiklad mazivo oznacené LL obsahovalo
olej nizké viskozity (L), zatimco mazivo LH olej s vyssi viskozitou (H). Tato studie tedy
ukazuje, ze viskozita ma vliv i na tlou§tku mazaci vrstvy v oblasti vy§si rychlosti.
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Obr. 2-10 Graf mazaci vrstvy v zavislosti na rychlosti pro maziva o rliznych viskozitach oleje [6]

Druh zékladového oleje téz ovlivnil velikost a tvar jednotlivych ¢&astic zpeviiovadla.
Mineralni olej byl schopen vytvofit velmi jemna a dlouha vlékna,
coz napomahalo k vétsi tloustce filmu. Bohuzel je tento olej pro bézné pouzivani
v plastickych  mazivech pomémé drahy. Jeho levngjsi syntetickd alternativa
je polyalfaolefinovy olej tvoftici tlustsi a krat§i vlakna zpeviiovadla. To vede k vytvoreni
vrstvy o néco mensi, nez kterou dokazal vytvorit mineralni zakladovy olej [4, 13].
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2.2.2 Fluorescencni mikroskopie

Tato prace vyuziva fluorescencni mikroskopii k pozorovani jednotlivych slozek plastického
maziva. V praci Palan [24] byla zji§t€éna moznost sledovani jednotlivych ¢astic v kontaktu
separatné na aparatu  ball-on-ring. Pro wvyuziti fluorescencni  mikroskopie,
obvykle vyuzivané v biologii, bylo nutné obarvit vzorky specialnimi fluorescen¢nimi
barvivy. Pfiemz tento postup umoziuje pozorovani latek, jako je plastické mazivo,

které samo o sob& nema fluorescencni schopnosti.

Tato kapitola 2.2.2 nejprve probira zékladni principy fluorescencni mikroskopie a nasledné
poskytuje prehled pouzitych fluorescencnich barviv k oznaceni jednotlivych slozek
plastického maziva. Nakonec se zabyva vlivem reabsorpce emise.

Princip fluorescenéni mikroskopie

K moznosti vyuziti fluorescenéni mikroskopie je zakladni podminkou, aby vzorek
obsahoval organické ¢i anorganické slouceniny schopné fluorescencniho zafeni.
Tuto schopnost umoziuji molekuly fluoroforu, jez dokazi absorbovat energii dodavanou
fotonem a nasledné ji  opét uvolnit ve formeé dalSiho svétla [25].
V pfipad€, ze latka neobsahuje molekuly fluoroforu, je nutné tyto castice umeéle

dodat, napft. pomoci rozmichani fluorescenéniho  barviva v latce.
Prubéh fluorescenéniho jevu rozdélila do tii fazi prace Haugland et al. [26] Obr. 2-11:
S/ )
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&
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Obr. 2-11 Fluorescenéni princip [26]

1. Fluorescencni excitace — Jedna se o proces, pii kterém dochazi k prechodu fluoroforu
ze stavu nenabuzeného (So) do stavu nabuzeného (Si”) pomoci absorpce energie
(hvex) fotontl z externiho zdroje. Tento proces se nejcastéji provadi pomoci externich
svételnych zdroju, napt. UV lamp, ¢i laserového zdroje, které emituji svétlo
s kratkymi vlnovymi délkami. Tyto vlnové délky dokazi nabudit elektrony
fluoroforu, a tak je presunout na vyssi orbitalovou drahu.
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2. Zivotnost nabuzeného stavu — Po absorpci energie od fotonll se nabuzena Gastice
snazi rychle zrelaxovat a uvolnit tuto ziskanou energii. V takto silné¢ nabuzeném
stavu elektron vydrzi typicky 1 az 10 ns, kdy tuto doba pfedevsim ovlivni dalsi stejné
nabité Castice v okoli. Fluorofor se snazi zrelaxovat a emitovat energii do okoli,
coz ma za nasledek ovlivnéni nabuzenosti ostatnich fluorofort. Cast energie
z nabuzené Castice (o energii Si’) je disipovana do okoli a Castice se dostane
do nizsitho energetického stavu (o energii Si), ze kterého jiz zane emitovat

fluorescencni zafeni.

3. Fluorescen¢ni emise — Znabuzeného stavu (Si) fluorofor relaxuje

zpét do rovnovazného stavu (So) prostiednictvim emitovani energie (hvem) ve formeé
fotonu. Diky disipaci energie v nabuzeném stavu ma emitované
svétlo niz§i energetickou hodnotu a tim padem i vétsi vinovou délku.
Rozdil mezi energii dodanou zdrojem (hvex) a energii emitovanou fluoroforem (hvem)
se nazyva Stokesuv posun. Stokestv zakon je zakladnim principem fluorescencni

mikroskopie, nebot umoziiuje separatni pozorovani svétla emitovaného fluoroforem,
zatimco svétlo excitované zdrojem je odfiltrovano.

Tento princip je realizovan pomoci filtrii [27-29], které propoustéji emitované svétlo

a odrazeji svétlo excitovane.

Pyren

Tento aromaticky uhlovodik poskytuje moznost vyuziti fluorescenéni mikroskopie
pro studium plastickych maziv a oleju [18]. V praci Kost’al et al. [19] se toto barvivo
samovolné navazalo vyhradné na slozku zékladového oleje. Excita¢ni vrchol kazdého
fluorescen¢niho barviva zavisi na latce, ve které je rozpusténo. Dosahuje nékolika
excitacnich a emisnich maxim po kifivkach Obr. 2-12. Pfi¢emz se v této studii vyuzilo
excitaniho maxima o vlnové délce 365 nm. Barvivo po excitaci touto vinovou délkou

emituje zafeni o maximalni intenzit€ pfi vinové délce okolo 471 nm.
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Obr. 2-12 Fluorescen¢ni spektra pro barvivo pyren [19] (upraveno)
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Studie Kost’al et al. [18] dale fesi celkové vlastnosti tohoto barviva v riznych koncentracich
a mazivech. Byl zkouman celkovy vliv hmotnostniho zastoupeni pyrenu v mazivu na plochu
pod ziskanou emisni kiivkou. Obsah barviva navic ovlivnil nejen ziskanou hodnotu intenzity
svétla, ale také jeji vyvo) v zavislosti na tloustce mazaciho filmu Obr. 2-13.
Ze studie vyplyva, ze optimalnim vzorkem je mazivo obsahujici 1 hm.% pyrenu.
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Obr. 2-13 Fluorescenéni intenzita po tloustce filmu pro rizné hmotnostni zastoupeni barviva pyren [18]

Pyren  navic  prokazal velmi dobrou odolnost vic¢i  photobleachingu.
Jevu, pii kterém se v prub€hu Casu snizuje fluorescencni intenzita, tzn. Ze barvivo se ¢asem
vysvécuje a ztraci své fluorescencni schopnosti. Pyren vykazuje velmi dobrou odolnost
v prabéhu €asu, pouze s mirnymi odchylkami Obr. 2-14 — vlevo. Z tohoto grafu dale vyplyva
nestabilni chovani intenzity barviva v kratkém Easovém horizontu. Cim déle se na vzorek
sviti tim vyS$§i intenzity dosahuje. Tyto odchylky eliminuje tzv. UV stabilizace
(Obr. 2-14 — vpravo), jez spociva v ozafovani vzorku UV lampou po dobu cca 10 min.
Po této upraveé vzorek dosahne plné intenzity jiz po cca 10 s a nasledné si svoji intenzitu
stabilné drzi. Barvivo muze byt navic vlozeno do plastického maziva, aniz by se zménily
jeho fluorescencni vlastnosti.
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Obr. 2-14 Fluorescencni stabilita v ¢ase u barviva pyren, vlevo bez UV stabilizace, vpravo s UV stabilizaci [18]
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Coumarin

Coumariny jsou komeréné nejroz§irenéjsimi umélymi fluorescenénimi barvivy, jez ochotné
absorbuji svételné zafeni. V praci Kostal et al. [19] byl wvyuzit specificky
coumarinu 6 schopny excitovat a emitovat zafeni ve dvou riznych maximech viz. Obr. 2-15.
Excitace fluoroforu probiha za vinové délky 415 nm a nabité Castice nasledné emituji zafeni
v okoli 495 nm. Zkoumané vzorky obsahovaly 0,02 hm.% coumarinu, jez se jevi jako idealni
mnozstvi pro sledovani slozky zpeviiovadla v plastickém mazivu. Studie dale prokazuje
samovolnou navaznost barviva coumarin na slozku zpeviiovadla, pficemz 95 % barviva

se navazalo na slozku zpeviiovadla a zbylych 5 % barviva zistalo voln€ ve struktufe maziva.
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Obr. 2-15 Fluorescencni spektra pro barvivo coumarin [19] (upraveno)

Reabsorpce emise

V ptipadé, kdy bylo vjednom zkoumaném vzorku pouzito vice barviv, dochézelo
pfi zkoumani jednoho barviva k ovlivnéni i toho druhého. Prace Hidrovo et al. [30] uvadi
vliv reabsorpce emise Obr. 2-16 dvou barviv (dye 1 a dye 2) a jeji celkovou charakteristickou
problematiku. Absorpcéni a emisni kiivky barviv znazorfiuji rozmezi vinovych délek
ve kterych barvivo ochotné pfijima (dye 2 — oranzova), popf. emituje fotony
(dye 1 — zelena). Jev reabsorpce nastane pouze v piipad€, pokud emisni kiivka prvniho
barviva zasahuje do excitacni kiivky druhého barviva znazornéno na Obr. 2-16 jako overlap.

dye?2 dye 1 emission/
absorption  emission absorption

Y

overlap

emission/absorption

wavelength

Obr. 2-16 Reabsorpce emise schéma [30]
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Pti prekryti kiivek dochazi k ovlivnéni a zkresleni ziskanych dat nasledujicimi zptsoby:

» Zvyseni fluorescencni intenzity — Emise fotont jednoho barviva muize excitovat

barvivo druhé, ¢imz se zvys$i ziskana fluorescencni intenzita [30].
Snizeni fluorescenCni intenzity — Vice podstatna ztrata dat nastava v pripadé,
kdy ve fazi nabuzeného stavu, fluorofor odevzda velkou cast své energie

nenabuzenému fluoroforu barviva druhého. Pavodni fluorofor nasledné nedokaze

diky odevzdané energii vyzafit foton a tim snizi celkové ziskany

signal daného barviva [30].

Pro pouzita fluorescen¢ni barviva pyren a coumarin byly jejich excita¢ni a emisni kiivky
zaneseny do Obr. 2-17. V téchto zobrazenych kifivkach dochazelo k velmi mnoha
prechodovym oblastem, coz muze vést k moznému pusobeni vlivu jednoho z druha

reabsorpce.

Dochézi zde k prekryti emisni a excitaéni kiivky samotného barviva pyren (modra).
Tzn. Ze emitované zafeni pyrenu mize dale excitovat nové molekuly pyrenu a tim uméle
navysSovat ziskanou fluorescen¢ni intenzitu tohoto barviva. Tento obdobny jev muze nastat
i u barviva coumarin (zelend), nebot 1 toto barvivo vykazuje mirné piekryti své excitacni

a emisni kfivky.
Druhy pfipad reabsorpce mohl nastat v disledku prekryti emisni kfivky pyrenu a excitacni
kiivky coumarinu. Kdy emise barviva pyrenu dokaze excitovat fluorofory coumarinu
a tim opét navysit ziskany fluorescencni signal. Zde navic muze dochazet jiz ke zminénému
samovolnému  pfechodu energie na coumarin a tim dojit ke sniZeni

fluorescencni intenzity pyrenu.
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Obr. 2-17 Fluorescencni spektra pro coumarin a pyren [19]
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2.3 Shrnuti hlavnich zji§téni

2.3.1 Plastické mazivo

Plasticka maziva jsou nejrozSifenéjs§im lubrikantem v loziskovych aplikacich.
Tyto maziva se skladaji ze slozky zakladového oleje, zpeviiovadla a riznych aditivnich
latek, které mu mohou poskytnout dal$i razné vlastnosti (teplotni odolnost, smykovou
odolnost atd.). Nicméné primarni vliv na reologii maziva urcuje zakladovy olej spolu
se zahustovadlem [4, 16]. Zakladovy olej se v mikrostruktufe maziva pii vyrobé pfedevsim
vaze do vlaken zahustovadla, ze kterych musi byt nasledné aplikovan do kontaktu
pomoci smykovych sil [23].

Samotnou velikost a vzdalenost mezi témito vladkny urCuje kinematicka viskozita oleje
v mazivu [21]. Cim vé&tsi je viskozita oleje tim jsou vlakna mensi a dal od sebe. Diky tomu
se stane struktura maziva slabsi a jeho hustota se snizi. Diky malym vlaknim vznikne
prazdny meziprostor, ktery se vyplni olejem. Pfes vyplnéni volného prostoru neovliviiuje
zasadné viskozita oleje viskozitu vysledného plastického maziva.
Ta je pifimo zavisla na koncentraci zpeviiovadla pfi jeho wvyrobé [16, 21].
Vlastnosti, kterou vSak viskozita oleje dale zasadné ovliviiyje, je tloustka mazaci vrstvy
za vysoké rychlosti. V této oblasti plastickd maziva vytvareji tloustku filmu siln€ zavislou
na pouzitém zakladovém oleji [4, 6].

Komplexni viskozitu plastického maziva prevazné ovliviiuje druh a mnozstvi pouzitého
zpeviiovadla [4, 16]. Cim vy$§i koncentrace této slozky se nachazi v mazivu,
tim vyS$Si viskozitu mazivo obsahuje. Zpeviiovadlo hraje klicovou roli pii tvorbé mazaci
vrstvy pii nizké rychlosti [4, 6, 7, 21]. Zde plastickd maziva dokazi vytvoftit nékolikanasobné
vetsi mazaci vrstvu nez samotny zakladovy olej v nich obsazeny.

Prechod mezi dominantnim vlivem zpeviiovadla a zdkladovym olejem se nazyva rychlost
pfechodu (transion speed), téz ,,V’’ prechod. Tento jev je specificky pro kazdy
druh zpeviiovadla, viskozitu oleje a teplotu [6].
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2.3.2 Fluorescencni mikroskopie

K vyuziti fluorescencni  mikroskopie je nutné pouzivat prahledné médium.
V konfiguraci ball-on-disk, pouzivané k pozorovani EHD kontaktu, se za timto ucelem
pouziva sklenéného disku nej¢astéji z matridlu BK7 [18, 19, 22]. V praci Palan [24] byla
prokazana moznost vyuziti fluorescencni mikroskopie k pozorovani jednotlivych castic
plastického maziva. Studie Kost’al et al. [18, 19] déle potvrdila téméf pfimou navaznost
barviva pyren na slozku zakladového oleje a barviva coumarin na slozku zpeviiovadla.
V ptipadé vyuziti dvou riznych fluorescencnich barviv, jejichz kiivky emise a excitace
se prekryvaji, nastava problém reabsorpce emise, jez fesi studie Hidrovo et al. [30].

2.4 Mezera v poznani

V soucasné dobé se fada studii omezovala pouze na sledovani tloustky mazaci vrstvy,
kterou dokazala plasticka maziva vytvorit. Byla zkoumana Siroka skala vzorkd,
odlisujicich se ve viskozité oleju, typt zpeviiovadel, popf. jejich koncentraci v separatnich
¢lancich. Diky uvedenym studiim doSlo k ziskani hlub§iho porozuméni chovani tloustky
mazaciho filmu u plastického maziva. Zejména v oblasti nizké rychlosti v zavislosti
na druhu pouzitétho zpeviiovadla, ¢i viskozité oleje pro rychlosti vyssi.
Jak bylo zminéno, vSechny studie se omezovaly pouze na pozorovani tloustky mazaci vrstvy
bez  znalosti slozkového  zastoupeni zkoumaného  maziva v kontaktu.
Toto umoziuje fluorescencni mikroskopie, ktera diky separatnimu obarveni jednotlivych
slozek fluorescencnimi barvivy dokaze dodat informaci o jejich zastoupeni v kontaktu
a blizkém okoli. Tuto metodu vSak doposud zadna zpraci nepouzila,
pouze jeji vyuziti nastinila. V literatufe tedy chybi pfimy kvantitativni popis zastoupeni
jednotlivych slozek zpeviiovadla a zdkladového oleje v EHD kontaktu a jeho blizkém okoli.
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3 ANALYZA PROBLEMU A CiL PRACE

3.1 Vyzkumne otazky

O.1: Jaké koncentrace slozek plastického maziva (zpeviiovadlo, zakladovy olej)
se nachazi v EHD kontaktu a jeho blizkém okoli?

0.2: Jak ovlivni zména rychlosti koncentraci jednotlivych slozek?

3.2 Cile vyzkumu

Cilem diplomové prace bylo poskytnout kvantitativni popis podilu slozek plastického
maziva pfi  tvorbé mazactho filmu vkontaktu a jeho blizkém  okoli.
Pficemz testy byly provedeny na tribometru v konfiguraci  ball-on-disk.
Mefteni probihala opakované a za riznych podminek. Separatni pozorovani slozek
plastického maziva bylo provedeno pomoci fluorescencni mikroskopie. Prace se predevsim

orientovala na plastické mazivo na bazi lithiového komplexu a mazivo na bazi mocoviny.

Dil¢i cile diplomové prace:

* Reserse mechanisml mazani plastickymi mazivy

* Potvrzeni linearniho chovani mezi intenzitou svétla a tloustkou mazaci vrstvy
fluorescen¢niho barviva pyren

* Navrzeni vhodné konfigurace jednotlivych snimka

*  Vyvoj kalibrace pro kvantitativni pozorovani

* Vyhodnoceni koncentrace slozek za rizné rychlosti v a okoli kontaktu

Jedna se o vyzkumnou préaci s orientovanym zakladnim kvantitativnim vyzkumem pomoci
empirickych vyzkumnych metod. Jednou z ¢asti prace byl experimentalni vyvoj metody
konfigurace a kalibrace jednotlivych snimk(i pro nasledné vyhodnocovani.
Pficemz matlab skript spolu s metodikou konfigurace a kalibrace tvori
vystup vyvojové Casti. Prace se ubirala predev§im vyzkumnym = smérem.
Vyvojova Cast zaplnila maximalné 35 % prace.
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3.3 Hypotézy

H.1:

H.2:

V kontaktu se vytvafi tloustka filmu pfimo zavisla na slozeni maziva,
jez ovliviiuyje celkovy mechanismus mazani spolu sjeho viskozitou.
I pres to, ze vyrobce udava koncentrace jednotlivych slozek pifi vyrobg,
v kontaktu se nachazi odliSny pomér zpeviiovadla k zakladovému oleji.
Tato variabilita totiz zavisi na celkové velikosti ¢astice zpeviiovadla a testovanych
podminkach. Pokud pfi testovani maziva obsahujictho opravdu velké Castice
zpeviiovadla nastane mald tloustka mazaciho filmu. Tak za stejnych testovanych
podminek (rychlost, teplota a zatizeni) u maziva s malymi Casticemi nastane tloustka
mazaci vrstvy o néco vyssi [7, 13]. V piipadé vyskytu velké Castice zpeviiovadla
v malé vrstvé dojde k optickému navySeni procentudlniho zastoupeni této slozky
v oblasti a slozka oleje se snizi z divodu omezeného prostoru. Malé Castice naopak
budou tak nepatrné ve velké tloustce filmu v porovnani s olejem,
ze se obsah zpeviiovadla opticky zmensi, natolik ze poklesne jeho procentudlni
zastoupeni udané vyrobcem.

Za nizké rychlosti se predpoklada v kontaktu opticky vétsi obsah slozky zpeviiovadla,
nez udava vyrobce. Na Obr. 2-7 (str. 19) je patrné, ze za nizké rychlosti se modie
oznacené lithiové mazivo a zelen¢ oznacené mazivo urea chovaji odli§né od jejich Cisté
slozky zakladového oleje oznaceného v grafu cCervené. Plastickd maziva tvori
tlouStku mazaci vrstvy  nékolikandsobné¢  vétsi nez zéakladovy olej,
coz muze byt zpasobeno predevSim  zpeviiovadlem [5, 6, 14].
Proto se piedpoklada, ze se zpeviiovadlo bude v kontaktu nachazet v opticky vyssim
zastoupeni. Pro vySsi rychlosti se pozoruje podobné chovani pfi tvorbé tloustky filmu
jak u plastického maziva, tak u zakladového oleje [5, 6, 14].
Proto by se zakladovy olej mél nachazet v kontaktu ve vyS§sim zastoupeni a nahradit
tak slozku zpeviiovadla, kterd by se méla v kontaktu nachazet jiz v degradovaném
stavu, popt. nedegradovaném v okoli kontaktu [3].
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4 MATERIALA METODY

4.1 Metodika

Tato diplomova prace se zabyvala relanim typem vyzkumného problému.
Byl pouzit kvantitativni vyzkum za pomoci empirickych védeckych metod
(experimentalni pozorovani koncentrace slozek plastického maziva v zavislosti na rychlosti
a dalSich parametrech). Pribéh fteSeni byl zobrazen na schématu Obr. 4-1.
Jako zafizeni pro provedeni hlavnich experimentl byl pouzit fluorescencni mikroskop.

V tomto mikroskopu se k pozorovani plastického maziva nasledné nasadily dva moduly:

* Sandwich modul pro méfeni parazitni fluorescence
* Ball-on-disk modul pro hlavni experimenty

Pomoci dat z parazitni fluorescence bylo korigovano provedené experimentalni meéteni
a tim se nasledné dosahlo aktudlniho procentudlniho zastoupeni jednotlivych
slozek v kontaktu.

ELIMINACE PARAZITN{

gL FLUORESCENCE VYSLEDKY

OUPENI ZPEVSOVADLA

EXPERIMENTY

Obr. 4-1 Schéma postupu prace
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4.2 Experimentalni zafizeni a pristrojové vybaveni

4.2.1 Aparatura mériciho zarizeni

OBJEKTIV \ _— KAMERA

7
ZDROJ SVETLA
kl—/ EMISNI SVETLO

v EMISNI FILTR
— /
EXCITACNI SVETLO DICHROICKE ZRCADLO
MODUL
EXCITACNI FILTR i

Obr. 4-2 Schéma méfici aparatury

Aparatura umoziujici provedeni experimentd byla slozena z:

1. Kamera
a. Citliva monochromaticka kamera Andor Neo 5.5 sCMOS [31] s velikosti
pixelu 6,5 um a se snimanim v 16-bitovém rezimu.
b. Citliva monochromaticka kamera FL-20BW TUCSEN [32] s velikosti pixelu
2,4 um a snimanim v 16-bitovém rezimu. Se schopnosti zachytit signal

ve velmi tmavém prostoru

2. Objektiv [33]
a. LU Plan fluor 5x/0,15
b. LU Plan fluor 10x/0,3
c. LU Plan fluor 20x/0,5

3. Dichroické zrcadlo — Zafizeni obsahujici specialni opticky filtr umoziiujici
odrazit svétlo o urCité excitacni vlnové délce a propustit svétlo
o dané emisni vlnové délce [29].
a. ET-DAPI-49000 [28] — k pozorovani barviva pyren
b. AT-Aqua-Longpass-19001 [27] — k pozorovani barviva coumarin
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4. Svételny zdroj
a. LED zdroj THORLABS SOLIS-365C [34] — pro barvivo pyren
b. LED zdroj THORLABS M415L4 [35] — pro barvivo coumarin

5. ND filtry — Filtr umoznujici zeslabeni intenzity svétla umist'ujici se pied svételny
zdroj
a. ND4 — zeslabeni svétla 4x
b. ND8 — zeslabeni svétla 8x
c. NDI16 — zeslabeni svétla 16x

6. Modul — viz. kapitola 4.2.2
a. Sandwich
b. Ball-on-disk

K pozorovani barviva pyren bylo pouzito svételného zdroje THORLABS SOLIS-365C [34]
emitujictho svétlo o dominantni vinové délce 365 nm a filtru ET-DAPI-49000 [28],
Obr. 4-3. Déle v praci se kombinace téchto dvou komponent oznacovala jako aparatura
pro pyren viz. tab. 4-1.

300 350 400 450

VInova délka (nm)

Obr. 4-3 Propustnost filtru ET-DAPI-49000 [28]
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K pozorovani barviva coumarin se pouzilo svételného zdroje THORLABS M415L4 [35]
emitujiciho svétlo o nominalni vinové délce 415 nm a filtru AT-Aqua-Longpass-19001 [27],
Obr. 4-4. Dale v praci byla kombinace téchto dvou zafizeni oznaCena jako aparatura

pro coumarin viz. tab. 4-1.

Na Obr. 4-3 a Obr. 4-4 modra barva znacila pracovni rozmezi excitani vinové délky,
kterou dokézal filtr propustit. Cervena barva znadila rozmezi emisni vinové délky a barva
cerna vinovou délku, kterou filtr dokazal odrazit pod thlem 45°.

(-\r,.,f—’"} MW}_‘:— e ——

Vinova délka (nm)

Obr. 4-4 Propustnost AT-Aqua-Longpass-19001 [27]

tab. 4-1 Prehled nového oznaceni pouzivanych soucasti

Zahrnuje aparaturu

Nové oznaceni

Filtr LED ZDROJ
Aparatura pro pyren ET-DAPI-49000 THORLABS SOLIS-365C
Aparatura pro coumarin AT-Aqua-Longpass-19001 THORLABS M4151L4
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4.2.2 Modul

Sandwich

Tento modul byl vyuzit pro vyhodnoceni parazitni fluorescence v kombinaci s jiz zminénou
aparaturou. Mazivo se zde vkladalo do mezery mezi dvéma kulatymi sklicky (ze skla BK7),
jez vznikala diky vlozené podlozce. Zatizeni na kontakt se vyvozovalo pomoci §roubového

spojeni.
OBJEKTIV
SROUB VRCHNI SKLO (BK7)
PODLOZKA
DOMEK
SPODNI SKLO (BK7)
VZOREK MAZIVA
Obr. 4-5 Modul Sandwich
Ball-on-disk

Modul byl pouzit pro experimentalni zjisténi koncentrace jednotlivych slozek plastického
maziva v kontaktu. Me¢fici aparatura zlstala zachovana, pouze byl vyménén modul
za ball-on-disk. Jednalo se o konfiguraci, pfi které do kontaktu pfichazi kulicka spolu
s rotujicim diskem. Zatizeni bylo do kontaktu pfenaselo pomoci odstupfiovaného zavazi,
které se pripevnilo pres paku na strané kulicky, kterd byla vyrobena z kulickové oceli
100Cr6 a dosahovala priméru 25,4 mm. Dale byl pred kulicku vlozen stira¢
(zafizeni umoziujici setfeni maziva z plochy disku zpét do drahy kuli¢ky), ktery zajistoval
rovnomémeé dodavani plastického maziva do kontaktu a tim zabranoval jeho hladovéni.

MAZIVO SAFIROVY DISK

KULICKA

w /
=

Obr. 4-6 Modul Ball-on-disk
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4.3 Material a testovaci podminky

4.3.1 Vzorky a jejich priprava

Ke zkoumani byla pfipravena plastickA maziva a olej japonskou firmou ENEOS.
Jako zéakladni slozka plastickych maziv byl pouzit polyalfaolefinovy olej spolu
se specifickym zahustovadlem. Jako zahustovadlo bylo pfidavano do tohoto oleje mydlo
na bazi lithiového komplexu (mazivo neslo oznaceni Li-1) tvofici vlakna
o Sifce 100 — 150 nm, popf. mydlo na bazi mocoviny ve dvou =zastoupenich
(mazivo neslo oznaCeni Ureal a Urea2) tvorici vlakna o Sifce 40 — 80 nm.
Zahustovadlo v Ureal vytvafelo v mazivu velmi  hrubou  mikrostrukturu,
zatimco v Urea2 naopak strukturu velmi jemnou. Navic pro prvotni testy byl vyuzit
1 samotny zakladovy olej PAOS jez nevykazuje znamky
autofluorescence [19]. Slozeni jednotlivych vzorkt shrnula nasledujici tabulka.

tab. 4-2 Hmotnostni pomér slozek pro pfipravu maziva

Druh . Oznaceni Zikladovy olej Zahuitovadl
ruh m
uh maziva znaceni PAOS ahust’ovadlo
Mazivo na bazi lithiového )
Li-1 84 % 16 %
komplexu

Mazivo na bazi mocoviny Ureal 85 % 15 %
Mazivo na bazi mocoviny Urea2 85 % 15 %

Zakladovy olej PAO8 100 % 0 %

Vyroba zminénych plastickych maziv probihala za zvySené teploty. Do zakladového oleje
PAQS, jez vzorky plastickych maziv obsahovaly, byla vmichana pozadovana fluorescenc¢ni
barviva, jez mél dany vzorek obsahovat. Fluorescen¢ni barvivo pyren se volné rozpustilo
v zékladovém oleji a po pfidani slozky =zahu§tovadla se barvivo coumarin

rozpustilo v nové vzniklé struktufe zpeviiovadla.
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Pro kazdé mazivo byly vyrobeny 4 vzorky viz. tab. 4-3. Pokud obsahovaly pouze barvivo
coumarin nesly oznaceni (C), pokud pouze pyren znacily se (P). Pokud mazivo obsahovalo
ob¢ fluorescencni barviva coumarin a pyren znacilo se (CP) a mazivo bez barviv zistalo
bez oznacCeni. V tab. 4-3 bylo prehledné zobrazeno jednotlivych vzorku.

tab. 4-3 Oznaceni jednotlivych vzork(i maziv

Druh maziva Coumarin Pyren Coumarin a pyren Bez barviva
Mazivo LI-1 Li-1-C Li-1-P Li-1-CP Li-1

Mazivo Ureal Ureal-C Ureal-P Ureal-CP Ureal

Mazivo Urea2 Urea2-C Urea2-P Urea2-CP Urea2
Olej PAOS PAOS-C PAOS8-P PAOS-CP PAOS

Zminéné plastické mazivo Li-1-CP obsahovalo velmi hrubé Ccastice zpeviiovadla.
Z diavodu studie vlivu velikosti ¢astic na koncentraci slozek v kontaktu a bliz§imu pfiblizeni
k mazivu, jez se mechanicky degradované nachazi v redlném lozisku se pro experimenty
nechalo  mazivo  dale  mechanicky  zpracovavat  viz.  kapitola  4.4.1,
aby se docililo jemné&si  mikrostruktury.  Vzniklo tak nové  mazivo
s oznaCenim Li-1-CP-worked s Sitkou vladkna 60 — 115 nm. Rozdil ve vizualni strukture
mezi mazivy byl zobrazen na Obr. 4-7.

Li-1-CP

Li-1-CP-worked

Obr. 4-7 Struktura plastického maziva na bazi lithiového komplexu
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4.3.2 Podminky experimentu

Veskeré experimenty byly provedeny v laboratornich prostorach za béznych podminek.
Tj. pokojova teplota 23,5 °C £ 0,5 °C, béznad vlhkost vzduchu 23 % + 1 % a bézny
atmosféricky tlak. Méfeni probihala v pribéh celého dne. Mazivo se aplikovalo vzdy pouze

pro jednu sadu méfeni a poté bylo nasledné vyménéno za nové.

Pfi pouziti modulu Sandwich (kapitola 4.2.2 a 4.4.3) byly testy provedeny na podlozkach
ve velikostech 0,01 mm — 0,5 mm (pfesné&ji 0,01 mm + 0,003 mm; 0,03 mm + 0,005 mm;
0,05 mm + 0,005 mm; 0,1 mm £ 0,02 mm; 0,3 mm + 0,035 mm; 0,5 mm + 0,04 mm) [36].
Snimky  byly pofizovany kamerou Andor Neo (str.32-l.a) s expoziCnim
casem 0,3 s v 16-bitové citlivosti. Potidil se full image o velikosti 2 160 x 2 560 pixela
s pixelovym binningem 2x2 za pomoci objektivu LU Plan fluor 10x/0,3 (str. 32-2.b).

Pfi vyuziti modulu ball-on-disk (kapitola 4.2.2 a 4.4.4) bylo na kuli¢ku aplikovano zatizeni
26 N £ 1 N. Testy byly provedeny kamerou FL-20BW (str.32-1.b)
v expozinim  Case 50 ms v 16-bitové citlivosti. Byl pofizen snimek
o velikosti 1368 x 912 pixeld pomoci objektivu LU Plan fluor 20x/0,5 (str.32-2.c)
s pixelovym binningem 4x4. Méfici interval trval 100 ms v némz bylo pofizeno 10 snimku
k vyhodnoceni. Testy probehly pfi rychlostech 2 mm/s — 1000 mm/s (pfesné&ji v hodnotach
2,5, 10, 25, 50, 75, 100, 125, 150, 175, 200, 225, 250, 275, 300, 500, 700, 1 000).

4.4 Metody

Tato kapitola fesila celkové postupy zpracovani dat a jejich nasledné vyhodnocovani.
Byla rozdelena do ctyf sekci. Prvné komentovala vyrobu a kontrolu mechanicky
degradovaného plastického maziva Li-1-CP-worked kap.4.4.1, jez bylo vytvoteno ze vzorku
Li-1-CP. Nasledné byla stanovena zakladni korekce snimkt kap.4.4.2, kterou musela projit
vSechna vyhodnocend meéfeni, aby nedochazelo ke zkresleni dat, vné&Sim prostorem.
Kap.4.4.3 dale fesila problém autofluorescence, vlivu méfici aparatury a reabsorpce emise
jednotlivych vzorkd. Byl zde navrzen postup, k téméf absolutni eliminaci téchto jevu
na konfiguraci sandwich. Nasledné¢ bylo v kap.4.4.4 navrzeno zavéreCné meéfeni
na kontaktu ball-on-disk pro zjisténi procentualniho zastoupeni danych slozek v kontaktu
a jeho blizkém okoli.
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4.4.1 Vyroba a kontrola plastického maziva Li-1-CP-worked

Kwvili potiebé dosahnout jemnéjsi mikrostruktury plastického maziva, se mazivo Li-1-CP
dale zpracovavalo pomoci mechanické degradace. Zjemnéni mikrostruktury maziva
se provedlo pomoci rotacniho grease workeru [37]. Toto zafizeni umoziuje pomoci
vysokych trecich smykovych sil zjemnit hruba zrna zpeviiovadla na o néco jemnéjsi
mikrostrukturu. V tomto zafizeni se plastické mazivo za pokojové teploty zpracovavalo
po dobu celého tydne tedy 168 h. Tato doba degradace byla navrzena
dle prace Prokopa [37] s upravou doby zpracovani, jez byla zkracena z 240 h na 168 h.
Provozni  rychlost workeru dosahovala 28 RPM. Obr. 4-8 naznacoval,
ze jiz po 15 h zpracovani obsahuje struktura jemné&jsi ¢astice zpeviiovadla [23].

Vzniklé mazivo bylo dale zkoumano, zda mechanickou degradaci neztratilo
své fluorescencni vlastnosti a zdali se nezmeénila jejich fluorescencni charakteristika.
Pomoci spektrometru se porovnavaly jednotlivé emisni kiivky. Analyza byla provedena
jak u nové vzniklého maziva Li-1-CP-worked, tak u pavodniho maziva Li-1-CP.
Mazivo bylo aplikovano do Sandwich modulu s tfemi podlozkami 0,5 mm, z divodu vzniku
dostatecneé tlusté vrstvy (1,5 mm). Nejprve byla pouzita aparatura pro pyren.
Nasledné se modul vyc¢istil, mazivo reaplikovalo a nastavila se aparatura pro coumarin.
Stejny postup byl proveden pro obé maziva. Vzorky se pozorovaly separatné,
celkem byly provedeny 4 méfeni, pro kazdé mazivo 2. Vzniklé kiivky byly nésledné

mezi sebou porovnavany.

Obr. 4-8 Snimek slozky zpevriovadla pred a po 15 h zpracovani [23]
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4.4.2 Flatfield korekce a eliminace signalu v pozadi
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Obr. 4-9 Schéma flatfield korekce spolu s odectenim pozadi

Pro jednotlivé experimenty byla provedla flatfield korekce pofizenych snimkd.
Tato metoda se pouziva predevSim ve fluorescencni mikroskopii k tomu,
aby vyrovnala nerovnomeémé osvétleni vzorkd. Takto se vyrovnaly casti vzorku,
kde dopadalo méné svétla (okraje) s oblasti s pfimym dopadem svétla (stied).
Flatfield takto wupravil kazdy pixel snimku tak, aby odpovidal realné scéné.
K flatfield korekci se pouzilo odpovidajici mazivo, jez bylo zkoumano a objektiv jimz mélo
byt mazivo pozorovano. Mazivo se vlozilo pod mikroskop stim, ze se mikroskop
do jisté miry rozostfil, aby se eliminoval vliv ¢astic zpeviiovadla na flatfield korekci.
Po provedeni flatfield korekce byl nasledné navic odecten signal pozadi vstupujici
do meficich hodnot. Tento snimek se provedl pfi vypnutém svételném zdroji.
Schéma celkové korekce bylo znazornéno na Obr. 4-9.
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4.4.3 Metoda k odstranéni parazitni fluorescence

Metoda fesila problém casteCné reabsorpce emise a vlivu méfici aparatury na ziskanou
intenzitu. Funk¢ni spektra pouzité aparatury totiz dokdzala ovlivnit obé fluorescencni
barviva a zpusobila tak jejich uplnou, ¢i ¢asteCnou excitaci. Metoda odstranovala jednotlivé
zminéné vlivy a snazila se docilit pouze signalu od daného pozorovaného barviva bez jiného
zkresleni dat matlab skriptem Pfiloha 1. Tyto informace vyplynuly z reSerSe
(kap. 2.2.2 str. 25), kde jednotliva pouzita barviva maji v jedné Casti spolecné spektralni
kiivky. Navic Cisté mazivo Li-1 vykazuje znamky autofluorescence diky fluorescencni
vlastnosti lithia. K eliminaci téchto parazitnich hodnot se vSechny vzorky L